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Passos principais no processo
analitico

Amostragem

Pré Tratamento da Amostra
e Armazenamento

Tratamento da
Amostra

Analise

Resultados




Instituto do Ambiente

ANALITICOS

RESULTADOS l
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Do método Analitico
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Adaptado de: G.E.Batley, Marine Pollution,
boletim,39(1990),31
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| AMOSTRAGEM |

Definicao: Processo de seleccionar uma porgéo
de material suficientemente pequeno em volume
para ser transportado e manuseado
convenientemente no laboratorio, de modo a que
seja verdadeiramente representativa de todo o
ambiente amostrado

Instituto do Ambiente
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AMOSTRACEM
Pentes Funeaimentals

A integridade da amostra deve ser mantida
até ser analisada

As condigdes de recolha, transporte e
armazenamento devem garantir a ndo

alteragdao da amostra
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As propriedades do parametro/s a
analisar devem ser tidos em conta
quando se planeia a amostragem

Bioldgicos/Microbiolégicos
/Orxganicos/Inorganicos

Tipo de Matriz: Ar,
agua, sedimento, biota

Plano de amostragem

Deve ser escrito:
MEstimula sugestdes e criticas;

M Evita mas interpretacfes e problemas se
houver mudanca de técnicos de
amostragem;

M Fornece directrizes e procedimentos para
0s técnicos de amostragem

M Fornece elementos para a Garantia da
Qualidade




Aspectos principais de um
procedimento operacional
de amostragem

M Recolher amostras QUANDO, ONDE E
COMO

M Equipamento de amostragem; incluindo a
sua manutencao e calibracao

M Recipientes; incluindo limpeza,
conservacgao e armazenamento

M Critério para rejeicdo de materiais
indesejaveis

M Procedimento de tratamento de amostras
como: secagem, mistura/homogeneizacao,
manuseamento ates das medi¢cdes

M Procedimentos de subamostragem

M Conservacéao de registos das amostras
como: etiquetagem, registos e informacéo
auxiliar

M Requisitos de rastreabilidade
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ETAPAS
Plano de

Amostragem Accles de
Reconhecimento

Selecc¢éo dos

Definicdo OBJECTIVOS _ )
locais de colheita

Seleccdo de PARAMETROS
e METAS

e MET. ANALITICOS

Screening

N.° e tipo Amostras &
Mét. Amostragem

Preparacéo
Material

Conservagao &

Transporte Check-list

Armazenamento
Laboratorio

11
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' OBJECTIVOS

Para testar a validade dos objectivos ha que
responder a questdes chave como:

v" qual a utilizagdo que vai ser dada aos resultados
obtidos

v/ quais as decisOes que serdo tomadas apds se
concluir a amostragem e o trabalho analitico

12
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O QUE QUEREMOS
SABER?

QUAIS AS ACGOES
OUE SE SEGUIRAO 7

S

EARA QUE SERVIRAO
OS RESULTADOS 72

Plano de amostragem deve ser
capaz dar RESPOSTA a
seguintes questdes

PORQUE PRECISAMOS
DESTA INFORMAGAQ 7,

AMOSTRA
REPRESENTATIVA

|

Individual

AMOSTRA

SELECTIVA

Tipo de Amostras

Simula o mais possivel a
composicéo e
propriedades de todo o
material

Composta — Dois ou mais incrementos

Das areas onde é mais
provavel encontrar o analito
pretendido >> definido com os
objectivos

14




AMOSTRA Recolhida ‘de “acordo - com
PROTOCOLO procedimento - previamente
acordado:  regulamentacgtes
governamental

Recolha seleccionada ao
acaso para eliminar os erros
de seleccéo

AMOSTRA
ALEATORIA

AMOSTRA Recolha de ‘acordo: com
SISTEMATICA plano  sistematico ~ >>
efeitos sistematicos
(tempo, temperatura)

15
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AMOSTRA REPRESENTATIVA

Preferencialmente efectuar

Aquela que mantém intacta todas as recolha directa
caracteristicas do sistema global

Ter atencao a:

= Selecgdo do local

= Matriz/Pardmetro

= Tipo de recipiente
=Condic¢des de Transporte

= Condi¢Oes de armazenamento

=Tempo de permanéncia

16
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AMOSTRAGEM
feuns

Quanto
ao Tipo

Discreta/Pontual
Compostas

Integradas

7
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Amostra Pontual

E colhida da origem num determinado
instante e é mantida como uma
entidade independente num recipiente
proéprio

E representativa das Manual

caracteristicas dal| Ou’j ;
origem no instante Automatica
exacto da recolha

18
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Bmostra Composta

E uma mistura de varias amostras
simples colhidas no mesmo ponto de
amostragem durante um periodo de
tempo pré estabelecido

E representativa das
caracteristicas meédias
da origem amostrada
durante esse periodo

Manual
ou
Automaéatica

19
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Bmostra Integradas

E uma mistura de amostras simples
colhidas o mais simultaneamente
possivel em diferentes locais

Uteis para efectuar a
avaliagdo da composigdo
média de uma massa de
dgua cujas caracteristicas
variam no perfil vertical
e/ou horizontal

Manual ou
com Equipamento
especifico

20
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Recolha MANUAL ou
i 0 ; ;
AVIITOMHTICAV. oepende

. . dez “ >Estratificacdolexistén
>Dificuldade de acesso © ciade particulas em
ao local suspenséo, pH,

‘ “ temperatura

>Duracéo da colheita AN &
‘ AL S, - >Tipo de analises
- >Existéncia de corrente

eléctrica : g l>D_|spon|b|l|dade de
s meios € recursos
>CondigOes adversas ; g

>CondicOes do caudal
© continuo /intermitente

h22
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~ EMOSTRAGEM

Qﬁ}anto‘ 2
ao
'Método

Aleatéria

Sistematica

Estratificada

faigg

| Instituto do Ambiente

100 BESERVOLIMINTE ALGIOAAL

» ,‘Al>eatc')lria' :
_Sélecgio' da amostra
completamente’ . ao

_acaso sem atender a - . Sistematica

| ,qpalque? byl it " Seleccdo 1* posicdo ao"
- \ - \ - ~_'acaso e  estabelecer
_Estratificada -~~~ . distdncias/direc¢des

: i\ TREGK TRt Nl el B AP
Selecgédo 1* posigao ao ;

"acaso e  estabelecer
distancias/direccoes ‘
_ﬁ‘x__as no 'pert_’iI‘ vertical

ity
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DENSIDADE & FREQUENCIA

Os intervalos de amostragem devem ser
escolhidos com base na esperada frequéncia com
que as modificagbes ocorrem.

= Numero minimo de amostras
independentes que devem ser colhidas depende
dos processos temporais que se pretendem investigar
e na(s) variagcdo(s) esperada para 0s componentes
mais relevantes.

25

Factores Chave para a seleccao
de uma estacao de Amostragem de
Rios / aguas superficiais

Instituto do

Canais

> Acessibilidade

> Entrada e mistura de esgotos e/ou tributarios

> Caudais/Turbuléncia

ModificagBes marcantes nas caracteristicas do sistema
>Tipos de margens, profundidade

r>Estruturas fisicas naturais e artificiais, p.ex: escarpas,
estreitamentos, agudes, pontes, diques e barragens

+>Condi¢des no local

Coordenadas

geogréficas
26
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Quais os melhores locais para se efectuar
a Recolha de Amostras?

»Efluentes de uma estacao de tratamento
antes e depois da confluéncia da saida com o meio
receptor

»Aguas c/pouca corrente (valas) ou
esgotos que alimentam as aguas residuais de uma
estacdo de tratamento municipal ou industrial

>E prioritario a colheita de amostras a jusante da
fonte poluidora em rios, lagoas, etc.. Se ndo
for possivel, efectuar a colheita de agua em pequenos
lagos ou lagoas situados nas proximidades

27
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Quais os melhores locais para se efectuar
a Recolha de Amostras?

> Areas contendo solo que esta visivelmente manchado
(areas com potenciais derrames)

»Local em que haja qualquer mancha a superficie
detectavel pela presenca de : descoloragdo, espuma,
brilho, etc..

28
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Quais os melhores locais para se efectuar
a Recolha de Amostras?

