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ANEXO A - Orientacdes gerais para selecdo de metodologias analiticas, conferéncia e
interpretacdo dos resultados analiticos

O©CO~NOOTDS, WNPEF

1 OBJETIVO

Este documento apresenta orientacdes para a realizagdo de amostragem de matrizes
ambientais. O documento é direcionado a amostragem das seguintes matrizes ambientais: aguas
subterraneas e superficiais, efluentes liquidos, solos e sedimentos.

Sao apresentadas também as orientacfes gerais para selecao da metodologia analitica a ser
prevista no plano da amostragem, conferéncia, interpretacdo dos resultados analiticos a serem
aplicados em estudos ambientais e para estimativa de incerteza de amostragem. As orientacdes
constantes neste documento nao tém o objetivo de modificar os requisitos estabelecidos nas
normas de referéncia (internacionais, regionais, nacionais, publicadas por organizacdes técnicas
respeitaveis, textos ou periédicos cientificos pertinentes ou em conformidade pelo fabricante do
equipamento). Caso exista alguma divergéncia entre este documento orientativo e as normas de
referéncia, continua sendo aplicada a norma de referéncia.

2 CAMPO DE APLICACAO

~

Este documento aplica-se a Dicla, aos laboratérios de ensaio acreditados e postulantes a
acreditacdo na area ambiental, que exercem atividade de amostragem, e aos avaliadores e
especialistas que atuam nos processos de acreditacdo de laboratorios nesta area.

3 RESPONSABILIDADE

A responsabilidade pela revisdo deste documento é da Dicla/Cgcre.

4 HISTORICO DA REVISAO

Reviséo Data Itens Revisados
00 SET/2019 |- Trata-se da primeira versdo do documento.
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5 DOCUMENTOS DE REFERENCIA

Para as referéncias listadas abaixo, devem ser utilizadas as Ultimas versfes dos documentos,

incluindo_eventuais emendas. As normas aplicaveis a amostragem ambiental sédo de carater

orientativo e ndo se restringem as relacionadas neste DOQ. Outras normas nacional e
internacionalmente reconhecidas podem ser aplicaveis.

APHA, AWWA, WEF

Standard methods for examination of water and wastewater, 23rd.
ed.(SMEWW) (aplicavel a preservacdo, manuseio de amostras, controle da
qualidade na amostragem, conferéncia e interpretacdo dos resultados de
matrizes aquosas)

ISO 5667-10 Water quality -- Sampling-- Part 10: Guidance on sampling of wastewaters
(reviewed and confirmed in 2015) (aplicavel a efluentes)
ISO 5667-15 Water quality -- Sampling-- Part 15: Guidance on the preservation and

handling of sludge and sediment samples (this standard was last reviewed
and confirmed in 2015), 2" ed. (aplicavel a preservagdo e manuseio de
amostras de sedimento)

6 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

ASTM D6699-16

Standard Practice for Sampling Liquids Using Bailers (aplicavel a
amostragem por bailer)

ABNT NBR 15492

Sondagens de reconhecimento para fins de qualidade ambiental
(aplicavel & matriz solo)

ABNT NBR 15495-1

Pocos de monitoramento de aguas subterrdneas em aquiferos
granulares - Parte 1: Projeto e construcdo, versdo 2 (aplicavel a
instalacdo e desenvolvimento de pocos de monitoramento)

ABNT NBR 15495-2

Pocos de monitoramento de aguas subterrdneas em aquiferos
granulares - Parte 2: Desenvolvimento (aplicavel a instalacdo e
desenvolvimento de pogos de monitoramento)

ABNT NBR 15515-2

Passivo ambiental em solo e agua subterranea
Parte 2: Investigacdo confirmatdria (norma complementar)

ABNT NBR 15515-3

Avaliacdo de passivo ambiental em solo e &gua subterranea
Parte 3 — Investigacdo detalhada (norma complementar)

ABNT NBR 15847

Amostragem de agua subterrdnea em pocos de monitoramento -
Métodos de purga (aplicavel a amostragem por baixa vazao e bailer)

ABNT NBR 16210

Modelo conceitual no gerenciamento de areas contaminadas —
Procedimento (norma complementar)

ABNT NBR 16434

Amostragem de residuos sdlidos, solos e sedimentos - Andlise de
compostos organicos volateis (COV) — Procedimento 12 verséo
(aplicavel & amostragem de solo e sedimento para andlise de VOC)

ABNT NBR 16435

Controle da qualidade na amostragem para fins de investigacao de

areas contaminadas — Procedimento, 12 versdo (aplicavel a
preservacdo, manuseio de amostras e controle da qualidade na
amostragem)

ABNT NBR 9897

Planejamento de amostragem de efluentes e corpos receptores,
(aplicavel as matrizes efluente e agua superficial)

ABNT NBR 9898

Preservagéo e técnicas de amostragem de efluentes liquidos e corpos
receptores (aplicavel as matrizes efluente e dgua superficial)

ABNT NBR ISO/IEC 17025

Requisitos gerais para a competéncia de laboratdrios de ensaio e
calibracéo

CETESB/ANA

Guia nacional de coleta e preservacao de amostras: agua, sedimento,
comunidades aquaticas e efluentes liquidos / Companhia Ambiental do
Estado de S&o Paulo; Organizadores: Carlos Jesus Brandéo ... [et al.].
-- S8o0 Paulo: CETESB,; Brasilia: ANA, 2011 (aplicavel a amostragem
de &gua superficial, sedimento e efluente)

continua



https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=11218
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=51369
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=51369
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=40215
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=40215
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=415
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=415
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=303891
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=303891
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=384244
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=384244
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=384244
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DOQ-Cgcre-019

Exemplos de estimativa de incerteza de medi¢éo — ensaios quimicos
(aplicavel ao calculo de incerteza da amostragem)

DOQ-Cgcre-020

Definicdes de Termos utilizados nos Documentos relacionados a
Acreditacdo de Laboratorios, Produtores de Materiais de Referéncia e
Provedores de Ensaios de Proficiéncia

HEER TGM

Hawaii State Department of Health: Technical Guidance Manual for the
Implementation of the Hawai'i State Contingency Plan; Section 4 — Item
4.2 Multi-Increment Sample Collection (amostragem de solo multi-
incremento)

ISO 18400-101

Soil quality -- Sampling-- Part 101: Framework for the preparation and
application of a sampling plan (aplicavel a amostragem de solo);

ISO 18400-102

Soil quality -- Sampling-- Part 2: Guidance on sampling techniques.
(aplicavel & amostragem de solo)

ISO 5667-12 Water quality -- Sampling-- Part 12: Guidance on sampling of bottom
sediments, 1st ed. (amostragem de sedimentos superficiais)

ISO 5667-19 Water quality -- Sampling-- Part 19: Guidance on sampling of marine
sediments (this standard was last reviewed and confirmed in 2013), 1st
ed. (amostragem de sedimentos marinhos)

ISO 5667-3 Water quality -- Sampling-- Part 3: Guidance on the Preservation and
handling of water samples 2" ed. (aplicavel a preservagéo e manuseio
de amostras de agua)

ISO 5667-4 Water quality -- Sampling-- Part 4: Guidance on sampling from lakes,
natural and man-made, 2nd. ed. (aplicavel a amostragem de lagos
naturais e artificiais)

ISO 5667-6 Water quality -- Sampling-- Part 6: Guidance on sampling of rivers and
streams, 3rd. ed. (aplicavel a amostragem de rios e cérregos)

