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1 OBIJETIVO E AMBITO

A amostragem é um elemento importante de um programa de controlo da qualidade da
agua porque o resultado da andlise ndo corresponderd ao valor real, mesmo que utilizado
um método analitico rigoroso, se a amostra ndo for representativa da agua a controlar.

Assim, este documento apresenta procedimentos orientadores de planeamento e colheita
de amostras de dgua, de modo a que os resultados das andlises efetuadas sejam
comparaveis.

Aplica-se a colheita de amostras de diferentes tipos de aguas para analise de parametros
fisico-quimicos, microbioldgicos, bioldgicos e radioldgicos.

2 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

IS0 5667 - 1:2006 - Guidance on the design of sampling programmes

IS0 5667 - 3: 2012 - Preservation and handling of water samples

ISO 5667 - 4: 1987 - Guidance on sampling from lakes

ISO 5667 - 5: 2006 - Guidance on sampling of drinking water

ISO 5667 - 6: 2005 - Guidance on sampling of rivers and streams

ISO 5667 - 7: 1993 - Guidance on sampling of water and steam in boiler plants
IS0 5667 - 8: 1993 - Guidance on sampling of wet deposition

IS0 5667 - 9: 1992 - Guidance on sampling from marine waters

IS0 5667 - 10: 1992 - Guidance on sampling of waste waters

IS0 5667 - 11: 2009 Guidance on sampling of groundwaters

IS0 5667 - 13: 2011 - Guidance on sampling of water, waste water and related sludges

IS0 5667 - 14: 2014 - Guidance on quality assurance and quality control of environmental
water sampling and handling

IS0 5667 - 16: 2017 - Guidance on biotesting of samples

IS0 5667 - 20: 2008 - Guidance on the use of sampling data for decision making — Compliance
with thresholds and classification systems

IS0 5667 - 21: 2010 - Guidance on sampling of drinking water distributed by tankers or
means other than distribution pipes

IS0 5667 - 22: 2010 - Guidance on design and installation of groundwater sample points
IS0 5667 - 23:2011 - Guidance on passive sampling in surface waters

ISO 5667 - 24 :2016 - Water Quality - Guidance on the auditing of water quality sampling

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017 Pagina 8 de 133
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ISO 18593: 2004 - Microbiology of food and animal feeding stuffs — Horizontal methods for
sampling techniques from surfaces using contact plates and swabs

ISO 19458: 2006 - Water Quality —Sampling for microbiological analysis

EN 16698:2014 - Water Quality - Guidance on quantitative and qualitative sampling of
phytoplankton from inland waters.

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 22nd Edition

INAG, |.P.2009. Manual para avaliacdo da qualidade bioldgica da agua. Protocolo de
amostragem e anadlise para o Fitoplancton. Ministério do Ambiente, do Ordenamento do
Territério e do Desenvolvimento Regional. Instituto da Agua, I.P.

EURACHEM/CITAC Guide. Measurement uncertainty arising from sampling. A guide to
methods and approaches. First Edition 2007.

Nordtest - TR604 - Uncertainty from Sampling. — A Nordtest handbook for sampling planners
on sampling quality assurance and uncertainty estimation. Edition June 2007

Recomendagdo ERSAR n.2 01/2017 - Procedimento para a colheita de amostras de dgua para
consumo humano em sistemas de abastecimento

3 SIGLAS E ABREVIATURAS

AR — Agua residual

ARI - Agua residual industrial

CQE - Controlo de qualidade Externo

CQl — Controle de qualidade Interno

COV — Compostos organicos volateis

DS — Disco de Secchi

ECI — Ensaio de Comparacdo Interlaboratorial

EIL — Ensaio interlaboratorial

EPI — Equipamento de protecdo individual

ERSAR — Entidade Reguladora dos Servigos de Aguas e Residuos
ETA — Esta¢do de tratamento de Agua

ETAR — Estacdo de tratamento de aguas residuais
FDS — Ficha de dados de seguranca

LQ — Limite de quantificacdo

MRC — Material de referéncia certificado

PCQA — Programa de controlo de qualidade da dgua destinada ao consumo humano

-
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4 DEFINICOES

Amostras de perfil - amostras colhidas a diferentes profundidades num mesmo local.

Amostra composta - Mistura discreta ou continua, em proporg¢des adequadas e conhecidas,
de duas ou mais amostras, ou partes de amostra, a partir da qual é possivel obter o valor
médio de uma, ou varias carateristicas. As proporgdes sdo normalmente baseadas no tempo
ou no caudal.

Amostra pontual ou discreta - Fracdo discreta, colhida de forma aleatdria na massa de agua
amostrada e circunscrita a um determinado momento.

Piezometro - Dispositivo constituido por um tubo ou conduta com um elemento poroso ou
seccdo perfurada (rodeada por um filtro) na parte inferior que é instalado e selado no solo a
um determinado nivel dentro da zona saturada para efeitos de medi¢cdo do nivel de dgua,
pressao hidraulica ou colheita de aguas.

5 CONCEITO DE AMOSTRAGEM

O objetivo da amostragem é colher uma porc¢do de material suficientemente pequena para
gue seja possivel transporta-la de forma conveniente, suficientemente grande para os fins
analiticos a que se propde e que simultaneamente seja representativa do material a ser
amostrado. Este objetivo implica que as proporc¢des relativas ou as concentragdes de todos
0s componentes pertinentes seja o mesmo, tanto nas amostras como no material a ser
amostrado e que a amostra seja manuseada de tal forma que ndo ocorram alteracdes
significativas na sua composicdo antes dos ensaios serem efetuados.

Frequentemente, o objetivo da amostragem e ensaio é demonstrar se determinados
requisitos regulamentares estdo a ser cumpridos. As amostras sdo entregues ao laboratério
para determinacdes especificas, sendo o técnico de colheita responsdavel pela colheita de
uma amostra valida e representativa. Devido a crescente importancia atribuida a verificagdo
da exatiddo e da representatividade dos dados, maior énfase tem vindo a ser colocada sobre
a colheita adequada da amostra, transporte e técnicas de conservacdo (preservacdo). Muitas
vezes, é aconselhdvel que o laboratdrio ajude no planeamento de um programa de
amostragem, em parceria com o cliente (usuario dos resultados dos testes). Esta parceria é
essencial para garantir que a selecdo das amostras e métodos analiticos constituem uma
base valida para responder as questGes que motivaram a amostragem e que ird responder
as exigéncias especificas do projeto.

/’ —_—
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6 BOAS PRATICAS

O controlo analitico da dgua inicia-se com a colheita da amostra, devendo esta ser efetuada
de modo correto, ser colhida no recipiente adequado e nas condi¢cbes de conservacdo e
transporte apropriadas até a analise no laboratorio. Para isso, é desejavel que o laboratorio
esteja acreditado para realizar a colheita das amostras pela Norma NP EN ISO/IEC 17025,
mas no caso de isto ndo ser possivel, deve no minimo garantir a formacdo adequada dos
técnicos que realizam o procedimento de colheita das amostras e dos ensaios de campo.

No caso especifico de colheita de amostras de agua destinadas ao consumo humano no
ambito de um controlo analitico de obrigacdo legal deve o laboratdrio estar acreditado para
realizar a colheita de amostras ou entdo a colheita ser realizada por Técnicos de Colheita
Certificados para o efeito.

Apresentam-se em seguida os aspetos mais relevantes a ter em conta no procedimento de
colheita das amostras de dgua, ndo dispensando a consulta das normas de ensaio aplicaveis
a cada caso, da bibliografia indicada neste documento e das instrugdes escritas fornecidas
pelo laboratdrio acreditado para a realizacdo dos ensaios em causa.

Assim, recomenda-se aos responsaveis pela colheita das amostras a implementagao dos
requisitos seguintes no procedimento de colheita de amostras de agua.

6.1 PREPARAGAO DO PROCESSO DE COLHEITA DE AMOSTRAS

= Verificar os pontos de colheita a controlar, tendo em conta o solicitado pelo
requisitante da analise a realizar;

= Em fungao dos pontos de colheita, verificar se sera necessario utilizar equipamento
de protecdo individual (EPI);

= Dispor de, ou solicitar ao(s) laboratdrio(s) responsaveis pela realizacdo dos ensaios
analiticos, instrucbes escritas sobre as condi¢cOes de colheita, de conservagdo, de
transporte e de entrega das amostras no laboratorio;

= Verificar se os frascos de colheita sdo os adequados aos parametros a analisar, tendo
em conta as instrucdes do laboratério responsavel pela realizacdo dos ensaios
analiticos;

= Verificar as etiquetas a utilizar na identificacdo dos frascos, de modo a garantir uma
correta identificacdo das amostras;

= Verificar as condicbes de transporte e os prazos de entrega das amostras no
laboratorio;

= Elaborar uma folha de registo da colheita onde, no minimo, constem campos a
preencher com a seguinte informacao:

-
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- Identificacdo da entidade requisitante;

- Identificacdo do ponto de colheita;

- Data e hora da colheita;

- Data e hora de entrega das amostras no laboratorio;

- Registo dos resultados dos pardmetros e ensaios de campo, os quais devem ser
efetuados no momento da colheita da amostra;

- Indicacdo dos parametros ou grupo de parametros a analisar na amostra;

- Identificacdo do técnico responsavel pela colheita da amostra;

- Outros aspetos relevantes, tais como: conservacdo da amostra, condicOes
ambientais, acessorios adaptados a torneira e ndo retirados ou estado de
higiene do local.

O laboratério responsavel pelo controlo analitico dos diferentes parametros deve fornecer a
entidade responsavel pela colheita uma instrucdo de trabalho escrita, sobre:

= Descricdo do tipo de frascos a utilizar (material e capacidade do frasco) na colheita
das amostras, para cada parametro ou grupo de parametros a analisar. O volume de
amostra a colher deve ser o apropriado as andlises a realizar para todos os
parametros requeridos;

= Conservacdo a efetuar no local de colheita para cada parametro ou grupos de
parametros a analisar. Os reagentes de conserva¢dao ndo devem interferir com a
analise a ser efetuada e devem ser adicionados, preferencialmente, no momento da
colheita para que a amostra seja preservada desde o primeiro momento; E de referir
qgue, na analise de alguns parametros, ndo é suficiente apenas a refrigeragao, sendo
indispensavel a adicio dum agente de conservacdo. E, por exemplo, o caso da
conservacdo das amostras destinadas a analise de metais, as quais devem ser
acidificadas a pH inferior a 2 e da analise de parametros microbiolégicos, devendo os
frascos estéreis conter tiossulfato de sédio para neutralizar o desinfetante residual da
amostra;

Cuidados a ter no procedimento de colheita, de modo a evitar a contaminacdo da
amostra;

Condicdes de transporte, em fungdo dos parametros a analisar na amostra;

= Prazo maximo para a entrega das amostras no laboratério. As amostras destinadas a
analise de parametros microbioldgicos devem ser refrigeradas e entregues no
laboratdrio de preferéncia no proprio dia da colheita;

Condicoes de rejeicdo de amostras entregues no laboratério.

/’ —_—
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No caso de amostras transportadas por periodos superiores a 8 horas, o técnico de

amostragem, em articulagao com o laboratdrio, deve estabelecer um procedimento para a
verificacdo da temperatura de refrigeracdo durante o transporte, sendo o ideal de (5+3) 2C.

A verificacdo da temperatura devera ser realizada através da sua medicdo num frasco
dedicado, no local da colheita e a chegada ao laboratério, ndo devendo ocorrer um aumento
da temperatura da amostra durante o transporte, sendo desejavel que para este efeito, seja
utilizada a primeira amostra colhida. Para curtos periodos de transporte (inferiores a 8
horas) é suficiente garantir que a temperatura da amostra seja menor ou igual a
temperatura inicial da amostra. Os valores da temperatura devem ser registados no
impresso associado a colheita.

7 ELABORAGAO DE PLANOS DE AMOSTRAGEM

Este capitulo tem por objetivo estabelecer as linhas orientadoras para elaborar programas
de amostragem, para os diferentes tipos de agua, nomeadamente:

= Determinar a concentracdo associada aos parametros fisicos, quimicos, bioldgicos e
radiolégicos no tempo e espaco;

= Estimar caudais;
= Avaliar tendéncias no espaco e no tempo;

= Cumprimento da conformidade com normas de qualidade ou objetivos.

As amostras colhidas devem ser representativas do meio a caracterizar e devem ser tomadas
medidas para que mantenham a sua integridade no intervalo que decorre entre a colheita e
a analise. A colheita de sistemas heterogéneos, tais como, aguas que contenham sélidos ou
liquidos organicos imisciveis requerem cuidados especiais.

7.1 PRINCIPIOS FUNDAMENTAIS

E muito importante que os objetivos do programa de amostragem sejam estabelecidos
cuidadosamente, de forma a determinar-se a localizacdo dos pontos de colheita das
amostras, a sua frequéncia, procedimento de colheita e subsequente analise laboratorial. O
grau de precisdo e exatiddo necessdrio para ter uma estimativa da qualidade da agua
também devera ser tido em consideracdo, bem como a maneira como os resultados sao
expressos e apresentados.

Elaborar uma lista de parametros e respetivos procedimentos de colheita de amostras e de

- —
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analise, tendo sempre em consideragao a sua adequabilidade a finalidade pretendida.

Pode ser necessario levar a cabo uma colheita de amostras preliminar e respetivo programa
analitico antes de os objetivos finais serem definidos.

E importante que cada programa especifico de amostragem seja otimizado para o estudo a
que se propde, ou seja:

= Determinar a adequabilidade da dgua para o uso a que se destina e se necessdrio e
avaliar qualquer processo de tratamento e de controlo;

= Estudar o efeito das descargas de efluentes industriais ou domésticos, incluindo
derrames acidentais no meio recetor;

= Verificar a qualidade da 4dgua de sistemas de tratamento, por exemplo:

- Verificar a variacdo a longo prazo do processo de tratamento;

- Determinar a eficiéncia de cada etapa no processo de tratamento;

- Demonstrar a eficiéncia do tratamento;

- Controlar a concentracdo dos contaminantes, incluindo aquelas que sdo
prejudiciais para a saude ou que podem inibir o processo bacteriano;

- Controlar a concentracao de substancias que podem danificar as instalagdes de
tratamento.