Aguas Subterraneas

Furos Municipais e Domésticos em locais
situados antes de qualquer processo /tratamento

Pocos em locais contaminados em pontos
situados acima e abaixo do local suspeito de contaminagédo

29

Quais os melhores locais para se efectuar
a Recolha de Amostras?

Zonas nao homogéneas de rio /canal /riacho o
mais adequado ¢ a recolha de amostras na secg¢éo transversal
a um n° de pontos e profundidades especificados

Zonas homogéneas de rio / canal o mais
adequado é a recolha vertical de amostras integradas em
profundidade

30
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A — [ Quais os melhores locais para se efectuar
a Recolha de Amostras?

Pequenos Canais/ Rios/Riachos
Recolher amostras no centro de massa da agua.
Ponto localizado a cerca de 60% de profundidade da
massa de dgua na zona de maxima turbuléncia. A
velocidade da colheita deve ser igual ou superior a
velocidade média da dgua

» i3y
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Preferencialmente
recolher as amostras
directamente no RECOLH A DE AMOSTRAS
recipiente em que vai ‘ oy 520
ser transportado

32
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S A\

MODO DE EFECTUAR A
RECOLHA DE AMOSTRAS

S S O

5 : ¥
myy
TS WA

. - | ¥ Garantir a ndo contaminac&o das amostra por
~ | qualquer via
O - | ¥'Néo incluir na amostra particulas de grandes

YN dimensdes, ndo homogéneas, p.ex.:folhas e detritos

' | ¥ Em &guas correntes colocar os recipientes em contra

?. -| corrente
| v Deve colher-se volume suficiente que permita realizar

4 0S ensaios necessarios, repeticoes, testes de controlo

: da qualidade.

, _| ¥ Lavar o recipiente de colheita pelo menos 3 vezes
- | com a &gua a colher a menos que o recipiente contenha

| conservante ou esteja esterilizado
A o - }r-.,: ,v‘ '.‘7 ‘ - = ;,r..v) ,v‘ '.‘7 ‘ - = ;,r..v) ,v‘ 1 - =5 (At s 34
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Quando o contacto da amostra com o ar é de evitar
(determinacdo de gases dissolvidos, substancias que
reagem com o ar, pH, condutividade), o recipiente deve
estar cheio da amostra permitindo, no entanto, qualquer
expansao por variagcdes na temperatura

Quando houver necessidade de agitar a amostra antes
dos ensaios (material em suspensao) ndo encher o
recipiente completamente

Quando houver necessidade de congelar as amostra
antes dos ensaios nao encher o recipiente

completamente para permitir qualquer expansao por
variagdo no volume 35

As amostras de agua devem ser colhidas abaixo da superficie se a
profundidade da agua o permitir

=1. Retirar a tampa do recipiente, agarra-lo perto da
extremidade inferior baixa-lo de forma a mergulhar o
pescoco do recipiente na agua.

=2. A seguir vird-lo para cima na direc¢do da corrente, com
movimentos lentos para a superficie a afastar-se do
colector.

=3. Se ndo houver corrente (lago, lagoa, albufeira) o colector
deve gera-la puxando o recipiente horizontalmente a afastar-
se do corpo do colector, a0 mesmo tempo que o recipiente
se enche. 36

0-zmS=-0mNOAT

18
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P =4.Quando o recipiente estiver cheio, trazé-lo a superficie e
R :
’'® ) fechar hermeticamente
C =5, Sempre que possivel, encher o recipiente até escorrer
E
D para garantir a ndo existéncia de camada de ar a superficie
I\III da amostra quando a tampa for colocada.
E =6. Se ndo houver corrente (lago, lagoa, albufeira) o colector
'_I\_| deve gera-la puxando o frasco horizontalmente a afastar-se
o do seu corpo, a0 mesmo tempo que o frasco se enche.
ST
uto do Amblente

Instit

LMENTS

Zonas pouco profundas preferencialmente recolher as
amostras manualmente, agitando o recipiente.

Procedimento em Pontes,Pilares, Zona
Costeira, Cais:

# « Ter quantidade de corda suficiente que permita alcancar a
1 profundidade pretendida

* Prender a extremidade da corda a um local fixo permanente
+ Garantir que as linhas de suspensao estdo na vertical
+ Adicionar pesos ao recipiente de colheita se necessario

+ Garantir que o recipiente de colheita ndo bate no fundo

38
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Recolhas a superficie : devem ser
efectuadas na direccéo da corrente superficial do
barco.