ISO 5667-9 Water quality -- Sampling-- Part 9: Guidance on sampling from marine
waters (this standard was last reviewed and confirmed in 2013), 1st ed.
(aplichdvel & amostragem de 4guas salinas ou marinhas)

NIT-Dicla-057 Critérios para acreditagdo da amostragem de &aguas e matrizes
ambientais (aplicavel a preservagdo, manuseio de amostras e controle
da qualidade na amostragem de matrizes ambientais)

US EPA Contract Laboratory Program National Functional Guidelines for Data
Review. Disponivel em: https://www.epa.gov/clp/contract-laboratory-
program-national-functional-guidelines-data-review. Acesso em margo
de 2017. (aplicavel & conferéncia e interpretagdo dos resultados de
amostras ambientais)

7 SIGLAS
ABNT Associacao Brasileira de Normas Técnicas
CETESB/ANA Companhia Ambiental do Estado de S&o Paulo/ Agéncia Nacional de
Aguas

Cgcre Coordenacdo Geral de Acreditagédo

DBO Demanda bioquimica de oxigénio

Dicla Divisdo de Acreditacdo de Laboratérios

DOQ Documento Orientativo

DQO Demanda quimica de oxigénio

GC/HRMS (ou Cromatografo a gas acoplado a espectrometria de massas de alta

CG/EMAR) resolucdo

IEC International Electrotechnical Commission (Comissédo Eletrotécnica

Internacional)

ISO International Organization for Standardization (Organizacao Internacional

para Normalizacdo)

LQ Limite de quantificacéo

continua



https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=366637
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=366637
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=366638
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=366638
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=373968
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=373968
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=16649
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=16649
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=395328
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=395328
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=357418
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=357418
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=315610
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=315610
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=19169
https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=19169
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MCNR Mistura complexa néo resolvida

NBR Norma Brasileira

NIT Norma Inmetro Técnica

oD Oxigénio dissolvido

SIM Sistema Internacional de Medidas

SMEWW Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (Métodos
Padr&o para o Exame de Agua e Aguas Residuais)

SMWW Sports Management Worldwide (Gestdo Mundial de Esportes)

SVOC (ou COSV) Compostos organicos Semivolateis

TOC (ou COT) Carbono orgéanico total

TPH (ou HTP) Hidrocarbonetos totais do petréleo

ub Unidade de Deciséo

US EPA US Environmental Protection Agency (Agéncia de Protecdo Ambiental
dos EUA)

VIM Vocabulario Internacional de Metrologia

VOC (ou COV) Compostos Organicos Volateis

8 TERMINOLOGIAS E DEFINICOES

Para fins deste documento, aplicam-se as definicdes constantes no Vocabulario Internacional de
Metrologia (VIM), no Sistema Internacional de Medidas (Sl), na norma NIT-Dicla-057, no DOQ-
Cgcre-020, além das seguintes:

Amostras compostas: Obtidas pela combinacdo de multiplas amostras simples ou pelo uso de
dispositivos de amostragem automatica especialmente concebidos para este fim. Propiciam uma
amostra mais representativa de matrizes heterogéneas nas quais a concentragdo dos analitos-
alvo pode variar em funcéo do tempo e/ou do espaco (SMEWW 232 ed, p. 1-39 ou SMEWW 232,
ed. Método 1060).

CETESB, ANA, 2011. Guia nacional de coleta e preservacao de amostras: agua, sedimento,
comunidades aquaticas e efluentes liquidos / Companhia Ambiental do Estado de Sao Paulo;
Organizadores: Carlos Jesus Brandao... [et al.]. -- Sao Paulo: CETESB; Brasilia: ANA, 2011.
(aplicavel a amostragem de agua superficial, sedimento e efluente)

Modelo conceitual: representacéo escrita ou grafica de um sistema ambiental e os processos
biol6gicos, quimicos e fisicos, que determinam o transporte dos contaminantes a partir das
fontes, através dos meios, até os receptores envolvidos. E utilizado para integrar todas as
informacbes da area objeto de estudo e verificar a necessidade ou ndo de buscar a
complementacgédo das informag6es disponiveis. (ABNT NBR 16210).

Multi-incremento ou multialiguota: técnica de amostragem composta de solo que, a partir de,
no minimo, 30 aliquotas obtidas de localizacdes aleatérias ou estratificadas de uma UD, propicia
menor variabilidade dos dados em comparagdo as estratégias convencionais de amostragem
pontual. Assim, esta técnica fornece uma estimativa mais representativa da média de
concentracdo de analitos dentro de uma dada UD e normalmente revela uma maior concentragao
média de contaminantes em comparacdo com um numero limitado de amostras pontuais
tomadas da mesma UD. (HEER TGM, 2008).

Purga: Pratica de se remover agua existente no interior de um po¢o de monitoramento, com o
objetivo de obter agua representativa da formagédo (ABNT NBR 15847).

Solo superficial:_intervalo de solo compreendido desde a superficie do terreno até o limite do
solo subsuperficial (ABNT NBR 15515-3).
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Solo _subsuperficial: solo situado abaixo de uma profundidade preestabelecida, desde que
limitada a profundidade de 1 m a partir da superficie do terreno (ABNT NBR 15515-3).

Técnicas de resposta rapida: técnicas aplicadas em campo ou nao, que permitem um aumento
significativo na densidade de informac@es, possibilitando um refinamento do modelo conceitual,
simultaneamente aos trabalhos que estdo sendo realizados (ABNT NBR 15515-3).

Unidade de decisdo: uma area em gque uma decisdo deve ser feita a respeito da extenséo e
magnitude de contaminantes no que diz respeito aos riscos ambientais potenciais decorrentes
da exposicao existente ou antecipada exposicdo futura aos contaminantes (HEER TGM, 2008).

9 REQUISITOS GERAIS DE AMOSTRAGEM

A amostragem é uma etapa critica de um de estudo, monitoramento ou diagnéstico ambiental,
pois o material coletado deve representar, de maneira fiel, as caracteristicas do local amostrado.
Desta forma, considerando a amostragem como a primeira etapa do ensaio, caso ndo seja bem
executada, pode-se conduzir a resultados errbneos e, por consequéncia, tomadas de decisédo
inapropriadas.

Por exemplo, em um processo de investigacdo ou remediacdo de uma area, a determinacao da
pluma de um dado contaminante é definida pelos seus resultados analiticos na dgua subterranea
da area de interesse. Se o procedimento de amostragem néo for seguido corretamente (conforme
ABNT NBR 15847), a retirada de amostras podera ser de agua estagnada, ndo representativa
da formac&o do aquifero e os resultados n&o seréo representativos. E vélido destacar que n&o
se define se uma area esta contaminada com apenas uma campanha amostral, e sim em
diversas etapas de investigacao, as quais permitem o mapeamento da contaminacao na area e
a definicho de diretrizes para o encaminhamento de uma possivel remediacdo da area
impactada. Portanto, a quantidade de resultados analiticos gerada ao final do processo de
investigacdo sera suficiente para garantir a representatividade das amostragens realizadas ao
longo do estudo.

Vale ressaltar que um resultado analitico confiavel, utilizado nas decisbes de um estudo
ambiental, depende de um sistema de gestdo de qualidade bem implementado, o qual deve
prever procedimentos de amostragem bem definidos, com base em normas e documentos
nacional e internacionalmente reconhecidos, que contemplem amostras de controle de qualidade
e sejam executadas por equipe técnica devidamente capacitada.

