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PREFACIO

Entre os desafios da area ambiental do Palis, o conhecimento sobre
a qualidade das aguas esta entre os mais relevantes e embleméaticos.
Informacoes esparsas ou inexistentes, auséncia de redes de monito-
ramento adequadas em termos de frequéncia, parametros e repre-
sentatividade em numero de pontos de amostragem dificultam um
diagnostico mais preciso sobre a realidade da condicdo da qualidade
dos corpos hidricos brasileiros.

O Programa Nacional de Avaliacdo da Qualidade das Aguas (PNQA)
surge da percepcao de que a gestdo integrada dos recursos hidricos re-
quer sistematico monitoramento tanto da quantidade quanto da quali-
dade das dguas, para contribuir com os objetivos de uma economia em
base ambientalmente sustentavel e socialmente justa.

O PNQA é um Programa de parcerias, que envolve, além da ANA,
outras instituicoes relacionadas ao monitoramento de qualidade das
aguas, especialmente os orgaos estaduais de recursos hidricos e de
meio ambiente, as companhias de saneamento e as concessionarias de
empreendimentos hidrelétricos.

O objetivo central do PNQA ¢é prover a sociedade um conhecimento
adequado sobre a qualidade das aguas superficiais brasileiras, de forma
a subsidiar os tomadores de decisdo, contribuindo, assim, com a gestao
sustentavel dos recursos hidricos. Com isso, o PNQA pretende qualificar
a atuacao dos estados e da ANA. Seus objetivos especificos sao: eliminar
as lacunas geograficas e temporais no monitoramento de Qualidade de
Agua no Brasil; aumentar a confiabilidade das informacées geradas sobre
qualidade de dgua; tornar os dados e as informacoes de qualidade de dgua
comparaveis em ambito nacional; e avaliar, divulgar e disponibilizar a so-
ciedade as informacoes de qualidade de agua.

O PNQA esté estruturado em quatro componentes: a) Elaboracdo e
Implementa,géo de uma Rede Nacional de Monitoramento de Qua-
lidade das Aguas; b) Padronizacdo de Parametros e de Procedimen-



tos referentes a coleta, preservacao e analise de qualidade de agua;
c) Certificacdo e Aprimoramento de Laboratérios e Capacitacdo dos
Profissionais envolvidos no Monitoramento de Qualidade de Agua; e d)
Avaliacio e Divulgacio das Informacoes sobre Qualidade de Agua em
ambito nacional, disponivel a toda a sociedade em portal na internet.

A proposta desse Guia Nacional de Coleta e Preservacao de Amostras
de Agua, Sedimento, Comunidades Aquéticas e Efluentes Liquidos se
insere no escopo da componente de “Padronizacdo” do PNQA, inicia-
tiva essa concretizada por meio do Acordo de Cooperacao Técnica n°
006/2010 celebrado entre a ANA e o Estado de Sao Paulo, por inter-
médio da Companhia Ambiental do Estado de Sdo Paulo (CETESB),
e do apoio do Banco Interamericano de Desenvolvimento (BID) por
meio da Cooperacdo n® ATN OC-11.888-BR

Com a conclusao desse Guia, e a Resolucdo ANA n° 724, de 3 de ou-
tubro de 2011, publicada no Diario Oficial da Unido n®° 201, em 19 de
outubro de 2011, esta Agéncia contribui para a qualificacao técnica e
a harmonizacao dos procedimentos de coleta e preservacdo de amos-
tras de dguas entre os diversos atores que operam no monitoramento
da gqualidade dos recursos hidricos brasileiros, facilitando a compara-
cdo e andlise conjunta dos dados de monitoramento e o aprimoramen-
to dos diagnosticos de qualidade das dguas superficiais no Brasil como
subsidio a gestao integrada de recursos hidricos.

VICENTE ANDREU GUILLO
Diretor President/e
Agéncia Nacional de Aguas



PREFACIO

Nos seus 50 anos de atividade, o Banco Interamericano de Desenvol-
vimento (BID) acumulou experiéncia valiosa em diversas areas de atu-
acao, tanto no Brasil como nos demais paises da Regido.

O mandato do BID em apoio aos esforcos de desenvolvimento dos pa-
ises da América Latina e Caribe é bastante amplo e sua estratégia se
baseia em dois pilares sobre os quais se constroi o desenvolvimento da
Regido nas préximas décadas: a reducdo da pobreza e da desigualda-
de; e o crescimento econémico e social sustentado e ambientalmente
sustentavel. A gestdo adequada dos recursos hidricos e a garantia do
acesso a dgua a toda populacado sao requisitos essenciais para que se
promova o desenvolvimento calcado nesses dois pilares.

No tema da Agua, o BID tem se mostrado um parceiro importante do
Brasil, ndo so pelo seu carater pioneiro na implantacdo de programas
de saneamento ambiental e de programas sociambientais integrados,
como também no apoio a implantacdo da legislacdo vigente na area do
abastecimento de &agua, esgotamento sanitario, drenagem urbana e
gestdo de residuos solidos.

Com respeito a gestdo dos recursos hidricos, o BID junta-se a Agén-
cia Nacional de Aguas (ANA) em uma cooperacao voltada ao apoio ao
Programa Nacional de Avaliacdo da Qualidade das Aguas - PNQA, que ira
prover a sociedade brasileira do conhecimento sobre a qualidade das
aguas superficiais e subsidiar os orgaos governamentais, nas diversas
esferas, na elaboracao de politicas publicas.



A publicacdo do Guia Nacional de Coleta e Preservacdo de Amostras de
Agua, Sedimento, Comunidades Aqudticas e Efluentes Liquidos, elaborado
pela CETESB em conjunto com a ANA faz parte desta parceria, que in-
clui, também, a producdo de um video que demonstra os procedimen-
tos constantes no Manual e a elaboracdo do Panorama da Qualidade das
Aguas Superficiais do Brasil - 2010.

O BID se orgulha em participar de uma iniciativa tao relevante para o
Pais no tema de recursos hidricos.

Fernando Carrillo-Florez
Representante do BID no Brasil



APRESENTACAO

O monitoramento e o diagnostico da qualidade ambiental, bem como
as acoes de fiscalizacao, envolvem a medida de uma ou mais variaveis,
cujos resultados serdo utilizados para avaliar as condicdes de um am-
biente e dar subsidios para a tomada de medidas preventivas e corre-
tivas, com base na legislacdo existente. Nesse sentido, os objetivos do
trabalho, as estratégias de amostragem e os métodos de andlises a se-
rem empregados, devem ser criteriosamente definidos para se obter
resultados robustos.

A etapa de amostragem é crucial nesse processo, pois o material cole-
tado deve representar de forma fidedigna o local amostrado. A selecao
criteriosa dos pontos de amostragem e a escolha de técnicas adequa-
das de coleta e preservacao de amostras sdo primordiais para a confia-
bilidade e representatividade dos dados gerados.

A CETESB sempre esteve na vanguarda desse tema, atenta a impor-
tancia dos programas e processos de amostragem dentro de suas ativi-
dades, de tal forma que em 1988 publicou o “Guia de Coleta e Preser-
vacado de Amostras de Agua’, o qual tem sido extensivamente utilizado,
nao so6 no Estado de Sao Paulo, mas em todo o pais, sendo ainda hoje
referéncia em nivel nacional.

Considerando a necessidade de acompanhar a evolucdo analitica, com
técnicas de ponta e limites de quantificacao cada vez menores que re-
querem a inovacao também das técnicas de coleta e o avanco da utili-
zacao de novas variadveis bioldgicas e toxicoldgicas na drea ambiental,
os técnicos da CETESB sentiram a necessidade de trabalhar em um
novo Guia de Coleta no intuito de trazer para os profissionais das are-
as de meio ambiente, saneamento, salde, recursos hidricos e publico
interessado a sua experiéncia e conhecimento adquiridos nesses nos
ultimos 23 anos de atividades.



Nesse processo a CETESB encontrou a parceria da Agéncia Nacional
de Aguas para a publicacdo desse Guia Nacional de Coleta de Amostras
de Agua, Sedimento, Comunidades Aqudticas e Efluentes Industriais, o
qual engloba dez capitulos onde estdo especificados os procedimentos
detalhados para a coleta de amostras de dgua superficial, sedimento,
comunidades aquaticas e efluentes industriais, para as mais diversas
variaveis, baseados em metodologias padronizadas e de referéncia na-
cional e internacional, mas também traduz a gestao do conhecimento
do corpo técnico da CETESB, adquirido na pratica didria e no processo
de implantacado de um Sistema de Qualidade dessas atividades. A edi-
cdo deste Guia em conjunto com a ANA, torna acessivel a experiéncia
da CETESB aos ¢rgaos publicos e empresas privadas de todo o pais,
provendo protocolos consistentes de amostragem de campo.

Os trés primeiros capitulos, assim como no Guia de Coleta de 1988,
trazem os conceitos basicos necessarios ao planejameno de um pro-
grama de amostragem e organizacdo do trabalho de campo. O capitulo
quatrotraz osrequisitos do controle de qualidade analiticano processo
de amostragem, essencial para a rastreabilidades dos resultados ana-
liticos. O capitulo cinco traz de forma detalhada as especificacoes dos
equipamentos requeridos para amostragem. Os capitulos seis, sete e
oito trazem os procedimentos para coleta de dguas superficiais, dgua
de consumo humano, sedimento e efluentes industriais. O capitulo
nove destaca os procedimentos para os ensaios de campo, bem como
medidores e amostradores automaticos, cada vez mais importante nos
programas de monitoramento. O capitulo dez aborda os métodos de
medicdo de vazdo, considerando a importancia da interpretacdo con-
junta dos dados de quantidade (vazéo) e qualidade ambiental. O Ultimo
capitulo traz a bibliografia consultada na elaboracao desse Guia

O Guia apresenta também trés Anexos, o primeiro (Anexo |) traz infor-
macoes relativas as frascarias empregadas na coleta e os procedimen-
tos para armazenamento e preservacdo de amostras, detalhados por
ensaio, o segundo (Anexo I1) apresenta um glossario com as terminologias
mais frequentemente empregadas na rea e o terceiro (Anexo Ill) traz a
Resolucdo ANA Nn° 724/2011 que aprova este Guia como documento de
referéncia nacional para o monitoramento da qualidade das dguas.



Apensado a esta obra encontra-se um DVD com videos que demons-
tram os procedimentos de coleta e preservacao de amostras de agua
destinadas a andlise dos parametros que compdem a Rede Nacional de
Avaliacdo da Qualidade das Aguas, integrante do Programa Nacional
de Avaliacdo da Qualidade das Aguas - PNQA.

A adocdo desse Guia pela Agéncia Nacional de Aguas como referéncia
para os procedimentos de coleta dentro de seu campo de atuacdo de-
monstra a responsabilidade da CETESB na sua missao institucional de
transferéncia de tecnologia ambiental, colaborando para o desenvolvi-
mento cientifico e tecnoldgico do pais.

Eng. OTAVIO OKANO
Diretor Presidente da CETESB
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CAPITULO

1 INTRODUCAO

A presente publicacdo redine o conhecimento técnico para realizacéo
de coleta e preservacdo de amostras de aguas brutas, tratadas,
residuarias, sedimentos e biota aquatica, visando a fiscalizacao,
controle e a caracterizacao da qualidade ambiental.

A coleta e preservacao de amostras infelizmente ainda sdo considera-
das como atividades simples, que ndo exigem qualquer critério ou co-
nhecimento cientifico. Essa percepcao é completamente falha, porque
uma amostra, por definicao, representa o proprio ambiente estudado
e, assim, a sua coleta exige profundo conhecimento técnico e cientifico,
o que significa contar comrecursos humanos altamente treinados e ca-
pacitados para desenvolverem as atividades em campo.

A definicdo dos usos previstos para o corpo d'agua, o conhecimento
dos riscos a saude da populacéo, os danos aos ecossistemas, a toxici-
dade das substancias quimicas, os processos industriais e as medi-
das de vazao, somam algumas das informacoes bésicas necessarias
para se definirem as técnicas e as metodologias de coleta que seréo
utilizadas, a definicdo dos locais de amostragem e a selecao de para-
metros que serdo analisados. Sem isso, qualquer programa para avaliar
a qualidade ambiental pode gerar dados nao representativos sobre a
areade estudo.

Na escolha do local adequado para o programa de amostragem é im-
portante considerar que a qualidade de um corpo d’agua varia confor-
me o local (espacial) e o decorrer do tempo (temporal). Para garantir a
homogeneidade e representatividade do local de amostragem propos-
to, as acoes a serem tomadas devem ser cuidadosamente planejadas,
como detalhado na Figura 1.

INTRODUCAO

1

31



CONHECER OS OBJETIVOS DO PROGRAMA

LEVANTAR OS DADOS EXISTENTES NA AREA DE
INFLUENCIA ASER ESTUDADA E PROCEDER A UM
RECONHECIMENTO DA MESMA

SELECIONAR POSSIVEIS LOCAIS DE AMOSTRAGEM,
EXAMINANDO A HOMOGENEIDADE ESPACIAL E TEMPORAL

LOCAL HOMOGENEO LOCAL NAO HOMOGENEO

SELECIONAR LOCAIS
ALTERNATIVOS

NAO SE OBTENDO LOCAIS
ALTERNATIVOS, DEFINIR
DIFERENTES PONTOS DE

COLETANO MESMO LOCAL

VERIFICAR SE O PROGRAMA E
ECONOMICAMENTE VIAVEL

ELABORAR PLANO DE AMOSTRAGEM

INICIAR O PROGRAMA DE
AMOSTRAGEM E ANALISES

Figura 1. Planejamento para a selecdo de locais e posicoes de monitoramento
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Portanto, o objetivo da amostragem e dos ensaios nao € a obtencao de
informacoes sobre aliquotas em si, geralmente constituidas de peque-
nas fracoes, mas a caracterizacdo espacial e temporal do corpo d’agua
amostrado.