Recolhas em profundidade: Utilizar a
garrafa de Van Dorn ou Niskins com cabo suficiente
para atingir a profundidade pretendida e poder
recolher um volume de agua suficiente para os varios
pardmetros a cada uma das profundidades

desejadas.
39
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Localizacao preferencial A_varlanma t_emporal € menor que num
rio/ canal existe uma maior variancia
espacial
> Préximo do centro da massa de agua |

> Profundidade minima 10 metros para que haja
estabilidade térmica e para evitar efeitos da linha da

margem

agricolas e areas urbanas

Lagos de nascente - no local mais
elevado da bacia, afastado das zonas

40
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As recolhas sao influenciados por:

v'Condic¢des do sistema
de distribuicéo

v'Configuracéo

v'Estado de Higiene

41

v/ Garantir que a sujidade exterior ndo
contamina a amostra

v'Se for necessario limpar adequadamente
v Deixar correr agua no minimo 5 min.

v Recolher a amostra de acordo

com o protocolo

42
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RECOLHA DE AMOSTRAS PARA

MICROBIOLOGIA

,r‘/\

";_.;.'Tapaf /

tomexra com

»’ “'minimo o frascd :to frascoe
maganco ,

egh,cher

.f’l medratarhéntéfr

!Em Geral T o
Usar reC|p|ente de VIDRO ESCURO encher
A completamente, tapar com papel de aluminio e fechar

Instltuto do Amhiente
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SSa” S (,-.‘.v-" ':w " ‘.u'.\ -

COMPOSTOS ORGAN ICOS

/a"‘, Tl

] hermeticamente.

~ ParaCompostos Volateis usar “vials” de vidro, a

rolha com septo em silicone

Encher completamente, sem borbulhar e sem haver
formacao de bolhas de ar. Fechar ao abrigo do ar.

e RECOLHA DE AMOSTRAS para

a® s
v Bk

A, /e

-

| Ve

. o< 1%

- B

b7 o

n =

-

P 2

2
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Metais Totais

Encher o frasco
completamente
e adicionar
acido nitrico até
pH<2

Recolha de Amostras
para METAIS

Metais Dissolvidos - .1.:c particulados

Filtrar no local
com membrana
filtrante 0,45 um
e adicionar
acido nitrico até
pH<2 ao filtrado

Guardar a
membrana
usada na
filtracdo em
caixa e
refrigerar

45

do Ambiente

Recolha de Amostras para
MACROCONSTITUINTES

0DCBO[CQO

bem.

Encher completamente o
frasco sem formacdo de
bolhas de ar e rolhar

Parao CQOeODe
adicionar conservantes

imediatamente apos a

colheita.

frasco e preservar
quando necessario

Encher completamente o

46
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Recolha de amostras para
ENSAIOS
ECOTOXICOLOGICOS

Usar recipientes de vidro ou plastico encher
completamente, tapar com parafilme e roscar bem.

Analisar no prazo maximo de 48 h mantendo a
amostra refrigerada.Caso nao seja possivel
cumprir este prazo congelar a amostra e analisar
no prazo maximo de 2 meses

47
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Recolha de amostras para
ENSAIOS BIOLOGICOS

FITOPLANCTON Usar recipiente de plastico opaco

ndo encher completamente, para permitir a adigdo

do conservante e a agitacdo da amostra antes de
analisar. Roscar bem.

Analisar no prazo maximo de 48 h mantendo a
amostra refrigerada.

Caso ndo seja possivel cumprir este prazo
adicionar LUGOL 0,3 mL/ 100mL amostra.

48
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Recolha de amostras para
ENSAIOS BIOLOGICOS

CLOROFILA_a / FEOPIGMENTOS

Usar garrafa termo encher completamente. Fechar
hermeticamente.

Iniciar 0 ensaio no prazo maximo de 24 h mantendo
a amostra refrigerada.

49

SITUACOES A EVITAR :
RECOLHAS

K A superficie

K Préximo do fundo

K Nas Margens

¥ Em Areas estagnadas

¥ Em zonas de muita
turbuléncia

Recolher amostras apds uma forte chuvada. A quantidade
elevada de chuva diluira principalmente nos pequenos
reservatorios a concentracdo dos quimicos presentes.