= Estudar os efeitos dos caudais de aguas doces e salinas nos estuarios de forma a
determinar a sua estratificacdo, e correlaciona-los com as marés;

= |dentificar e quantificar entradas e saidas de processos industriais;

= Controlar as operagdes dos sistemas de agua de arrefecimento, de forma a otimizar a
utilizagdo da mesma e ao mesmo tempo minimizar a corrosao;

= Verificar o efeito do escoamento superficial dos solos na qualidade da &gua,
nomeadamente, fertilizantes, pesticidas e quimicos usados na agricultura;

= Avaliacdo da acumulacdo de substancias no biota, existente na coluna de dgua ou nos
depdsitos sedimentares.

7.2 CONSIDERACOES ESPECIFICAS EM RELACAO A VARIABILIDADE

Os programas de amostragem podem ser complexos em situacdes e locais onde existe uma
variagdo continua das caracteristicas. Deve-se ter em consideragdo os seguintes aspetos:

= O programa devera fixar técnicas que permitem avaliar erros de amostragem;

= A amostragem deverd ser evitada nas zonas de fronteira do sistema a n3do ser que
existam objetivos para esta zona;

-
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= Devem ser tomadas medidas para eliminar ou minimizar qualquer variagdo na

concentracdao dos parametros de interesse, as quais podem ser produzidas pelo
proprio processo de amostragem ou durante o periodo entre a colheita e analise;

= Amostras compostas ddo uma melhor indicagdo da composicdo média.

7.3 CONDIGOES ESTATISTICAS - ESTABELECIMENTO DO PROGRAMA DE AMOSTRAGEM

O programa de caraterizacdo da qualidade serve para estimar uma ou mais grandezas
estatisticas que caraterizam a concentracdo de um ou mais parametros ou a sua variacdo
durante um periodo definido, ou ambos. Por exemplo, a média ou mediana indica a
tendéncia central dos resultados e o desvio-padrdo indica a dispersao (variabilidade).

O tempo e a frequéncia da amostragem em qualquer programa sé podem ser devidamente
estabelecidos depois de um trabalho preliminar, no qual é necessario ter uma frequéncia da
amostragem elevada para se obter a informacdo a fim de se aplicarem as técnicas
estatisticas correspondentes.

A determinacdo do intervalo de confianca e do numero de amostras é um exemplo de um
valor aproximado, usando o método estatistico da média aritmética, assumindo uma
distribuicdo normal aplicada aos dados existentes.

Para um numero de resultados, n, estimados a volta de um valor médio, u, e o desvio-
padrdo, o, e para uma média aritmética, X, em que s calcula-se de acordo com a seguinte
equagao:

onde x; representa os valores individuais.

Quando n é grande, s, aproxima-se do valor verdadeiro o, e o intervalo de confianca
associado a média de um conjunto de n resultados, é dado por * ( ka/vn), em que k é o
valor dado na tabela 1, que depende do nivel de confianca estabelecido.

Para estimar a média para um dado intervalo de confianca L, com o nivel de confianca
estabelecido, o nimero de amostras necessario é dado por (2ko/L)?.

Isto é verdadeiro em sentido estrito, apenas quando o é conhecido. Serdo, no entanto
necessarias mais amostras quando se tem disponivel apenas uma estimativa de s. Contudo,
isto tera um pequeno impacto no valor de K, caso o s seja baseado num numero
relativamente grande de amostras (n 2 150).

- —
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Quando a estimativa é baseada num nimero pequeno de amostras, menos de 30 amostras,
entdo o valor de k deve ser substituido pelo coeficiente equivalente considerando a
distribuicdo t-Student, obtido em tabelas estatisticas para um dado nivel de confianca).

Tabela 1 - Valores de k

Intervalo de
Confianca (%) 99 98 95 90 80 68 50
k 2,58 2,33 1,96 1,64 1,28 1,0 0,6

A maior eficiéncia do programa de amostragem é colher as amostras a mesma hora e no

mesmo dia da semana, pelo que o nimero de amostras a ser colhidas devera ser em ndmero

suficiente atendendo a incerteza dos calculos estatisticos.

Por exemplo, para uma distribuicdo normal o intervalo de confianca L de uma média de n

resultados, com um nivel de confianga escolhido, é dado pela equagao:

_ 2ko

Jn

Se o intervalo de confianca for de 10 % da média, o nivel de confianca de 95 % e o desvio

padrdo de 20 %, entao:

ou seja, n = 61 amostras.

10

n = 7,842

2-1,96-20

Jn

O que indica uma frequéncia de amostragem de 2 amostras por dia, se o periodo de

interesse for um més, ou 1 a 2 amostras por semana, se o periodo de interesse for 1 ano.

-

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017

——

Pagina 16 de 133



GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS
//

Linha de agua
+  Esmacio de amostragem

0 100 km

Figura 1 - Exemplo de um programa de Amostragem

8 METODOLOGIAS DE COLHEITAS

8.1 AGUAS DESTINADAS A CONSUMO HUMANO

O objetivo deste capitulo é dar instrucdes e disponibilizar algumas metodologias a utilizar na
colheita de amostras de agua destinada ao consumo humano, em particular no ambito da
legislacdo aplicavel e das recomendacbes da Entidade Reguladora deste setor que estiverem
em vigor.

A amostragem de dgua destinada ao consumo humano tem dois principais objetivos
distintos:

= Avaliar a qualidade da agua distribuida (por exemplo: sistema de distribuicdo
principal e pontos de entrega);

= Avaliar a qualidade da agua, tal como é disponibilizada a saida da torneira do
consumidor.

Estes ou outros objetivos particulares da amostragem condicionarao a colheita com ou sem
escoamento prévio e poderdo determinar se é feita uma desinfecdo e/ou remocgdo de
acessorios da torneira (mangueiras, filtros ou outras aplicacdes).

8.1.1 PROCESSO DE COLHEITA DA AMOSTRA (CONTROLO LEGAL)
8.1.1.1 Procedimento de colheita de amostras de dgua em pontos de colheita localizados
na ETA, nos reservatérios, na rede de aducdo ou rede de distribuicdo

Nesta sec¢do apresenta-se sequencialmente o procedimento de colheita de amostras nos
pontos de colheita indicados nos PCQA, para verificacdo da conformidade da qualidade da

- —
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agua tratada desde a saida da ETA até a entrada das redes prediais nas instalacdes dos
consumidores.

8.1.1.1.1 Apreciacdo do local de amostragem

Antes de proceder a colheita da amostra de dgua, o técnico de amostragem deve em
primeiro lugar verificar no local de colheita se as condigdes, nomeadamente local, turvagao e
cheiro da agua, sdo as adequadas para proceder a colheita de uma amostra de agua
representativa da dagua fornecida naquele momento pela entidade gestora. Qualquer
situacdo anémala deve ser tratada seguindo as orientacdes do responsdvel da entidade

gestora.

Verificadas as condi¢Ges adequadas a colheita, proceder com os passos seguintes aplicando
a ordem sequencial apresentada, conforme os parametros a analisar.

8.1.1.1.2 Descarga da dgua estagnada

Antes de efetuar a colheita de amostras de agua para analise, proceder ao escoamento
prévio de agua estagnada no troco de conduta que serve o ponto de colheita, procedendo
do seguinte modo:

= Abrir a torneira de colheita, deixar escoar a dgua durante 5 a 10 segundos com fluxo
maximo;
= Reduzir o fluxo e deixar correr a agua o tempo suficiente para garantir a descarga da

agua estagnada, o que pode ser avaliado, por exemplo, pelo controlo da estabilidade
da temperatura. Geralmente 2 a 3 minutos sdo suficientes.

8.1.1.1.3 Para a analise dos parametros fisico-quimicos e radioativos

Utilizando os frascos adequados, proceder a colheita das amostras nos frascos para a analise
dos diferentes parametros fisico-quimicos e de seguida nos frascos para os 9/12 parametros
radioativos, seguindo as instrugdes fornecidas pelo laboratério responsavel pelo respetivo
controlo analitico. O escoamento da dgua na torneira deve manter-se constante durante a
colheita.

Quando necessario, proceder a preservacdo das amostras de agua, seguindo as instrucdes
fornecidas pelo laboratério (conforme os métodos de ensaio a utilizar).

8.1.1.1.4 Para andlise do desinfetante residual e pH

Recolhidas as amostras indicadas na fase anterior, proceder a determinacdo imediata dos
parametros a analisar no local: o pH e o teor em desinfetante residual.

-
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Registar o valor das determinagdes efetuadas no local na folha de registo de colheita,

devendo ser estes os resultados a considerar nos dados da qualidade da dgua comunicados a
ERSAR.

8.1.1.1.5 Para analise dos parametros microbioldgicos

Por ultimo, antes de proceder a colheita das amostras para analise dos parametros
microbioldgicos, deve efetuar a desinfecdo da torneira do seguinte modo:

= Fechar a torneira, desinfetar a torneira, preferencialmente por flamejamento ou, se
ndo for possivel, por outro método adequado utilizando uma solucdo desinfetante
(solugdo de hipoclorito [_{ClO-)=1g/L ou alcool etilico a 70%);

= No caso de torneiras com boca/terminacdo em plastico, limpar a boca da torneira
com algoddo embebido na solucdo desinfetante e, de seguida, mergulhar a boca da
torneira na solucgdo desinfetante durante 2 a 3 minutos;

= Abrir a torneira, deixar escoar durante 5 a 10 segundos com fluxo maximo, reduzir o
fluxo e deixar correr a agua o tempo suficiente para eliminar a influéncia do
desinfetante e da temperatura do flamejamento;

= Sem fechar a torneira e garantindo condicBes de assepsia, recolher a amostra de
agua em frasco estéril para a andlise dos parametros microbioldgicos.

Fechar imediatamente o frasco que ndo deve estar completamente cheio. Agitar. Para evitar
contaminagdes, garantir que as maos estdo limpas e desinfetadas ou sao usadas luvas
esterilizadas ou descartdveis e que o frasco estéril s6 esta aberto pelo periodo de tempo
estritamente necessario para a colheita da amostra.

8.1.1.1.6 Entrega das amostras no laboratoério

Todos os frascos de colheita devem ser devidamente identificados, de modo a que sejam
facilmente rastreaveis a folha de registo de colheita. Transportar os frascos das amostras em
ambientes refrigerados ou malas térmicas com acumuladores de frio devidamente limpos,
de modo a garantir a correta refrigeracdo das amostras, até a entrega no laboratério. A
guantidade de acumuladores de frio em mala térmica dependera da quantidade de frascos
em cada mala térmica, da duracdo do percurso até ao laboratdrio e da temperatura
ambiente.

Entregar as amostras no laboratério o mais rapidamente possivel, devendo cumprir com os
prazos de entrega estabelecidos nas instrugdes do laboratodrio.

/’ —_—
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8.1.1.2 Procedimento de colheita de amostras de dgua na torneira do consumidor

Nesta seccdao apresenta-se sequencialmente o procedimento para a colheita de amostras
nos pontos de colheita indicados nos PCQA para verificacdo da conformidade da qualidade
da dgua nas torneiras do consumidor.

No caso da colheita de amostras em pontos de utilizacdo, nomeadamente da industria
alimentar ou de fontanarios, o procedimento pode ser adaptado as especificidades do local.

8.1.1.2.1 Apreciagao das condi¢des do ponto de colheita

Antes de proceder a colheita de amostras de agua, o técnico de amostragem deve verificar
no local de colheita se as condi¢des, nomeadamente local, turvacdo e cheiro da agua, sdo as
adequadas para efetuar a colheita de uma amostra de dgua representativa da agua
fornecida naquele momento pela entidade gestora. Qualquer situacdo anémala deve ser
tratada seguindo as orientagdes do responsavel da entidade gestora.

Ter em atencgdo eventuais situagdes que coloquem em causa a agua fornecida, tais como
roturas na rede local ou de misturas de dgua da rede publica com dgua de captacdes
préprias do consumidor.

O técnico de amostragem deve confirmar sempre que possivel que a rede predial estd a ser
abastecida exclusivamente por agua da rede publica e evitar a escolha de torneiras
localizadas no exterior das habitacGes, ja que ndo sdo consideradas como normalmente
utilizadas para o consumo humano e podem estar ligadas a captacGes proprias.

Se as condi¢des ndo forem as adequadas, o técnico de amostragem deve registar a situacao
na folha de registo de colheita e, em articulacdo com a entidade gestora, avaliar alternativas
a esta colheita, como por exemplo, escolher outro ponto de colheita representativo da zona
de abastecimento ou alterar a data da colheita.

Avaliar visualmente o estado da torneira escolhida como ponto de colheita. A torneira deve
estar em condigOes adequadas de conservagao e higiene, ndo levantando duvidas sobre a
sua utilizacdo. Preferencialmente, deve-se escolher uma torneira de agua fria.

Retirar (se possivel) os acessorios externos e adaptados a torneira pelo consumidor
(mangueiras, filtros ou outras aplicacdes).

Verificadas as condi¢Ges adequadas a colheita, proceder com os passos seguintes aplicando
a ordem sequencial apresentada, conforme os parametros a analisar:

8.1.1.2.2 Para analise dos parametros chumbo, cobre e niquel

Quando aplicavel, a primeira amostra de agua a recolher servird para avaliar os teores de
chumbo, cobre e niquel na dgua estagnada na rede predial do consumidor. Para o efeito,

/’ —_—
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deve ser colhida uma amostra de dgua com o volume obrigatoriamente de 1 litro,

procedendo do seguinte modo:
= Sem escoamento prévio, abrir a torneira e recolher o primeiro litro de d4gua

estagnada num frasco preparado especificamente para a andlise destes metais.
Fechar a torneira;

= Se necessario, proceder a preservacao desta amostra de 4gua seguindo as instrugdes
dadas pelo laboratdrio (conforme os métodos de ensaio a utilizar).

Na colheita de amostras onde nao se pretende analisar os metais chumbo, niquel e cobre na
agua estagnada (por exemplo, controlo de rotina 1 e controlo de rotina 2 do PCQA), esta
fase ndo é necessaria, procedendo-se de imediato a fase seguinte da colheita para analise
dos pardmetros microbiolégicos.