Deve-se ter sempre presente que o tempo e 0s custos envolvidos se
elevam sensivelmente, a medida que se exijam informacoes mais deta-
lhadas que possam implicar no aumento do nimero de parametros de
avaliacdo, nimero de amostras, frequéncia de amostragem, ou utiliza-
cdo de tecnologia mais avancada.

Para evitar que os custos da caracterizacao da agua ultrapassem os

beneficios que dela advém, deve-se planejar cuidadosamente todas
as etapas do programa de amostragem conforme mostra a Figura 2.
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DEFINICAO CLARA
DOS OBJETIVOS

SELECAO DOS PARAMETROS E LOCAIS
DE AMOSTRAGEM

SELECAO DO NUMERO DE AMOSTRAS
E TEMPO DE AMOSTRAGEM

SELECAO DOS METODOS ANALITICOS

SELECAO DOS EQUIPAMENTOS E METODOS DE
COLETA E PRESERVACAO DE AMOSTRAS

PLANO DE AMOSTRAGEM

REAVALIACAO DA METODOLOGIA
E INTERPRETACAO DE DADOS

Figura 2. Etapas principais para o planejamento de programas de amostragem.

Este guia traduz a experiéncia da CETESB na coleta e preservacao de
amostras, apresentando critérios e metodologias internacionalmente
conhecidas para ensaios fisico-quimicos, microbioldgicos, bioldgicos e
toxicolégicos. Determinadas técnicas de hidrometria também foram
incluidas, pois permitem a determinacao das cargas poluidoras e, por
isso, representam uma importante contribuicdo para o planejamento e
execucao da amostragem ambiental.
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CAPITULO 2

2 PLANEJAMENTO DE AMOSTRAGEM

A caracterizacao de um ecossistema aquatico € uma tarefa complexa e
envolve grande nimero de variaveis, o que pode conduzir a elaboracdo
de programas de amostragem com extensao e recursos super dimen-
sionados e uma relacao custo/beneficio inadequada.

Estabelecer um plano de amostragem é apenas uma das etapas neces-
sarias a caracterizacdo do meio a ser estudado, mas dele dependem
todas as etapas subsequentes: ensaios laboratoriais, interpretacdo de
dados, elaboracao de relatorios e tomada de decisdes quanto a quali-
dade desses ambientes.

Os responsaveis pela programacao, bem como os técnicos envolvidos
na execucao dos trabalhos de coleta, devem estar totalmente familia-
rizados com os objetivos, metodologias e limitacoes dos programas de
amostragem, pois as observacoes e dados gerados em campo ajudam
ainterpretar os resultados analiticos, esclarecendo eventualmente da-
dos ndo-conformes.

2.1 Definicao do Programa de Amostragem

Adefinicdo do programade coleta de amostras exige a consideracao de
algumas variaveis, tais como: usos, natureza, area de influéncia e caracte-
risticas da area de estudo, pois a definicdo da metodologia de coleta, pre-
servacdo de amostras e dos métodos analiticos depende desses fatores.

2.1.1 Usos do Corpo d’Agua
A caracterizacdo deve considerar o(s) uso(s) preponderante(s) do cor-
po d’dgua, como: (a) consumo humano, (b) preservacado da vida aquati-
ca; (c) irrigacdo e dessedentacdo de animais; (d) abastecimento indus-
trial; (e) recreacdo entre outros.
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2.1.2 Natureza da Amostra

As amostras podem ser coletadas em guas classificadas como bruta,
tratada ou residudria; superficial ou subterranea; interior ou costeira;
doce, salobra ou salina. A natureza do corpo d’agua é determinante para o
planejamento e coleta da biota aquética e do sedimento de fundo.

2.1.3 Parametros de Caracterizacio da Area de Estudo
Atualmente dispde-se de centenas de variaveis ou determinantes que
podem ser empregados para caracterizar um corpo de dgua, envolvendo
parametros fisicos, quimicos, microbioldgicos, bioldgicos, toxicologicos e
radiolégicos. Esses pardmetros devem ser definidos com o conhecimen-
to adequado do seu significado, abrangéncia, limitacoes, confiabilidade,
referéncias para comparacoes e custos para sua obtencdo.

As combinacdes entre essas varidveis ndo permitem formular planos
padrdes. Cada caso deve ser estudado individualmente, sendo que os
parametros e critérios mais empregados incluem os estabelecidos na
legislacao vigente.

A formulacdo dos programas requer ainda definicoes relativas aos se-
guintes fatores:

e \Variabilidade espacial: de maneira geral, os corpos de agua super-
ficiais apresentam variacoes quanto as concentracdes dos seus
constituintes nos diferentes pontos de uma secéo transversal, bem
como ao longo do eixo longitudinal de deslocamento. H& ainda
uma variacdo no eixo vertical, a qual € mais pronunciada em corpos
d’dgua mais profundos.

e Variacdo temporal: A concentracdo dos constituintes de um corpo
d’4dgua pode ainda variar ao longo do tempo, num mesmo ponto, de
forma aleatdria ou ciclica em funcao das caracteristicas das contri-
buicdes recebidas ou das varidveis meteoroldgicas. Em zonas estu-
arinas, por exemplo, ainfluéncia das marés provoca de formaciclica
profundas alteracdes nas caracteristicas dessas dguas.

Para o estabelecimento do local, momento e frequéncia de coleta das
amostras, deve-se definir previamente se o estudo visa a obter uma ca-
racteristica média, valores maximos ou minimos, ou a caracterizacdo
instantanea de um ponto do corpo receptor. A melhor solucdo técnica
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seria o uso de monitores automaticos que registram continuamente as
alteracbes da qualidade do corpo de dgua (ver Capitulo 9). Na impos-
sibilidade de utilizacdo dessa metodologia devido ao custo elevado e
nao-aplicabilidade para todas as variaveis, deve-se definir a frequéncia
e o momento da coleta, com base em informacoes e dados disponiveis
ou, sempre que possivel, com a realizacao de levantamento preliminar.

Os planos de amostragem baseados em consideracdes subjetivas, ou
simplesmente na capacidade de amostragem e analitica do laboratorio,
poderdo gerar resultados ndo representativos, por ndo considerarem
a variabilidade espacial e temporal.

Para ilustrar estas consideracdes, sao apresentados dois graficos hi-
potéticos, representando a variacdo temporal da concentracdo de um
dado parametro (Figura 3). O primeiro grafico (A) representa uma va-
riacdo aleatoria resultante, por exemplo, de lancamentos descontinuos
ou do efeito de lixiviacdo de escoamento superficial provocado por
chuvas. O segundo gréfico (B) simula uma variacao ciclica resultante,
por exemplo, de lancamentos de esgotos domésticos, variacdes sazo-
nais de temperatura ou chuvas, variacdo diaria de insolacdo ou tempe-
ratura, ou de lancamentos descontinuos, porém ciclicos.

) &l
% AWANLTAY,
2V Y Yy

tempo tempo

Figura 3. Efeito da variabilidade temporal na estimativa quantitativa da concentracdo de uma
dada variavel: (A) Variacoes aleatorias; (B) Variacoes aleatérias e ciclicas.
Legenda: (-) resultados obtidos por monitoramento automatico continuo; (-) média dos resultados obtidos
com o monitoramento automatico; (-) concentragoes obtidas por coletas instantaneas.

A intensidade dessas variacoes pode ser reduzida, por exemplo, a me-
dida que o ponto de amostragem se afasta do ponto de lancamento.
Portanto, para o estabelecimento do instante e da frequéncia de co-
leta de amostras, deve-se conhecer a variabilidade temporal de cada
pardmetro, por local de amostragem. A partir do perfil dessa variabili-
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dade é possivel estabelecer o programa de amostragem e o nimero de
amostras que devem ser tomadas. Quanto maior o niimero de amos-
tras investigadas, melhor serd o conhecimento da variabilidade e, con-
sequentemente, da estimativa do impacto ambiental.

O tamanho da amostra pode ser determinado com base em calculos
estatisticos, supondo-se uma distribuicao normal da variavel de quali-
dade e amostras aleatorias e independentes. Nessas condicdes, pode-
-se aplicar a seguinte férmula:

n= (l‘_s)2 Equacdo 1
1

n = numerode amostras a serem coletadas;

t = fator da distribuicdo t de Student para (n - 1) graus de liber-
dade e determinado limite de confianca, geralmente entre
90 e 99%. Para a primeira estimativa, usar o valor de t para
n =oo

s = estimativa do desvio padrao da caracteristica medida;

| =incertezadesejada.

o =nivel de significancia

Exemplo de aplicacéo:

Para se estimar a média anual de cloreto com uma incerteza de 5 mg/L Cl, com
95% de confianca, supondo-se s = 10 mg/L, j& conhecido por meio de estudos
preliminares:

Para a primeira estimativa
n=oo

100095 _ (95

o =
Da tabela de distribuicdo t de Student temos:

t= 1,960

Portanto: n = (1,960 x 10/5)? = 15,4 ou n = 16 amostras.
Recalculando para (n - 1) graus de liberdade

(n-1)=15

_ 100-095
2

o = 0,025

Da tabelatemos:t=2,131
Finalmente: n = (2,131 x 10/5)?= 18,2 ou n = 19 amostras.



Quando o objetivo de um programa é avaliar concentracoes médias de
uma dada varidvel dentro de um dado periodo (geralmente 24 horas),
pode-se, em alguns casos, reduzir o niimero das amostras necessarias
a0 ensaio, pela obtencdo de amostras compostas, formadas pela mistu-
rade aliquotasindividuais apropriadas. Para aretirada dessas aliquotas
pode-se empregar amostradores automaticos programaveis. As amos-
tras compostas sao Uteis quando se deseja obter a qualidade média de
um corpo de dgua nao homogéneo. Nesse caso, sao retiradas aliquotas
em varios pontos e profundidades do corpo de dgua, reunindo-se todas
em uma Unica amostra. A desvantagem de se compor uma amostra é
que pode se perder a associacdo com as demais variaveis de caracteri-
zacao do corpo d’agua ou efluente, que foram coletadas pontualmente.

Para a tomada de amostras compostas, os seguintes cuidados devem
ser observados:

e Ndio podem ser empregadas para a determinacdo de varidveis que
se alterem durante a manipulacao das aliquotas; é o caso do oxigé-
nio dissolvido, pH, diéxido de carbono livre, microrganismos, me-
tais dissolvidos, compostos volateis e 6leos e graxas.

e Deve-se obedecer as recomendacoes relativas ao prazo méximo
entre a retirada da aliquota e o inicio da anélise no laboratorio. No
caso da DBO, por exemplo, quando se quer formar uma amostra
composta de 24 horas, ao ser retirada a Ultima aliquota o prazo ja
expirou para as primeiras.

e E importante considerar a possibilidade de se tomarem ali-
quotas individuais proporcionais as vazoes do corpo de agua
no instante da coleta, quando se deseja estimar cargas polui-
doras, especialmente em escoamentos que apresentem va-
riacbes sensiveis de vazao ao longo do periodo de amostra-
gem, tanto para o ambiente aquatico como para efluentes.

2.1.4 Informacoes sobre a Area de Influéncia
O planejamento adequado envolve a obtencao de informacdes prelimina-
res sobre a area de influéncia do corpo d’dgua a ser amostrado, como:

e |evantamento de estudos ja realizados no local que contribuam

com informacoes sobre as caracteristicas da area de estudo e as
principais atividades poluidoras na bacia, que podem influir na qua-
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lidade das aguas, tais como: industria, agricultura, mineracao, zonas
urbanas, etc., a fim de estabelecer os locais de amostragem;

e Elaboracdo de croqui com alocalizacdo dos possiveis pontos de
coleta;

e Visita a drea de estudo para georreferenciamento dos locais de
coleta por meio de GPS (“Global Position System”), levantamento
fotografico com as caracteristicas locais e contato com as pessoas
do local a fim de se obter dados adicionais que confirmem ou es-
clarecam os dados preliminares levantados (lancamentos de lixo,
residuos industriais ou domésticos no corpo de dgua ou nas suas
margens, e outras informacoes);

e \erificacdo das vias de acessos, bem como a situacdo das mes-
mas, tempo necesséario para a realizacdo dos trabalhos, dispo-
nibilidade de apoio local para armazenamento e transporte de
material de coleta e amostras, colocacdo daembarcacdo (como ma-
rinas, clubes etc.), avaliando possiveis limitacdes ou interferéncias.

2.1.5 Local e Pontos de Coleta

Muitas vezes os objetivos determinam os locais e pontos de coleta. Por
exemplo, quando se quer avaliar a eficiéncia de uma unidade de trata-
mento (industrial ou de esgoto), necessariamente é preciso amostrar
o afluente e o efluente dessa estacdo. Entretanto, quando os objetivos
estabelecidos apontam apenas para uma indicacao geral, como o efei-
to de um efluente na qualidade de agua de um rio ou a avaliacao da
qualidade da agua potavel distribuida para a populacao, é necessario
selecionar cuidadosamente os locais de amostragem.