50
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! CONDIGCOES CLIMATERICAS:

A amostragem em aguas deve ser preferencialmente
feita em dias frescos ou frios porque 0s quimicos se
degradam mais rapidamente em condi¢des de calor

Preferencialmente

No Verdo efectuar a recolha de
amostras de manha cedo e nos
meses de Inverno a meio da tarde

51
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O n° e tipo de amostras a colher dependeré de:
» Dimensé&o do sistema
»Profundidade
»Descargas
» Quantidade de matéria em suspensao

» Vida aquética existente

a2
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I voLUME DE AMOSTRA
" Depende:

» N.° parametros a
determinar

» Método a usar

» Concentracao
expectavel

Deve ser suficiente para
realizar ensaios e repeticoe

s

MATERIAL de
COLHEITA

A escolha do recipiente

depende da matriz e do
parametro

" N Recipientes com menor
entrada de ar

N Recipientes reduzam
entrada luminosidade

27
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RECIPIENTES
NAO DEVEM gerar ~
ou DEVEM reduzir | i |* CONTAMINAGAO
ao minimo « PERDAS

!

MAIOR IMPORTANCIA

= Baixas Conc.

= Depende Analito

55

do Amblente

RECIPIENTES

v" VIDRO (Muito Fragil e Pesado)

v/ PLASTICO (Pode Reagir Com
Solventes Organicos)

v TEFLON, PFA

56
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DESCONTAMINACAO
DO MATERIAL DE
COLHEITA

O procedimento de descontaminagao
depende do método / pardmetro

E fundamental garantir a auséncia de
gualquer tipo de contaminacao

57

do Ambiente

Macroconstityintes

PARAMETROS:

Solidos Suspensos Totais, Cor,Cheiro,Turvacao

pH, Alcalinidade(HCO,), Condutividade

Oxigénio Dissolvido (OD), CBO;, CQO

Nitritos (NO,), Nitratos (NO,), Cloretos (CI), Sulfatos (SO,)
Cianetos (CN), Fluoretos (F), Fosforo (P), Fosfatos (P,0s)

Sulfuretos (S°), Fenois

58
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Recipientes de recolha para Macro

I Plastico/Vidro |

constituintes

—

- 59
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| Recipientes recolha | :
| para METAIS i

Plastico ' '
’ Polipropileno /
NETAIS Polietileno de alta
: densidade
. Vidro

MERCI"RIO Escu?o

. 60
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0 AEEIENAL

Material para recolha de
| Microbiologia

Coliformes Fecais e Totais
| E. Coli [Estreptococos

N° Colénias

| Salmonela

>0

| Instituto do Ambiente

nnnnnnnnnnnnnnnnnnnnn oL

Material para recolha de amostras |
para ensaios ECTOXICOLOGICOS }

Plastico/Vidro ,
| Q. Fisher
|ab. Magna
i — 7, : : AL 7, : 4 L. Minor

1 Q p. subcapitata
Q T. platyurus

62 :
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Material para recolha de amostra para
ensaios BIOLOGICOS

Plastico
Opaco/Garrafa
Termo

UClorofila_a / Feopigmentos

U Fitoplancton

63
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Material para recolha
COMPOSTOS ORGANICOS

= Compostos Organicos
Volacteis e Semi Volacteis

= Hidrocarbonetos
Policiclicos Aromaticos

= Pesticidas

= Trihalometanos

64
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ETAPAS DE PREPARACAO DO
MATERIAL

K Verificagdo do estado de todos os instrumentos de recolha se for
caso disso (amostradores automaticos ou manuais)

K Separagéo dos recipientes de acordo com os parametros a analisar
K Identificacdo inequivoca dos recipientes

i Preparacéo de material auxiliar diverso (pipetas,esguicho, fitas pH,
sist. Filtracdo, papel aluminio, parafilm)

K Preparacdo de solucBes conservantes

K Meios de proteccdo pessoal (luvas, botas, etc.)
K Caixas térmicas com termoacumuladores

k Meios de limpeza (agua,papel)

k£ Acomodacao dos recipientes nas caixas térmicas
65

ETAPAS DE PREPARAGCAO DO
MATERIAL

K Preparacdo de caixa térmica com material suplente

K Verificacdo instrumentos portateis/calibrar se necessario

¥ Documentacdo necessaria (caderno de registos, etiquetas, caneta,
boletins de campo)

