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HISTORICO DAS REVISOES

REV. DATA ALTERAGOES
00 14/09/2017
01 08/12/2017
02 24/10/2018

Emissao Inicial.

Substituicdo da palavra localizacdo por endereco da coleta.

m]
m]
O Substituicdo da faixa de temperatura 4 + 2 °C por < 6 °C;
a

Substituicao do tempo recomendado para inicio da analise de 24 horas para 48 horas

no parametro surfactantes;

O Atualizacdo da edicéo de referéncia do Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater.

03 03/10/2019 | Q Incluséo da frase ao item de observagdes: “Manter os frascos posicionados na posi¢éo
vertical para evitar vazamento de agentes preservantes”.

04 |15/10/2021 |QO ltem 3, a), inclusdo da frase: “Exceto quando possuir os parametros de cloro (residual
livre ou total) e pH para analise. J& que as mesmas possuem validade de apenas 15
minutos e precisam estar em temperatura ambiente (25 °C).*

O ltem 3, inclusdo da frase: “Avisar os técnicos do laboratério sobre a retirada de
frascos/coleta com no minimo dois dias de antecedéncia para a verificagcdo da validade
das solugdes e reagentes para a analise.”

ELABORACAO VERIFICACAO APROVACAO

Patricia Fernanda Frank Ezequiel Bavaresco Cremonese Paulo Theisen
Responsavel pela unidade Supervisor Técnico Coordenador
Data: 15/10/2021 Data: 15/10/2021 Data: 16/10/2021

1 - INFORMACOES IMPORTANTES

Realizag&o da coleta - Recomenda-se que a coleta das amostras seja realizada por
profissional da Central Analitica. Caso o solicitante da analise
opte por realizar a coleta, este deve apresentar os resultados
dos pardmetros medidos em campo, a assinatura do

profissional habilitado e responséavel pela coleta (AFT).

Quantidade minima de amostra - De acordo com os itens a serem analisados.

(verificar tabela 1).

Recipiente indicado para a coleta - Recipiente contendo ou ndo agentes preservantes, fornecido

pela Central Analitica (verificar tabela 1).
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Caso o solicitante desejar utilizar recipiente préprio, deve-se
ater ao uso de preservantes (verificar tabela 1),

- A quantidade de frascos varia de acordo com os itens a serem
analisados (verificar tabela 1).

Obs. Agendar, com no minimo 24 horas de antecedéncia, a

retirada dos frascos.

Procedimento de preservacéo da - Refrigeracao (ex.: caixa de isopor com gelo), a uma

amostra no periodo entre a coleta e o temperatura de < 6 °C.

inicio da analise A amostra ndo pode ser congelada.

Tempo maximo entre a coleta e a - Entregar a amostra na Central Analitica imediatamente ap6s
chegada da amostra no laborat6rio a coleta. Caso ndo seja possivel, verificar o tempo de

estocagem de acordo com os itens a serem analisados
(considerar sempre o menor prazo e sempre utilizar

refrigeracdo) (verificar tabela 1).

Locais possiveis de encaminhamento da - Somente na Central Analitica - UNISC — Campus de Santa
amostra para a Central Analitica Cruz do Sul (Bloco 11).

Data e horario para recebimento de - Segunda a sexta-feira, das 8 hs as 12hs e das 13hs 30min
amostras em geral na Central Analitica as 17h e 30 mim.

Prazo para emisséo dos resultados - Conforme tabela de precos vigente

(laudo analitico)

2 - SEGURANCA DURANTE A COLETA

Objetivando evitar a exposicao do cliente (coletor) a riscos relacionados a coleta de amostras, aconselha-se que
a mesma, seja em rios, agua para consumo, efluentes, etc., possa ser realizada por técnicos da Central Analitica
- UNISC. Neste contexto, serdo adotadas metodologias que garantam a qualidade do processo de coleta,
preservacdo, acondicionamento e transporte das amostras, além de evitar a exposicao do cliente aos agentes
preservantes, (produtos quimicos) necessarios para a preservacao da amostra. A situacéo recomendada, sob a
Otica da qualidade analitica e de seguranca, é realizar a adicdo dos agentes preservantes apds a coleta das
amostras. Neste contexto, é importante que a efetividade do agente quimico, em relacéo a reducao de pH, seja
validada através do uso de equipamento analitico, logo, podera existir a necessidade de adicdo de um maior
volume do reagente. Isso em fungdo das particularidades analiticas da amostra. Considerando os argumentos
apresentados, tendo em vista a adicdo prévia dos agentes presenvantes, ou seja, sem conhecer as variaveis

relacionadas, pode-se gerar uma preservacdo ndo efetiva, a qual, neste contexto, pode influenciar
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significativamente na qualidade dos ensaios analiticos. Em relacdo a seguranca, é recomendado que a adicdo dos
preservantes seja feita na amostra e ndo a amostra seja acrescida no agente preservante. Isso para minimizar
efeitos de volatilizacdo.