2.1.5.1 AguaBruta
E preciso considerar que todo corpo d’agua € heterogéneo e que, seja
qual for o local de amostragem, este ndo é representativo de todo o
sistema® em estudo.

Por esse motivo, devem ser selecionados locais adequados as necessi-
dades de informacdo de cada programa. Entre os fatores responsaveis
pela heterogeneidade de um corpo d’agua podemos citar:

1 A palavra sistema é usada para representar bacias hidrograficas, cursos de agua, rios, lagos,
reservatorios, estacées de tratamento e sistemas de distribuicao, entre outros.
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a) Estratificacdo térmica vertical, decorrente de variacdo datempera-
tura ao longo da coluna d’agua e do encontro de massa de agua;

b) Zona de mistura, formada por dois ou mais tipos de dguas que es-
tdo em processo de mistura (rio logo a jusante da descarga de um
efluente ou tributério) (Figura 4), sendo que a coleta deve ser reali-
zada apos a completa mistura (Fig. 4, trecho A-A);

c) Distribuicao heterogéneade determinadas substancias ou organis-
mos em um sistema hidrico homogéneo. Isso ocorre quando 0s ma-
teriais ndo dissolvidos, com densidade diferente da dgua, tendem
a ficar heterogeneamente distribuidos (por exemplo, o 6éleo tende
a flutuar na superficie da dgua, enquanto os sélidos em suspensao
tendem a se depositar) ou quando ocorrem reacoes quimicas ou
biolégicas na coluna d’agua, como o crescimento de algas nas cama-
das superiores em funcao da penetracao de luz, com as consequen-
tes mudancas no pH e concentracdo de oxigénio dissolvido.

VISTA SUPERIOR

Descarga do Efluente

A

CORTE LATERAL

SECAOB-B

LEGENDA

- Regiédo de mistura do efluente com o rio

Figura 4. Representacdo esquematica da mistura de um efluente com o rio: Vista Superior -
dispersao lateral do efluente; Corte Lateral - dispersao vertical e lateral do efluente.
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Quando ndo se conhece detalhadamente um determinado sistema,
¢ recomendavel realizar uma investigacdo preliminar, de preferéncia
com base em um planejamento estatistico, a fim de avaliar o seu grau
de heterogeneidade. Testes rapidos de campo, como condutividade
elétrica, temperatura e oxigénio dissolvido, podem ser Uteis para
essa finalidade, bem como o uso de equipamentos que permitem
medicdo continua. O uso de técnicas de tracadores, como corantes ou
materiais radioativos, tem se mostrado Util no estudo dos processos de
mistura nos corpos de agua. Contudo, no planejamento desses testes
preliminares é necessario lembrar que o grau de heterogeneidade
pode depender do tipo de ensaio em questdo; por isso, essa avaliacdo
deve ser feita com base em mais de um ensaio.

O grau de heterogeneidade devera ser avaliado para se verificar como
as caracteristicas de qualidade oscilam no espaco e no tempo.

Em geral ndo se deve retirar amostras proximas as margens de rios,
canais e no ponto de lancamento de despejos, exceto quando essas
regioes sao de interesse especifico, pois a qualidade, em tais pontos,
geralmente ndo é representativa de todo o corpo d’dgua. No caso da
contribuicdo dos tributarios (afluentes), é importante acompanhar a
qualidade de suas aguas, e como ela afeta o corpo principal, por meio
da coleta de amostras em ponto proximo da sua desembocadura (foz)
ou de acordo com o objetivo do trabalho.

Quando se deseja acompanhar a qualidade da dgua de um corpo hi-
drico, a longo prazo, o posicionamento do local de amostragem, deve
levar em consideracao a existéncia de lancamentos de efluentes liqui-
dos industriais e/ou domésticos, bem como a presenca de afluentes na
areade influéncia do ponto de amostragem, pois estes podem alterar a
qualidade da dgua do corpo.

Caso haja este tipo de situacao, o local de monitoramento deve estar
situado apds a mistura completa do referido lancamento, seja ele con-
tinuo ou intermitente (Fig. 5). Para isto deve-se conhecer as vazées do
lancamento e as do rio, e o regime de escoamento para determinar o
local onde a mistura é completa. Desse modo obtém-se uma amostra
de 4gua representativa daguele ponto dorio.
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Figura 5. Variacdo da qualidade de um corpo d’dgua considerando a distancia do ponto
de lancamento de descarga: (A) Local de amostragem préximo a descarga; (B) Posicdo
intermediaria do local de amostragem; (C) Local de amostragem distante da descarga.

As vezes, os locais de amostragem podem ser escolhidos erroneamen-
te, mais pela conveniéncia do que por sua adaptacdo a uma amostra-
gem representativa. As pontes, por exemplo, sdo usadas para amostra-
gem em rios devido a sua acessibilidade, mas nem sempre sdo os locais
mais apropriados, pois sua presenca pode interferir ou alterar fatores
béasicos do corpo d’adgua. Entretanto, esta pode ser uma opcao quando
o local adequado de amostragem for totalmente inviavel.

2.1.5.2 Agua Tratada

O principio que orienta a amostragem é o de que as caracteristicas da
agua sao modificadas em seu percurso nos sistemas e nas solucoes al-
ternativas de abastecimento de 4gua. Essas variacdes necessitam ser
conhecidas, pois fornecem importantes elementos para: (1) subsidiar a
avaliacdo do risco ao consumidor; (2) permitir a correcdo do problema
especifico de contaminacao, bem como os problemas operacionais ge-
radores da anomalia.

Para o controle de qualidade da 4gua para consumo humano devem ser
considerados na definicdo dos pontos e locais de coleta: (i) o monitora-
mento operacional para avaliar o desempenho das medidas de controle
nas diversas etapas de tratamento, desde a captacdo no manancial até o
consumidor, e (ii) o monitoramento para garantir que o processo de tra-
tamento como um todo esteja operando de forma segura (verificacao).

No estabelecimento da frequéncia de amostragem para um monitora-
mento mais global da dgua de consumo humano existe a necessidade
de se realizar um balanco dos beneficios e custos de se obter um nu-
mero maior de informacoes. O nimero de amostras e a frequéncia de
amostragem sdo geralmente baseados na populacdo abastecida ou no
volume de dguadistribuido, para refletir o risco a populacdo. Afrequén-
ciade anélises para os parametros individuais ird também depender da
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variabilidade da qualidade. Requer-se uma maior frequéncia de ana-
lise dos parametros microbioldgicos do que dos fisico-quimicos, isso
porque episédios curtos de contaminacao microbioldgica podem levar
facilmente a surtos de doencas gastrointestinais nos consumidores,
enquanto episédios de contaminacao quimica, que poderiam constituir
um risco agudo a satide, sdo raros (WHO, 2011).

No Capitulo 7 encontram-se detalhes sobre os procedimentos para o pla-
nejamento e execucdo de amostragem de dguas de consumo humano.

2.1.5.3 Sedimento

A selecado dos pontos de coleta de sedimento deve considerar, além
do objetivo do estudo, os tipos de ambiente, os locais de lancamento
da carga de poluentes e os padroes de vazao, velocidade e sentido da
corrente. Muitos estudos de sedimento aplicam a abordagem que uti-
liza um ponto ou condicoes de referéncia dentro de uma determinada
regiao ou bacia hidrografica. O ponto de referéncia corresponde a um
ambiente livre da acao antrépica ou o menos impactado dentroda area
de estudo. E fundamental que as caracteristicas fisicas, geoldgicas e
hidroldgicas, entre os pontos a serem comparados sejam compativeis.
Assim, dados como granulometria, teor de matéria organica e umida-
de do sedimento, tipo e grau de preservacdo da cobertura vegetal da
margem, tipo de habitat amostrado e ordem do rio devem ser similares
entre o ponto de referéncia e os pontos a serem diagnosticados. Sao
definidas as condicoes consideradas ideais, estabelecendo-se valor ou
faixa de valor, para cada pardmetro, que seria esperado em um ambien-
te preservado.

Qualquer que seja o tipo de ambiente amostrado (rios, lagos, reserva-
torios, estudrios e oceanos), a coleta para avaliacdo da qualidade de se-
dimentos (bioldgica, fisica e quimica) geralmente ocorre nas areas de
deposicdo de sedimentos finos (argila), ja que normalmente sdo nesses
locais que os contaminantes sdo retidos e a comunidade bentoénica é
mais desenvolvida. Em lagos, reservatérios e estuarios o acimulo de
particulas finas ocorre na regiao mais profunda; em rios, nas margens
deposicionais e nas areas de remansos. A margem deposicional locali-
za-se no lado oposto ao da erosional, apresentando declive mais suave
e, muitas vezes, bancos de macrofitas enraizadas. Remansos ocorrem
em trechos meandricos e pantanosos.
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Em estudos de sedimentos sao considerados essenciais a avaliacdo dos
seguintes parametros: pH (potencial hidrogenionico), Eh (potencial
redox), contetido organico (carbono organico total - COT ou residuos
volateis), sulfetos volatilizaveisem acido (SVA), granulometria, umidade
e teor de matéria organica. Em agua de fundo, nitrogénio amoniacal
e oxigénio dissolvido sdo pardmetros importantes para acompanhar
ensaios ecotoxicolégicos e de bentos (ver detalhes no Capitulo 6).

A variabilidade do sedimento em um ponto precisa ser considerada
na amostragem e decorre da heterogeneidade espacial, tanto vertical
quanto horizontal. A heterogeneidade vertical &, principalmente, con-
sequéncia da oscilacao histoérica da contaminacao; a horizontal é for-
mada pela dindmica de deposicdo das particulas (apresentando-se qui-
micamente em mosaicos) e pela distribuicdo agrupada das populacoes
bentdnicas. O ideal é ter conhecimento desta variabilidade por meio da
tomada de réplicas.

O numero de réplicas pode ser definido a partir de dados obtidos em
amostragem prévia, utilizando-se férmulas que se baseiam em valores
de variancia, desvio ou erro padrao, como exemplificado no item 2.1.3.
No entanto, o nimero resultante de réplicas algumas vezes é invidvel e
opta-se por um nimero minimo, considerando-se a capacidade analiti-
cado laboratorio. Em geral faz-se de 3 a 5 réplicas.

Se o custo do projeto e a capacidade analitica de um laboratério ndo
permitem a execucdo de réplicas, opta-se pela obtencdo de amostras
compostas (desde que a varidvel em questado permita a sua composi-
¢30), que teoricamente representam o valor médio dessa composicdo
sendo, portanto, uma opcao mais adequada do que atomada de uma sé
amostra por ponto (maiores detalhes no Capitulo 6).

Em estudos de sedimento ha de se considerar também a variabilidade
temporal, ja que as variacdes sazonais podem influenciar a disponibi-
lidade de contaminantes. Em reservatérios, a dinamica de circulacao/
estratificacdo altera a relacdo de oxirreducao das camadas profundas
de agua e, em periodos de seca, a exposicao do sedimento marginal.
Em rios, ocorre deposicdo de sedimentos finos no periodo da seca e
lavagem desse material nas chuvas. Para estudos de caracterizacdo e
diagndstico e programas de monitoramento da qualidade de sedimen-
tos, uma Unica coleta anual no periodo de seca pode ser adequada.
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2.1.5.4 Efluentes Liquidos e Corpos Hidricos Receptores

Para definicdo dos locais de amostragem de efluentes liquidos (indus-
triais e domésticos) e dos corpos hidricos receptores, devem ser con-
siderados os objetivos envolvidos na amostragem, tais como: avaliacdo
do desempenho do sistema de tratamento, atendimento aos padroes
dalegislacdo, obtencdo de informacdes para elaboracao de projeto de
sistemas de tratamento de 4guas residudrias (STAR), implantacédo de
medidas de prevencao a poluicdo, entre outros.

No capitulo 8 encontram-se detalhes sobre os procedimentos para o
planejamento e execucao deste tipo de amostragem.

2.1.6 Apoio Operacional

Os veiculos, embarcacoes, equipamentos, frascaria, material de
preservacdo e acondicionamento de amostras devem estar disponi-
veis em quantidade e qualidade adequadas, evitando-se adaptacoes
de Ultima hora.

2.1.7 Capacidade Analitica Laboratorial

No planejamento da amostragem deve ser considerada a capacidade
analitica do(s) laboratoério(s) quanto a quantidade de amostras que po-
dem ser processadas e os tipos de pardmetros a serem investigados,
limites de deteccao, métodos de ensaio, disponibilidade de padroes
e cronograma de atendimento. E importante considerar os seguintes
conceitos nessa etapa:

e Concentracdo minima de interesse do analito: € um dado funda-
mental para a selecdo de métodos analiticos que devem ser empre-
gados em um planejamento. Normalmente é definida por legisla-
cdo ou publicada como padrao internacional, e serve de orientacao
para a definicdo das técnicas de coleta e dos limites de quantifica-
cdo aceitaveis para os métodos analiticos que serdo utilizados para
atomada de decisdo ambiental.

e Limite de deteccdo do Método (LDM): menor concentracao de
uma substancia que pode ser detectada, mas ndo necessariamente
quantificada, pelo método utilizado.

e Limite de quantificacdo: € amenor concentracdo de um analito que
pode ser determinada com um nivel de aceitabilidade que garanta
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suarepresentatividade. Apés ter sido determinado, esse limite ser-
ve paraorientar e avaliar se a precisdo e a exatidao do método ana-
litico escolhido atende aos objetivos do plano. Normalmente, para
embasar substancialmente as decisdes ambientais, é recomenda-
vel que o limite de quantificacdo de um método seja pelo menos
50% menor do que a concentracdo minima de interesse. Quando
nao existirem métodos oficiais (USEPA, Standard Methods, ISO,
etc) que atendam a concentracdo minima de interesse do analito
recomenda-se adotar o método dentre estes que melhor atenda a
esse limite.

e Incerteza de medicdo: caracteriza a dispersdo de valores asso-
ciada ao resultado, que podem ser razoavelmente atribuidos ao
mensurando (amostras). E usada para avaliar a exatiddo, precisdo
e confiabilidade de um resultado analitico. A definicao dos valores
maximos de incerteza dos resultados deve ser estabelecida jun-
tamente com a concentracdo minima de interesse e deve ser usa-
da para auxiliar na escolha das metodologias analiticas adotadas.