66
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Manuseamento e Armazenamento

de Amostras
[ l
Perda de amostra ) Decomposi¢ao
| ‘ REACGCOES ' |
[ Volatilizagéo } T, radiagao UV,
accao microbiologica

! 1
[Reacgﬁes QuimicaSJ EReacg(”)es com agentes externos: O,, CO,, HZO}
I
|

|
Entre Componentes o
[ Componentes da amostra com o recipiente }

Instituto do Ambiente

17\ -

Como minimizar as
reaccdes quimicas

E fundamental retardar processos de
alteracdo dos constituintes das amostras

= Protegendo as amostras da exposicdo a agentes externos

= Pela adi¢do de conservantes

» Reduzindo a decomposicao da amostra alterando o pH,
as condigOes redox, a solubilidade

» Convertendo as espécies existentes em outras mais
estaveis

68
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Métodos de
Conservacao

Ajuste pH Adicédo de acido a pH <2 diminui a actividade
biol6gica e quimica prevenindo também a floculacéo de
metais e a sua adsor¢do as paredes do recipiente que contém
a amostra Adigéo de base até pH > 10 retarda a actividade
biolégica e impede a volatilizagdo de compostos volateis
(HCn, H,S)

Adicao de outros Conservantes quimicos
Para inibir a actividade bioldgica, estabilizar compostos
(NaOH e Acetato de zinco) e fixar compostos (OD e
Sulfuretos)

69

instiuto co Ambente .
Como minimizar as
reaccdes quimicas

medicBes analiticas subsequentes

A |- . , ,

T Os conservantes ndo devem interferir com as
E

N

rapido possivel

g + IDEALMENTE OS ENSAIOS devem ser realizados o mais
i [
(@)

Manter as amostras a temperaturas baixas
(4°C a-19 °C)
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9 Amblents Métodos de
Conservacio

Quanto menor o periodo de tempo
decorrido entre a colheita e a analise
mais os resultados se
aproximam do valor real

Refrigeracao a 4°C na auséncia de luz dificulta a
actividade bioldgica. Usado isoladamente para periodos de
armazenamento nao superiores a 24 horas.

Congelacao a -20°C mais efectivo para periodos de
armazenamento superiores a 24 horas, apenas para alguns
pardmetros(ndo aplicavel p/ na. Microbioldgicas e SST)

71

MEEEEES RISCOS DE
VOLATILIZACAO

Organicos Volateis
Analitos com elevada pressao

de vapor Gases Dissolvidos(HCN,
SO,
= * Encher completamente o recipiente
Recomendacéo )
, nmmp * AMOSTRAS SOLIDAS com camada
(Evitar camada superficial de liquido
de ar)

« 49C
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- | SR RISCOS DE
CONTAMINACAO

9 » O, pode oxidar espécies
Adsorcéo de gases da

atmosfera » CO, pode alterar pH ou
condutividade

BRANCOS sao usados para detectar
potenciais fontes de contaminagédo durante a
amostragem e transporte até ao laborato6rio

73
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Transporte & Armazenamento

Deve-se garantir a ndo degradacéo e
contaminacao da amostra

Factores a ter em atencao:
NtTemperatura
Luminosidade
Humidade
Recipiente
Tempo

74

37



Instituto do Ambiente
MINISTERID DO AMBENTE, DO DRDENAMENTO 20 TERRITCRIO:

Identificacdo das Amostras

A identificacdo deve ser
indelével e fixada aos
recipientes

k Designacéo do Local
¥ Profundidade
K Data e Horada recolha

K Tipo de Amostra (simples
Ou composta)

A identificacdo tem de
. . K Tipo de conservacao
ser inequivoca

K Pardmetros a analisar
kK ObservagOes

75
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LISTA GERAL DE MATERIAL

Material de
Apoio

Boletim de Campo/caderno
Etiquetas
Marcadores/lapis/esferografica
Recipientes suplentes

Caixas térmica/acumuladores
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MINISTINIO 0O AMBIENTE, B0 oA
28 BESINVELVIUENTE ALEIZALL