Tendo ciéncia dos aspectos apresentados acima, caso o cliente opte em realizar o processo de coleta das
amostras e demais procedimentos relacionados, 0 mesmo deve seguir rigorosamente as instru¢des deste manual.
Neste sentido, reiterando que os frascos retirados na CA possuem em seu interior produtos quimicos, tais como
acidos e bases, que por sua vez, podem, quando manipulados incorretamente, causar danos a saude, deve-se,
no momento da coleta das amostras, seguir todos os procedimentos abaixo descritos para evitar quaisquer
problemas relacionados.

Logo, o coletor deverd utilizar luvas (borracha, nitrilica), 6culos de protecéo para os olhos, roupa de algodéo e
calcado de tecido nédo sintético, preferencialmente couro. A luva evitara o contato dos agentes preservastes e das
amostras com as maos. Os 6culos minimizardo a chance destes agentes entrarem em contato com os olhos. Ja a
roupa de algodao e o calcado em couro minimizam a acdo dos agentes quimicos que eventualmente possam
“respingar” e entrar em contato com o coletor durante o procedimento. Se durante a coleta ou outro momento, o
agente preservante entornar (extravasar) do frasco e atingir qualquer parte do corpo (pele, etc.), remover a roupa
caso tenha sido atingida, lavar imediatamente o local afetado com agua corrente em abundancia e procurar recurso
médico imediatamente. Da mesma forma, se o produto entrar em contato com os olhos e/ou mucosas, lavar
imediatamente o local afetado com &gua corrente em abundancia e procurar recurso médico imediatamente.
Técnicos da Central Analitica podem também ser contatados pelo fone (51) 3717-7500.

Se durante a coleta, em algum momento, o0 coletor sentir-se fora de suas condi¢cdes normais (sentir nauseas,
tonturas, etc.), parar imediatamente o procedimento de coleta da amostra e procurar orientacées medicas.

Em caso de quebra do frasco, este dever ser recolhido e encaminhado para a Central Analitica. Neste processo
dever-se-a utilizar luvas descartaveis para evitar o contato dos produtos quimicos existentes em seu interior com

a pele.

3 - PRESERVACAO DAS AMOSTRAS

As técnicas de preservacdo (estabilizacdo) das amostras sdo vitais para minimizar alteracbes das mesmas,
preconizando a qualidade dos resultados analiticos.

As técnicas comumente recomendadas sao apresentadas abaixo:

a) Refrigeracdo — Manter as amostras em < 6 °C preservard a maioria das caracteristicas fisicas, quimicas e
biolégicas em curto prazo (< 24 horas) e é recomendado para todas as amostras entre coleta e entrega para o
laboratério, exceto quando possuir os parametros de cloro (residual livre ou total) e pH para analise. J& que as
mesmas possuem validade de apenas 15 minutos e precisam estar em temperatura ambiente (25 °C). O gelo pode
ser rapidamente usado para resfriar amostras para < 6 °C antes do transporte. As barras de gelo reutilizaveis séo

indicadas. O gelo ndo deve entrar em contato direto com os frascos das amostras.
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b) Adicdo de agentes quimicos — E o método de preservacéo mais conveniente, abrangendo grande variabilidade
de parametros, pois oferece o maior grau de estabilizacdo da amostra e por maior espaco de tempo. Para
assegurar questfes de seguranca e qualidade dos resultados apresentados, aconselha-se que agente quimico
preservante seja adicionado apés a coleta da amostra e que o pH da mesma esteja nas condicbes da tabela
abaixo, caso isso ndo seja possivel, utiliza-se agentes preservantes na razao de 1% do total do frasco da amostra
e ainda deverdo ser respeitadas as especificacdes técnicas (pH, refrigeragdo, etc.) da tabela abaixo. Em caso de
amostragem composta, adiciona-se 1% de agente preservante em consideracdo ao total de amostra a ser
coletada. Ao término da coleta, as condi¢Bes técnicas (pH, refrigeracéo,etc.) deveréo ser validadas.