8.1.1.2.3 Para andlise dos parametros microbioldgicos

De seguida, efetuar a desinfecdo da torneira e proceder a colheita das amostras para analise
dos pardmetros microbiolégicos do seguinte modo:

= Desinfetar a torneira fechada, preferencialmente por flamejamento ou, se ndo for
possivel, por outro método adequado utilizando uma solucdo desinfetante (solucdo
de hipoclorito (ClIO-)=1 g/L ou alcool etilico a 70%). No caso de torneiras com
boca/terminacdo em plastico, limpar a boca da torneira com algoddao embebido na
solucdo desinfetante e, de seguida, mergulhar a boca da torneira na solucao
desinfetante durante 2 a 3 minutos;

= Abrir a torneira, deixar escoar durante 5 a 10 segundos com fluxo maximo, reduzir o
fluxo e deixar correr a agua o tempo suficiente para eliminar a influéncia do
desinfetante e da temperatura do flamejamento;

= Sem fechar a torneira e garantindo condi¢cdes de assepsia, recolher a amostra de
agua em frasco estéril para a analise dos parametros microbioldgicos. Fechar
imediatamente o frasco que ndo deve estar completamente cheio. Agitar.

Para evitar contaminacgdes, garantir que as maos estdo limpas e desinfetadas ou sdo usadas
luvas esterilizadas ou descartaveis e que o frasco estéril s6 esta aberto pelo periodo de
tempo estritamente necessario para a colheita da amostra.

8.1.1.2.4 Para analise dos parametros fisico-quimicos e radioativos

Logo apds encher o frasco estéril e sem fechar a torneira, proceder a colheita das amostras
nos frascos destinados a anadlise dos diferentes parametros fisico-quimicos e de seguida nos
frascos para os parametros radioativos, utilizando os frascos apropriados e seguindo as
instrucdes fornecidas pelo laboratério responsdvel pelo respetivo controlo analitico. O
escoamento da dgua deve manter-se constante durante a colheita.
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Quando necessdrio, proceder a preservacao das amostras de agua, seguindo as instrucdes

dadas pelo laboratério (conforme os métodos de ensaio a utilizar).

8.1.1.2.5 Para analise de desinfetante residual e pH (se aplicavel)

Por ultimo, proceder a determinagao imediata dos parametros a analisar no local: o pH e o
teor em desinfetante residual. Registar o valor das determinag¢des no local na folha de
registo de colheita.

8.2 AGUAS SUBTERRANEAS

O objetivo deste capitulo é recomendar algumas metodologias a utilizar na colheita de
amostras de dgua subterranea.

A amostragem de agua de pogos/furos pode ter objetivos distintos:
1. Avaliar a qualidade da dgua de um aquifero;
2. Avaliar a qualidade da agua do poco/furo/piezémetro;
3. Avaliar a qualidade da dgua tal como é usada pelo consumidor.

Para o caso 1, é necessario bombagem intensiva de modo a substituir a agua do
poco/furo/piezdmetro pela dgua subterranea (30 horas ou 3 tempos de renovacgdo).

Para o caso 2, seguir o mesmo procedimento, indicado para o caso 1, sem bombagem
intensiva.

Para o caso 3, a amostra deve ser colhida do proprio dispositivo (balde, p. ex.) usado pelos
consumidores para retirar a agua do pogo/furo/piezémetro.

Caso 1

A fim de obter uma amostragem representativa num aquifero, o procedimento de colheita
precisa de ser capaz de colher amostras cuja composicao reflita a composicdo temporal e
espacial da dgua subterrdnea. Uma vez que a maioria dos pontos de colheita no aquifero sdo
pocos e furos, eles perturbam o sistema natural da dgua subterranea, especialmente como
resultado da inducdo vertical dos gradientes hidrdulicos e quimicos.

Em algumas situacGes de colheita de amostras, o material mineral pode acumular-se nos
furos entre operacdes de colheita. Por outro lado, a dgua dentro da coluna de agua do furo
ndo é representativa da agua do aquifero. Os furos devem ser purgados antes da colheita de
amostras, pela bombagem de um volume de agua 4 a 6 vezes o volume interno do furo. Em
algumas situagdes, podera ser necessario empregar 2 velocidades diferentes de bombagem.
Podera ser necessario um curto periodo de bombagem a alta velocidade para limpar o furo,
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seguido de um periodo de baixa velocidade para conseguir uma estabilizacdo adequada

antes da colheita.

A estratificacdo vertical na qualidade da dgua subterranea pode ser natural ou consequéncia
de poluicdo. Por exemplo, a poluicdo difusa conduz a uma camada de dgua subterranea mais
poluida a superficie do aquifero saturado, os poluentes que sdo mais densos do que a agua
tendem a acumular-se na base do aquifero. Os métodos de colheita precisam de ser capazes
de detetar variagdes verticais e em area na qualidade da agua subterranea.

O método de colheita precisa igualmente de refletir as complexidades do fluxo de agua
subterranea assim como deve ter em consideracdo o mecanismo de fluxo do aquifero, a
direcdo do fluxo e os gradientes hidraulicos no aquifero, que podem produzir fluxos naturais
ascendentes e descendentes fortes na coluna do furo. Tradicionalmente sao utilizados dois
métodos comuns de colheita, colheita por bombagem e colheita em profundidade; ambos
tém as suas vantagens e limitagdes que necessitam de ser cuidadosamente considerados
guando se pretende identificar o objetivo do seu uso.

A profundidade a partir do nivel do solo ou de um nivel de referéncia a que a amostra for
colhida deve ser sempre anotada.

Caso 2

Para poco/furo/piezémetro fixos com dispositivos de bombagem permanentes, colher a
amostra de uma torneira desinfetada com 4alcool ou por flamejamento, antes do
reservatoério ou cisterna, nos casos em que existam.

A agua de pogos e furos revestidos com materiais suscetiveis de corrosdao deve ser sempre
abundantemente bombada antes da colheita, de modo a retirar do sistema todos os
produtos de corrosdo acumulados.

No caso de furos que tenham estado inativos durante algum tempo é conveniente, antes de
efetuar a colheita, deixar correr livremente a agua durante 15-30 minutos (consoante o
tempo de inatividade), caso contrario a agua colhida serd apenas a da camada superficial e
ndo sera representativa.

Caso 3

As amostras devem ser colhidas com recurso aos dispositivos usados na rotina de utilizacdo
por parte do consumidor (balde, torneira ou outro) sem qualquer bombagem prévia ou
renovacao da agua por qualquer outro meio.

/’ —_—
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8.2.1 COLHEITA cOM BOMBA A SUPERFICIE

Este método de colheita é apenas recomendado em situa¢gdes em que a qualidade da agua
subterranea é verticalmente uniforme ou na situacdo em que apenas é requerida uma
amostra composta vertical indicativa da composicdao média, como pode ser o caso quando se
faz a colheita de dgua extraida do pogo/furo/piezémetro para fins de abastecimento. Nestes
casos, dependendo da construcdo do topo do pogo/furo/piezémetro, a amostra de agua
deve ser colhida tdo préoximo quanto possivel da saida do pogo/furo/piezdémetro, a fim de
evitar problemas de instabilidade da amostra.

As amostras ndo devem ser colhidas de poc¢o/furo/piezdmetro por bombagem até que a
bomba tenha trabalhado o tempo suficiente para remover a agua estagnada na coluna de
agua do furo, para assegurar que a agua fresca estd diretamente a ser colhida do aquifero. O
tempo de bombagem necessario pode ser calculado aproximadamente a partir da dimensao
do furo, da velocidade de bombagem e da condutividade hidrdulica, mas, pode ser
confirmada com mais exatiddao através da monitorizacdo de quaisquer alteracdes registadas
no pH, temperatura ou condutividade da agua bombeada.

8.2.2 CoLHEITA com DisposITIVOS DE IMERSAO

A colheita em profundidade consiste na imersao de um equipamento de colheita no
poco/furo/piezémetro, até a uma profundidade conhecida, a qual se faz o enchimento com
agua, sendo depois transferido para o recipiente apropriado. Este método de colheita é
normalmente adequado para usar em pogo/furo/piezdémetro de controlo que n3o estdo a
ser bombados, embora amostras em profundidade possam ser colhidas dos
poco/furo/piezdmetro durante a bombagem se existir acesso livre junto a bomba ou acesso
para uma tubagem instalada para esse fim.

Purgar o furo de modo a obter uma amostra homogénea recomendando-se que o furo seja
bombado cuidadosamente antes de ser efetuada a colheita.

Figura 2 — Representagao de um piezometro e de um furo com bomba

-
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8.2.3 CoOLHEITA PARA PARAMETROS Fisico Quimicos E MICROBIOLOGICOS

8.2.3.1 Colheita com Bomba
1. Registar todas as informacbes sobre o local que se julguem importantes para
avaliacdo posterior;
2. Verificar a profundidade da dgua dentro do furo/pogo/piezémetro, utilizando uma
sonda piezométrica;

3. Registar a profundidade;

4. Com os meios a disposicdo tentar avaliar a quantidade de 3agua disponivel no
poco/furo/piezémetro;

5. Introduzir no pogo/furo/piezémetro a extensdo de tubagem necessdria para atingir o
nivel da agua;

6. Bombar a 4dgua e deixar escoar durante alguns minutos de modo a eliminar a agua
estagnada na coluna de agua;

7. Verificar a homogeneidade da amostra com a determinacdo da temperatura,
condutividade e pH;

8. Deixar a bomba a funcionar e retirar a dgua para efetuar a lavagem dos recipientes
de colheita;

9. Colher a amostra de dgua para a medicao dos parametros no local;
10. Efetuar as medicGes e os respetivos registos;

11. Colher a amostra de agua para os varios parametros a analisar (sempre em primeiro
lugar para os ensaios microbioldgicos seguido dos gases dissolvidos e s6 depois os
restantes parametros);

12. Caso o funcionamento da bomba provoque turbuléncia, ndo se deve proceder a
colheita da amostra de gases dissolvidos (exemplo oxigénio dissolvido) nem de
compostos volateis. Caso ndo seja possivel minimizar ou anular o efeito da
turbuléncia as amostras devem ser colhidas mas deve ser feito o registo dessa
ocorréncia;

13. Imediatamente apds a colheita das amostras para os ensaios microbioldgicos e gases
dissolvidos colocar os frascos na mala térmica, fechada, com acumuladores de frio;

14. Caso ndo seja possivel efetuar a colheita direta para os recipientes, efetuar a colheita
indireta com o auxilio de um balde;

15. Apds a realizagao da colheita das amostras para todos os parametros a analisar,
retirar a tubagem do poco/furo/piezémetro;

16. Lavar a tubagem com agua da rede;
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17. Desligar a bomba;
18. Adicionar os reagentes de conservacao (se aplicavel);

19. Colocar as amostras na mala térmica, com acumuladores de frio.

8.2.3.2 Colheita com dispositivos de mergulho

Para este tipo de colheita de amostra existem diversos tipos de dispositivos de mergulho,
por exemplo, frascos com cabo de suspensao, tubos cilindricos (bailers), etc.

1. Verificar a profundidade da agua dentro do furo/poco/piezémetro, utilizando uma
sonda;

2. Registar a profundidade;

3. Com os meios a disposicdo tentar avaliar a quantidade de agua disponivel no
furo/piezémetro;

4. Mergulhar o dispositivo usado para colheita com o auxilio do cabo de suspensao;

5. Imergir o dispositivo;

6. Mover o cabo de modo a que a boca do frasco fique na posi¢do pretendida;

7. Abrir o dispositivo puxando o cabo preso a rolha;

8. Llavar o dispositivo com agua do local;

9. Repetir o procedimento e encher completamente até deitar por fora (se aplicavel);

10. Igar o dispositivo e colocar a tampa interior (se aplicavel);
11. Adicionar os reagentes de conservacao (se aplicavel);
12. Fechar hermeticamente;

13. Guardar ao abrigo da luz e transportar em refrigeracao.

Realga-se que para a colheita de parametros microbioldgicos é necessario o uso de
dispositivos estéreis, interna e externamente, e todos os acessérios envolvidos, por exemplo
cordas ou cabos.

8.3 AGUAS DE RIOS, LAGOS E ALBUFEIRAS

O presente capitulo tem por objetivo fornecer orientacdes sobre as melhores metodologias
e procedimentos a utilizar na colheita representativa de amostras de agua em rios, lagos e
albufeiras. As técnicas aqui descritas aplicam-se a colheita de amostras de agua de
superficie, de profundidade e amostras de agua integradas.
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Em certas condicOes, estas metodologias e procedimentos poderdo ser adaptados as

circunstancias existentes, dependendo das condi¢des dos locais de colheita, limitacdes dos
equipamentos ou mesmo por limitagdes impostas pelos métodos. Todas as alteragdes aos
procedimentos definidos deverdo ser sempre registados e reportados.

A colheita de amostras nestas massas de agua podera ser diversificada e vai depender dos
objetivos definidos, como por exemplo a monitorizacdo da qualidade da agua ao longo do
tempo, a caracterizagao da agua para um determinado uso, o cumprimento de objetivos e
metas ambientais, a identificacdo de fontes de poluicdo ou outros tipos de fendmenos
menos usuais.

Devido a grande heterogeneidade que poderd ocorrer nestas massas de agua, quer na
componente horizontal quer na componente vertical, a definigao espacial dos pontos de
colheita, deverd ter em consideracdo os aspetos morfoldgicos e hidromorfolégicos das
massas de agua, nomeadamente a dimensdo e a forma, o nimero de afluentes que drenam
para a bacia e a sua profundidade. Deverdo também ser tidos em conta, estruturas fisicas
criadas artificialmente, como pontes, passadicos, tomadas de agua, barragens entre outros.
Na figura 3 apresentam-se dois exemplos de possiveis pontos de colheita distribuidos
horizontalmente na massa de dgua (lado esquerdo: albufeira de pequenas dimensdes; lado
direito: albufeira de grandes dimensdes).

Figura 3 — Esquema horizontal de possiveis pontos de colheita de amostras de agua

Um aspeto importante na colheita de amostras de agua em profundidade em lagos ou
albufeiras, sdo os fendmenos de estratificacdo térmica que poderdo ocorrer nestas massas
agua e que poderdo criar estratos ou camadas de agua com caracteristicas fisicas, quimicas e
bioldgicas diferentes. Se os pontos de colheita em profundidade ndo estiverem predefinidos,
é aconselhavel efetuar a medicao de alguns parametros fisico-quimicos, tais como o perfil de
temperatura e oxigénio dissolvido, ou em alguns casos a medi¢do do pH, da condutividade e
da turvacdo. Estes parametros irdo permitir definir a profundidade em que ocorre a
termoclina e assim estabelecer uma melhor distribuicido dos pontos de colheita em
profundidade. Na figura 4 apresenta-se o corte transversal de uma massa de dgua com os
possiveis pontos de colheita distribuidos em profundidade.