Na tabela 1, a seguir, sdo apresentados exemplos de amostras de controle de qualidade
referenciadas na literatura apresentada e o tipo de instalagdo em que séo preparadas:
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Tabela 1 - Exemplos de Amostras de Controle de Qualidade

Instalagcdo de cliente (campo) Instalacédo permanente (laboratério)**
*Branco de viagem ***

*Branco de campo

Branco do método

*Branco de equipamento Branco fortificado (blank spike)
Replicata dos ensaios realizados em campo | Amostra fortificada (matriz spike)
Duplicata de campo Duplicata (de laboratério)

*Trata-se de matrizes aquosas

**Controles adicionais séo requeridos conforme metodologia aplicavel ao analito-alvo

*** O branco de viagem deve ser preparado pelo laboratério que realizara as andlises de VOC e
ser transportado em cada uma das caixas térmicas contendo os frascos para armazenamento
das amostras para VOC

Nota - Os brancos da etapa de campo nao sao aplicaveis a testes ecotoxicoldgicos.

As principais etapas que devem ser observadas na elaboracdo do plano de amostragem de
matrizes ambientais so:

0] Discusséo prévia com o laboratério (quando a etapa analitica ndo € conduzida pelo
mesmo laboratério que realiza a etapa de amostragem).

(ii) Metodologias analiticas previamente definidas, pois impactam na amostragem e no
resultado final, j& que os LQ devem ser compativeis com o0s valores orientadores ou com 0s
padrdes de qualidade das legislagdes aplicaveis, assim como as caracteristicas intrinsecas da
matriz podem impactar na selecdo dos parametros analiticos (quimicos e biologicos). Maiores
detalhes no Anexo A.

(i) Equipe técnica bem treinada em todas as etapas da amostragem como:
o Prazo de validade e preservacdo das amostras (item 9.1)

o Manuseio da amostra (item 9.2)
o Acondicionamento, transporte e armazenamento de amostras (item 9.3)
o Sequéncia de retirada das amostras (iniciando-se dos locais menos para mais

contaminados) e de preenchimento dos frascos (conforme item 9.4), conhecendo-se o0 volume
minimo a ser amostrado;

o Procedimento de limpeza dos equipamentos de amostragem (item 9.5).

o Medi¢cBes em campo: 0s ensaios que serdo requeridos em campo variam em fungéo da
matriz e do modelo conceitual (item 9.6).

As normas ABNT NBR 15515-2 e NIT-Dicla-057 apresentam exemplos de contetdo minimo do
plano de amostragem.
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9.1 Validade das amostras

Todos os parametros analiticos tém um prazo de validade, devendo ser levados em consideracao
no planejamento da amostragem, de forma a assegurar que parametros de prazo de validade
imediato, como cloro residual, pH e potencial de oxidorreducéo, por exemplo, sejam analisados
em campo e para evitar que amostras cheguem as instalagdes permanentes com o prazo vencido
ou préximo ao vencimento, impossibilitando sua analise dentro do prazo de validade técnico.
Deve-se levar em consideracao a logistica de transporte no planejamento (areas de estudo muito
distantes das instalacbes permanentes podem impossibilitar a analise de pardmetros com
validade de 24 ou 48 horas).

As normas de referéncia indicam formas minimizar as perdas analiticas e de prolongamento do
prazo de validade em funcdo da preservacao quimica e/ou fisica adotada. Assim, como exemplo,
CrVI pode ter o prazo estendido de 24 h (prazo convencional) para 28 dias, se a amostra for
preservada quimicamente (elevacéo de pH) e VOC em solo pode ter também o prazo prolongado
(48h para 14 dias) com a preservacao fisica (redugcédo da temperatura) e quimica (preservacao
com metanol).

Deve-se atentar que a preservacgdo recomendada ndo depende somente de parametro, matriz e
método a ser empregado para assegurar a validade das amostras, mas também de potenciais
interferentes presentes na amostra que podem requerer maior quantidade de preservantes e até
mesmo preservantes adicionais para garantir a integridade da mesma. Um exemplo tipico é a
amostragem para VOC em cavaletes ou em areas que se tenha conhecimento prévio de que as
aguas contenham alto teor de cloro; o mesmo deve ser eliminado para evitar alteracao dos
COMpOostos.

Tanto a preservacao quimica, quanto a fisica, devem ser feitas imediatamente apds a retirada
da amostra. SMEWW 232, ed, 1ISO5667-3 e CETESB/ANA (2011) apresentam orientacdes de
preservacdo e de prazos de validade para amostras ambientais. A norma ABNT NBR 16434
apresenta orientacfes para preservacdo de amostras de solo para analise de VOC.

Os laboratérios que realizam amostragem e parte dos ensaios em instalacdo de cliente e
subcontratam 0s ensaios realizados em instalagdes permanentes devem consultar o laboratorio
gue sera responsavel por esta etapa, para confirmar a forma de preservacdo e o prazo de
validade do parametro em funcdo da metodologia analitica a ser empregada.

9.2 Manuseio das amostras

SMEWW 232 ed, 1SO5667-3, CETESB/ANA (2011), NIT-Dicla-057 e ABNT NBR 16435
apresentam orientacdes gerais de manuseio das amostras. ABNT NBR 16434 traz orientacdes
para manuseio de amostras de solo e sedimento para VOC e HEER TGM traz orientacfes para
manuseio de amostras multi-incremento.

Dentre as orientagdes, inclui-se a necessidade de filtragdo em campo (filtro de 0,45 um de
diametro de poros) de amostras aquosas para determinacao analitica da fracao dissolvida para
metais. No planejamento da amostragem, deve-se avaliar a necessidade de filtracdo de outros
parametros em campo.




REV. PAGINA
DOQ-CGCRE-091
Q 00 9120

X

Cuidados especiais, como os listados, a seguir, sédo requeridos quando o analito-alvo séo
compostos VOC.:

- Para amostras de agua, as normas recomendam evitar a aeracao das mesmas para andlise de
VOC. Para agua subterrdnea, deve-se utilizar preferencialmente bomba bexiga no lugar de
peristaltica ou amostrador por captura (bailer), a uma vazdo maxima de 250 ml/min. Para aguas
superficiais, devem ser utilizados preferencialmente batiscafos. A 4gua deve entrar devagar no
frasco, de preferéncia escorrendo pelas paredes do mesmo. Todo o processo de preenchimento
deve ser 4gil para evitar que a amostra fique muito tempo exposta.

- Para amostras de solo e sedimentos, a norma ABNT NBR 16434 recomenda tanto o uso de
metanol! como também de dispositivo hermético com vapor selante (tipo Encore®?) para
preservacdo e transporte para o laboratério. Seringa pode ser utilizada para a retirada da
amostra, porém nao pode ser utilizada para o armazenamento e transporte da amostra para o
laboratério. Adicionalmente, a selecéo da aliquota de amostra para analise laboratorial deve ser
feita a partir de medidas, em campo, com detector de fotoionizagéo equipado com lampadas com
potencial de fotoionizagdo adequado ao analito-alvo.

Nota 1 - O uso do metanol pode ser uma etapa critica do ensaio pois pode interferir na analise
cromatogréfica, com potenciais impurezas presentes no solvente e inclusive aumentar os limites
de quantificacdo da amostra, podendo torna-los incompativeis com os valores orientadores da
legislacao.

Nota 2 - Encore® é nome comercial de um produto. Esta informacédo é usada para facilitar os
usuarios deste DOQ e nao constitui um endosso por parte da Cgcre ao produto citado. Podem
ser utilizados produtos equivalentes, desde que conduzam aos mesmos resultados.