As duas técnicas de preservacdo apresentadas em alguns parametros sdo complementares.

Para coleta de amostra para anélise de Oxigénio Dissolvido (Método de Winkler), deve-se ter os seguintes
cuidados:
- Avisar os técnicos do laboratério sobre a retirada de frascos/coleta com no minimo dois dias de antecedéncia

para a verificagdo da validade das solu¢des e reagentes para a andlise.

- Encher o frasco completamente, colocar a tampa com cuidado, para ndo formar bolhas de ar.

Para a preservacdo da amostra:

- Apés a coleta da amostra no frasco, adicionar 2,0mL de solu¢do de sulfato de manganés (soluc¢éo 1), tomando-
se o cuidado de imergir a ponta da pipeta no liquido do frasco, a aproximadamente 2 cm acima do fundo, fechar

bem o frasco, sem deixar bolhas de ar em seu interior, e agitar.

- Na sequéncia, adicionar 2,0mL de Solucdo de Azida-sodica (solucédo 2), tomando-se o cuidado de imergir a
ponta da pipeta no liquido do frasco, a aproximadamente 2 cm acima do fundo, fechar bem o frasco, sem deixar

bolhas de ar em seu interior, e agitar novamente.

- Deixar o precipitado decantar até, aproximadamente, a metade do volume do frasco e agitar novamente. Deixar
decantar por um periodo minimo de 30 minutos. (A amostra estara preservada por um prazo de analise de 4 a 8

horas (a temperatura ambiente).
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4 - PROCEDIMENTOS DE COLETA

Para cada item de andlise, utilizar um frasco (verificar tipo de andlise no rétulo do frasco), conforme especificado
na Tabela 1 abaixo.

As amostras devem ser coletadas em algum ponto definido pelo cliente (torneira, saida do pogo, vertente, etc.).
Encher o frasco totalmente com amostra a ser analisada, caso opte por realizar a preservacdo no local da coleta,
deve-se adicionar o agente preservante especifico para a analise solicitada (Tabela 1 abaixo), ajustando pH
(conforme Tabela 1 abaixo) com auxilio de um potenciémetro.

Dependendo da situac@o pode-se levar a campo os frascos de andlise ja preservados com o agente preservante
especifico (Tabela 1 abaixo), assim coletar a amostra inicialmente com um recipiente de transposicéo, feito de
material quimicamente inerte (balde de polietileno ou equivalente), e entdo distribuir o material coletado nos frascos
de coleta (que contém o0s preservantes).

Os frascos de amostragem devem estar identificados, acondicionados em caixa de isopor com gelo, a temperatura

ideal (< 6 °C) e transportados ao laboratério acompanhados da planilha de coleta devidamente preenchida.

Tabela 1. Relagao de parametros e condi¢fes ideais de amostragem:

Volume Tempo
Andlise Embalagem* minimo Preservacéo recomendado para
(mL) inicio da analise
Alcalinidade PouV 200 Refrigeracéo (£ 6 °C) 24 horas
Cloretos PouV 200 Refrigeracéo (£ 6 °C) 28 dias
Cloro residual PouV 50 Analisar imediatamente 15 minutos
Condutividade PouV 50 Refrigeracéo (£ 6 °C) 28 dias
Cromo . ~
PouV 50 Refrigeracéo (£ 6 °C) 24 horas
Hexavalente
DBO PouV 500 Refrigeracéo (£ 6 °C) 48 horas
Refrigeracéo (< 6 °C) e pH<2 com ]
DQO PouV 100 7 dias
H2S04
Refrigeracéo (£ 6 °C) e pH<2 com
Dureza PouV 100 6 meses
HNOs
Refrigeracéo (< 6 °C) e pH<2 com .
Fenol total PouV 500 28 dias
H2S04
Refrigeracéo (£ 6 °C) e pH<2 com
Fosfatos \% 200 48 horas
H2S04
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Refrigeracéo (< 6 °C) e pH<2 com .
Fosforo total Y 200 28 dias
H2S04
) Refrigeracéo (£ 6 °C) e pH<2 com
Metais (em geral) PouV 100 6 meses
HNO3z
] Analisar imediatamente, ou
Nitratos PouV 200 ) 48 horas
refrigeracéo (< 6 °C)
Analisar imediatamente, ou
Nitritos PouV 100 ) 48 horas
refrigeracéo (< 6 °C)
Analisar o mais rapido possivel, ou
Nitrogénio , .
PouV 200 pH<2 com H2SO04 e refrigeragéo 7 dias
amoniacal
(£6°C)
Nitrogénio Refrigeracéo (£ 6 °C) e pH<2 com
g. PouV 300 geragao ( Jep 7 dias
orgéanico H2S04
) . Refrigeracéo (£ 6 °C) e pH<2 com )
Nitrogénio total PouV 100 7 dias
H2S04
, V, frasco de boca Refrigeracéo (£ 6 °C) e pH<2 HCI .
Oleos e graxas 1000 28 dias
larga 11
Ortofosfato \% 200 Refrigeracéo (£ 6 °C) 48 horas
Oxigénio V (frasco de Refrigeracéo (< 6 °C) Sulfato
] ] 100 o . 8 horas
dissolvido**** DBO)*** Manganoso e Alcali lodeto de Azida
pH PouV 100 Analisar imediatamente 15 minutos
Salinidade PouV 200 Refrigeracéo (£ 6 °C) 28 dias
Silica P 50 Refrigeracéo (£ 6 °C) 28 dias
Solidos ) )
) o PouV 1000 Refrigeracéo (£ 6 °C) 7 dias
sedimentéveis
Solidos ) ]
PouV 200 Refrigeracéo (< 6 °C) 7 dias
suspensos
Solidos totais PouV 200 Refrigeracéo (£ 6 °C) 7 dias
Sélidos totais ) ]
] ] PouV 200 Refrigeracéo (< 6 °C) 7 dias
dissolvidos
Sulfatos PouV 200 Refrigeracéo (£ 6 °C) 28 dias
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Refrigeracdo (< 6 °C) e 4 gotas de
Sulfeto total PouV 1000 acetato de zinco 2N /100 mL, e pH>9 28 dias
com NaOH

i Refrigeracéo (£ 6 °C) e 1 mL EDTA ]
Sulfito PouV 200 7 dias
2,5%/100 mL amostra

Surfactantes PouV 1000 Refrigeracéo (< 6 °C) 48 horas

Analisar imediatamente (no local da
Temperatura PouV - -
coleta)

Analisar imediatamente; caso nao
seja possivel guardar no escuro por

Turbidez PouV 50 ; ) 5 24 horas
até 24 horas sob refrigeracao

(< 6°C)

* P - plastico (polietileno ou equivalente), V — vidro; ** Tempo maximo entre a coleta e o encaminhamento para
analise. *** Frasco de DBO (Vidro neutro, boca estreita, tampa esmerilhada, volume aproximado de 300 mL, com
“selo d’agua”) Volume de 250-300 mL; **** E aconselhavel que anélise (in loco) e/ou coleta de amostra deste

parametro seja realizado por técnicos da Central Analitica.

5-JUNTO COM A AMOSTRA DEVEM SER ENVIADAS AS SEGUINTES INFORMACOES
- Data e hora da coleta;

- Identificacdo e enderec¢o do ponto de coleta;

- Tipo de amostra (ex.: &gua potavel, dgua de pogo, etc.);

- Pardmetros a serem analisados.

6 - OBSERVACOES

- Manter os frascos posicionados na posi¢ao vertical para evitar vazamento dos agentes preservantes.

- As amostras para analise do pardmetro Alcalinidade devem ser coletadas em frasco exclusivo para tal parametro.
- O intervalo maximo entre a coleta e as determinac¢des de pH e cloro residual livre é de 15 minutos. Apés este
intervalo, poderao ocorrer variagdes nos resultados. A Central Analitica dispSe de servigco especializado de coleta
para realizar estas analises no local da amostragem. Consulte nosso Setor de Atendimento para obter maiores
informacdes: (51) 3717 7500 ou e-mail central@unisc.br

- Para melhor organizacao da rotina do laboratério solicitamos que, sempre que o total de amostras for superior a

10 (dez), sejamos informados sobre a data e hora de entrega das mesmas a Central Analitica.

A coleta de amostras é um passo muito importante, pois o resultado das analises laboratoriais depende
fundamentalmente da correta execuc¢édo deste procedimento.
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7 — REFERENCIAS

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23 Edition.
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