/’ —_—
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Figura 4 - Esquema vertical de possiveis pontos de colheita de amostras de agua

Assim, de um modo geral, as amostras sdo colhidas a superficie e na zona mais central da
massa de agua em um ou mais pontos dependendo da dimensdo da massa de agua, e
verticalmente serdo colhidas uma ou mais amostras dependendo da profundidade da zona
eufdtica (epilimnio), da termoclina (metalimnio) e da profundidade maxima da massa de
agua.

A colheita de agua a sub superficie deve ser realizada a uma profundidade de 30 cm para
evitar a interferéncia de materiais sélidos que contaminem a amostra.

A colheita de 4dgua a profundidade maxima deve ser realizada a cerca de um a dois metros
do fundo, de modo a evitar a contaminag¢do da amostra com particulas finas de sedimentos
gue eventualmente possam estar em suspensao, e assim, alterar as caracteristicas da agua.

As colheitas de agua integradas devem ser realizadas pelo menos com tomas de duas ou
mais amostras discretas ou de forma continua entre duas profundidades bem definidas. Por
exemplo, a colheita de amostras integradas na zona eufdtica, efetuada entre a camada
superficial da coluna de agua e a profundidade a qual existe penetracdo da luz solar
necessaria para a realizacdo da fotossintese. Convencionalmente, a zona eufdtica
corresponde a 2,5 vezes a profundidade de Secchi (Manual para a avaliagéo da qualidade
biolégica da dgua em lagos e albufeiras segundo a Directiva Quadro da Agua — Protocolo de
amostragem e andlise para o fitopléncton, Instituto da Agua, I.P., Julho, 2009).

Os equipamentos devem ser selecionados de acordo com as melhores metodologias
disponiveis em funcdo do tipo de amostra que se pretenda colher. As amostras de agua a
superficie poderao ser colhidas diretamente com os prdprios recipientes descontaminados e
lavados de acordo com a especificidade de cada parametro, ou poderdo ser colhidas de
modo indireto com balde de plastico ou inox consoante o tipo de parametro a analisar. Na
colheita de amostras em profundidade poderdo usar-se garrafas de colheita, como por
exemplo, garrafas de Van Dorn que sdo concebidas para realizar a colheita a profundidade
desejada. Estas devem ter preferencialmente o corpo transparente, de forma a permitir de
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uma forma rdpida e expedita observar se a garrafa vem completamente cheia e se a amostra

estd perturbada por contacto com o sedimento de fundo. A colheita de amostras integradas
pode ser realizada com o auxilio de garrafas de colheita automatica destinadas a colher uma
amostra ou subamostras ao longo da coluna de agua, desde a superficie até a profundidade
definida, ou através de amostras ou subamostras discretas colhidas com garrafas de Van
Dorn a diversas profundidades.

8.3.1 COLHEITA COM EMBARCAGCAO

Quando se utiliza embarcacbes devem-se tomar cuidados ao nivel das condicbes de
seguranca dos técnicos, nomeadamente o uso de equipamento e vestuario adequado, como
por exemplo, colete salva-vidas. As embarcacdes sé deveram ser conduzidas por pessoal
gualificado para o efeito.

Em qualquer ponto de colheita a embarcacdo deverd estar sempre que possivel ancorada e
posicionada no centro da massa de dgua o mais afastado das margens e contra a corrente.
Se a embarcacdo utilizar motor, este deve ser desligado antes do inicio da colheita das
amostras (ver figura 5).

Sempre que as condi¢des da embarcacdo o permitam, o técnico que realiza a colheita deve
posicionar-se na proa da embarcac¢do o mais afastado possivel do motor de modo a evitar a
contaminacdo que possa ser causada por lubrificantes ou liquidos de refrigeracdo
provenientes do motor (ver figura 5). Estas condicbes tém especial relevo quando se
pretender colher amostras de agua a superficie.

Recolha das amostras na

Corrente
% proa da embarcagio

Motor desligado

Corrente ;

N

Figura 5 — Posicdo da embarcagao e dos técnicos para uma correta colheita
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8.3.2 COLHEITA SEM EMBARCACAO

Quando se realiza a colheita em cima de estruturas fisicas fixas, tais como pontes,
passadicos, tomadas de agua, plataformas ou barragens, deve-se ter em atencdo a altura a
que se efetua o trabalho, as condi¢des de estabilidade da estrutura e se existe
movimentac¢do de pessoas e veiculos nas proximidades (figura 6). O técnico deve escolher
um local o mais afastado das margens, representativo da massa de agua, e dependendo das
dimensdes do sistema poderd colher-se as amostras diretamente com os proprios
recipientes ou poderd utilizar-se dispositivos adequados tais como varas telescdpicas
extensiveis ou garrafas de mergulho tipo Van Dorn.

Figura 6 — Alguns exemplos de estruturas fixas existentes nas massas de agua

8.3.3 MEDICAO DA PROFUNDIDADE DE SECCHI
Para a realizacdo da medicdo da Profundidade de Secchi, utiliza-se um disco de Secchi (DS)
como esta patente na figura 7.
Proceder do seguinte modo:

1. O técnico deve colocar-se do lado do barco com sombra;

2. Mergulhar o disco de Secchi na dgua segurando na corda marcada metricamente;
3. Registar a profundidade (metros) a que desaparece e aparece o disco de Secchi;
4

Considerar como uma estimativa da profundidade de Secchi (transparéncia) a média
das leituras observadas.

-
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Figura 7 — Medicao da profundidade de Secchi

8.3.4 COLHEITA A SUPERFICIE

8.3.4.1 Colheita direta com os recipientes

1. Os recipientes s6 devem ser abertos imediatamente antes da colheita;
Lavar o recipiente com a agua do local (quando aplicavel);
Segurar o recipiente pela base;

2

3

4. Mergulhar com a boca virada para baixo cerca de 30 cm;

5. A boca do recipiente deve ser colocada de modo a ficar contra a corrente;
6

Debaixo de agua, inverter lentamente a posi¢ao do recipiente, virando a boca para
cima de modo a que figue com o gargalo ligeiramente mais alto que a base;

7. Deixar encher completamente (se aplicavel);

8. Trazer o recipiente a superficie;

9. Adicionar os reagentes de conservagao (se aplicavel);

10. Colocar as tampas imediatamente apds a colheita e fechar hermeticamente;

11. Guardar as amostras em malas térmicas refrigeradas e ao abrigo da luz.

Cormente

3 [I
% = =
o 2]

Figura 8 — Colheita de amostras diretamente com o recipiente

Esta metodologia em geral aplica-se a grande maioria dos parametros a analisar, embora
existam casos particulares, em que se devem tomar outro tipo de medidas, e que se
apresentam a seguir alguns exemplos.

-
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No caso da colheita de parametros que envolvam gases dissolvidos, volateis ou outros que

estejam correlacionados com estes, devem ser cheios completamente evitando o mais
possivel o contacto com o ar ou a formacdo de bolhas de ar no recipiente, devendo estes ser
fechados sempre que as condi¢Ges o permitam dentro de agua.

Em situacBes em que se pretenda colher amostras para anadlise de substancias imisciveis, tais
como detergentes, hidrocarbonetos, 6leos e gorduras ou outros, estes recipientes devem ser
cheios abaixo do gargalo na interface ar-agua da camada superficial da dgua.

A colheita de amostras para os ensaios microbioldgicos deve ser sempre direta. Apenas em
situacOes excecionais se pode recorrer a uma colheita indireta:

1. Desinfetar as mdos com alcool etilico a 70%, antes de dar inicio a colheita da
amostra;

2. Colher a amostra a uma profundidade de aproximadamente de cerca de 30cm abaixo
da superficie;

3. Imergir o recipiente fechado com a zona da tampa para baixo até a profundidade
desejada e abri-lo inclinado;

4. Segurar o recipiente com uma das maos e a tampa com a outra. Ndo deixar encher
completamente o recipiente. Caso o recipiente fique totalmente cheio, deve-se
remover o excedente invertendo o frasco e abrindo ligeiramente a tampa;

5. Fechar o frasco preferencialmente imerso na agua;
6. Guardar ao abrigo da luz em mala térmica com os acumuladores congelados;

7. Transportar para o laboratdrio num periodo ndo superior a 8 horas entre o momento
da colheita e a hora de entrada no laboratério.

8.3.4.2 Colheita indireta
USO DE BALDE

O balde utilizado na colheita de amostras de agua podera ser em plastico ou em acgo inox,
dependendo dos parametros que se pretendam analisar e com volume adequado a
quantidade de dgua a recolher (figura 9).

No caso deste tipo de colheita, recomenda-se o menor manuseamento possivel das
amostras. Encher os recipientes por transvase direto e/ou sempre que possivel encher os
recipientes diretamente a partir do balde para parametros em que se pretenda determinar
teores em gases dissolvidos ou compostos volateis.
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Figura 9 — Balde para colheita indireta de amostras
O procedimento deve ser o seguinte:
1. Lavar o balde com a dgua do local;
2. Mergulhar o balde evitando colher a camada superficial da agua;
3. Encher o balde a profundidade desejada e emergir;
4. Lavar os recipientes com a agua do local;
5

Encher os recipientes com a amostra de dgua do balde por transvase direto para o
recipiente (no caso em que se pretenda determinar teores em gases dissolvidos ou
compostos volateis encher os recipientes mergulhando-os diretamente no balde);

6. Adicionar os reagentes de conservacao (se aplicavel);
7. Colocar as tampas imediatamente apds a colheita e fechar hermeticamente;

8. Guardar as amostras em malas térmicas refrigeradas e ao abrigo da luz.

USO DE VARA TELESCOPICA OU FRASCO DE MERGULHO

A vara telescépica é um dispositivo constituido por uma haste metdlica extensivel que
sustenta numa das extremidades um copo de colheita ou em muitos casos o préprio
recipiente de colheita (figura 10). O copo, normalmente em pldstico, tem uma capacidade
que pode variar entre 1 e 2 litros. Se a colheita for efetuada com copo ou frasco de mergulho
proceder de acordo com o ponto 8.3.5 se for efetuada com o préprio recipiente, proceder de
acordo com o ponto 8.3.4.1.

Figura 10 — Colheita indireta de amostras com varao extensivel ou frasco de mergulho

-
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8.3.5 COLHEITA EM PROFUNDIDADE

A colheita de amostras em profundidade é realizada de forma indireta com o auxilio de
garrafas concebidas para o efeito (garrafas de Van Dorn), com dispositivo de fecho a
distdncia e presas a um cabo/corda marcado metricamente para efetuar a colheita de
amostras a profundidade desejada (figura 11). Estas garrafas possuem uma torneira na qual
se deve acoplar um tubo ou uma mangueira de material inerte de forma a minimizar a
turbuléncia da amostra. Na colheita de amostras a profundidade maxima deve-se ter
especial aten¢do para que a garrafa ndao bata no fundo, pois pode libertar sedimentos
perturbando assim a amostra. Nos casos em que a garrafa bate no fundo, levantar a garrafa
cerca de um a dois metros e aguardar um tempo necessario para que haja a deposicao dos
sedimentos, evitando assim que a amostra venha perturbada.

Figura 11 — Exemplo de Garrafas de Van Dorn

Neste caso o procedimento deve ser o seguinte:
1. Preparar a garrafa de Van Dorn, de acordo com as suas carateristicas;
Mergulhar a garrafa na vertical até a profundidade desejada;
Verificar que o cabo da garrafa se encontra na vertical;

2
3
4. Lancar o mensageiro (guia), e aguardar que a garrafa feche;
5. lIgar a garrafa até a superficie;

6

Abrir a torneira e fazer uma ligeira purga para escoar a dgua que eventualmente
possa estar no interior do tubo;

7. Llavar (quando aplicavel) e encher os recipientes de acordo com a especificidade de
cada parametro;

8. Adicionar os reagentes de conservagao (se aplicavel);
9. Colocar as tampas imediatamente apds a colheita e fechar hermeticamente;

10. Guardar as amostras em malas térmicas refrigeradas e ao abrigo da luz.
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8.3.6 COLHEITA DE AMOSTRAS INTEGRADAS

Dependendo do objetivo, a colheita de amostras integradas podera ser efetuada de forma
continua ou de forma discreta de pelo menos duas ou mais amostras obtidas a varias
profundidades. Para a colheita de amostras discretas utiliza-se, por exemplo, as garrafas de
Van Dorn (figura 11). No caso da colheita de amostras em continuo utiliza-se
dispositivos/garrafas de colheita integrada com capacidade para serem programadas de
acordo com o objetivo que se pretende (figura 12).

8.3.6.1 Colheita com garrafas de Van Dorn

O procedimento deve ser o seguinte:
1. Proceder de acordo com o ponto 8.3.5;
2. Encher um recipientede 1Lou 2 L;
3. Repetir este processo tantas vezes quando as necessarias;
4. No final, juntar as varias tomas colhidas num unico recipiente;
5

Homogeneizar bem e transvasar a amostra para os respetivos frascos de cada
parametro, de acordo com a sua especificidade;

6. Adicionar os reagentes de conservacao (se aplicavel);
7. Colocar as tampas imediatamente apds a colheita e fechar hermeticamente;

8. Guardar as amostras em malas térmicas refrigeradas e ao abrigo da luz.

8.3.6.2 Colheita com garrafas automaticas
Neste caso, proceder do seguinte modo:
1. Programar a garrafa de acordo com as suas instrucées;
2. Descer a garrafa na vertical até a profundidade definida;
3. Icar a garrafa até a superficie;
4

Abrir a torneira e fazer uma ligeira purga para escoar a agua que eventualmente
possa estar no interior do tubo;

5. Lavar (quando aplicavel) e encher os recipientes de acordo com a especificidade de
cada parametro;

6. Adicionar os reagentes de conservacao (se aplicavel);

7. Colocar as tampas imediatamente apods a colheita e fechar hermeticamente;
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8. Guardar as amostras em malas térmicas refrigeradas e ao abrigo da luz.

Figura 12 — Sistema automatico de colheita de amostras integradas
8.3.7 PARAMETROS BIOLOGICOS - FITOPLANCTON

8.3.7.1 Determinacdao do niumero e localizacdo dos pontos de colheita

A selecdo das estacdes de colheita deve ser efetuada de acordo com a especificidade do
elemento bioldgico, os objetivos da monitorizacdo, as caracteristicas morfométricas da
massa de agua, o regime de exploracdo e os recursos disponiveis.

Em lagos ou albufeiras, a colheita deve incluir sempre o ponto mais profundo (em lagos
geralmente coincide com a sua drea central e em albufeiras alguns metros a montante da
barragem).