INFORMAGHO DE CAMPO

Parametros no Local

pH
Transparéncia
Temperatura
Condutividade

Oxigénio Dissolvido

. ANOTAR OBSERVAGOES

VISUAIS SIGNIFICATIVAS

AMOSTRAS
LIQUIDAS

*Turvacao
* Materiais a superficie
*» Manchas

*Coloragdo

*Condig¢des Atmosféricas

g
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% 154 ELSWOLIMINTE REGISAAL

Informagao Campo
Fundamental para

Planear Ensaios

|

Seleccionar
Método Adequado

Seleccionar

Tipo de Pré
Tratamento
Amostra
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FONTES DE ERRO NA
AMOSTRAGEM

Estadio da Amostragem
(tomada de deciséo)

v’ Defini¢éo e subdiviséo
do campo

v'Método de Amostragem

v'N° de Amostras

Possiveis fontes de Erro:

Heterogeneidade das amostras;
alteracdes espaciais/temporais dos
poluentes: “hot spots”

Sem representatividade
estatistica,desvios na distribuicao,
contaminacao ou perda de analito

Poucos replicados, auséncia de
representatividade
79

FONTES DE ERRO NA
AMOSTRAGEM

Estadio da Amostragem
(tomada de deciséo)

v' Massa de Amostra

v Momento de
Amostragem

Possiveis fontes de Erro:

Auséncia de
representatividade

Modificagdes sazonais.
Condigbes climaticas

80
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Estadio da Amostragem Possiveis fontes de Erro:
(tomada de deciséo)

AMOSTRAGEM
v’ CondicOes Efeitos de matriz, lixiviagdo
Experimentais ou depésitos irreprodutiveis

Contaminagéo ou extracgéo
pelo equipamento ou material
do recipiente, volatilizagao

v’ Recipientes

v" Armazenamento durante Contaminac&o ou Perdas por
amostragem volatilizacdo, reaccdes
quimicas (modificacdo de
especies)

81

CONTROLO DA QUALIDADE EM
AMOSTRAGEM

» Brancos de campo - Preparar 2 recipientes
adicionando um volume de agua ultra pura que simule a amostra.
Recipiente 1 fica no Lab. Recipiente 2 ¢ transportado para 0 campo.
O conteudo do Recipiente 2 é subdividido em duas subamostra. Sub
amostra A é tratada como a amostra real, Sub amostra B devolvida
intacta ao laboratério.

» Amostras Fortificadas - Preparar 2 recipientes com
um volume de agua ultra pura que simule a amostra. Adicionar uma
quantidade conhecida de analito. Recipiente 1 fica no Lab. Recipiente
2 é transportado para o campo. O contelido do Recipiente 2 é
subdividido em 2 subamostras. Sub amostra A é devolvida intacta ao
laboratorio, Sub amostra B é tratada como a amostra real.
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Validagao da amostragem

Um método considera-se validado quando todos o0s
passos do processo sdo adequados e 0s meios de
medicao estabelecidos estdo controlados
estatisticamente e produzem resultados fiaveis.

Formas de o fazer sdo p. ex.:
s»estudos de intercomparacao
++ comparacdo com amostras de referéncia

+» recolha de amostras em locais de
referéncia

83

Normas/ Bibliografia

Normas: ISO 5667 1-18
Bibliografia:

\General Principals of Good Sampling Practice , Crosby,
Neil T. & Patel Indu, VAM, 1995

\Waste water Sampling for process and Quality Control,
Manual of Practice n.° OM-1, Water environment
Federation,1996

v Quality Assurance in Environmental Monitoring —
Sampling & Sample Pretreatment, Quevauviller, P., 1995
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ATENCAO Mesmo que a amostragem nao faca parte

das tarefas do Laboratério

O pessoal do Laboratério deve pelo menos estar informado
sobre os métodos de amostragem e devem estar envolvidos
no processo de amostragem

AMOSTRAS QUE NAO FORAM
DEVIDAMENTE COLHIDAS NAO DEVEM
SER ANALISADAS

PAPEL DA GESTAO DO LAB NA AMOSTRAGEM

85

‘ CONCLUSOES |

“» A AMOSTRAGEM ¢€ o primeiro passo em que € requerida
a Garantia da Qualidade

+¢ Incertezas relativamente & amostragem sao com
frequéncia ignoradas:

- Recolha de amostra
- Recipientes
- CondicBes de amostragem e transporte

++ Uma amostragem mal planeada da origem a conclusdes
erradas

- Torna o trabalho de Laboratorio inutil

86

43



Instituto do Ambiente

£ 00 BESENVILWMENTS REGIONAL

A

WONZMI~OMy
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m 80 DISTNVDLVMENTY AEGIONAL

SEDIMENTO/ SOLO

Quantidade de Amostra — A porg¢do a recolher
deve ser representativa da totalidade do
sistema que esta a ser amostrado

Quando o sistema é relativamente
homogéneo os pontos de recolha
podem ser bastante espacados

Quando o sistema é heterogéneo
devem ser maior a densidade dos
pontos de recolha

. 88
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28 BESINVELVIUENTE ALEIZALL

Amostras !

A area é dividida em séries de quadrados ou
tridangulos e os pontos de colheita marcados ou no
centro de cada unidade ou no ponto de intercessao
de cada unidade

% — X O n° de amostras a colher
® T + T & ( + ( ® deve ser tal que permita

obter o menor erro

AVANAVLN possivel
NNNY

-89
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Material para recolha de
SEDIMENTOS
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oL

| ,Materival para redolha
de SEDIMENTOS

a1
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~ LISTA CERAL DE MATERIAL

Recipientes Vidro/Plastico(frasco
/saco)

Draga com cabo

Pas P/M

Biddao com agua ultra pura
Luvas

Papel Absorvente

SEDIMENTOS

S92
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INFORMAC#O DE CRMPO

AMOSTRAS SOLIDAS
» Cor

* Homogeneidade

« Permeabilidade

(solos) i
ORGANISMOS VIVOS: F :
o Mortos ' ; "
* Moribundos LS .
» Aspecto ( branquias colmatadas) - _J.__.ﬂ

Instituto do Ambiente
MINISTERID DO AMBENTE, DO DRDENAMENTO 20 TERRITCRID:

Caracterizacdo Quimica

{ Quantificacao { ¥
ORGANICOS de INORGANICOS
| Compostos

Pesticidas Metais

Compostos Fendlicos | Nutrientes (Compostos de
PAH’s — Hidrocarbonetos azoto e fosforo)
Policiclicos Aromaticos Compostos Oxigénio
COV’s — Compostos | Anides, etc.

Organicos Volacteis, etc.
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COMPOSTOS ORGANICOS

A maioria dos compostos organicos sao de origem
antropogénica e sdo considerados tdxicos para 0s
seres vivos

Designadamente: Trihalometanos, Herbicidas,
PAH'’s, VOC's, entre outras familias

L)
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COMPOSTOS INORGANICOS

Muitos dos compostos inorgénicos sao de origem

natural e sdo essenciais para 0s seres Vvivos

Existem outros que resultam da actividade
antropogénica (urbana e industrial) e que séo
considerados tOxicos para 0s Seres Vivos,
designadamente: cianetos, mercurio, cromio,
niquel, chumbo, cadmio, entre outros.

96

48



Instituto do Ambiente
MINISTERID DO AMBENTE, DO DRDENAMENTO 20 TERRITCRIO:

£ 00 BESENVELVIMENTS FEGIDNAL

A

A quantificagdo dos COMPOSTOS
ORGANICOS ¢ efectuada por
métodos cromatograficos sendo
inUmeras as técnicas usadas,
dependendo do tipo de compostos
que se pretendem analisar.

‘gt
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A

- Os METAIS séo quantificados por
métodos espectroscopicos e as técnicas
usadas dependem da gama e
caracteristicas quimicas dos elementos a
~ determinar.

98
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- Os Anides, Nutrientes e Compostos de
Oxigénio, etc. podem ser quantificados
por varios métodos dependendo da
espécie em causa e da gama de

- concentragdes, como p. ex.
electroforese, espectrofotometria de
absorcéo molecular, volumetria,
titrimetria, etc..

- Actualmente muitos dos métodos
cléassicos foram substituidos por
analisadores automaticos e sistemas
robotizados
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