2.1.8 Recursos Financeiros e Humanos

S&0 0s recursos necessarios para realizar os trabalhos de campo, as
tarefas analiticas e as de interpretacdo de dados. Sob este aspecto,
convém planejar criteriosamente os pardametros a serem avaliados, o
numero de amostras a serem examinadas e a frequéncia de sua coleta,
adequando-os aos recursos disponiveis.

Tanto em programas de monitoramento, onde sdo avaliadas as tendén-
cias e a eficacia das medidas de controle da poluicdo, como em levanta-
mentos especificos, devem ser elaborados cronogramas de desenvol-
vimento dos trabalhos, considerando todas as atividades envolvidas, a
sazonalidade e a disponibilidade para alocacao dos recursos humanos
e materiais.
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CAPITULO 3

3 ORGANIZAGAO DOS TRABALHOS DE CAMPO

Estabelecido o planejamento de amostragem, que inclui a definicao
dos objetivos, dos locais e frequéncia de amostragem, dos parametros
selecionados, dos métodos analiticos e de amostragem adequados e o
cronograma de atividades, passa-se para as etapas de organizacdo e
execucao dos trabalhos de campo.

A sintese contendo as recomendacdes e orientacoes de como realizar o
armazenamento e a preservacao de amostras, conforme o tipo de ensaio
(classe da amostra, tipo de recipiente para armazenamento, volume/quan-
tidade necessario de amostra, tipo de preservacao e prazo maximo reco-
mendado entre coleta e inicio do ensaio), encontra-se no Anexo 1.

3.1 Planejamento das Atividades

O planejamento correto das atividades de campo é de importancia fun-
damental para o sucesso dos trabalhos e deve envolver os seguintes
aspectos:

e Selecdo de itinerérios racionais, observando-se 0s acessos, o tem-
po para coleta e preservacdo das amostras e o prazo para seu en-
vio aos laboratorios, obedecendo-se o prazo de validade para o
ensaio de cada pardmetro, a capacidade analitica e o horério de
atendimento e funcionamento dos laboratérios envolvidos. Mui-
tos programas de amostragem necessitam de vérios dias para serem
desenvolvidos, o que exige remeter amostras coletadas diariamente
a0s laboratorios por despachos rodovidrios ou aéreos. Nesses casos,
devem-se planejar coletas calculando-se a localizacdo e os horérios
das empresas transportadoras;

e Certificacdo de que a programacao de coleta foi enviada aos labo-
ratérios envolvidos e de que os mesmos tenham condicoes de aten-
der ao programa;
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e \Verificacdo da existéncia de eventuais caracteristicas locais nos
pontos de coleta que exigem equipamentos ou cuidados especiais,
0 que permitird a sua adequada selecdo e preparo. Isto vale espe-
cialmente para o caso de coletas com embarcacoes, coletas de sedi-
mentos, peixes e organismos bentonicos, coletas em locais de dificil
acesso, ou com altorisco de acidentes (rios caudalosos, mar, pontes
de tréfego intenso, amostragem em industrias etc.);

e Preparacao de tabelas contendo os equipamentos e materiais ne-
cessarios aos trabalhos (fichas de coleta, frascos para as amostras,
preservantes quimicos, caixas térmicas, equipamentos de coleta e
de medicdo, cordas, embarcacoes, motores de popa, equipamento
de seguranca etc.). E conveniente levar frascos reserva para o caso
de amostragem adicional, perda ou quebra de frascos; e

e Verificacdo da disponibilidade e funcionamento adequado dos
equipamentos utilizados para amostragem e de apoio.

Convém assegurar-se de que os técnicos envolvidos nas atividades de
coleta estejam devidamente treinados e capacitados para utilizar as
técnicas especificas de coleta, preservacdo de amostras e as medidas
de seguranca, manusear os equipamentos de campo e de medicao, e
localizar precisamente os pontos de coleta. E fundamental que obser-
vem e anotem quaisquer fatos ou anormalidades que possam interferir
nas caracteristicas das amostras (cor, odor ou aspecto estranho, pre-
senca de algas, dleos, corantes, material sobrenadante, peixes ou ou-
tros animais aquaticos mortos), nas determinacoes laboratoriais e na
interpretacao dos dados. Devem ainda ter condices para estabelecer,
se necessario, pontos de amostragem alternativos e outros parame-
tros complementares parauma melhor caracterizacdo do ambiente em
estudo. Um técnico bem treinado, consciente e observador é de impor-
tancia fundamental para a consecucao dos objetivos dos programas de
avaliacdo dos ecossistemas aquaticos.

E importante destacar que as coletas de amostras biolégicas depen-
dem de autorizacdo prévia dos érgdos competentes, como o Institu-
to Chico Mendes de Conservacdo da Biodiversidade (ICMBio). Essa
autorizacao, todavia, ndo é necessaria para fins de monitoramento da
qualidade da dgua. Maiores informacdes podem ser obtidas no site do
Sistema de Autorizacao e Informacdo em Biodiversidade (SISBIO) do
Ministério do Meio Ambiente (http://www4.icmbio.gov.br/sisbio//)
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3.2 Coleta e Preservacao de Amostras

Neste topico encontram-se orientacdes quanto a limpeza e ao prepa-
ro dos recipientes utilizados para o armazenamento de amostras. In-
formacoes sobre as técnicas de preservacdo para cada variavel, o tipo
de recipiente, o volume de amostra necessério, o tipo de preservacao
recomendada e o prazo para ensaios fisico-quimicos, microbiolégicos,
biolégicos e toxicolégicos encontram-se no Anexo 1.

3.2.1 Coleta e Tipos de Amostras

A coleta de amostras é, provavelmente, o passo mais importante para
a avaliacdo da drea de estudo; portanto, é essencial que a amostragem
sejarealizada com precaucao e técnica, para evitar todas as fontes pos-
siveis de contaminacao e perdas e representar o corpo d’dgua amostra-
do e/ou arede de distribuicdo de dgua tratada.

Para definir a natureza da amostra coletada, nesse Guia sdo adota-
dos codigos que se referem a classe da amostra: A - Amostras de agua
tratada; B - Amostras de agua bruta; C - Amostras de agua residuaria;
D - Amostras de solo, sedimento, lodo, material sélido de dragagem, resi-
duo solido e semi-sélido em geral; E - Amostras de materiais bioldgicos. As
definicdes de cada uma delas encontram-se no Glossdrio (Anexo 2).

A técnica a ser adotada para a coleta de amostras depende da matriz
a ser amostrada (4gua superficial, em profundidade, subterranea, tra-
tada, residudria, sedimento, biota aquética, entre outras), do tipo de
amostragem (amostra simples, composta ou integrada) e, também, dos
ensaios a serem solicitados (ensaios fisico-quimicos, microbioldgicos,
bioldgicos e toxicoldgicos) e devem ser tomados os seguintes cuidados:

e Verificar alimpezados frascos e dos demais materiais e equipamentos
que serdo utilizados para coleta (baldes, garrafas, pipetas etc.);

e Empregar somente os frascos e as preservacdes recomendadas
para cada tipo de determinacao, verificando se os frascos e reagen-
tes para preservacao estdo adequados e dentro do prazo de valida-
de parauso (Anexo 1). Em caso de duvida, substitui-los;

e Certificar-se que aparte internados frascos, assim como as tampas
e batoques, ndo sejam tocadas com amao ou fiquem expostas ao po,
fumaca e outras impurezas (gasolina, 6leo e fumaca de exaustdo de
veiculos podem ser grandes fontes de contaminacdo de amostras).
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Cinzas e fumaca de cigarro podem contaminar as amostras com
metais pesados e fosfatos, entre outras substancias. E importante,
portanto, que os técnicos responsaveis pela coleta de amostras ndo
fumem durante a coleta e utilizem uniformes e EPl adequados para
cada tipo de amostragem (avental, luva cirlrgica ou de borracha

de latex, 6culos de protecdo, entre outros), sempre observando e

obedecendo as orientacdes de cada local ou ambiente onde sera

realizada a amostragem;

Fazer aambientacdo dos equipamentos de coleta com dgua do pro-

prio local, se necessario;

Garantirque asamostras liquidas ndo contenham particulas grandes,

detritos, folhas ou outro tipo de material acidental durante a coleta;

Coletar um volume suficiente de amostra para eventual necessida-

de de se repetir algum ensaio no laboratério;

Fazer todas as determinacdes de campo em aliquotas de amos-

tra separadas das que serdo enviadas ao laboratorio, evitando-se

assim o risco de contaminacéao;

Colocar as amostras ao abrigo da luz solar, imediatamente apos a

coleta e preservacao;

Acondicionar em caixas térmicas com gelo as amostras que exigem

refrigeracdo para sua preservacao (observar que as amostras para

ensaio de Oxigénio Dissolvido ndo devem ser mantidas sob refri-
geracao);

Manter registro de todas as informacoes de campo, preenchendo

uma ficha de coleta por amostra, ou conjunto de amostras da mes-

ma caracteristica, contendo os seguintes dados:

a) Nome do programade amostragem e do coordenador, com te-
lefone para contato;

b) Nome dos técnicos responsaveis pela coleta;

c) Numero deidentificacdo da amostra;

d) Identificacdo do ponto de amostragem: codigo do ponto, ende-
reco, georreferenciamento, etc.

e) Dataehoradacoleta:

f) Natureza da amostra (dgua tratada, nascente, poco freatico,
poco profundo, represa, rio, lago, efluente industrial, dgua sa-
lobra, dgua salina etc.);

g) Tipode amostra (simples, composta ou integrada)

h) Medidas de campo (temperatura do ar e da dgua, pH, condu-
tividade, oxigénio dissolvido, transparéncia, coloracao visual,
vazdo, leitura de régua, etc.);
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i) Eventuais observacoes de campo;

j)  Condicoes meteoroldgicas nas ultimas 24 horas que possam
interferir com a qualidade da dgua (chuvas);

k) Indicacdo dos pardmetros a serem analisados nos laboratérios
envolvidos;

I) Equipamento utilizado (nome, tamanho, malha, capacidade,
volume filtrado, e outras informacdes relevantes).

As amostras podem ser simples, compostas ou integradas. A amostra
simples (pontual ou instantanea) é aquela coletada em uma Unica toma-
da de amostra, num determinado instante, para a realizacdo das deter-
minacoes e ensaios. O volume total da amostra ird depender dos para-
metros escolhidos. E indicada para os casos onde a vaz&o e a composicao
do liquido (4gua ou efluente) ndo apresentam variacoes significativas.
E obrigatdria para os parametros cujas caracteristicas alteram-se rapi-
damente ou ndo admitem transferéncia de frasco (sulfetos, oxigénio dis-
solvido, solventes halogenados, dleos e graxas, microbiologicos).

A amostra composta é constituida por uma série de amostras simples,
coletadas durante um determinado periodo e misturadas para consti-
tuir uma Unica amostra homogeneizada. Este procedimento é adotado
para possibilitar a reducdo da quantidade de amostras a serem analisa-
das, especialmente quando ocorre uma grande variacao de vazao e/ou
da composicao do liquido. A amostragem pode ser realizada em funcao
(a) do tempo (temporal); (b) da vazao; (c) da profundidade do local a ser
amostrado; (d) damargem ou distancia entre um ponto de amostragem
e outro (espacial). A composicdo de amostra é realizada de acordo com
o objetivo de cada trabalho e é definida pelo coordenador técnico no
momento da elaboracao do projeto.

O periodo total da amostragem composta podera ser subdividido, de
acordo com a capacidade de processamento do laboratdrio. Quando
o laboratdrio de ensaios se encontra em local distante dos pontos de
amostragens, recomenda-se que as amostras sejam compostas em pe-
riodos menores que 24 horas, devido aos tempos maximos para a reali-
zacao de ensaios de alguns parametros, de forma a ndo exceder o prazo
de validade da amostra.

A amostragem integrada é aquela realizada com amostradores que
permitem a coleta simultanea, ou em intervalos de tempo o mais

ORGANIZACAO DOS TRABALHOS DE CAMPO

53




54

proximo possivel, de aliquotas que serdo reunidas em uma Unica
amostra.

Parauma melhor representatividade do local amostrado, pode-se tam-
bém realizar a amostragem com réplicas (duplicata ou triplicata), quan-
do a amostra é coletada de modo sequencial e independente, em um
determinado periodo de tempo ou espaco.