Em rios é frequente a realizacdo de uma colheita sub superficial, porque habitualmente ha
uma boa mistura vertical, sempre em pontos a meio do rio e, se possivel, também em
estacOes localizadas junto a cada uma das margens, a montante e a jusante das fontes
poluidoras. O numero de amostras a colher num rio depende da extensao do mesmo, das
fontes poluidoras e dos afluentes.

A colheita de amostras de fitoplancton devera coincidir com a colheita de amostras de dgua
para a determinacdo de parametros fisico-quimicos.

8.3.7.2 Frequéncia de amostragem

Para a avaliacdo da qualidade ecoldgica, a frequéncia de amostragem recomendada para o
fitoplancton é de seis vezes ao ano, devendo coincidir uma colheita com cada periodo
sazonal (Verdo, Outono, Inverno, Primavera) e trés colheitas com um intervalo minimo de
trés semanas no periodo potencialmente critico - de junho a setembro. A frequéncia
estabelecida permite contemplar a variabilidade sazonal e garante uma precisdo aceitavel na
classificacdo da qualidade do lago ou da albufeira. De realcar, que apds enxurradas deve-se
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garantir a salvaguarda de uma semana na colheita, de modo a evitar valores anormalmente

elevados de concentragao de nutrientes e turbidez abiogénica.
RIOS
Colheita a superficie:
1. Colher a amostra em recipiente adequado a analise a realizar;

2. Efetuar a colheita direta das amostras, a uma profundidade de cerca de 30cm da
superficie;

3. No caso de ndo ser possivel realizar a colheita direta da amostra, efetuar a colheita
indireta usando um balde previamente lavado com a agua do local;

4. Segurar o recipiente pela parte média, coloca-lo na horizontal, de modo a que a boca
fique contra a corrente e com o gargalo ligeiramente mais alto do que a base;

5. Colher o volume necessario de amostra (evitando encher completamente, para
deixar espaco para adicao dos reagentes de conservacao e facilitar posteriormente a
agitacdo da amostra);

6. Guardar ao abrigo da luz e transportar com refrigeracao.

LAGOS E ALBUFEIRAS POUCO PROFUNDOS
Colheita em profundidade inferior a 3 metros:
1. Colher a amostra em recipiente adequado a analise a realizar;

2. Efetuar a colheita direta das amostras a uma profundidade de cerca de 30 cm da
superficie;
3. No caso de ndo ser possivel realizar a colheita direta da amostra, efetuar a colheita

indireta usando um balde previamente lavado com a agua do local;

4. Segurar o recipiente pela parte média, coloca-lo na horizontal, de modo a que a boca
fique contra a corrente e com o gargalo ligeiramente mais alto do que a base;

5. Colher o volume necessario de amostra (evitando encher completamente, para
deixar espaco para adicao dos reagentes de conservacao e facilitar posteriormente a
agitacdo da amostra);

6. Guardar ao abrigo da luz e transportar com refrigeracao.

Colheita em profundidade igual ou superior a 3 metros (amostra integrada da coluna de
agua):
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1. Com o equipamento de colheita automatica de amostras compostas, obter uma

amostra desde a superficie até cerca de 1 m do fundo, para evitar o levantamento de
sedimentos;

2. Em alternativa utilizar uma garrafa hidrogréfica. Neste caso, colher amostras
discretas a superficie (cerca de 30 cm), a profundidade intermédia e a cerca de 1 m
do fundo;

3. Num garrafdao graduado colocar igual volume de cada amostra discreta colhida, para
assim se reconstituir um perfil vertical;

4. Homogeneizar a amostra integrada;

5. Distribuir para os recipientes adequados e devidamente etiquetados o volume
necessario de amostra (evitando encher completamente, para deixar espaco para
adicdo dos reagentes de conservacdo e facilitar posteriormente a agitacdo da
amostra);

6. Guardar ao abrigo da luz e transportar com refrigeracao.

LAGOS E ALBUFEIRAS PROFUNDAS
N3o estratificadas (amostra integrada na coluna de agua):

1. Registar os perfis de temperatura, de oxigénio dissolvido e, quando aplicavel, pH e
condutividade, de preferéncia com uma sonda multiparamétrica;

2. Do lado do barco com sombra, medir a transparéncia utilizando o disco de Secchi
(DS). Registar a profundidade a que desaparece e aparece o disco;

3. Estimar a profundidade da zona eufdtica, que corresponde a 2,5 vezes a
profundidade de Secchi (2,5 DS), medida no ponto anterior;

4. Com o equipamento de colheita automatica de amostras compostas, obter uma
amostra desde a superficie até uma profundidade correspondente a 2,5 DS. Quando
a profundidade do lago ou albufeira for inferior a 2,5 DS, deve realizar-se a colheita
integrada como indicado para massas de agua pouco profundas;

5. Se se utilizar uma garrafa hidrografica, colher amostras a superficie (cerca de 30cm),
a profundidade de Secchi e a 2,5 DS;

6. Num garrafdao graduado colocar igual volume de cada amostra colhida, para assim se
reconstituir um perfil vertical;

7. Homogeneizar a amostra composta;

8. Distribuir para os recipientes adequados e devidamente etiquetados o volume
necessario de amostra (evitando encher completamente, para deixar espago para
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adicdo dos reagentes de conservacdo e facilitar posteriormente a agitacdo da

amostra);

9. Guardar ao abrigo da luz e transportar com refrigeracao.

Estratificadas (amostras a profundidades relevantes):

1. Realizar procedimento de colheita igual ao descrito para lagos e albufeiras nao
estratificadas;

2. Adicionalmente ou em alternativa, colher uma amostra discreta a cada profundidade
relevante, nomeadamente, superficie e no minimo duas amostras representativas de
profundidades onde tenham sido detetados gradientes nos perfis medidos. Estas
amostras ndo deverdo ser misturadas;

3. Distribuir cada amostra para recipiente adequado e devidamente etiquetado
(evitando encher completamente, para deixar espaco para adicdo dos reagentes de
conservacao e facilitar posteriormente a agitacdo da amostra);

4. Guardar ao abrigo da luz e transportar com refrigeracao.

Em todos os casos e sempre que se realize a colheita de fitoplancton com rede, deve ter-se
em conta o seguinte procedimento:

1. Utilizar uma rede de plancton com malha de 20 um;

2. Arrastar a rede verticalmente na coluna de agua. Se a profundidade o ndo o permitir,
arrastar a rede na horizontal;

3. Quando se obtiver um filtrado visivel, colher a amostra para recipiente adequado;
4. Conservar a amostra com solucdo de Lugol (+ 15 gotas para 125 mL);

5. Guardar ao abrigo da luz e transportar com refrigeragao.

8.3.8 PARAMETROS MICROBIOLOGICOS

A colheita de amostras para os ensaios microbioldgicos deve ser sempre direta. Apenas
numa situacdo excecional se pode recorrer a uma colheita indireta.

8.3.8.1 Colheita direta

1. Levar a mala térmica com os acumuladores congelados para o local da colheita;
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2. Desinfetar as maos com dalcool etilico a 70%, antes de dar inicio a colheita da

amostra, ou usar luvas esterilizadas;

3. Imediatamente antes de se proceder a colheita, retirar o invdlucro que protege o
recipiente bem como o anel de plastico, caso exista, que fixa a tampa ao recipiente;

4. Imergir o recipiente fechado com a zona da tampa para baixo até a profundidade e
30cm abaixo da superficie e abri-lo inclinado;

5. Segurar o recipiente com uma das maos e a tampa com a outra;

6. Nao encher completamente o recipiente. Caso o recipiente fique totalmente cheio,
deve-se remover o excedente invertendo o frasco e abrindo ligeiramente a tampa;

7. Fechar o frasco preferencialmente imerso na agua;
8. Guardar ao abrigo da luz em mala térmica com os acumuladores congelados;

9. Transportar para o laboratério num periodo que ndo ultrapasse 8 horas entre a
colheita e a realizacdo da analise ou em veiculo com sistema de refrigeracdo que
garanta uma temperatura de transporte de (5 * 3) °C.

8.3.9 PARAMETROS ECOTOXICOLOGICOS
A toxicidade pode ser avaliada através da realizacdo de uma bateria de testes, utilizando
organismos pertencentes a diferentes niveis troficos.

Para a colheita destes parametros seguem-se as mesmas regras gerais enunciadas para os
parametros fisico-quimicos, consoante o local e método de colheita:

1. Caso o ensaio seja efetuado dentro de 24 horas apds a colheita (48 horas para o
ensaio utilizando a bactéria Vibrio fischeri — Microtox), a amostra pode ser colhida
em recipiente de vidro (ou plastico);

2. Se 0 ensaio estiver previsto para um periodo superior a 24 horas apds a colheita, a
amostra deve ser colhida em recipiente de plastico;

3. Colher amostras pontuais;
4. Colher a amostra em recipiente com tampa de rosca (dimensdo variavel);

5. Efetuar preferencialmente a colheita direta, a uma profundidade entre 30 e 50 cm da
superficie;
6. No caso de ndo ser possivel realizar a colheita direta da amostra efetuar a colheita

indireta usando um balde que, previamente, deverd ser lavado com a agua do local;

7. Para a situacao referenciada no ponto 1., encher completamente o recipiente, tapar
com “Parafilm”, fechar e roscar bem a tampa;
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8. Guardar e transportar em mala térmica, fechada, ao abrigo da luz e em refrigeragao;

9. Para a situagao referenciada no ponto 2., ndo encher completamente o recipiente,
tapar com “Parafilm”, fechar e roscar bem a tampa.

Guardar ao abrigo da luz e transportar em mala térmica, fechada, em refrigeracdo até
laboratério. No caso do Microtox se as analises ndo forem realizadas dentro de 24h ou 48h
as amostras podem ser congeladas durante 2 meses.

8.4 AGUAS NATURAIS SALINAS

Este capitulo destina-se a realizacdo de colheitas e preservacdo de amostras efetuada em
agua do mar sujeita a marés, como por exemplo estuarios, regides costeiras e mar aberto.

Na caracterizacdo qualitativa de uma massa de dgua é necessario realizar a monitorizacdo
espacial e temporal, de modo a conhecer os efeitos das alteracdes climaticas, a atividade
bioldgica, a hidrodinamica, os efeitos antropogénicos e para prever futuras alteracdes.

O controlo da qualidade da agua ao longo do tempo em vdrios locais pré-definidos, permite
de forma criteriosa definir o tipo de utilizacdo dessa massa de agua, por exemplo se possui
qualidade para agua balnear, para constituir uma zona protegida da vida marinha, para
dessalinizacdo ou arrefecimento de unidades industriais.

8.4.1 PoONTOS DE COLHEITA DE AMOSTRAS

A definicdo dos pontos de colheita é determinante na abordagem e interpretacdo dos
resultados analiticos pelo que muitas vezes esta escolha deve ser baseada em estudos
preliminares do local sobre qual influéncia de marés, ventos predominantes e descargas.
Deve-se ter em atencdo as distancias entre pontos de colheita, para que dada a influéncia da
maré, ndo se corra o risco de estar a amostrar a mesma massa de agua em dois pontos
destintos.

Normalmente, para realizar colheitas em mar aberto s3ao utilizadas embarcagdes. A
localizacdo dos pontos de colheita depende da area a avaliar.

8.4.1.1 Zonas de marés

A qualidade da dgua em zonas de marés é fortemente influenciada pela erosdo, descargas de
efluentes e de rios e pelas caracteristicas da maré. Como resultado as massas de aguas
nestas zonas apresentam caracteristicas muito heterogéneas, de mistura, por vezes com um
padrdo de mistura que pode ser facilmente avaliado pela variacdo de parametros como a
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temperatura, condutividade (salinidade), concentracdo de oxigénio dissolvido, turvacdo e

concentracdo de clorofila.

Por vezes, a presenca de um poluente é visivel a superficie sendo facilmente identificavel o
local para a realizacdo da colheita pretendida. Estas situacbes podem ainda fornecer
informacdo sobre a dinamica da pluma do poluente.

8.4.1.2 Zonas costeiras

Estas massas de dgua sao fortemente influenciadas pela erosdo, marés e ventos, descargas
de efluentes e de rios apresentando caracteristicas verticais e espaciais muitas
heterogéneas.

Nestes locais, dadas as fortes influéncias de fatores externos, a contaminacdo destas zonas
por poluentes, por exemplo nutrientes, estd muitas vezes relacionada com outros fatores,
para além da distribuicdo de temperatura e salinidade, o que requer uma analise mais
detalhada.

8.4.1.3 Mar aberto

Nestes locais a variacdo da qualidade da agua é menos importante, verificando grandes
alteracbes nas zonas fronteiras de correntes verticais/horizontais e correntes de
“upwelling”.

Os perfis de temperatura, salinidade e oxigénio, permitem rapida e facilmente perceber a
dinamica das regides, permitindo a definicdo dos pontos de colheita adequados.

8.4.2 EQUIPAMENTOS DE COLHEITA

8.4.2.1 Frascos

E necessdrio evitar contaminacdes ou perdas de analito, por vezes em concentracdes muito
diminutas na agua do mar, por adsor¢ao nas paredes dos frascos de colheita, efeito
particularmente importante na dgua salgada, devido ao seu elevado potencial i6nico, em
comparagdo com outras matrizes naturais. E dada preferéncia a utilizagio de frascos de
vidro ou outro material inerte.

8.4.2.2 Amostradores

As amostragens a superficie podem, sempre que as condi¢des de acessibilidade o permitam,
ser realizadas diretamente mergulhando com o frasco na dgua. O frasco deve ser aberto e
lavado varias vezes com agua a analisar antes do acondicionamento da amostra.
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Para minimizar possiveis contaminacdes deve-se usar luvas esterilizadas e realizar a colheita
em contra corrente, contra o vento e a proa, caso se utilize uma embarcacdo (figura 5), de
modo a evitar contaminacdes de dleos e tintas da embarcacdo.

Este tipo de colheita minimiza as eventuais perdas por adsor¢do as paredes interiores dos
outros sistemas de colheita como:

Vara telescopica (figura 10) — este sistema permite realizar colheitas a superficie ou logo
abaixo (subsuperficie)

Garrafas de colheita — podem ser garrafas de Van Dorn ou de Niskin, que sdo constituidas
por um cilindro munido de valvulas ou tampas que permitem reter uma amostra de dgua a
uma profundidade selecionada.