No caso especifico de manuseio de amostras multi-incrementos, destacam-se as seguintes
observacdes descritas no guia HEER TGM:

- O nimero de aliquotas depende do tamanho de cada UD, devendo a amostra ser composta
de, pelo menos, trinta aliquotas;

- As aliquotas para composicdo da amostra devem ser de pontos distribuidos de forma
aproximadamente igual por toda a UD;

- As amostras compostas podem ser peneiradas em campo, até o tamanho de particulas < 2
mm, a fim de remover as particulas maiores e diminuir a massa das amostras, porém é
recomendavel que este processo de preparacdo das amostras seja realizado em instalacéo
permanente, permitindo a secagem da amostra de forma controlada e posterior peneiramento.
Apbs secagem a temperatura ambiente e peneiramento, a amostra deve ser espalhada em uma
camada fina, de aproximadamente 0,6 cm de espessura, e sub-amostrada em outras 30
aliquotas, que devem ser acondicionadas em um unico frasco, formando, entdo, a amostra que
sera submetida ao ensaio analitico.

9.3 Acondicionamento, Transporte e Armazenamento de amostra

SMEWW 232 ed, 1SO5667-3, CETESB/ANA (2011), NIT-Dicla-057 e ABNT NBR 16435
apresentam orientacdes de acondicionamento, transporte e armazenamento de amostra.

E importante verificar previamente as condi¢fes de limpeza e estrutura das caixas térmicas que
serdo utilizadas no transporte das amostras. Recomenda-se que n&o sejam armazenadas na
mesma caixa térmica amostras de matrizes diferentes. Garantir que os frascos sejam
transportados em pé e protegidos contra atritos ou choques, principalmente em caso de frascos
de vidro.
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As amostras devem ser armazenadas em caixas térmicas a temperaturas compativeis com o
escopo analitico, conforme indicado nas normas técnicas. Deve-se garantir que o ambiente da
caixa em que as amostras estdo armazenadas € capaz de alcancar a temperatura necessaria
para a preservacdo das mesmas; no entanto, se a distancia entre o local de amostragem e o
laboratério for curta, pode ocorrer de as amostras chegarem ao laboratério a temperaturas acima
das recomendadas pela literatura, em funcdo de tempo insuficiente para o atingimento da
temperatura ideal.

Cabe destacar que o veiculo que sera utilizado para transporte dos materiais, equipamentos e
amostras deve ser previamente inspecionado antes da atividade de campo, de forma a garantir
que esteja devidamente higienizado e organizado para as atividades de campo.

Caso o estudo seja direcionado ao gerenciamento de areas contaminadas, para a rastreabilidade
do controle da temperatura das amostras, recomenda-se seguir as orientacdes da norma ABNT
NBR 16435.

9.3.1 Frascos e recipientes para armazenamento das amostras

SMEWW 232 ed, ISO 5667-3 e CETESB/ANA (2011) apresentam orientacbes de natureza de
frascos e recipientes para o armazenamento de amostra de acordo com a matriz, procedimento
de descontaminacéo e forma de preenchimento. Estas devem ser seguidas tendo em vista que
podera haver alteracdo da composicdo da amostra em funcdo de reacadol/interacdo de alguns
analitos-alvo presentes na matriz com o mesmo.

Idealmente, recomenda-se 0 uso de frascos novos, ou seja, sem utilizagéo prévia. O laboratério
responsavel pelo fornecimento da frascaria deve garantir sua qualidade, com isencao de
analitos-alvo. Caso sejam reutilizados, atentar aos procedimentos de descontaminagdo e
controles de qualidade recomendados pelas literaturas supracitadas.

Os laboratdrios que realizam amostragem e parte dos ensaios em instalagdo de cliente e
subcontratam os ensaios realizados em instalagdes permanentes, devem consultar o laboratorio
gue sera responsavel por esta etapa para confirmar volumes, frascos e recipientes para
armazenamento das amostras em fun¢do da metodologia analitica a ser empregada.

9.4 Sequéncia de prioridade na amostragem de acordo com os parametros de interesse
A sequéncia de amostragem dos paréametros de interesse deve levar em consideragdo a

instabilidade do parametro analitico. Como orientacdo, a seguir € apresentada sequéncia para
amostras de agua:

1 Bacteriol6gicos* 9 Sulfetos 17 Sulfatos

2 VOcC* 10 Série nitrogenada* 18 Fosfato

3 TPH (faixa gasolina)* 11 DBO 19 Cromo VI*

4 TPH (faixa diesel)* 12 DQO 20 Metais (incluindo Hg)
5 Oleos e graxas* 13 COT 21 Residuo Sedimentavel
6 SVOC 14 Cianetos 22 Dureza

7 Fenois 15 Cloretos 23 Acidez*

8 Oxigénio consumido 16 Fluoretos 24 Alcalinidade*

*Nao é possivel fazer amostra composta; para série nitrogenada, aplica-se a nitrito (SMEWW —
pg. 1-38)
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Além de levar em consideracao a instabilidade dos pardmetros analiticos de interesse para definir
a sequéncia de amostragem, € importante observar que o0s preservantes manipulados em campo
sdo potenciais fontes de contaminacdo cruzada, podendo interferir com falsos positivos nos
resultados de analitos-alvo do estudo, principalmente para amostras liquidas. Portanto, o
procedimento de amostragem deve assegurar correta e criteriosa manipulacéo dos preservantes
em campo.

9.5 Descontaminacao dos equipamentos

SMEWW 232, ed, ISO 5667 e CETESB/ANA (2011) apresentam orientacbes de
descontaminacédo dos equipamentos e materiais (ndo descartaveis), 0os quais devem passar por
um procedimento de descontaminac¢do de equipamentos entre cada ponto de coleta, para evitar
contaminacéo cruzada.

O procedimento de limpeza pode variar em funcdo da matriz, analito-alvo e nivel de
concentragdo. Deve-se garantir que o0s reagentes utilizados na descontaminagdo né&o
introduzirdo falsos positivos nas amostras. A eficiéncia deste procedimento ser4 demonstrada
pelos resultados de brancos de equipamento.

9.6 MedicOes de campo

A norma NIT-Dicla-057 cita alguns exemplos de medi¢cdes de campo que devem ser realizadas
em fung&o do exigido pelo método de amostragem. No caso de aguas subterrdneas, a horma
ABNT NBR 15847 apresenta os parametros que obrigatoriamente devem ser analisados em
campo.

Alguns cuidados nas medi¢cdes em campo sdo recomendados para aumento da garantia da
qualidade dos resultados:

- Para medi¢do dos parametros fisico-quimicos em campo (pH, condutividade, salinidade,
oxigénio dissolvido, turbidez, potencial de oxirreducdo e/ou temperatura), recomenda-se medi-
los diretamente no corpo d’agua superficial, usando um medidor multipardmetros (ou
equipamentos de medic¢do individual) com cabo de comprimento suficiente para alcancar as
profundidades desejadas e com o0 uso da capa de protecéo dos eletrodos.

- Caso seja necessaria a retirada de uma aliquota de amostra para medi¢do (como no caso de
torneiras, cavaletes) deve-se medi-los dentro do “holding time” dos parametros, ou seja, 15
minutos para os mais restritivos (Cloro, pH, OD, Temperatura).

- Para amostras de sedimento superficial, parametros fisico-quimicos, como potencial de
oxidorreducgéo, devem ser analisados com a amostra ainda na draga coletora, a fim de evitar o
contato da amostra com o0 oxigénio atmosférico e consequente alteragcdo dos resultados.