A coleta de dgua varia também em funcdo da profundidade em que foi
realizada, podendo ser superficial ou em diferentes distancias abaixo
da superficie. A coleta de dgua superficial é a que ocorre entre O e 30
centimetros dalamina d'agua, enquanto que aem profundidade ocorre
abaixo de 30 centimetros da lamina d'dgua e deve ser realizada obri-
gatoriamente com o auxilio de equipamento adequado, tomando-se o
cuidado de n&o provocar a suspensao do sedimento préximo ao fundo.
Os niveis de profundidade sdo definidos pelo coordenador técnico no
momento da elaboracao do projeto, de acordo com o objetivo de cada
trabalho. A profundidade total do local de amostragem é verificada em
campo, com auxilio de uma corda metrada com um peso extra, tipo poi-
ta, ou com ecobatimetro da embarcacao.

Toda vez que o procedimento de coleta for realizado com apoio de em-
barcacao, assim que for confirmada sua ancoracdo no ponto onde sera
realizada a coleta, a embarcacao deve ser mantida na mesma posicao, ndo
podendo ser ligada para reposicionamento até o final do procedimento.

3.2.2 Preservacao de amostra

Independente da natureza da amostra, a estabilidade completa para
cada constituinte nunca pode ser obtida. As técnicas de preservacao,
aselecdo adequada dos frascos e a forma de armazenamento, tém por
objetivo retardar a acdo bioldgica e a alteracdo dos compostos quimi-
cos; reduzir a volatilidade ou precipitacdo dos constituintes e os efei-
tos de adsorcao; e/ou preservar organismos, evitando ou minimizando
alteracdes morfologicas, fisioldgicas e de densidades populacionais,
em todas as etapas da amostragem (coleta, acondicionamento, trans-
porte, armazenamento, até o momento do ensaio).

As alteracoes quimicas que podem ocorrer naestrutura dos constituin-
tes acontecem, principalmente, em funcao das condicoes fisico-quimi-
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casdaamostra. Assim, metais podem precipitar-se como hidroxidos, ou
formar complexos com outros constituintes; os cations e anions podem
mudar o estado de oxidacado; ions podem ser adsorvidos na superficie
interna do frasco de coleta; e outros constituintes podem dissolver-se
ou volatilizar-se com o tempo.

As acdes bioldgicas podem conduzir a alteracdo da valéncia de
elementos ouradicais. Os constituintes sollveis podem ser convertidos
em matéria organica e, com a ruptura das células, esses constituintes
podem ser liberados na solucdo. Os ciclos biogeoquimicos, como do
nitrogénio e do fosforo, sdo exemplos dessa influéncia bioldgica na
composicao da amostra.

As técnicas de preservacdo de amostras mais empregadas sao: adicdo
quimica, congelamento e refrigeracéo.

Adicao quimica

O método de preservacao mais conveniente é o quimico, através do
qual o reagente é adicionado prévia (ensaios microbioldgicos) ou ime-
diatamente apds a tomada da amostra, promovendo a estabilizacdo
dos constituintes de interesse por um periodo maior. Contudo, para
cada ensaio existe uma recomendacao especifica (Anexo 1). Geralmen-
te é realizada com o auxilio de um frasco dosador, frasco conta-gota,
pipeta, proveta, entre outros.

Congelamento

E uma técnica aceitavel para alguns ensaios e serve para aumentar o
intervalo entre a coleta e o ensaio da amostra in natura, sem compro-
meter esta Ultima.

E inadequada para as amostras cujas fracdes solidas (filtraveis e ndo
filtraveis) alteram-se com o congelamento e posterior retorno a
temperaturaambiente, e paraamaioria das determinacdes biolégicas e
microbioldgicas. Os ensaios que permitem esta técnica de preservacao
constam no Anexo 1.

Refrigeracao

Constitui uma técnica comum em trabalhos de campo e pode ser uti-
lizada para preservacdo de amostras mesmo apds a adicao quimica,
sendo empregada frequentemente na preservacdo de amostras para
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ensaios microbiologicos, fisico-quimicos organicos e inorganicos, bio-
|6gicos e toxicologicos. Os ensaios que permitem esta técnica de pre-
servacao constam no Anexo 1.

3.3 Acondicionamento, Transporte e
Armazenamento de Amostras

3.3.1 Acondicionamento
Neste item encontram-se orientacdes para o acondicionamento de
amostras, quanto ao tipo, limpeza e preparo dos recipientes utilizados.

3.3.1.1 Tipos de Recipientes

Os tipos de recipientes mais utilizados para coleta e preservacao de
amostras sao os de plastico autoclavavel de alta densidade (polietileno,
polipropileno, policarbonato ou outro polimero inerte) e os de vidro,
com boca larga (mais ou menos 4 cm de didmetro) para facilitar acoleta
da amostra e a limpeza. Estes dois tipos de materiais apresentam van-
tagens e desvantagens (Tabela 1).

Tabela 1. Comparacio entre recipientes de vidro (borossilicato) e polietileno,
polipropileno ou outro polimero inerte.

Condicées Material
Operacionais

Vidro (Borossilicato) Plastico (polimero inerte)

Indicado para todas as
analises de compostos
Interferéncia organicos. Inerte a maioria dos
comaamostra  constituintes, exceto a forte
alcalinidade. Adsorve metais
em suas paredes.

Indicado para a maioria dos
compostos inorganicos,
bioldgicos e microbiolégicos.
Pode contaminar amostras
com ftalatos.

Peso Pesado Leve
Resisténciaa  \y,jito Fragil Durével
quebra g
Alguma dificuldade na
Limpeza Facil remocao de componentes
adsorviveis
Apenas por técnicas de uso
pouco comum no Brasil, como
Esterilizavel Sim oxido de etileno e radiacdo

gama. Alguns tipos sdo
autoclavaveis.
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Os recipientes de plastico apresentam maiores vantagens por serem
leves e resistentes a quebra, e sdo recomendados quando o pléstico
¢ aceitavel na coleta, devido ao baixo custo e & menor adsorcao de
ions de metais. Recipientes de polietileno também podem ser usados,
porém sao menos rigidos e, consequentemente, apresentam uma
menor resisténcia a autoclavacao.

Os frascos podem ser de vidro neutro ou de borossilicato. A desvantagem
deste tipo de material € o seu peso e a possibilidade de quebra durante
0 seu manuseio e transporte. O vidro de borossilicato é o recomendado
por ser inerte & maior parte dos materiais e é indicado para determinados
tipos de ensaios, como os microbioldgicos, pesticidas e de 6leos e graxas;
entretanto, possui um custo mais elevado.

Os recipientes podem ser também do tipo descartavel ou reutilizavel.
Os recipientes descartaveis sdo utilizados quando o custo da limpeza é
alto. Estes devem estar limpos, serem a prova de vazamento e, quando
necessario, estéreis. Os recipientes reutilizaveis sdo usados quando o
custo de limpeza é baixo em comparacao com o custo de aquisicdo de
novos recipientes. Devem ser de facil lavagem e, se necessario, resis-
tentes a temperaturas elevadas.

A capacidade dos recipientes varia em funcado do volume de amostra
necessario para os ensaios a serem efetuados. O frasco geralmente
precisa ter capacidade suficiente para conter a amostra e deixar um
espaco que permita uma boa homogeneizacao, a menos que o proce-
dimento recomende a coleta com o frasco totalmente cheio. Normal-
mente, empregam-se frascos de 250mL, 500mL, 1L e 5L. Todavia,
recipientes com capacidades menores ou maiores podem ser necessa-
rios, de acordo com as determinacoes a serem realizadas. No caso das
amostras de sedimento, podem ser acondicionadas em potes ou sacos
plasticos de polietileno, potes de vidro de cor ambar ou papel aluminio
e sacos plasticos reforcados (APHA, 2005).

E fundamental que tanto o recipiente, como a tampa e o batoque
estejam livres do analito de interesse, especialmente quando os limites
de quantificacdo sdo baixos. No caso de ensaios organicos, ndo usar
frascos plasticos, exceto aqueles feitos de polimeros fluorinados, tal
como teflon (PTFE - politetraflCioretileno), pois alguns analitos da
amostra podem ser adsorvidos pela parede do recipiente plastico e/
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ou alguns contaminantes do recipiente plastico podem ser liberados
na amostra. Evitar recipientes plésticos sempre que possivel, devido
ao seu potencial de contaminacéo, principalmente por ésteres de
ftalato. Considerando que alguns compostos organicos (como também
0s pigmentos fotossintetizantes) sdo fotodegradaveis, € necessario
utilizar frascos de vidro de cor ambar ou, na impossibilidade, envolver
os frascos transparentes em papel aluminio ou “kraft” Para a analise de
metais, tomar cuidado para que a amostra ndo entre em contato com
batoques metélicos; para a realizacdo de ensaios microbioldgicos, os
recipientes devem ser esterilizados. Como regra geral, as tampas e 0s
batoques devem garantir uma boa vedacao da amostra, especialmente
durante o transporte.

3.3.1.2 Limpeza e Preparo de Recipientes

A limpeza dos recipientes, tampas e batoques é de grande importancia
paraimpedir a introducdo de contaminantes nas amostras com o anali-
to deinteresse. Um exemplo dessa contaminacao € o uso de detergen-
tes comuns para lavar recipientes que serdo empregados nos ensaios
de surfactantes e fosfatos. Portanto, deve-se garantir que os procedi-
mentos de lavagem sejam eficazes para a limpeza e ndo acrescentem
interferentes nos resultados analiticos (qualidade e composicdo dos
detergentes, pureza das solucdes usadas, tempo de contato com os re-
agentes, controle da temperatura, dentre outros).

Os procedimentos manuais mais utilizados na limpeza e preparo de
frascaria sao listados a seguir (limpeza bésica e especial). Procedimen-
tos automaticos podem ser empregados utilizando-se maquina de la-
vagem de vidraria, escolhendo o programa apropriado para cada tipo
de frascaria.

a) Limpeza basica de frascaria

i. Deixar os frascos, tampas e batogues de molho em solucdo de de-
tergente alcalino 0,1% por tempo suficiente para facilitar a remo-
cdo dos residuos da amostra e possiveis etiquetas;

ii. Esfregar osfrascos com gaspilhdo até retirada total dos residuos;

iii. Esfregar com esponja de aco e detergente neutro a parte externa
dos frascos;

iv. Enxaguar com &gua corrente para retirada do detergente (se
necessario, usar dgua quente);
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v. Realizar enxague final com agua destilada ou deionizada;

vi. Colocar em estufa entre 70°C e 100°C, durante duas horas, para
secagem ou deixa-los secar com a boca para baixo sobre papel filtro
absorvente;

vii. Tampar e armazenar em local apropriado (livre de poeira).

No caso de recipientes novos descartaveis ou de vidro, enxaguar
cada frasco, tampa e batogue com agua destilada ou deionizada.
Normalmente este procedimento é suficiente para garantir a limpeza
dos frascos. Entretanto é necesséario realizar teste de branco de
frascaria para atestar a limpeza dos frascos.

b) Limpeza especial

Os procedimentos especiais de lavagem sdo adotados para a limpeza
dos recipientes para os ensaios de metais, fosfatos e fésforo total, com-
postos organicos (semivolateis e volateis), microbioldgicos e mutageni-
cidade.

Ensai Metai

1. Imergir os frascos e suas tampas em solucdo de acido nitrico 10%,

mantendo-os assim por no minimo 48 horas;

Retird-los da solucdo, escoando-os bem;

Enxagua-los com agua destilada ou deionizada;

Deixa-los secar com a boca para baixo sobre papel filtro absorvente;

Tampar e identificar o lote, que ficard aguardando o resultado do

ensaio do branco de lavagem (item 4.1.3. Branco de Frascaria);

Armazenar em local especifico apropriado (livre de poeira);

7. Apos o resultado satisfatério do ensaio de branco de frascaria,
identificar cada frasco com o nimero de lote.

vk wbd

o

Recomenda-se, para cada lote, a realizacdo do ensaio de branco de la-
vagem para todos os metais de interesse, utilizando-se a mesma técni-
caque serd empregada na determinacao.

Esta lavagem é empregada nos recipientes para os ensaios de cromo
hexavalente, metais, semimetais e metais dissolvidos (Anexo 1).
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Imergir os frascos e suas tampas em solucao de &cido cloridrico
10%, mantendo-os assim por no minimo 48 horas;

Retird-los da solucdo, escoando-os bem;

Enxagua-los com dgua desmineralizada.

Deixa-los secar com a boca para baixo sobre papel filtro absorvente;
Tampar e identificar o lote, que ficard aguardando o resultado do
ensaio do branco de lavagem (item 4.1.3. Branco de Frascaria);
Armazenar em local especifico apropriado (livre de poeira);

Apods o resultado satisfatorio do ensaio de branco de frascaria,
identificar cada frasco com o nimero de lote.

Ensaios de C Oreanicos Semivolitei

Remover os residuos dos frascos, com dgua corrente quente para
retirar a sujeira grosseira;

Lavar com detergente enzimatico 0,5%, ou similar, com auxilio de
gaspilhdo e esponja de limpeza;

Enxaguar abundantemente com agua corrente quente (no minimo 5
vezes) ou na maquina de lavar com agua quente (no minimo 2 vezes);
Enxaguar com dgua destilada;

Colocar os frascos em forno mufla (270°C - 300°C) por no minimo
8 horas, para remover completamente qualquer composto organi-
co.Uma alternativa paraaremocao desses compostos € arinsagem
dos frascos com metanol ou isopropanol;

As tampas e 0s septos devem ser lavados pelo mesmo procedimen-
to, entretanto o processo de secagem deve ser realizado em estufa
em temperatura inferior 100°C.