A garrafa de Van Dorn ndo deve usar-se quando as paredes sdo de PVC e se pretende colher
amostras para determinar compostos organicos e/ou metais. No primeiro caso devido a
fenédmenos adsorc¢do do PVC e no segundo caso devido a provavel existéncia de metais neste
material, que contaminam a amostra. Estas condicionantes aplicam-se as aguas maritimas
devido aos niveis de concentracdo dos poluentes a detetar serem da ordem de ultratracos.

Recomenda-se assim a utilizacdo da garrafa de Niskin cujo principio de funcionamento é
semelhante a de Van Dorn mas de PTFE (teflon). Para se atingir concentragdes de ultra
tracos usam-se frequentemente garrafas de Niskin agrupadas num amostrador denominado
por "Rosette" que permite a colheita de varios litros de amostra. (ver figura 13).

A garrafa de Van Dorn pode, no entanto, ser usada em aguas marinhas para colheita de
nutrientes.

Figura 13 - Rosette

Bombas peristdlticas ou centrifugas - os tubos, auxiliados por um cabo métrico sdo
introduzidos na massa de dgua até a profundidade desejada da colheita, antes de colher a
amostra a bomba expele a agua entretanto retida no tudo, permitido a colheita da amostra
a profundidade definida.
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Este tipo de colheita de amostra é adequada a analise de analitos quimicos estaveis,

particulados ou dissolvidos, ndo é aconselhavel a utilizacdo deste sistema de colheita para a
analise se compostos volateis ou gasosos.

8.5 AGUAS RESIDUAIS

8.5.1 ESCOLHA DA METODOLOGIA E MATERIAL DE COLHEITA

A colheita pode ser efetuada com recurso a dois tipos de metodologias:

a) Colheita em modo manual (balde, frasco de mergulho, haste telescépica com
frasco acoplado)

Para que a mesma seja representativa da agua residual a caracterizar, o seu volume nao
deve ser inferior a 100 mL, devendo situar-se de preferéncia em volumes compreendidos de
1 a 3 litros. O material de colheita deve estar limpo e ser inerte em relacdo ao componentes
a determinar. Para a maioria dos parametros o frasco de colheita pode ser passado uma a
duas vezes pela amostra antes da toma definitiva. S3o excecles a esta regra a colheita para
parametros microbioldgicos e para os parametros dleos e gorduras, hidrocarbonetos totais,
tensioativos, pesticidas e trihalomentanos, cujas colheitas devem ser realizadas em frascos
de vidro.

b) Colheita automatica - amostradores automaticos (normalmente de bomba
peristaltica)

Consiste na colheita de amostras com recurso a equipamentos automaticos, alimentados
por ligacdo a corrente elétrica ou por baterias recarregaveis. Existem diversos tipos de
amostradores, podendo estes ser portateis, fixos e/ou refrigerados, podendo estar
equipados apenas para colheita baseada no tempo, disporem de mdodulos de medicdo de
caudal ou de interfaces que permitam a ligacdo a caudalimetros no local. Usualmente sdo
utilizados para a colheita de amostra composta, que podem ser baseadas apenas num
volume unico recolhido para um reservatério comum, intervalando as fragGes consoante o
tempo e/ou caudal ou podem as diversas fracdes serem recolhidas para diferentes frascos
(carrocel de 24 frascos), sendo as tomas em func¢do do caudal ou a intervalos de tempo e
volume fixos.
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Figura 14 — Exemplo de um amostrador automatico de amostra composta

O amostrador automatico deve apresentar algumas caracteristicas de referéncia,
nomeadamente deve:

a) Ser robusto, resistentes ao vandalismo e situacdes climatéricas e faceis de
transportar, no caso de serem portateis;

b) Ser facil de programar;

c) O tubo da rececdao da amostra deve ter um diametro interno minimo de 9
mm;

d) A velocidade de sucgdo deve ser superior 0,5m/s;

e) A precisdo e exatiddao de volumes recolhidos deve ser pelo menos 5 % do
volume pretendido;

f) O intervalo entre amostras deve ser ajustado entre 5 minutos e 1 hora;

g) Os recipientes de colheita e as tubagens de colheita devem ser de facil
desencaixe de forma a permitir a sua adequada limpeza e substituicdo
guando necessario;

h) Os amostradores devem ter autonomia para operar durante periodos
mais longos de amostragem (diversos dias);

i) Devem ter baixo risco de explosdo, especialmente em ambientes com
indices relevantes de gds metano ou solventes volateis;

j) Preferencialmente os amostradores devem ter a capacidade de manter as
amostras entre (5 + 3) °C.

Salientam-se ainda alguns conselhos de ordem pratica na escolha dos equipamentos de
colheita automatica que podem ser relevantes para a operagao em campo:

k) O manual do equipamento deve ser de facil consulta e leitura e deve estar
na idioma que o utilizador dominar;
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[) A disponibilidade para fornecimentos de servicos e pecas acessorias apos
aquisicao;

m) Os requisitos elétricos do equipamento ou de ar comprimido devem ser
compativeis com os recursos disponiveis no local.

8.5.2 DEFINICAO DOS PROCEDIMENTOS DE COLHEITA

A definicdo do programa de amostragem deve incluir a escolha do local, a frequéncia da
colheita, identificando se a mesma é em func¢do do tempo em funcdo do caudal e o nimero
de amostras a recolher, o tipo de amostras a recolher, pontual ou composta. Deve ainda
identificar qual a informacdo que é necessario registar no relatdrio de colheita, podendo a
titulo de exemplo referir-se que este deve conter no minimo a seguinte informacgao:

a) Localizagdo ponto colheita;
b) Identificacdo da amostra e/ou ponto de colheita;
c) Tipo de colheita: manual ou automatica;

d) Frequéncia de colheita no caso de ser composta, identificando as horas de
inicio e fim e o volume de cada amostra;

e) Tipo de amostra composta: simples ou proporcional ao caudal:
f) Resultados de ensaios de campo;
g) Procedimentos de controlo de qualidade;

h) Outros factos relevantes para a colheita.

8.5.3 FREQUENCIA E PERIODO DE COLHEITA

A frequéncia de colheita e periodo de colheita referem-se a definicdo do momento/duracéo
da colheita e respetivo niumero de amostras que devem ser recolhidas nesse dado periodo
de tempo e ao intervalo de tempo entre cada fracdo a recolher. Em situacdo ideal, de forma
a caracterizar a variacao aleatodria e sistematica de um dado caudal de agua residual, seria
conveniente a realizacdo de amostragens em continuo, contudo esta opc¢do ndo é na maior
parte dos casos exequivel, pelo que a realizacdo dos ensaios deve ser baseada em amostras
recolhidas em intervalos regulares durante um certo periodo de tempo. As amostras devem
ser compostas se o objetivo for a avaliacdo de caracteristicas médias de uma dada agua
residual, devendo o periodo de controlo ser definido estatisticamente (1ISO 2602, 1SO 2854,
ISO 5667-1) ou em legislacdo e licenciamentos aplicaveis.

Resumidamente:
a) O numero de amostras deve ser baseado numa amostra composta e

consoante um periodo de tempo, devendo ser definida uma determinada
frequéncia;

-
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b) A frequéncia pode variar, podendo ser didria, semanal ou e em dias

intercalados da semana, mensal e/ou conforme a tendéncia (consoante a
identificacdo da natureza e magnitude do pico existente);

c) Devem ser registadas as horas de descarga dos efluentes no caso das
industrias;

d) O plano de amostragem deve ser planeado com ponderacdo e mensalmente.

8.5.4 DURACAO DO PERIODO DE COLHEITA

Entende-se por periodo de colheita o intervalo de tempo durante o qual deve ser recolhida
uma amostra composta. Quando se define esse periodo devem ser tidos em consideracdo os
seguintes fatores:

a) O objetivo da colheita, por exemplo se for necessario aferir cargas poluentes
médias devem ser recolhidas amostras compostas de 24 horas, na qual é
conveniente ter em consideracdo as variacdes diurnas ao longo dia através da
toma de proporcionais ao caudal, sempre que tal seja possivel;

b) A estabilidade da amostra, devendo o periodo ser definido de modo que a
composicao da amostra em termos de matéria organica ndao sofra alteraces
significativas.

A duracdo do periodo de colheita pode variar de varias horas (monitorizacdo de
concentragOes vestigiais de compostos organicos), até varios dias quando se trata de
compostos inorganicos muito estaveis. A estabilidade da amostra condiciona a duracdo do
periodo de colheita, devendo ser tidas em consideragdo as regras de preservacdo adequadas
para os analitos a determinar, bem como as especificidades das técnicas analiticas a serem
utilizadas.

Geralmente quando se procede a colheita de aguas residuais (tratadas e ndo tratadas) e se
define o periodo em que as mesmas devem ser realizadas é importante ter em consideracdo
as fontes que mais frequentemente podem afetar as variacdes na qualidade:

a) VariagOes diurnas;

b) VariagGes entre dias de uma mesma semana;
c) VariagBes entre semanas;

d) VariacOes entre meses e semanas;

e) Possiveis tendéncias.
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Se as variacbes diurnas ou entre dias de uma mesma semana forem pequenas ou

inexistentes, entao a sele¢ao da hora do dia ou do dia da semana para realizar a colheita nao
é relevante, podendo ser escolhido os que do ponto de vista operacional sejam mais
convenientes.

Quando se pretende a caracterizacao de picos de carga as tomas de amostras devem ser
restritas ao periodo em que 0os mesmos ocorrem.

No caso da colheita de efluentes industriais € fundamental ter em consideragdao as
caracteristicas especificas do processo industrial que se pretende caracterizar, de forma a
obter informacdo de possivel sazonalidade ou descontinuidade das descargas (descargas por
bombagens escalonadas no tempo e dependentes do processo industrial). Neste caso as
descargas ndo sao continuas e este facto deve ser tido em consideragao.

No que concerne a afericdo de tendéncias é indispensavel um planeamento cuidadoso, por
exemplo, quando sdo detetadas tendéncias entre meses é adequado realizar a colheita no
mesmo dia da semana, de forma a reduzir a interferéncia das variagGes diurnas ou didrias na
variabilidade total.

8.5.5 SELECAO DA METODOLOGIA DE COLHEITA

A escolha da metodologia de colheita esta relacionada com o tipo de amostras a recolher e
com a respetiva frequéncia e duracdo das colheitas. Existem dois tipos de amostras a
considerar:

Amostras pontuais - Sdo aplicaveis quando se pretende avaliar caracteristicas ou o
cumprimento de valores de referéncia que nao dependam da composicio média da agua
residual e sdo essenciais para certas determinacdes, por exemplo 6leos e gorduras,
hidrocarbonetos, sulfuretos, oxigénio dissolvido, cloro total /livre.

Amostras compostas - S3o aplicadveis quando se pretende avaliar caracteristicas ou o
cumprimento de valores de referéncia (em termos de concentracdo ou carga) que
dependam da composicdo média da dgua residual.

As amostras compostas podem classificar-se em dois tipos:

a) Amostras compostas simples - As varias fracbes que constituem uma amostra
composta simples, sdo colhidas ao fim de intervalos de tempo iguais e tém todas, o
mesmo volume. Esta amostra composta final representa a composicdo média de
origem durante o periodo de colheita, somente nos casos em que a variacdo de
caudal da massa de agua é relativamente constante durante esse intervalo de tempo;

b) Amostras compostas proporcionais ao caudal - Se a variacao de caudal for significativa
(superior a 15% do valor médio) deverdo ser colhidas amostras compostas
proporcionais ao caudal de modo a obter uma amostra representativa das condicdes
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reais de origem (ISO 5667-2). Para a obtencdo deste tipo de amostras é indispensavel

que durante o periodo de colheita exista conhecimento do perfil de caudal no ponto
de colheita. Para tal, caso o sistema de colheita seja automatico, o amostrador devera
estar dotado de um medidor de caudal ou ser compativel com um caudalimetro ja
existente no local (varidvel de equipamento para equipamento). As amostras
compostas proporcionais ao caudal aplicam-se quando se pretende avaliar em termos
de composicdo média, as cargas poluentes associadas a um determinado ponto de
colheita (por exemplo em termos de CBO5, CQO, SST, nutrientes).

Varias amostras pontuais no mesmo periodo de tempo com uma determinada frequéncia
podem gerar na sua jun¢do uma amostra composta, simples ou proporcional ao caudal. As
amostras proporcionais ao caudal podem ser obtidas recolhendo:

a) Um volume de amostra variavel, proporcional ao caudal no momento da colheita, em
intervalos de tempo constantes;

b) FragGes pontuais de volume fixo, recolhidas quando uma quantidade fixa de caudal é
registada no ponto de colheita.

8.5.6 MEDICOES EM CONTINUO

As medicGes em continuo sdo uma alternativa de analise a uma determinada colheita. Estas
medi¢cdes podem ser feitas no local por sondas imersas, e seguidas as orientacdes do
laboratério e apropriadas para este efeito e/ou feitas com elétrodos/sensores de campo
colocados no local. Quando seja tecnicamente vidvel e economicamente justificavel este tipo
de opcdo, face a enorme variabilidade da agua residual, pode fornecer um conjunto de
informacdo relevante para a caracterizagao da composicdo da AR em cada momento.
Exemplos de parametros que podem ser medidos sdo o pH, temperatura, oxigénio
dissolvido, sdlidos dissolvidos totais, potencial redox, condutividade, salinidade, entre
outros.

8.5.7 PROCEDIMENTOS DE COLHEITA POR TIPOLOGIA DE PONTO DE COLHEITA

As técnicas de colheita variam consoante a localizagao dos pontos de colheita a caracterizar,
sendo determinante a sua correta identificacdo para que a amostra a recolher seja
representativa. ldentificam-se diversos tipos de possibilidades em termos de
tipologia/localizacdo de pontos de colheita:

a) Efluentes ndo tratados no interior das industrias;
b) Efluentes de descargas industriais nos pontos de ligacdo a rede de coletores;

c) Na rede de coletores urbanos (trogos graviticos ou com elevacao de efluente);
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d) No interior das ETAR (entre fases de tratamento);

e) No efluente final das ETAR.