Adicionalmente as técnicas analiticas obrigatérias a serem realizadas em campo, outras, de
resposta rapida, podem ser aplicadas permitindo um aprimoramento do modelo conceitual. A
norma ABNT NBR 15515-2 apresenta, no item 7.1.2, exemplos de métodos analiticos de
resposta rapida, detalhando a sua aplicabilidade e fatores limitantes.
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9.7 Incerteza de amostragem

O célculo de incerteza de amostragem devera ser realizado para os parametros contemplados
no escopo de acreditacdo do laboratorio.

Assim, para laboratdérios que realizam ensaios em instalacéo de cliente (campo), as variaveis da
incerteza de amostragem deverdo ser associadas aos ensaios in situ, seguindo orientagdes do
DOQ-Cgcre-019.

10 AGUAS SUBTERRANEAS

Uma amostragem representativa inicia-se na verificacdo da correta instalacdo e da integridade
do poco de monitoramento a ser amostrado, no que diz respeito, inclusive, a técnica e material
utilizado, técnica de desenvolvimento e localizacdo do po¢o de monitoramento (onde foi ou sera
instalado e com qual objetivo).

Anteriormente a qualquer etapa de amostragem, recomenda-se que se faca uma inspecéo dos
pocos para verificagdo quanto a integridade dos mesmos como, por exemplo: compatibilidade
das medidas de nivel d’agua e profundidade com o perfil construtivo, presenca de sedimentos
no fundo, rachaduras visiveis no revestimento; problemas no acabamento; protecdo (cadeado e
tampa); falta de limpeza; visando avaliar a necessidade ou ndo de um redesenvolvimento do
poco, necessidade de tamponamento e exclusdo do mesmo da relacdo de pogos a serem
amostrados devido a falta de integridade, assim como a necessidade de instalacdo de um poco
em substituicdo ao mesmao.

Recomenda-se que a medi¢cdo do nivel d’agua seja feita em todos os pogos (antes da
amostragem), preferencialmente todos no mesmo dia, ou, em casos de areas com grande
guantidade de pogos, proceder a medicao do nivel d’agua em todos os pogos em um curto
espaco de tempo.

Em caso de amostragem em areas com influéncia de maré, garantir que esta medigdo em todos
0s pogos seja feita em periodo de maré de vazante e nunca em maré de sizigia ou maré cheia.

Nota - embora a instalacdo de po¢co ndo seja uma etapa auditada com base na norma ABNT
NBR ISO/IEC 17025, trata-se de uma etapa critica para a obtencao de resultados representativos
do aquifero subterrédneo. A instalacao do poco deve seguir as orientagdes descritas nas normas
técnicas ABNT NBR 15495-1 e ABNT NBR 15495-2.

10.1 Amostragem

E importante que a sequéncia de amostragem seja seguida, tanto no que diz respeito a
sequéncia de amostragem dos pog¢os, quanto a sequéncia de coleta dos parametros de interesse
(conforme item 9.4). Em relacédo a sequéncia de amostragem dos pocos, recomenda-se iniciar a
amostragem do po¢co menos para 0 mais contaminado (quando se tem informacao prévia da
concentracdo dos compostos de interesse nos pogos), ou na auséncia desta informacao, avaliar
a possibilidade de amostrar por areas, deixando-se a area fonte (suspeita de mais contaminada)
por ultimo.

Para a amostragem de 4guas subterrdneas com bombas de baixa vazao (micro purgas), a vazao
de coleta ndo deve ser superior a 250 mL/min para substéncias organicas e 500 mL/min para
substancias inorganicas.
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Em caso de necessidade de retirada de amostras por amostradores de captura (bailers), este
deve ser inserido no poc¢o cuidadosamente, evitando agitar a &gua do poco.

A norma ABNT NBR 15847 descreve as orientacdes sobre os procedimentos de amostragem
pelo método de baixa vazao e por volume determinado, assim como purga minima e amostragem
passiva sem purga. A norma ASTM D6699-16 descreve as orientacées para amostradores de
captura.

11 AGUAS SUPERFICIAIS

O guia nacional da CETESB/ANA (2011) e a norma ISO 5667 (Parte 4. lagos; Parte 6: rios e
cérregos; Parte 9: aguas marinhas) fornecem orientacdes e procedimento de amostragem de
aguas superficiais. Algumas informacdes relevantes que devem ser observadas na amostragem
de aguas superficiais, extraidas de CETESB e ANA (2011), estdo a seguir.

Os equipamentos necessarios para amostragem de aguas superficiais variam em funcdo do
modelo conceitual do projeto, podendo ser previstas amostras em superficie ou em profundidade
(coluna d"agua).

Deve-se ter conhecimento prévio do corpo d’agua a ser amostrado de forma a planejar o acesso
aos pontos de interesse (acesso a pontes, uso de barco). Ainda, para localizagéo dos pontos de
amostragem definidos no plano, podera ser necessario o auxilio de aparelho GPS.

No local exato onde for realizada a retirada de amostras, devem-se registrar as coordenadas
georreferenciadas reais, as quais devem estar dentro de um limite de aceitagdo em relacéo as
coordenadas descritas no plano, de forma que ndo comprometam o estudo ambiental em
questéao.

Caso o objetivo seja a obtengédo de amostras em superficie, podem ser utilizados baldes de ago
inox (ago 316L), imerséo direta dos frascos ou garrafas coletoras como Niskin e van Dorn. O
material deve ser compativel com os parametros-alvo do estudo. Nao deve ser usado o balde de
inox para amostragem em profundidades.

Quando o objetivo da amostragem for o perfil da coluna d”agua, com obtencdo de amostras em
diferentes profundidades, deve-se descontar um metro do fundo (para que o equipamento nao
promova a suspensao de sedimentos).

A capacidade (em volume) dos equipamentos de coleta deve ser coerente com o volume total
necessario para analise da amostra. Caso a capacidade seja inferior a este volume, deve-se
distribuir o seu volume uniformemente nos diversos frascos destinados aos ensaios; 0
procedimento deve ser repetido até que os frascos estejam apropriadamente preenchidos. Para
parametros que ndo podem sofrer aeracdo, como bacterioloégicos, VOC e fendis, quando
aplicavel, poderdo ser utilizadas garrafas de fluxo horizontal ou batiscafo.

A sequéncia de retirada de amostras em profundidade deve ser da superficie para o fundo. A
amostragem das aguas superficiais deve ser anterior a de sedimentos.

12 EFLUENTES LIQUIDOS

As normas ABNT NBR 9897 e ABNT NBR 9898, o Guia Nacional da CETESB/ANA (2011),

SMWW (2017) apresentam diretrizes de planejamento e técnicas de amostragem, equipamentos
e preservacao de amostras de efluentes.
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12.1 Planejamento
O planejamento da amostragem de efluentes deve considerar:
0] disponibilidade dos recursos (humanos, como pessoal qualificado, e fisicos), como

equipamentos a serem utilizados em campo),

(ii) caracteristicas do efluente a ser amostrado (vazéo; regime de lancamento -continuo,
descontinuo, uniforme, variavel; origem — sanitério, industrial e

(i) objetivos, o qual define o tipo de amostragem (simples ou composta) e a localizacédo
geografica dos pontos de coleta, podera ser confirmada através de georrefereciamento ou
levantamento fotogréfico.

E importante atentar que, conforme o parametro analitico a ser determinado, amostra composta
poderd ndo ser aplicavel (mais detalhes no item 9.4).