Tampar e identificar o lote que ficard aguardando o resultado do
ensaio do branco de lavagem (item 4.1.3 Branco de Frascaria);
Armazenar em local protegido (livre de poeira);

Apods o resultado satisfatorio do ensaio do branco de frascaria,
identificar cada frasco com o nimero do lote.

Esta lavagem é empregada nos recipientes para os ensaios de
fenois por cromatografia, herbicidas fenoxiacidos, PAH (Hidro-
carbonetos Policiclicos Aromaticos)/Benzo(a)Pireno, Pesticidas
organoclorados/PCB (Bifenilas policloradas) e Pesticidas organo-
fosforados (Anexo 1).
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Ensai m rgani Volatei

1. Remover os residuos dos frascos, com agua corrente quente para
retirar a sujeira grosseira;

2. Lavar com detergente enzimatico a 0,5% ou similar, com auxilio de
gaspilhdo e esponja de limpeza;

3. Enxaguar com dgua corrente quente (no minimo 5 vezes), ou enxa-
guar na maquina de lavar com agua quente (no minimo 2 vezes);

4. Enxaguar com agua destilada e secar em estufa em temperatura
entre 100°C - 150°C por no minimo1 hora.

5. O mesmo procedimento deve ser aplicado ao septo de teflon (se
reutilizado) e a tampa, entretanto o processo de secagem deve ser
realizado em estufa em temperatura inferior 105°C.

6. Armazenar em local protegido (livre de poeira)

Esta lavagem é empregada nos recipientes do tipo V “Vial” (COV e
THM) (Anexo 1).

Ensaios Microbiolégi

e Limpezados recipientes
Lavar os frascos e tampas, interna e externamente, com uma solu-
cao de detergente alcalino 0,1% ou equivalente, com o auxilio de
um gaspilhao;

2. Enxaguar os frascos cerca de dez vezes em 4gua corrente e uma
vez final com dgua destilada ou deionizada, enchendo e esvaziando
totalmente os frascos;

3. Acondicionar as tampas e os frascos em posicao vertical e com o
bocal voltado para baixo para retirar o excesso de agua.

Apo6s a lavagem é necessaria a adicao de preservantes e a esterilizacao
dos frascos para garantir que estejam livres de contaminacao micro-
bioldgica. Deve ser testada a eficiéncia do processo de autoclavacdo
com bioindicadores.

e Adicao de Preservantes
Os frascos para a coleta de amostras destinadas a analises
microbiolégicas de aguas e efluentes clorados devem conter um
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agente neutralizador de cloro residual (tiossulfato de sédio) e um
agente quelante (EDTA - etileno diamino tetracetato de sédio), em
quantidades adequadas para neutralizar cloro e quelar metais pesados
que possam estar presentes nessas amostras.

Para andlise de efluentes clorados, adicionar tiossulfato de sédio em
quantidades suficientes para obter-se uma concentracao de 100mg/L
na amostra (por exemplo, O,1mL de uma solucdo 10% para 120mL de
amostra), o que ird neutralizar até 15mg/L de cloro residual. Para cole-
tade dgua tratada, a concentracéo de tiossulfato de soddio pode ser re-
duzida: O,1mL de uma solucdo 3% para 120mL de amostra irdo neutra-
lizar até 5mg/L de cloro residual. E necessario conhecer previamente
os teores de cloro residual de novos pontos de amostragem para que
os frascos de coleta possam ser preparados com as quantidades ade-
quadas de tiossulfato de sédio.

Um agente quelante deve ser adicionado, caso a amostra possa conter
metais pesados (cobre, niquel, zinco etc) em concentracdes superiores
a 0,1 mg/L. Nessa situacao provavel, adicionar 0,3mL de uma solucao
15% de EDTA para cada 120mL de amostra.

Essas solucoes devem ser adicionadas aos frascos de coleta antes da
esterilizacao.

Apo6s a adicdo dos agentes quelantes e neutralizadores de cloro livre,
o frasco é fechado e a tampa e o gargalo recobertos com papel alumi-
nio, de modo que fiqguem protegidos da contaminacdo pelo manuseio,
durante todo o processo de coleta. E importante que a tampa esteja li-
geiramente frouxa para evitar a ruptura do frasco, facilitar a circulacao
de vapor e eliminar o ar do seu interior no processo de esterilizacao.
Apods o processo de esterilizacdo, rosquear completamente atampa do
frasco e fixar o papel aluminio com elastico.

Para a coleta de lodo de esgoto e sedimento ndo ha necessidade
de adicao de reagentes. Autoclavar os frascos e proteger a tampa e
gargalo com um pedaco de papel aluminio. Depois de autoclavado,
manusear o frasco sem a remocdo do papel aluminio para evitar a
sua contaminacao.
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e Esterilizacdo dos recipientes
Paraaesterilizacdo dos recipientes, devem ser observados os cuidados
necessarios em funcao do tipo de recipiente, como descrito a seguir:

i. Recipientes de vidro neutro
Esterilizar emestufa a temperaturade 170°C a 180°C, durante duas horas.

ii. Recipientes de plastico autoclavavel
Autoclavara 121°C e 0,1 MPa (1 atm), durante 15 a 30 minutos.

Deve ser realizado teste de esterilidade dos frascos e teste de neutra-
lizacao do cloro residual livre, apds a esterilizacao.

e Preparo e esterilizacdo da mecha para ensaios de patégenos
(Técnica de Moore)

A mecha é confeccionada em tecido de crepe ou gaze esterilizada,
que deve ser dobrado cinco vezes, mantendo as dimensdes de 23cm
de largura x 46cm de comprimento em cada dobra (Fig. 6). A partir da
base inferior de 23cm, cortam-se 5 tiras de 4,5cmde largurae 36cmde
comprimento, deixando-se 10cm livres na parte superior sem cortar,
onde sera fixado o fio de néilon para servir de suporte para a mecha
(Fig. 7). A metragem do fio de nailon utilizada deverd ser determina-
da de acordo com a profundidade do ponto de coleta a ser amostrado,
garantindo que a mesma fique totalmente imersa. Para as coletas em
rios, represas ou corregos, as mechas deverdo possuir em seu interior
um peso fixado, para facilitar aimersdo da mesma. Embrulhar em papel
“‘kraft” e autoclavar a 121°C durante 15 minutos.
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Figura 6. Dimensodes do tecido de gaze para a confeccao da mecha para coleta de amostras para
andlise de patégenos.
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Figura 7. Mecha empregada na técnica de Moore: (A) Esquema; (B) foto da mecha de gase com
meio de transporte (Carry Blair) (Foto: Carlos Jesus Brandao/CETESB).

Ensaios de mutagenicidade (Teste Ames)

Limpeza dos recipientes

1. Lavarosfrascos e tampas de borossilicato, interna e externamente,
com uma solucdo de detergente tipo Extran alcalino 0,1%, com au-
xilio de um gaspilhao;

2. Enxaguar de oito a dez vezes com agua corrente, até que visual-
mente ndo se perceba o residuo do detergente;

3. Lavar comuma solucdo de 4cido sulfurico/acido nitrico 10% (6+1);

4. Enxaguar de oito a dez vezes em agua corrente e 1 vez em agua
destilada ou deionizada;

GUIA NACIONAL DE COLETA E PRESERVACAO DE AMOSTRAS



5. Acondicionar as tampas e os frascos com a boca voltada para baixo,
pararetirar o excesso de agua;

6. Secar em estufa a temperatura acima de 50°C;

7. Nao é necessaria a posterior esterilizacdo dos recipientes.

e Fibrasde “Blue Rayon”

1. Lavar as fibras de “Blue Rayon” (fibras de rayon ligadas covalente-
mente ao tiosulfato de cobre ftalocianina) em béquer com dgua deio-
nizada usando bastdo de vidro por 5 minutos, por quatro vezes;

2. Remover o excesso de dgua com auxilio de papel filtro;

3. Imergir as fibras em solucdo metanol/aménio (50+1 v/v) e deixar
em agitador mecanico por 1 hora;

4. Apos esse periodo, descartar a solucdo de solventes. Repetir essa
etapa por duas vezes;

5. Imergir o “Blue Rayon” em solucdo metanol/aménio (50+1 v/v) por
uma noite;

6. Lavaro“Blue Rayon” porimersido com metanol por 1 hora, agitando
ocasionalmente;

7. Retirar o “Blue Rayon” e secar em capela todo o solvente residual.
A solucéo de metanol deve ser concentrada em evaporador rota-
torio para posterior verificacdo da presenca de possiveis residuos
que possam interferir na andlise (branco);

8. Armazenar o “Blue Rayon” em um béquer protegido da luz.

3.3.2 Transporte e Armazenamento

O transporte das amostras coletadas deve ser realizado sob refrigera-
cao, assim como a etapa de armazenamento até o momento de ensaio,
observando as excecoes especificadas no Anexo 1.

3.4 Seguranca nos Trabalhos de Campo

Os trabalhos de campo sdo realizados em condicdes e locais muito
variados, podendo resultar em acidentes. Para que os riscos de
acidentes possam ser reduzidos, deve-se alertar e treinar os técnicos
envolvidos, providenciando os equipamentos de protecdo individuais
(aventais, botas, luvas, oculos de seguranca, capa de chuva, protetor
solar) e coletivos adequados ao trabalho a ser realizado, bem como ter
disponivel uma caixa de primeiros socorros.
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A seguir, sao feitas consideracoes e recomendacdes para algumas das
atividades que oferecem maiores riscos de acidentes para os trabalhos
em campo.

3.4.1 Transporte Rodoviario

O proprio deslocamento do técnico e dos equipamentos ao local de
amostragem oferece grandes riscos. Ndo so os inerentes ao desloca-
mento, como os decorrentes do transporte concomitante do material
de coleta, principalmente quando houver embarcacdo, equipamentos
especiais, frascos de vidro e reagentes para a preservacao de amostras.
Esses materiais ndo devem ser transportados junto aos passageiros.
Recomenda-se armazenar adequadamente os materiais, de preferén-
cia, no porta-malas ou na cacamba do veiculo. A capacidade maxima de
peso e volume do veiculo deve ser observada. E obrigatéria a utilizacdo
de cinto de seguranca, mesmo em pequenos trajetos, conforme exige a
legislacao vigente.

Os frascos que acondicionam os reagentes utilizados na preservacao
de amostras devem ser preferencialmente de plastico e com batoques
de vedacdo para impedir vazamentos. No caso de serem de vidro, os
frascos devem ser calcados e protegidos adequadamente para ndo se
quebrarem durante o transporte.

3.4.2 Acesso aos Pontos de Amostragem

Locais de dificil acesso e proximos a pontes, estradas movimentadas e
locais de trafego intenso de maquinas etc., podem aumentar a proba-
bilidade de acidentes, muitas vezes evitaveis. Uma ponte, por exemplo,
pode constituir-se em caminho mais facil para se atingir o meio de um
rio e retirar a amostra. Na sua maioria, porém, esses locais sao muito
movimentados, ha estreitamento de pista e pequena faixa de seguran-
ca para pedestres, o que dificulta a parada do veiculo e oferece riscos
a0s técnicos que executam os trabalhos. Por isso, a coleta em pontes
deve ser precedida da colocacdo de dispositivo de sinalizacdo adequa-
do, que proporcione protecdo contra veiculos em transito.

Regides com muita vegetacao, nas quais 0 acesso aos pontos de coleta

¢ realizado por meio de trilhas, oferecem maior risco de picadas de
insetos e mordeduras de cobras ou outros animais. Portanto, nesses
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locais a atencéo deve ser redobrada e deve-se usar vestimenta
adequada, como calcas compridas, botas, perneira, chapéu etc.
Repelentes para insetos podem ser utilizados, desde que sejam usadas
luvas durante o manuseio das amostras para ensaios quimicos, a fim de
evitar a contaminacao das mesmas.

3.4.3 Embarcacoes

A utilizacdo de embarcacdes para coleta de amostras emrios, represas,
reservatorios, areas estuarinas e no mar € muito frequente. Por isso, a
verificacdo das condicdes gerais da embarcacdo, da carreta e dos seus
acessorios € importante para se evitar atrasos e acidentes durante o
trajeto e o percurso embarcado até o local de amostragem. Devem ser
verificadas as condicdes de funcionamento do conjunto de equipamen-
tos. Sdo itens obrigatdrios: motor, tanque e mangueira de combustivel,
bateria, tampodes de casco, remos, colete salva-vidas em niimero sufi-
ciente para toda a tripulacdo, ancora, extintor de incéndio, cordas, lu-
zes de sinalizacao noturna da embarcacao e da carreta e estepe para
a carreta. Recomenda-se ainda outros acessorios, como bussola, eco-
batimetro, GPS, telefone celular, sistema de radiocomunicacao, sinali-
zadores de fumaca colorida, além de pecas de manutencado basica do
motor (velas, caixa de ferramentas, éleo 2 tempos para o motor etc.).
Toda documentacao da embarcacéo e da carreta, bem como a habili-
tacdo nautica dos operadores das embarcacdes, deverao estar em or-
dem. Deve-se levar em consideracdo a compatibilidade da localizacéo
dos pontos com a categoria da habilitacao ndutica do condutor.