8.5.7.1 Colheita de dguas residuais em caixas de visita na rede de coletores, intercetores
ou no interior de uma industria

Quando se procede a colheita de amostras na rede de coletores, deve ser realizada uma
avaliacdo prévia do sistema de drenagem através do estudo do cadastro da rede,
identificando possiveis pontos de colheita. Caso necessario podem ser utilizados tragcadores
guimicos, com vista a confirmar os dados de cadastro e ajudar a adequada definicdo do
ponto de colheita de forma a recolher uma amostra representativa. Adicionalmente devem
ser observados alguns cuidados prévios antes de iniciar a colheita:

a) O local deve ser devidamente escolhido e limpo de residuos depositados nas
paredes;

b) Deve ser escolhido um ponto com caudal com turbuléncia suficiente para garantir
adequada nivel de mistura da toma de amostra;

c) Deve evitar-se locais com turbuléncia excessiva, dado que podem inviabilizar a
estabilidade da tubagem de succdo do amostrador na massa de agua, fazendo flutuar
o0 mesmo a superficie, impedindo ou limitando a toma do volume programado;

d) Caso o ponto de colheita disponivel seja Unico e se caracterize por uma turbuléncia
elevada, deve ser acoplado ao acessério de sucgdo um peso de forma a impedir a sua
flutuacdo a superficie da massa de agua;

e) Deve proteger-se os equipamentos de colheita e sondas de campo por meios de
dispositivos fechados para que se impeca a sua vandalizacdo, adaptados com
perfuracdo para passagem de tubagem e resistentes as condi¢Ges climatéricas (por
exemplo em contraplacado maritimo ou “casotas com porta”;

f) Sempre que colocados na via publica, devem estar protegidos de acordo com
dispositivos mencionados alinea e) e devem ser sinalizados.
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Figura 15 - Exemplo de dispositivo para a alinea e)

Uma vez que os canais de efluentes sdao geralmente dimensionados para receber quer
efluentes quer aguas pluviais e/ou caudais mais elevados dos que ocorrem habitualmente
em tempo seco, podem ocorrer a formacdo de fluxos laminares. Na auséncia de uma
localizacdo com condi¢cdes adequadas de mistura, estas podem ter de ser induzidas por
meios artificiais, designadamente através de um deflector. Esta represa deve ser executada
para que ndo ocorra sedimentacdo acima do ponto de represa. Nestas condicbes a
localizacdo do ponto de colheita deve ser sempre abaixo do ponto de restricdo e regra geral
deve estar localizado a uma distancia igual a 3 vezes o didmetro do coletor abaixo do ponto
de restricdo. A entrada do acessdrio de succdo deve estar preferencialmente voltada na
dire¢do do caudal/ fluxo de dgua, mas pode ser colocada na dire¢do contraria se se verificar
a ocorréncia de colmatacdo do acessério de sucgao.

Em pontos de colheita que se caracterizem por elevada quantidade de residuos grosseiros
recomenda-se a instalacdo de rede em aco inox de tamanho adequado, especialmente
fabricada para o amostrador em causa, esta pode ainda ter a dupla funcdo de funcionar
como peso adicional.

Sempre que exequivel é conveniente a definicdo de locais de colheita fixos, de forma a
garantir condi¢Oes de colheita reprodutiveis.

No que se refere a colheita de descargas de efluentes industriais, antes das mesmas serem
realizadas é fundamental registar as condi¢cbes de operacdo da industria que possam ser
relevantes para a interpretacdo dos resultados analiticos (taxas de processo e producgao),
bem como os riscos potenciais relacionados com o local de colheita (por exemplo a
existéncia de pavimentos excessivamente escorregadios, locais pouco ventilados e/ou com
atmosfera perigosa).

-

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017 Pagina 51 de 133



GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS
//

8.5.8 CoLHEITAEM ETAR

Quando se procede a colheita de amostras no interior das Estacdes de Tratamento de Aguas
Residuais (ETAR), estas podem ser recolhidas com o objetivo de:

a) Caracterizar a eficiéncia global da ETAR, devendo ser recolhidas amostras nos pontos
de entrada e saida da instalacdo;

b) Caracterizar a eficiéncia das diversas fases de tratamento, devendo os locais ser
adequadamente escolhidos entre os diversos pontos de entrada e saida de cada fase
de tratamento, de forma a controlar o processo.

A colheita representativa é muitas vezes facilitada pela utilizacdo de locais a jusante de um
canal de medigdo. Quando se realiza a colheita a entrada da ETAR, o objetivo do programa
de colheita deve ser cuidadosamente avaliado. Em algumas condicdes pode haver
necessidade de recolher amostra de afluente num ponto de mistura com efluentes de
processo recirculados, em outros casos pode ser indispensavel excluir estes contributos (por
exemplo na afericdo dos contributos domésticos/ industriais a uma dada ETAR ou no
controlo de qualidade de descarga de um dado efluente industrial).

Figura 16 — Exemplo de amostrador portatil para colheita de afluente a uma ETAR de pequena
dimensdo

Amostras representativas sao mais facilmente obtidas com recurso a:
= Pontos de colheita, localizados abaixo de um ponto de medi¢do de caudal.;

= Quando se pretende obter amostras de uma dada fase de tratamento, constituido
por diversas linhas de tratamento do mesmo 6rgao, deve ter-se cuidado para
escolher um ponto que seja representativo da totalidade das linhas em
funcionamento e ndo apenas de uma parte do mesmo, a menos que o objetivo seja
caraterizar uma dada linha de tratamento de forma unitaria.

-
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A localizagao dos pontos de colheita dentro da instalagao deve ser revista com frequéncia

adequada, de forma a assegurar que sejam tidas em consideragao alteragdes operacionais
gue possam ter ocorrido. Finalmente refere-se que sempre que se efetua a colheita de aguas
residuais deve ser minimizada a falta de homogeneidade da amostra devido a presenca de
concentracgoes elevadas de sdlidos suspensos, assim como deve ser tido em aten¢ao na
colheita de efluentes industriais possiveis estratificagdes térmicas de diferentes fluxos de
aguas residuais industriais, devendo ser adotadas medidas que permitam a
homogeneizagdo dessas estratificagdes antes da colheita.

8.5.9 COLHEITA QUALITATIVA

\

Em algumas situagdes pode ser necessario proceder a colheita a superficie da l[amina de
agua com o objetivo de obter informacdo qualitativa relativa aos contributos de substancias
emulsionadas ou flutuantes. Sdo adequados para esta colheita frascos de boca larga mas
devem ser seguidas as orientagdes do laboratério que recebe as amostras.

= A estabilidade da amostra, devendo o periodo ser definido de modo que a
composicao da amostra em termos de matéria organica nao sofra alteragdes
significativas;

= A duracdo do periodo de colheita pode variar de varias horas (monitorizacdo de
concentracgGes vestigiais de compostos organicos), até varios dias quando se trata de
compostos inorganicos muito estaveis. A estabilidade da amostra condiciona a
duracdo do periodo de colheita, devendo ser tidas em consideracao as regras de
preservacao adequadas para os analitos a determinar, bem como as especificidades
das técnicas analiticas a serem utilizadas.

8.5.10 PRESERVACAO E TRANSPORTE

A colheita de amostras compostas deve idealmente ser conduzida em condicGes
refrigeradas, com recurso a amostradores capazes de manter a temperatura entre 532C. A
forma mais comum de conservar amostras de aguas residuais é a refrigeracao, nao podendo
alguns parametros ser analisados se forem adicionados conservantes quimicos (ex. CBOs,
SST). Para outros analitos podem ser adicionados conservantes, devendo estas regras ser
aplicadas de acordo com o método analitico. Para alguns parametros é possivel a
conservacgdo por periodos mais longos através do congelamento a temperaturas inferiores a
18 °C.

O laboratdrio responsavel pelos ensaios deve sempre ser consultado antes do inicio das
colheitas.

-
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8.5.11 LIMPEZA E MANUTENCAO DOS EQUIPAMENTOS

O equipamento de colheita quer seja manual ou automatico deve limpo com recurso a
detergentes adequados e que ndo interferiam com os analitos a analisar. No caso especifico
dos amostradores e devido a existéncia de diversas tubagens e outros acessdrios é
conveniente que sejam submetidos a limpeza regular pelo menos os seguintes
componentes:

= Parte exterior das tampas e caixa de suporte dos reservatérios;
= Reservatorios de colheita apds cada colheita de amostra;

= Tubagem e acessérios de succdo apds cada colheita (solucdo de dgua+ hipoclorito
sédio e passagem abundante por agua).

Recomenda-se ainda a existéncia de um plano de verificagdo periddica que compreenda:
= A verificacdo de fugas e eventual renovacdo de tubagem da bomba de succ¢do e de
toma de amostra;

= A verificagdo do estado das silicas para controlo de entrada de humidade no
controlador.

8.5.12 REGRAS DE SEGURANGA

Durante o desenvolvimento de trabalho em estacdes de tratamento, caixas de visita em
coletores/intercetores, estacOes elevatdrias e outras infraestruturas de drenagem e
tratamento deve ter-se especial atencdo relativamente a alguns riscos associados:

= Formacdo de atmosferas perigosas, devido a possibilidade de ocorréncia de misturas
gases explosivos;

= Risco de envenenamento e asfixia por formacdo de gases téxicos (H2S - sulfureto de
hidrogénio e CO - mondxido de carbono) e auséncia de 02 — oxigénio;

= Risco microbioldgico por contacto com agentes patogénicos presentes na agua
residual;

= Riscos de queda, afogamento, impacto de objetos.

8.5.12.1 Trabalhos em espacos confinados

Este tipo de trabalhos deve ser levado a cabo adotando as seguintes medidas:

= Monitorizar a eventual existéncia de atmosferas explosivas ou gases toxicos
mediante a utilizacdo de equipamentos adequados (sensores especificos);
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= Verificar o teor de oxigénio no ar (deve ser 20% (V/V) e ventilar o espago se

necessario. O trabalho deve ser interrompido e sé deve ser retomado uma vez
garantidas as condi¢cdes adequadas;

= Caso seja necessario descer a caixas de visita ou outros espaco confinado, esta
descida deve ser devidamente realizada por pessoal treinado e equipado para o
efeito (mascara de respiracdo auténoma, luvas, capacetes, vestudrio e calcado
adequados) e pelo menos o seu planeamento deve ser articulado com os técnicos de
Higiene e Seguranga no Trabalho;

= O trabalho ndo se deve realizar sem uma equipa de suporte, que em caso de
necessidade possa prestar socorro e esteja devidamente formada e equipada (pelo
menos dois técnicos com mascara respiratoria integral);

= Deve ser monitorizada a atmosfera enquanto decorre o trabalho de colheita de
forma a garantir que as condi¢des de seguranca se mantém. Caso isso ndo aconteca
os trabalhos devem se interrompidos até estas estarem garantidas;

= Devem ser escrupulosamente cumpridas as regras de higiene: ndo se deve comer,
fumar ou adotar qualquer outro comportamento que possa aumentar o risco de
contaminagdo por contacto com a agua residual. Todo o equipamento/fardamento
deve ser lavado e descontaminado apds utilizagao.

8.5.12.2 Trabalhos na Via Publica

Em muitas situacdes é necessdrio o acesso a infraestruturas de drenagem e tratamento que
se localizem na via publica, que devido a livre circulagdao de pessoas e veiculos representam,
a titulo de exemplo, os seguintes riscos:

= Queda de transeuntes em caixas de visita abertas;

= Atropelamento dos técnicos de amostragem;

= Danos dos equipamentos de trabalho ou de viaturas;

= Contacto acidental com agua residual ou equipamento contaminado.

Nestas situacdes os trabalhos devem decorrer em articulacdo com as autoridades locais,
devendo ser devidamente sinalizadas, através de luzes, sinais e barreiras adequadas e deve
minimizar-se a sua duracao.
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Figura 17 — Exemplo de colheita no ponto de ligagdo de um efluente industrial a rede de coletores

8.6 AGUAS DE PROCESSO

Neste capitulo do guia pretende-se fornecer orientagdes Uteis para a colheita representativa
de amostras de dgua de caldeiras, torres de refrigeracdo, hemodidlise e dguas para uso
industrial.

O ponto de colheita no circuito de uma instalacdo deve ser definido de modo a que seja
possivel colher uma amostra representativa do ponto do circuito a analisar. Os pontos de
colheita no circuito devem estar posicionados onde a composi¢cdao ou as mudangas de
composi¢ao da dgua ou vapor necessitam de ser determinadas. Em casos em que exista a
mistura de aguas de origem diferente, ou em dguas sujeitas a condicionamento quimico, as
tomas de amostra devem estar posicionadas na zona em que a mistura seja homogénea.

A linha de colheita deve ser o mais curta possivel de modo a minimizar o tempo de colheita e
evitar a deposicdo da matéria particulada. Nas linhas de colheita deverdao ser instaladas
valvulas por forma a reduzir a press3o e controlar o fluxo da amostra. E importante que a
montante da colheita das amostras sejam instalados medidores de caudal, de forma a
permitir regular o fluxo da amostra (fluxo laminar), que ndo devera ser demasiado elevado,
para evitar a perturbagdo da amostra com ar.

As amostras de um sistema de refrigeracdo de uma caldeira, devem preferencialmente ser
colhidas a uma temperatura na gama de 25 °Ca 30 °C.

O ponto de colheita deve ser inequivocamente identificado pelo técnico de amostragem.

Devem ser utilizados recipientes em polietileno de alta densidade ou similar no caso da
determinacdo de espécies idnicas. Recipientes em borosilicato no caso da determinacdo de
oxigénio dissolvido ou componentes organicos. Os recipientes para a determinagao

-
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microbioldgica devem ser estéreis. Geralmente sdo usados frascos de 0,5 L ou de 1 L.

Sempre que aplicavel, os recipientes devem ser lavados com uma solugao de acido cloridrico
ou nitrico diluido, e depois passados por agua desionizada.

Devem encher os frascos completamente sem bolhas de ar e fecha-los hermeticamente
evitando a contaminacdo atmosférica (especialmente em aguas ultra puras de baixa
condutividade). Isto tem especial importancia, quando se pretende determinar oxigénio
dissolvido, hidrazina, sulfitos, didxido de carbono, cloro residual livre, ferro (Il), amodnia,
condutividade, pH e alcalinidade. Nestes casos, adaptar um tubo flexivel de material inerte,
na toma de amostra; Inserir o tubo no frasco até a base e colher a amostra; Antes da
colheita, é importante verificar que a superficie exterior do tubo esta limpa. Devem ser
realizados ensaios em branco antes da colheita de forma a controlar a eficiéncia da lavagem
dos recipientes.

8.7 AGUAS DE PISCINAS

A colheita de uma amostra de agua no tanque da piscina, para analise microbioldgica e/ou
guimica, deve ser efetuada num ponto afastado do local de injecdo do desinfetante e das
entradas de agua (onde a sua concentracdo seja estavel), junto ao rebordo interno da
piscina.