Inspecdes e reconhecimento em campo séo importantes para verificar a conformidade com os
dados existentes, verificar vias de acesso, acessibilidade aos pontos de coleta e etc.

12.2 Amostragem

Independentemente do parametro a ser determinado, € importante observar que:

o A escolha dos pontos e o nimero minimo de aliquotas deve garantir a representatividade
da amostra de efluente;
o A técnica e equipamentos selecionados devem estar de acordo com o objetivo do estudo

(coleta manual, em profundidade, amostra simples ou composta, uso de amostradores
especificos, uso de barcos).

o O pessoal responsavel pela amostragem deve ser apropriadamente treinado para a
técnica a ser utilizada conforme o objetivo do estudo;

o A limpeza e estocagem adequadas do material de coleta devem seguir as normas de
referéncia, visando minimizar contaminagéo cruzada;

o A selecdo de frascos e preservantes adequados ao tipo de andlise e cuidados no
armazenamento e transporte das amostras garantirdo a integridade das amostras.

o No caso de uso de um Unico conjunto de equipamentos na amostragem, a sequéncia de

amostragem deve preferencialmente seguir o gradiente de contaminacdo esperada, ou seja,
iniciar a amostragem pela saida do sistema ou efluente tratado e entéo realizar a amostragem
da entrada ou efluente bruto.

Em determinados sistemas de tratamento, para se garantir a representatividade e coeréncia
entre entrada e saida do sistema, pode ser necessario coletar a entrada, aguardar o tempo de
residéncia do sistema, e s6 entdo coletar a saida.

13 SOLOS

As normas ABNT/NBR 15492, ABNT/NBR 16434, 1SO 18400-101 e 102 e HEER TGM, 2008
apresentam informacdes relevantes sobre amostragem de solo.

A amostragem de solo faz parte do processo de investigacdo ambiental e da instalagéo do poco
(quando requerido); nesta etapa, deve ser feita a descricao litoldgica do solo por profissionais
habilitados. Dada a criticidade desta etapa, é fundamental que seja realizada pela empresa
responsavel tecnicamente pelo estudo ambiental (por exemplo, gerenciamento de areas
contaminadas).
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E importante observar que o equipamento de amostragem a ser utilizado (amostrador tubular ou
mecanizado) variara em funcéo do objetivo do estudo (solo deformado superficial, subsuperficial,
solo indeformado e/ou multi-incremento). A profundidade de retirada de amostra de solo deve
estar de acordo com a camada estratigrafica de interesse definida no modelo conceitual, levando
em consideracédo as vias de transporte e exposi¢cao e a mobilidade do parametro de interesse.

Técnicas de resposta rapida (como por exemplo, PID para deteccdo de compostos aromaticos
volateis) auxiliam na definicdo da aliquota do horizonte do solo a ser analisada.

Assim, é fundamental que no plano de amostragem estejam bem definidas as atividades a serem
realizadas em campo de forma que possam ir ao encontro com o modelo conceitual da &rea.

14 SEDIMENTOS

O guia nacional da CETESB/ANA (2011) e a norma ISO 5667 (Parte 19: sedimentos marinhos,
Parte 12: sedimentos superficiais) fornecem procedimento de amostragem de sedimentos.

A amostragem de sedimentos pode ser superficial (correspondentes aos 30 primeiros
centimetros da camada sedimentar ativa) ou em profundidade (testemunho). A decisao variara
conforme modelo conceitual do projeto.

A amostragem de sedimento superficial é feita com o auxilio de dragas coletoras de fundo em
aco inox 316L (Van Veen, Petersen, Birge Ekman e Petit Ponar). CETESB e ANA (2011)
oferecem diferentes exemplos de dragas que podem ser utilizadas para este fim.

O numero de réplicas a ser obtida por ponto pode ser definido a partir de dados obtidos em
amostragem prévia, utilizando-se formulas que se baseiam em valores de variancia, desvio ou
erro padrdo. Em geral faz-se de 3 a 5 réplicas de amostras simples ou faz-se amostra composta
(desde que a variavel em questéo permita a sua composi¢ao); para este ultimo caso, recomenda-
se um minimo de 3 aliquotas, obtidas em lugares diferentes da embarcacédo, com o objetivo de
tornar a amostra mais representativa. As aliquotas devem ser dispostas em bandejas de ago inox
(aco 316L) e homogeneizadas com o auxilio de espatulas, também em aco inox. Apos a
homogeneizacdo, a amostra deve ser transferida para os frascos apropriados para o parametro
e preservada sob refrigeracgéo.

Para a coleta de sedimento em profundidades maiores de 30 cm, é utilizado o coletor para
testemunho (corer). O material do testemunhador deve levar em consideracao o escopo analitico
de interesse; assim, ndo se pode selecionar material em PVC quando o objetivo da amostragem
€ analisar compostos organicos.

Quando o objetivo é a coleta em profundidade de até 1 m, os testemunhadores podem ser
utilizados por meio da propria acdo da gravidade, sendo langcados na superficie de dentro de
uma embarcacdo. Para profundidades maiores que 1 m, recorre-se a sistema de bate estaca ou
vibracdo, de forma a assegurar a insercado do tubo coletor no ponto amostral.

Para as amostras em testemunho, é feita a determinac@o das faixas de profundidade com o
auxilio de régua em aco inox. A massa de sedimento correspondente a faixa determinada é
retirada do testemunhador, acondicionada em bandeja de aco inox (aco 316L) e homogeneizada.

Assim como se procede na amostragem de aguas superficiais, em funcao do objetivo do estudo,
para a localizacéo dos pontos de amostragem definidos no plano pode ser requerido o auxilio de
aparelho GPS.
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15 COMUNIDADES AQUATICAS

O Guia Nacional de Coleta da CETESB/ANA (2011) fornece as orientacdes e procedimentos
para a amostragem das comunidades biol6gicas ou comunidades aquéticas. Algumas opc¢des
de equipamentos, conforme o objetivo e 0 que se pretende avaliar nas comunidades, também
esta disponivel.

O tipo de comunidade aquética para a qual o laboratério esta acreditado deve estar claramente
especificado no seu escopo de acreditacao.

Cada comunidade deve ser avaliada e amostrada usando equipamentos e técnicas especificas,
sendo fitoplancton (incluindo as cianobactérias), zooplancton e organismos benténicos (bentos),
0S grupos mais comumente avaliados em projetos ambientais.

As algas e cianobactérias podem ser caracterizadas por meio de seus pigmentos
fotosintetizantes (clorofila a e feoftina a), onde a sele¢éo do frasco e cuidados e planejamento
na etapa de filtrag&o e posterior preservagao sdo fundamentais para garantir a representatividade
do parametro. No caso da coleta dos organismos para uma analise taxondmica e de estimativa
de densidade de individuos ou células, podem-se adotar coletas quantitativas, por meio de
coletas manuais ou o uso de garrafas de profundidade (tipo van-Dorn ou Niskin), e qualitativas,
com o emprego de rede de plancton, geralmente com uma malha de 20 pm.

Na coleta de zooplancton, pode-se utilizar redes de plancton com diferentes tamanhos de
abertura malha ou armadilha ou trampa de Schindler Patalas, conforme o tamanho do grupo de
interesse a ser amostrado. Um grande volume de 4gua deve ser coletado devido a distribuicéo
agregada do Zooplancton no ambiente aquatico, assim a amostragem pode ser feita por meio de
arrastes com redes, armadilhas ou equipamentos de retirada de agua para filtracao do volume
em rede, como bombas ou garrafas de profundidade, e o volume filtrado sera utilizado da
estimativa de densidade destes organismos.