Quando o trabalho exigir a operacdo da embarcacdo longe da costa
ouU em 4areas, rios ou reservatorios, sob jurisdicdo da Marinha do
Brasil é necessario estabelecer um ponto de apoio em terra (marinas,
barragens, clubes, Capitania dos Portos, Policia Militar/Ambiental,
etc.),informando o plano de trabalho e arota de navegacao, um niimero
de celular ou a frequéncia do radio para contato. Recomenda-se, ainda,
obter informacdes prévias sobre as condicdes meteoroldgicas da
regido e ter em maos mapas ou cartas nauticas e tabua de marés. No
caso de amostragem de longa duracao, é importante ter a bordo agua
potavel e alimentacao leve.

Recomenda-se que a equipe de trabalho tenha treinamento em nata-
cdo bésica e sobrevivéncia de ndufragos.
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3.4.4 Manipulacao de Reagentes e Solucoes

Apreservacao de amostras com a utilizacdo de reagentes quimicos tem
provocado inimeros acidentes. Deve-se evitar a manipulacdo inade-
quada e a técnica de pipetar o reagente com auxilio da boca, evitando-
-se com isso queimaduras nas maos, corpo e nos pés, ataque ao esmalte
dos dentes e aingestao acidental do reagente.

A quebra de frascos e pipetas de vidro poderd ser evitada com a utili-
zacao de frascos plasticos, tipo conta gotas ou pissete dosadoras, os
quais permitem adicionar diretamente na amostra a quantidade neces-
sériade reagente, sem o emprego de pipetas.

3.4.5 Amostras de Efluentes (industriais e domésticos) e
Residuos Sélidos

Quando os pontos de amostragens estao localizados dentro das indus-
trias, os técnicos envolvidos estardo expostos a todos os riscos de aci-
dentes inerentes aquela area. Portanto, devem receber treinamento
adequado para a sua permanéncia, bem como estar munidos de equi-
pamentos de seguranca exigidos pela industria.

Como os efluentes liquidos podem apresentar diversos compostos
quimicos e/ou constituintes infecto-contagiosos, os técnicos devem
estar preparados para manusea-los de forma segura, prevenindo-se
contra todos os tipos de acidentes, quer do ponto de vista tdxico ou
explosivo, quer do ponto de vista de contaminacdo e riscos bioldgicos.
Como exemplo, efluentes contendo cianeto e arsénio apresentam toxi-
cidade elevadas, mesmo em baixas concentracoes; solventes, em geral,
apresentam risco de exploséo; varios compostos quimicos podem ser
carcinogénicos ou apresentar risco de queimadura; esgotos e residuos
domeésticos podem conter microrganismos patogénicos.

Portanto, os técnicos precisam ser treinados para as situacdes de
emergéncia que podem ocorrer nos locais das amostragens, como as
indUstrias, as estacdes de tratamento de esgotos, os aterros sanitarios
e industriais e as plantas de incineracdo de residuos solidos.
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3.5 Preparo de Solucoes e Reagentes

3.5.1 Formol Neutralizado

E importante destacar que existem diferencas entre as solucoes
de formol (formalina) e de formaldeido. O formol contém em sua
composicdo em média 40% de formaldeido. Por esse motivo uma
solucdo de formol 10% (formalina 10%) equivale a uma solucdo de
formaldeido a 4%. Portanto, para fins de padronizacao no texto deste
Guia todas essas solucdes foram expressas com base em formol.

a) Procedimento paraoemprego em amostras de plancton (fitoplanc-
ton e zooplancton):
- Adicionar 5gde bicarbonato de sédio (ou 20g de tetraborato de
sodio) em 1L de formol PA.

b) Procedimento paraoemprego em amostras de bentos:
- Medir o pH do formol com fita indicadora de pH ou pHmetro;
- Acrescentar, aos poucos, quantidade suficiente de bicarbonato
de sddio (ou tetraborato de sédio) para que o pH torne-se 7.

3.5.2 Formol Neutralizado, com Sacarose
Diluir 40g de sacarose (acutcar) em 1L de formol PA. previamente neu-
tralizado com bicarbonato de sédio ou tetraborato de sddio.

3.5.3 Meio de Transporte Cary e Blair (Técnica de Moore)
Formula: 1,5g de tioglicolato de sodio (C,H,NaO,S),1,1g de fosfato de
sodio dibasico anidro (Na,HPO,), 5g de cloreto de sédio (NaCl) e 5g
de agar.

e Pesar osingredientes acima ou pesar meio desidratado (“Cary and
Blair Transport Medium”) na quantidade especificada pelo fabri-
cante e acrescentar 991mL de dgua destilada;

e Aquecer em banho-maria fervente, com agitacdo constante até
completa dissolucdo, mantendo o meio por mais 15 minutos, para
esteriliza-lo;

e Estabilizar o meio de cultura a uma temperatura de 50°C a 55°C,
em banho-maria;

e Adicionar, assepticamente, 9mL de cloreto de calcio (CaCl,)1%;

e AjustaropHfinal 8,4+0,2;
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e Distribuir volumes de 300mL em sacos plasticos estéreis de 20L;

e [echar os sacos e etiquetar com o nome do meio de cultura, nome
do responsavel pelo preparo, datas de preparo e validade e o nu-
mero do lote;

e Armazenar em refrigerador de 2°C a 8°C;

e Vdlido por 15 dias.

3.5.4 Solucao de Acetato de Zinco (Zn (C,H,0,),) 2M
e Pesar 220g de acetato de zinco em béquer de 1L;
Adicionar cerca de 500mL de dgua destilada;

Agitar até dissolucao;

Transferir para baldo volumétrico de 1L;

Completar o volume com agua destilada.

3.5.5 Solucao de Acido Cloridrico (HCI) 1+9 (10%)

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 600mL
de 4gua destilada;

e Acrescentar, vagarosamente, 100mL do 4cido concentrado;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.6 Solucao de Acido Cloridrico (HCI) 1+1 (50%)

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 400mL
de 4gua destilada;

e Acrescentar, vagarosamente, 500mL do 4cido concentrado;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.7 Solucio de Acido Nitrico (HNO,) 1+9 (10%)

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 600mL
de 4gua destilada;

e Acrescentar, vagarosamente, 100mL do &cido nitrico concentrado;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.8 Solucio de Acido Nitrico (HNO,) 1+1 (50%)

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 400mL
de 4gua destilada;

e Acrescentar, vagarosamente, 500mL do 4cido nitrico concentrado;

e Completar ovolume para 1L com agua destilada.
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3.5.9 Solucao de Acido Sulftrico (H,SO,) 1+1(50%)

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 400mL
de 4gua destilada;

e Acrescentar, vagarosamente, 500mL do 4cido sufurico concentrado;
Completar o volume para 1L com dgua destilada.

3.5.10 Solucao de Acido Sulftrico (H,SO,) 1+9 (10%)

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 600 mL
de 4gua destilada;

e Acrescentar, vagarosamente, 100mL de 4cido sulfurico;

e Completar o volume de dgua destilada para 1L.

3.5.11 Solucio de Acido Sulfurico (H,SO,) / Acido Nitrico

(HNOs) 10% (6+1)

e Misturar 6 partes da solucdo de acido sulfurico 10% e 1 parte da
solucdo de acido nitrico 10%.

3.5.12 Solucao Alcali-lodeto-Azida

e Em baldo volumétrico de 1L, dissolver 500g de hidréxido de sodio
(NaOH) PA.e 150g de iodeto de potéassio (KI) PA. em agua destila-
da (em banho de agua fria ou gelo);

e Acrescentar 10g de azida sodica (NaN,), dissolvidos em 40mL de
dgua destilada;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

NOTA: No caso de amostras de dgua do mar, ndo é necessaria a adicao
de azida sodica.

3.5.13 Solucao de Alcool 70° GL

e Diluir o élcool comercial 96° GL em agua destilada;

e Medir seu grau continuamente com um alcoémetro (segundo Gay-
Lussac), até que se atinja 70°GL.

3.5.14 Solucao de Carbonato de Magnésio (MgCO,) 1%

e Dissolver 1g de carbonato de magnésio finamente pulverizado em
100mL de agua destilada.
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3.5.15 Solucao de Cloreto de Calcio Dihidratado

(CaC|2.2H20) 1%

e Em um baldo volumétrico de 100 mL dissolver 1g de cloreto de
calciodihidratado em 100mL de dgua destilada;

e Homogeneizar até a completa dissolucdo do sal.

3.5.16 Solucao de Corante Rosa-de-bengala 0,1%
e Adicionar 1gdo coranteem 1L de solucdo de formol 10% ou etanol
70-95°GL.

3.5.17 Solucao de Detergente Alcalino 0,1 %

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 200mL
de dgua destilada;

e Acrescentar 1mL do detergente;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.18 Solucao de Detergente Enzimatico 0,5 %

e Em baldo volumétrico de 1L, adicionar aproximadamente 200mL
de dgua destilada;

e Acrescentar 5mlL do detergente;

e Completar o volume de agua destilada para 1L.

3.5.19 Solucdo de EDTA (C, H, N,O,) 15%
e Em baldo volumétrico de 1L, dissolver 150g de EDTA em agua

destilada;
e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.20 Solucao de Formol 4%
e Emumaproveta, diluir 1 parte de formol PA.em 24 partes de dgua

destilada.

3.5.21 Solucao de Formol 5%
e Emumaproveta,diluir 1 parte de formol PA.em 19 partes de dgua
destilada.

3.5.22 Solucao de Formol 10%

e Emuma proveta, diluir 1 parte de formol PA. em 9 partes de agua
destilada.
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3.5.23 Solugao de Formol 20%

e Emuma proveta, diluir 1 parte de formol PA. em 4 partes de agua
destilada.

3.5.24 Solucao de Fluoreto de Potassio 20%

e Embaldovolumétricode 1L dissolver 200g de fluoreto de potassio
(KF.2H,0) PA. em 4gua destilada.

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.25 Solucao de Hidroxido de Sédio (NaOH) 10M

e Dissolver 400g de hidréxido de sédio (NaOH) em 500mL de 4dgua
destilada;

e Transferir paraum baldo volumétrico de 1L;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.26 Solucao de Amido

e Pesar separadamente 2g de amido soltvel PA. e 0,2 g de 4cido sa-
licilico PA;

e Transferir para béquer de 200mL. Adicionar 10mL de agua deioni-
zada e agitar até dissolucao;

e Adicionar 95mL de 4dgua deionizada quente;

e levaraaquecer até afervura, durante 5 minutos;
Deixar esfriar e acondicionar em frasco de polipropileno, ao abrigo
daluz.

3.5.27 Solucao de Lugol (iodo ressublimado e iodeto de

potassio - Kl)

e Adicionar 10g de iodo puro, 20g de iodeto de potassio e 20g de
4cido acético glacial, em 200mL de 4dgua destilada;

e Manter ao abrigodaluz.

3.5.28 Solucao Metanol/Amdnio (50+1 v/v)
e Acrescentar 20mL de hidroxido de amonia a 1L de metanol.

3.5.29 Solucao de Sulfato Manganoso 2,14 M

e Dissolver 400 g de MnSQO,.2H,0O em agua destilada;

e Filtrar e completar o volume com agua destilada para 1L em baldo
volumétrico.
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3.5.30 Solucao de Tiossulfato de Sédio (Na,S,0,) 0,0125 N
padronizada

e Pesar 3,1025g de tiossulfato de sodio PA. em béquer de 500mL;
Adicionar cerca de 400mL de dgua deionizada e agitar até dissolucao;
Transferir para baldo de 1000mL;

Adicionar 1 g de Hidroxido de Sodio PA. e agitar até dissolucéo;
Completar o volume para 1L com dgua deionizada, homogeneizar e
guardar em frasco escuro.

3.5.31 Solucgao de Tiossulfato de Sédio (Na,S,0,) 3%

e Em baldo volumétrico de 1L dissolver 30 g de tiossulfato de sddio
(Na,S,0,) em 100mL de agua destilada;

e Completar ovolume para 1L com agua destilada.

3.5.32 Solucéo de Tiossulfato de Sédio (Na,S,0,) 10%

e Embaldo volumétrico de 1L dissolver 100g de tiossulfato de sddio
(Na,S,0,) em 100mL de dgua destilada;

e Completar o volume para 1L com agua destilada.

3.5.33 Solucao Transeau

Acrescentar seis partes de dgua destilada, trés partes de alcool etilico
95°GL e uma parte de formol PA..
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CAPITULO 4

4 CONTROLE DE QUALIDADE NA AMOSTRAGEM

Aamostragem é considerada como um fator criticoem todo o processo
analitico; na verdade é frequentemente o ponto mais fragil do proces-
so e necessita de cuidado especial. A preocupacao com a real influéncia
da coleta nos resultados tem sido cada vez maior, dentre outros mo-
tivos, em consequéncia dos processos de acreditacdo dos ensaios na
NBRISO/IEC 17.025.

Varios drgaos internacionais tém proposto formas de garantir a quali-
dade dos procedimentos de coleta, como por exemplo, o EURACHEM
que,em 2007, publicouodocumento “Medidasdeincertezade amostra-
gem - um guia de métodos e estratégias” (RAMSEY & ELLISON, 2007),
propondo uma metodologia para a estimativa da incerteza associada
aos procedimentos de coleta. Seguindo essa tendéncia o INMETRO
publicou, no final de 2009, os critérios para acreditacdo da amostra-
gem de dguas e matrizes ambientais com o intuito de orientar os la-
boratorios que estdo requerendo acreditacdo nessa area (INMETRO
- NIT-DICLA-057, 2009).