A amostragem de organismos bentonicos pode ser feita com o uso de variados tipos de
pegadores de fundo ou dragas (para a superficie do sedimento: van Veen, Petit-Ponar, Petersen
e Eckman), corer (perfuracdo e coleta de sedimento de profundidade), redes ou delimitadores e
substratos artificiais, e a selecao da técnica e equipamento varia conforme cada local de
amostragem e o que se pretende avaliar. Em amostragem de sedimento de agua doce, o
reconhecimento dos microhabitats comumente colonizados por estes organismos é um fator
critico para a representatividade dos dados que serdo obtidos, e preferencialmente devem ser
coletadas réplicas em cada um dos microhabitats encontrados. Para 0s organismos benténicos
marinhos, antes da amostragem € fundamental estar claro no projeto qual a abrangéncia da
avaliacdo em termos da comunidade, pois esta é distribuida e classificada em diferentes habitos
de vida (sésseis, cavadores, com locomocéo), tamanhos tipicos da comunidade (microfauna,
meiofauna, macrofauna) e local que habitam (costédo rochoso, zona de marés, regido profunda),
todos fatores que influenciam na técnica e equipamentos que serdo utilizados.

/ANEXO A
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ANEXO A - ORIENTA(;()ES GERAIS PARA ~SELEQAO DE METODOLOGIAS ANALITICAS,
CONFERENCIA E INTERPRETACAO DOS RESULTADOS ANALITICOS

1. Selecdo dos métodos analiticos no planejamento da amostragem

A escolha dos métodos analiticos deve levar em consideracdo o objetivo do estudo (modelo
conceitual) bem como potenciais interferéncias de matriz no método analitico e as formas de

minimiza-las.

A tabela 1 abaixo apresenta alguns parametros analiticos (mas ndo se limitando a estes) e a
particularidade dos métodos relacionados a eles.

Tabela 1 — Parametros Analiticos

Parametros/
Métodos

Método de analise

Testes
ecotoxicolo-
gicos/ ABNT

Podem ser realizados testes agudos e/ou crénicos. O tipo de organismo a ser utilizado
no teste variara em funcéo da matriz (agua, sedimento ou efluente) e ambiente da qual
a amostra foi obtida (de agua doce ou salobra/salina). Assim, por exemplo, a sele¢do do
anfipoda para realizacdo de ensaios de toxicidade aguda em sedimentos podera ser
Tiburonella viscana ou Leptochierus plumulosus (para sedimentos estuarinos e
marinhos) e Hyalella azteca (para sedimentos de agua doce). Como organismos-teste
de toxicidade cronica, ourico-do-mar pode ser utilizado para amostras salinas/salobras
(sedimento, agua, efluente), enquanto que Ceriodaphnia dubia e peixes podem ser
utilizados para amostras de dgua doce (adgua, efluente). Outros organismos poderao ser
utilizados em funcao do objetivo do estudo, mas é fundamental que os organismos-teste
estejam referenciados em norma ABNT. Ajustes de salinidade poderdo ser necessarias
anteriormente ao teste. Interferentes comuns aos testes como pH, oxigénio dissolvido,
temperatura e amoénia ndo ionizavel devem ser determinados.

Testes
mutagénicos

O mais comum em amostras ambientais € o teste de Ames (com Salmonella
typhimurium). A extragdo € uma etapa critica para os resultados finais. Assim, tanto a
extracdo como a linhagem para o teste devem ser previamente definidas em conjunto
com o 6rgdo ambiental.

Mercurio por
CV AAS
(ou EAA

GVF)

Cloreto interfere na andlise por CV AAS (espectrometria de absor¢do atdbmica com
geracao de vapor frio). Neste método, ha oxidacéo do cloreto a cloro, o qual absorve no
mesmo comprimento de onda do Hg. Para amostras salinas e salobras, o laboratério
deve assegurar que, caso este método seja utilizado, que o cloro sera eliminado antes
da Ultima etapa do processo analitico, envolvendo a redugéo do Hg?* a HgP.

Metais por
ICP/OES
(ou
PIA/EEO)

Em ICP/OES (plasma indutivamente acoplado/espectrometria de emissao 6ética), pode
haver interferéncia de um elemento (em particular, os macroelementos como Al, Ca e
Mg) no comprimento de onda do outro, como, por exemplo, ferro pode interferir na
andlise de cadmio. O laborat6rio deve realizar estudo de interferéncia interelementar e
aplica-lo no célculo de concentracao das amostras.

Anions por
cromatogra-
fia ibnica

Amostras com alta condutividade (como salobras e salinas) interferem, gerando a
necessidade de alta diluicdo da amostra, o que pode levar a obter LQ muitas vezes
incompativeis com os valores orientadores ou padrées de qualidade. Tratamentos
prévios das amostras, como uso de cartucho de Ag, por exemplo, podem auxiliar na
reducdo da interferéncia.

TPH por
GC_FID (ou
HTP por CG-

DIC)

TPH é geralmente determinado por GC-FID (cromatégrafo a gas com detector de
ionizagdo por chama), por variacdes no método que envolvem faixas de concentragéo e
formas de quantificacdo diferentes. O método mais adequado variard em funcdo do
modelo conceitual do projeto.

Dioxinas e
Furanos

Para alcancar os baixos LQ requeridos pelas referéncias utilizadas em estudos
ambientais, recomenda-se a aplicacdo de GC/HRMS.

continua
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Parametros/
Métodos

Método de anélise

Pesticidas
organoclora-
dos e PCB
por GC-MS
(ou CG-EM)

GC-MS (cromatografia a gas com espectrometria de massas) pode ndo permitir alcangar
0s baixos LQ requeridos para pesticidas por algumas legislacbes e ndo permite a
separacdo cromatografica de cada um dos 7 PCB exigidos em alguns estudos (ocorre
coeluigdo). Assim, CG-DCE (cromatografia a gas com detector de captura de elétrons)
pode ser a técnica mais recomendada nestes casos.

Pesticidas
organoclora-
dos e PCB
por GC-ECD
(ou CG-DCE)

Como GC-ECD se trata de técnica sujeita a interferéncia de compostos que eluem no
mesmo tempo de retencdo do analito-alvo, a analise deve ser confirmatéria com dupla
coluna cromatografica, cada uma com caracteristicas distintas. Ainda, amostras com alto
teor de enxofre, comum na matriz sedimento, pode interferir, sendo necessario clean-up

CrVI por
espectrofoto-
metria de
UV-VIS

com cobre.

A andlise de cromo VI em matriz sélidas e liquidas geralmente é feita por
espectrofotometria de UV-VIS, empregando-se difenilcarbazida. Em 4&gua, a
determinac@o é feita sem tratamento prévio da amostra; portanto, s6 é possivel
determinar a fragdo dissolvida. Para as amostras solidas, € possivel a determinagéo do
CrVI total com digestao alcalina.

Fésforo
(diversas
formas e
métodos)

Cromatografia de ions permite apenas a determinacdo de ortofosfato soltvel. Para a
determinacéo de fosfato total, requer-se digestdo prévia e analise por espectrofotometria
de UV/VIS. Fosforo total também pode ser determinado por ICP-OES.