Os controles de qualidade do processo de amostragem devem ser
estabelecidos antecipadamente a atividade de coleta e ter seus critérios
de aceitacdo e de tomada de decisdo definidos. A utilizacdo destes
controles deve ser planejada considerando os analitos de interesse, as
caracteristicas da amostragem e os custos envolvidos. Esse planejamento
¢ fundamental para garantia da integridade e representatividade da
amostra que é trazida ao laboratorio para anélise.

Para se estabelecer um sistema de qualidade da amostragem
consistente, véarios aspectos devem ser considerados, uma vez que
influenciam direta e indiretamente na representatividade da amostra.
Esses aspectos dizem respeito & adocdo de procedimentos que
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consigam detectar interferéncias que possam ocorrer no processo de
amostragem. Os principais controles de qualidade adotados durante a
amostragem sdo descritos a seguir.

4.1 Brancos

S&o controles realizados para avaliar a presenca de contaminacdo em
partes especificas dos procedimentos de coleta. Normalmente é usada
agua deionizada, com comprovada isencdo dos compostos que serdo
avaliados. Nesse tipo de controle, a presenca de resultados positivos
para um analito especifico pode indicar que ocorreu contaminacao si-
milar nas demais amostras.

4.1.1 Branco de Campo e de Viagem

O branco de campo é usado para a verificacdo de contaminacoes am-
bientais que podem ser adicionadas as amostras durante os procedi-
mentos de coleta. O branco de viagem verifica a ocorréncia de conta-
minacao durante o transporte (laboratério - campo - laboratorio).

Sao preparados no laboratdrio trés frascos de branco (A, B, e C) com
dgua deionizada. O frasco A é encaminhado imediatamente para ana-
lise e os demais vao a campo. No ponto de coleta, o frasco B perma-
nece na caixa de transporte, enquanto o frasco C é retirado, aberto e
exposto ao ambiente durante todo o procedimento de coleta. Ao final,
o frasco C é fechado, armazenado na caixa de transporte juntamente
com as demais amostras coletadas e o frasco B, sendo todos subme-
tidos ao processo analitico requerido. Recomenda-se a realizacéo de
pelo menos um controle (trés frascos) para cada viagem realizada. Os
resultados de cada controle sdo obtidos conforme descrito a seguir:

(B - A) = Branco de viagem

(C-B-A) =Branco de Campo

4.1.2 Branco de Equipamentos

Os procedimentos de branco de equipamento podem ser usados tan-
to para avaliar a eficiéncia da lavagem dos equipamentos de coleta em

laboratério como em campo (“rinsagem”). No caso da realizacdo em
campo, serve para verificar a eficiéncia da lavagem realizada nos equi-
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pamentos entre os pontos de coleta, minimizando a possibilidade de
contaminacdo cruzada.

Para sua realizacdo, utiliza-se dgua deionizada, que ao fim do proces-
so de lavagem é usada como ultima dgua de enxdgue do equipamento,
devendo ser coletada e analisada para o(s) parametro(s) de interesse.
As amostras devem apresentar resultados abaixo do limite de quanti-
ficacdo do método.

4.1.3 Branco de Frascaria

E usado para verificar a possibilidade da contaminacdo da amostra pe-
los frascos de coleta. Podem ser usados para verificar a presenca de
contaminacdo de frascos descartaveis ou para avaliar a eficiéncia da
lavagem de frascos reutilizaveis.

Apds preservacdo dos frascos (quando pertinente ao método), os mes-
mos sdo encaminhados ao(s) laboratorio(s), para realizacdo dos en-
saios de interesse, devendo apresentar resultados abaixo do limite de
guantificacdo do método analitico.

No caso do ensaio de branco para compostos organicos semi-volateis,
os frascos devem ser preenchidos com solvente (usualmente é o
diclorometano) e encaminhados para o laboratério para verificar
a auséncia de contaminacdo, indicando assim a eficiéncia do
procedimento de lavagem.

4.1.4 Branco de Sistema de Filtracao

Para andlise de metais dissolvidos deve-se averiguar se a unidade
filtrante, a ser empregada na filtracdo das amostras em campo, esta
isenta dos analitos de interesse.

Retira-se uma quantidade representativa de filtros do lote (aproxima-
damente 1% a 4% do total), que sdo pré-condicionados pela filtracdo
de 50mL de agua deionizada, volume esse desprezado. Em seguida,
filtra-se 100mL de dgua deionizada, que deve ser coletada, preservada
e encaminhada ao laboratério para analise dos analitos de interesse.
O lote serd aprovado se os resultados estiverem abaixo do limite de
quantificacao.
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4.2 Duplicata de Campo

E usada para medir a precisdo e repetitividade dos procedimentos de
coleta, através da comparacao dos resultados da andlise de duas amos-
tras coletadas de um mesmo local, que sdo encaminhadas ao laborato-
rio como amostras “‘cegas” (USEPA, 2005).

S&o retiradas duas amostras ao mesmo tempo de um local (R1 e R2), as
quais sdo encaminhadas ao laboratério e analisadas. A variacdo entre
os resultados das duplicatas (RPD) é calculada de acordo com a formu-
la aseguir (AUSTRALIA, 2007):

(R1-R2) i
“(R1+R2) %100 Equacéo 2

2

De um modo geral, séo consideradas “normais” variacoes no resultado
naordemde 20% (AUSTRALIA, 2007). Porém é possivel - e em alguns
casos recomendavel - definir outros critérios de avaliacdo, como por
exemplo, no caso de ensaios biolégicos, onde devem ser avaliados e
estabelecidos, durante a validacao, critérios adequados a realidade
do ensaio.

RPD =

4.3 Temperatura de Transporte e Armazenamento

Na maioria dos casos, as amostras devem ser transportadas sob
refrigeracdo. Procedimentos de controle de temperatura devem
ser realizados para garantir que o sistema adotado é eficiente, tais
como: medida da temperatura de frasco controle (4gua deionizada
ou glicerina) ou utilizacdo de datalog na caixa térmica, equipamentos
esses adequadamente calibrados. A temperatura das amostras deve
ser avaliada no momento de chegada ao laboratorio pela medida
da temperatura do frasco controle ou registros do datalog e o valor
obtido deve ser relacionado a temperatura da agua e do ambiente no
momento da coleta e ao tempo de armazenamento.

As amostras devem ser analisadas o mais rapidamente possivel, quando
dasuachegadaao laboratorio; entretanto, em determinadas situacoes,
as amostras que possuem prazo de validade mais longo podem ser
armazenadas em camara fria ou geladeira até o momento do ensaio,
sendo que a temperatura desses equipamentos deve ser controlada
por termdmetros calibrados e adequadamente registrados, para fins
de rastreabilidade.
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4.4 Incerteza da Amostragem

O termo “incerteza da amostragem” é usado para expressar as variabi-
lidades temporal, espacial e inerente da amostra coletada. Para o calcu-
lo de incerteza de amostragem, uma das metodologias aplicadas € a pu-
blicada pelo EURACHEM em 2007, a qual é baseada na replicacdo dos
procedimentos de amostragem ou partes deles (réplica de amostras),
conforme mostra a Figura 8. Esse método é o mais adequado para fins
ambientais, pois considera que os analitos investigados podem variar
em funcdo do tempo e do espaco.

PONTO DE COLETA

AMOSTRA 1 AMOSTRA 2

ANALISE 1 ANALISE 2 ANALISE 3 ANALISE 4

Figura 8. Esquema de replicata para calculo de incerteza da amostragem.

e Cilculodaincerteza

A incerteza é obtida por meio do desvio padrao relativo (RSD), que é
calculado pela diferenca relativa entre as duplicatas de cada etapa do
esquema proposto na Figura 8 (NORWAY, 2007, p. 18-19).
Cadaduplicata produz os resultados x, € x,,.

O valor absoluto D, (da diferenca entre cada duplicata € calculado para
cada etapa:

D, =|x,—x,| Equacido 1
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A seguir calcula-se a média x; de cada duplicata:

- _ Nt
X = % Equacdo 2
A partir das equacoes 1 e 2, calcular a diferenca relativa, d,, através da

equacao:

D:
dl'=—l

X

A seguir, calcular a média da diferenca relativa, d, das n duplicatas rea-
lizadas

2d;
n

d=

O desvio padrao relativo, RSD, é calculado usando a constante estatis-
ticade 1,128 (quando se analisa duplicatas):

d x 100 %
1,128

RSD =

A Tabela 2 resume os controles de qualidade requeridos no processo
de amostragem.
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CAPITULO 5

5 EQUIPAMENTOS DE AMOSTRAGEM

Nesse capitulo sdo apresentados os diversos tipos de equipamentos
de amostragem, sendo que as metodologias de coleta e as peculiari-
dades estao detalhadas nos capitulos especificos de amostragem de
aguas superficiais, sedimentos, dguas tratadas, efluentes liquidos e
corpos hidricos receptores.

Os equipamentos empregados nas determinacdes em campo e na me-
dicdo de vazao serdo tratados em capitulos especificos.

5.1 Amostradores de Superficie

5.1.1 Balde de Aco Inox

O balde normalmente utilizado para amostragem na superficie de
corpos d'agua em geral, deve ser confeccionado em aco inox AISI 316L
polido, para evitar incrustacdes nas costuras de solda, e apresentar
volume adequado para a finalidade da amostragem (Fig. 9).

Deve ser autoclavado para as coletas microbiolégicas (em pocos
fredticos e reservatoérios de dgua potavel). Em amostragens onde nao
¢ exigida a esterilidade do balde, o mesmo devera ser ambientado com
aguado proprio local, antes da coleta propriamente dita.
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Figura 9. Balde de aco inox (Foto: Carlos Jesus Brandao/CETESB).

5.1.2 Coletor com Braco Retratil

E utilizado em amostragem de 4guas superficiais, como em saidas
de efluentes, em locais de coleta de dificil acesso por meio de outros
equipamentos (Fig. 10). O braco retratil permite que se alcance o local
desejado para coleta, mesmo permanecendo na margem. Dependen-
do dos ensaios a serem realizados, o copo coletor pode ser de plastico
(plasticoinerte), acrilico ou aco inox AlSI 316L, e deve ser liso ou polido
paraevitar incrustracoes.

Figura 10. Coletor com braco retratil: (A) Vista lateral do equipamento montado; (B) Vista do
balde e do braco retratil desmontado; (C) Vista superior do balde coletor (Fotos: Carlos Jesus
Brandao/CETESB).
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5.1.3 Batiscafo

Esse equipamento é empregado para coletar amostras que nao podem
sofreraeracdo,comoaquelasdestinadasaosensaiosdeoxigéniodissolvido
e sulfetos, e permite coletar amostras superficiais ou subsuperficiais até
30 cm da lamina d’adgua. Coletas abaixo desta profundidade devem ser
realizadas com amostradores de profundidade.

Consiste de um tubo cilindrico, confeccionado em aco inox AISI 316L
polido (Fig. 11), em cujo interior coloca-se um frasco de vidro de boca
estreita e tampa esmerilhada de 300mL (frasco de DBO). A 4gua a ser
amostrada entra por um tubo localizado na parte superior central da
tampa e atinge o interior do frasco, permitindo que o ar contido seja
expulso por um orificio lateral a medida que ele vai sendo preenchido
comagua. O volume do batiscafo permite uma renovacao da agua den-
tro do frasco de DBO, removendo assim todo o ar que poderia alterar
os resultados.

(A) (B) tubo de latex
alga
tampa |
frasco
de vidro
corpo Ll

Figura 11. Batiscafo: (A) Batiscafo fechado; (B) Esquema ilustrativo em corte do equipamento;
(C) Batiscafo aberto (Fotos: Carlos Jesus Brandao/CETESB).

5.2 Amostradores de Profundidade (coluna d’agua)

5.2.1 Garrafas de van Dorn e de Niskin

Esses equipamentos permitem a coleta de amostras na superficie e em
diferentes profundidades. Os tipos mais empregados sdo van Dorn e
Niskin.Nado sdoindicados para ensaios que requerem grandes volumes
de amostra e para coleta de organismos de maior mobilidade.
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As garrafas podem ser confeccionadas com tubo cilindrico de PVC
rigido, acrilicooude acoinox AISI 316L polido com capacidade variadas,
por exemplo de 2L, 6L e 10L (Fig. 12 e Fig. 13).

Figura 12. Esquema de uma Garrafadevan  Figura 13. Garrafa de Niskin (Foto: Carlos J.
Dorn (Fonte: CETESB, 1988). Brandio /CETESB).

Mergulha-se a garrafa aberta em ambas as extremidades e, apos atin-
gir a profundidade desejada, solta-se o mensageiro (Fig.14), que fecha
hermeticamente o amostrador. Essas garrafas podem ser utilizadas
para coletatanto de fluxo vertical como horizontal, dependendo do sis-
tema de desarme (Fig.15 e Fig.16). Para estudos de microdistribuicao,
devem ser empregadas as garrafas de fluxo horizontal, que podem ser
arranjadas em série.

(A)
(B)

Figura 14. Mensageiro: (A) Equipamento industrializado; (B) Mensageiro manufaturado
(Fotos:Carlos Jesus Brandao/CETESB).
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