Na sele¢do do método analitico, € importante atentar a eventuais interferentes que podem ser
minimizados com preservantes adicionais ou cuidados especiais que variardo em fungdo do
escopo analitico e matriz amostrada. A tabela 2 abaixo apresenta alguns exemplos:

Tabela 2 — Interferentes na Selec¢do do Método Analitico

Parametro de interesse

Matriz Acdo Recomendada

BTXE, TPH (faixa
gasolina) cianeto (total e
livre)

Agua de cavalete
ou abastecimento
publico com

Eliminacdo do cloro através da adi¢do de tiossulfato de
sédio ha amostra antes da preservacao

VOC (halocarbonos e
aromaticos por GC/MS)

presenca de cloro

fvre Eliminacao do cloro livre pela adicao de &cido ascorbico

(25 mg/40 ml) e depois HCI

Cor

Coletar a amostra em frascos de vidro ambar pré-
lavados com acido ou frascos plasticos protegidos da
luz.

Coliformes totais,

Para amostras cloradas: acrescentar quantidade maior

Aguas em geral de tiossulfato.

termotolerantes,
Escherichia coli, contagem
padrdo de Bactérias

Manter o frasco bem fechado até ser preenchido,
evitando contaminagdo externa. Um agente quelante
(como EDTA) deve ser adicionado caso a amostra

Heterotroéficas possa conter metais em concentracdes superiores a 0,1
mg/L.

Estocar amostras para determinacdo de prata em

frascos que absorvem luz. Usar apenas frascos que

Metais Aguas em geral tenham sido rinsados com a&cido. Verificar o pH

(potencial Hidrogenidnico) da amostra em campo para
se certificar que esta <2.
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2 Conferéncia e interpretacdo dos resultados analiticos

O SMEWW 232, ed (1030E) apresenta orientacdes para a conferéncia dos resultados de alguns
analitos. Complementarmente recomenda-se avaliar os pontos para 0s parametros a seguir:

- Metais: verifica-se se (i) o resultado da frag&o total € maior ou igual & fracdo dissolvida; (ii) se
hé& resultados ndo condizentes com o histérico da area; (iii) se ha resultados de metais incomuns
de serem quantificados acima do LQ e que podem ser consequéncia de falsos positivos
produzidos pela falta de estudo Inter elementar;

- Aménia: as metodologias analiticas s6 permitem a determinacdo de nitrogénio amoniacal, 0
qual refere-se a soma de aménia nao-ionizavel (NHs) e o cation aménio (NH.4*). Amonia pode ser
calculada a partir do equilibrio quimico entre as espécies e dos dados de pH e temperatura;

- Fosforo: embora o fosforo seja um ametal, pode ser determinado pela mesma metodologia de
metais (ICP/OES). Verificar se o resultado da fragéo total € maior ou igual a fracdo dissolvida.
Caso tenham sido determinadas outras formas de fésforo, por espectrofotometria de UV-VIS e/ou
cromatografia de ions, verificar se a soma destas nao ultrapassa a concentracdo do fosforo total.

- Mercdario: cuidado adicional deve ser tomado quando se tratar de determinacdo por CV AAS
em amostras salinas, em funcéo da interferéncia de cloreto. Destaca-se que a determinacao por
CV AFS (ou EFA GVF) (fluorescéncia) ndo esta susceptivel a esta interferéncia.

- CrVI: na matriz liquida, deve ser menor ou igual ao Cr dissolvido. Na matriz sélida, deve ser
menor ou igual ao cromo total (caso a determinacdo de CrVI tenha sido feita apés digestéo
alcalina).

- HPA-Hidrocarbonetos poliaroméaticos: para atender aos padrées de qualidade de corpos
d’agua de classe especial, pode ser requerido maior volume de amostra e analise em modo SIM
(Monitoramento de ion selecionado); o modo SCAN pode nao propiciar os limites desejaveis para
o projeto. No caso do naftaleno, este pode ser determinado também na listagem dos VOC, ndo
passando, portanto, pela etapa de extracdo com solvente.

- PCB: o numero de compostos PCB a serem analisados varia de acordo com o modelo
conceitual do projeto. Para os casos de sete bifenilas, devem ser determinadas PCB 28, 52, 101,
118, 138, 153 e 180. A concentracédo de PCB totais, neste caso, sera feita a partir da soma destas
sete bifenilas. Quando todos os compostos PCB apresentarem resultados abaixo do limite de
guantificacdo, recomenda-se que o LQ dos PCB totais seja a somatoria de todos os LQ.

- TPH: o método mais comumente utilizado é por GC-FID. Esta analise envolve a extracdo de
todos os compostos organicos presentes nha amostra (compostos-alvo e ndo alvo) com solvente
e posterior analise cromatografica. Os compostos-alvo sdo aqueles de interesse, ou seja, 0s de
origem petrogénica, 0os compostos nao-alvo sdo aqueles que sdo quantificados pelo método
como sendo TPH mas ndo sdo os de interesse, como 0s de origem biogénica. Embora este
método seja 0 mais largamente empregado para determinacao de TPH, a prépria USEPA
descreve, dentro do método (8015) que “o detector de ioniza¢éo por chama (FID) é um detector
nao seletivo. H4 um potencial para muitos compostos ndo-alvo presentes na amostra interferirem
nesta analise. ”
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Assim, os métodos baseados em GC-FID podem superestimar as concentracdes de TPH devido
a deteccdo de compostos ndo petrogénicos, jA& que ndo separam perfeitamente o0s
hidrocarbonetos do petréleo de material biogénico (6leos e graxas oriundos de restos de plantas
sdo muitas vezes extraidos e quantificados por GC-FID como TPH). Resultados de MCNR,
pristano, e fitano podem auxiliar na interpretacdo dos resutados assim como a analise conjunta
de outros ensaios, como BTXE (benzeno, tolueno, xilenos e etilbenzeno) e HPA.

- DBO/DQO: O resultado da DQO - Demanda Quimica de Oxigénio engloba o da DBO -
Demanda Bioquimica de Oxigénio. Portanto, DQO deve ser maior ou igual que o resultado da
analise de DBO. Relagdes especificas entre DBO/DQO devem ser avaliadas, de acordo com o
objetivo do estudo. Ainda, cloreto é um potencial interferente da andlise de DQO, podendo gerar
falsos positivos, devendo ser previamente eliminado de amostras com alto teor de cloreto.

- Os resultados de Fitoplancton e Cianobactérias devem ser interpretados em conjunto com 0s
resultados dos pigmentos Clorofila a e/ou Feoftina a. Embora ndo haja uma relacdo numérica
precisa, a concentracdo do pigmento varia com as espécies e grupos de organismos
preponderantes.

O laboratério deve estabelecer outras relagfes entre andlises interdependentes e critérios de
avaliacdo de resultados em busca de aperfeigoar seu critério de controle de qualidade analitico.
Qualquer resultado duvidoso deveréa ser confirmado antes da emisséo do relatério de ensaio.

Para interpretacéo dos resultados de amostras de controle de qualidade, orienta¢cdes podem ser
obtidas na norma ABNT NBR 16435 (item 4.1.5). Ja a avaliacdo destes dados também pode ser
feita através de guias da USEPA, tal como o disponivel em:
https://www.epa.gov/clp/contract-laboratory-program-national-functional-guidelines-data-review

Estes guias da US EPA apresentam orientacfes de como avaliar e validar os resultados das
amostras de controle de qualidade, como brancos, duplicatas de campo, além de trazer critérios
de como avaliar os controles internos adotados pelos laboratérios que analisaram as amostras.

Adicionalmente, dentro do contexto de gerenciamento de areas contaminadas, os resultados
também poderdo ser validados ao longo do histérico de resultados das campanhas de
monitoramento.
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