NOTA: O técnico que efetuar a colheita deve dirigir-se a zona do cais da piscina usando
protecdo no calgado.

8.7.1 COLHEITA PARA ANALISE MICROBIOLOGICA

Devem ser utilizados frascos, contendo tiossulfato de sddio e estéreis tanto no interior como
no exterior, com um volume minimo, por exemplo, de 500 mL para a pesquisa dos
parametros constantes do Decreto-Regulamentar 5/97 de 31 de marco.

8.7.1.1 Técnica de colheita a subsuperficie

A técnica mais comum de colheita em piscinas descrita na ISO 19458 consiste em:

1. Submergir o frasco, na horizontal a profundidade de 10 cm a 30 cm; para evitar a
perda de tiossulfato, depois virar na vertical até ao volume adequado de amostra;

2. O frasco ndo devera ficar completamente cheio.

NOTA: A superficie da dgua pode formar-se uma pelicula gordurosa com acumulacdo de
microrganismos como Estafilococos presentes em fragmentos de pele. Assim, a
contaminacdo superficial pode também ser avaliada pela da 4gua drenada a superficie.
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8.7.2 COLHEITA PARA ANALISE QuimIcA

8.7.2.1 Técnica de colheita para analise de parametros quimicos de rotina (mais comuns)

1. Mergulhar o frasco de colheita de 500 mL de capacidade na vertical até cerca de 10 a
30 cm de profundidade e enxaguar;

2. Tapar o frasco e voltar a submergi-lo na vertical até a profundidade de 10 a 30 cm;
3. Destapar e encher o frasco;

4. Retirar o frasco da agua e fecha-lo no exterior.

8.7.2.2 Técnica de colheita para analise de cobre

Para a determinacdo de cobre, o frasco de colheita contém dacido conforme descrito no
Anexo A:

1. Mergulhar um frasco de 500 mL vazio, sem conservante, entre 10 e 30 cm de
profundidade, abrir e enxaguar;

2. Voltar a mergulhar o frasco e encher;

3. Transferir para o frasco de colheita de 500 mL de capacidade, contendo 1 mL de
acido nitrico a 65% acido (Anexo A), ndo enchendo completamente;

4. Fechar o frasco e agitar suavemente de forma a dissolver o dcido na amostra.

8.7.2.3 Técnica de colheita para analise de Trihalometanos e outros compostos organicos
volateis (COVs)

Usar frascos de vidro com septo de teflon (PTFE) e/ou silicone ou outro material para o qual
o laboratdrio evidencie ndo existirem perdas ou contaminagdes. Aquando da colheita direta
no meio hidrico (10 a 30 cm de profundidade), ndo deixar ar no interior do frasco, a menos
gue este seja para utilizar diretamente no equipamento cromatografico em “espaco de
cabeca”.

Com a presenga de cloro livre, adicionar antes da colheita a quantidade necessaria de
tiossulfato de sédio pentahidratado (Na,S04.5H,0) ao frasco da colheita de COVs.

Colher a mesma amostra em 2 frascos no caso de ser necessario repetir a analise.

8.8 CASO ESPECIFICO DA LEGIONELLA

A Legionelose é uma doenca emergente, em sociedades desenvolvidas, que pode ocorrer
como casos isolados ou como surto. E provocada por uma bactéria de origem ambiental cujo
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nicho ecoldgico é a agua superficial, sendo capaz de se multiplicar, sob certas condicdes, até

niveis infeciosos para os seres humanos e penetrar por inalagdo no sistema respiratério, se
dispersa no ar.

As bactérias do género Legionella multiplicam-se e sdo disseminadas em sistemas artificiais,
ex. redes de abastecimento/distribuicdo de agua, redes prediais, ar condicionado, sistemas
de refrigeragdo, fontes ornamentais, piscinas e jacuzzis.

As andlises de dgua sdao um método fundamental para a identificacdo de potenciais fontes
de contaminacdo e infe¢do por Legionella, tendo os seguintes objetivos:

= |dentificar locais criticos;

= Confirmar ou a excluir um local suspeito de ser uma fonte de infegao;

= Avaliar o risco do sistema de agua;

= Distinguir entre colonizacdo local ou de todo o sistema de abastecimento de agua;
= Verificar a regulacdo da temperatura, pressao e fluxos no sistema de tubagens;

= Selecionar a estratégia adequada para o controlo de curto prazo de Legionella;

= Planificar controlo a longo prazo para toda a instalagao.

Colheita para fins de monitorizagdo de rotina para avaliagao da eficacia das medidas de
controlo sé deve ser realizada com base numa avaliacdo global do risco. Embora a colheita
para o controlo de rotina de Legionella represente apenas um aspeto do acompanhamento
de um programa de tratamento de agua, pode também ser Util para auditar medidas de
controlo e validar programas de desinfecdo. Além disso, as analises de Legionella podem ser
efetuadas com a finalidade de detetar a origem de um surto.

8.8.1 CRITERIOS DE COLHEITA

Uma avaliacdo adequada para a Legionella depende de varios fatores:
= Qualidade da amostra;

= |Localizagdo dos pontos de colheita em termos da sua representatividade do sistema
de agua a ser testado;

= Calendario da colheita em relagdo as condi¢des normais de funcionamento e medidas
de controlo do sistema, incluindo o momento e os niveis de dosagem de produtos de
tratamento biocidas;

= Transporte e armazenamento adequados, de forma a assegurar que a amostra seja
submetida ao minimo possivel de alteragdes antes do inicio das analises.
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8.8.2 SEGURANCA

As amostras ambientais destinadas a analise de Legionella devem ser colhidas por técnicos
com conhecimento da ecologia da bactéria e avaliacdo geral de risco. As pessoas que colhem
amostras ambientais necessitam de treino de forma a garantir que selecionam as amostras
gue contém o maior nimero possivel de bactérias e que estdo cientes do risco para si e para
os outros em locais potencialmente positivos. Com base numa avaliacdo de risco, em
algumas circunstancias, pode ser necessaria a utilizacdo de equipamento de protecdo
respiratdria (mdscara descartavel com filtro FFP3).

Individuos que possam ser particularmente propensos a um maior risco de infecao por
Legionella devido a condi¢des subjacentes a imunossupressao ndao devem ser envolvidos
nestas operacdes de colheita.

8.8.3 AVALIACAO DO LOCAL

E essencial efetuar um levantamento do local a ser investigado antes de colher qualquer
amostra. A origem e a qualidade da 4gua devem ser avaliadas e o local de colheita deve ser
examinado para identificar a localizacdo de todos os sistemas que utilizam essa agua. Estes
sistemas devem, entdo, ser revistos e avaliados para determinar quais os que contém agua a
temperaturas suscetiveis de suportar o crescimento de bactéria Legionella (202C a 50°C).
Adicionalmente, devem ser considerados locais onde seja expectavel um crescimento
elevado de Legionella, onde potencialmente a agua contaminada possa produzir aerossois
ou onde estes possam ser libertados para o meio ambiente. O trajeto da agua através do
sistema deve ser seguido desde a sua entrada até ao ponto onde é utilizada ou
descarregada. Se ndo existir ou nao estiver disponivel ou atualizado um diagrama
esquematico, este deve ser elaborado indicando os seguintes locais:

= Abastecimento de dgua, quer seja da rede publica ou fonte privada;
= Tanqgues de armazenamento, vasos de expansdo ou de pressao, filtros e bombas;

= Filtros de amaciamento de agua, outras instalacdes de armazenagem, de tratamento
ou de aquecimento de dgua;

= Tipo e natureza dos materiais e acessérios, por exemplo, torneiras, chuveiros,
cisternas, valvulas, radiadores e toalheiros de casa de banho ligados ao
abastecimento doméstico de agua e a presenca de metais e plasticos;

= Torres de arrefecimento e condensadores evaporativos ou circuitos de aguecimento
arrefecimento;

= Sistemas de ar condicionado ou humidificadores situados dentro do edificio que sdo
fornecidos e armazenam agua e que podem produzir aerossais;
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= Qutro equipamento que contém agua e que pode apresentar um risco potencial, tais

como piscinas de hidromassagem, humidificadores de exibigdo, maquinas e
ferramentas, fontes ornamentais, etc;

= Equipamento que é utilizado com pouca frequéncia ou ndo pode normalmente ser
motivo de preocupa¢do, mas apresenta apenas um risco quando o sistema é
submetido a manutencdo ou reparacao;

= Presenca de zonas mortas.

8.8.4 TIPOS DE AMOSTRAS

Dois tipos de amostras primarias devem ser colhidas para Legionella - amostras de dgua e
zaragatoas de biofilme. As amostras de agua capturam as formas planctonicas de Legionella
e biofilme que tenha sido libertado. As zaragatoas capturam as formas sésseis de Legionella
gue estdo associadas com biofilmes. As zaragatoas devem ser feitas antes das amostras de
agua, caso seja efetuada colheita de ambos os tipos de amostras no mesmo local (exceto no
caso mencionado no Protocolo B adiante descrito). As zaragatoas devem ser mantidas
humedecidas com agua estéril ou soluto de Ringer a 1/40. Varias amostras podem ser
colhidas a partir do mesmo local.

8.8.5 RECIPIENTES DE COLHEITA

O volume da amostra a ser colhida depende da natureza do sistema de agua e do objetivo da
avaliacdo. Geralmente é colhido 1 L de amostra de agua, exceto se destinada a um inquérito
epidemioldgico em que devem ser colhidos 3 L de amostra.

As amostras devem ser colhidas em recipientes estéreis, de vidro, polietileno ou outro
material similar. Se forem reutilizados, devem ser limpos, enxaguados e autoclavados a
(121 + 3) °C durante 15 min. Recipientes que ndo possam ser autoclavados podem em
alternativa ser pasteurizados em agua quente (> 70 °C) ou vapor por um periodo nunca
inferior a 5 min.

Recipientes estéreis de menor dimensdo podem ser utilizados para colheita de lama,
depdsitos, sedimentos ou biofilme, incluindo zaragatoas.

Uma vez que se trata de bactérias aerdbias deverd sempre ser deixando espaco de ar no
recipiente.

8.8.6 PRECAUCOES DE ASSEPSIA DURANTE A COLHEITA

Devera ser eliminada qualquer possibilidade de ocorréncia de contaminacdo cruzada entre
diferentes locais e amostras.

- —

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017 Pagina 61 de 133



GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS
//

Com o objetivo de minimizar ao maximo a possibilidade de contaminagao da amostra,

devem ser adotadas todas as boas praticas associadas a colheita de amostras destinadas a
analises microbioldgicas.

8.8.7 MEDICAO DA TEMPERATURA

A medicao de temperatura deve ser efetuada com termémetro calibrado, quando o sistema
se encontra a funcionar normalmente, devendo o termémetro ser colocado diretamente na
agua corrente.

8.8.8 COLHEITA NA PRESENCA DE BIOCIDA

Quando presentes, os biocidas continuam a exercer a sua a¢do na amostra apds ter sido
colhida. Se a agua a ser colhida contiver ou for suspeita de poder conter um biocida
oxidante, antes do momento da colheita devera ser adicionado ao recipiente um agente
inativante em excesso.

Cloro, bromo e diéxido de cloro sdo inativados pela adicdo de tiossulfato de sédio. Na maior
parte dos casos, 180 mg de tiossulfato de sddio pentahidratado neutraliza 1 000 mL de agua
contendo até 50 mg de cloro. Para biocidas que contenham prata ou cobre pode ser
utilizado o agente quelante EDTA numa concentragdo de 10 mg/L. Nesta concentragdo o
EDTA pode ser menos eficaz ou até ineficaz em agua dura. Podera ser adicionado tioglicolato
de sddio para neutralizacdo de iGes de cobre e de prata, mas existem evidéncias de que este
pode ter efeito inibidor nas bactérias presentes na amostra.

Devera ser garantido que que o agente neutralizante ndo se perde quando a colheita é feita
por imersao do recipiente. Alternativamente podera ser utilizado um recipiente de colheita
estéril e posteriormente proceder-se a transferéncia da amostra para o recipiente que
contém o neutralizante.

Apos a colheita a amostra deverd ser agitada de forma a garantir que o agente neutralizante
fica bem misturado com a 4gua.

A analise devera ser iniciada assim que possivel apds a rececdao da amostra no laboratdrio,
preferencialmente no dia da colheita, em particular em amostras que contenham biocidas.
Em circunstancias excecionais é recomendado que o intervalo entre a colheita da amostra e
a sua concentracao seja de 2 dias, e ndo exceda os 5 dias. O tempo maximo entre a colheita
da amostra e a cultura do concentrado é de 14 dias, se armazenada ao abrigo da luz e a
(5 + 3) °C.
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8.8.9 COLHEITA DE ROTINA PARA MONITORIZACAO DE LEGIONELLA

8.8.9.1 Sistemas de agua quente e fria

As amostras devem ser representativas de cada sistema. Devem ser colhidas nos pontos
terminais da rede e em pontos sentinela intermédios. O numero e localizagdo destes pontos
deve ser objeto de uma avaliacdo de risco. A selecdo dos locais de colheita depende do
objetivo da colheita (monitorizagdo de rotina ou para investigacdo de um surto).

Tabela 2. Pontos sentinela

Sistema Locais de colheita

Sistema de agua fria Tanque de armazenamento. Saida mais afastada do tanque
de armazenamento. Outras saidas em zonas consideradas
como representando risco particular, por ex. hospitais.

Sistema de agua quente Saida da caldeira ou torneira mais préoxima. Agua de retorno
na torneira mais proxima. Base da caldeira onde existam
valvulas de drenagem. Saida mais afastada da caldeira.
Outros pontos em dreas que apresentem um risco particular,
por ex. hospitais.

Efetuar as colheitas de acordo com os PROTOCOLOS A e B seguintes.
8.8.9.2 Tanques e cisternas

Em cada tanque devera ser colhido 1 L de amostra no local mais afastado possivel da valvula
de flutuacdo onde a agua entra no sistema, de preferéncia a partir do fundo do tanque e se
possivel incluindo os detritos nele existentes. Medir a temperatura e o cloro residual livre.

8.8.9.3 Torneiras

Colher as amostras antes de deixar correr a 4gua. As amostras obtidas depois de deixar
correr a agua podem ser uteis para determinar a carga de bactérias heterotrdficas no
sistema comparativamente as torneiras individuais.

8.8.9.4 Chuveiros

A maior parte da colonizacdo destes locais ocorre na regido da torneira, valvulas de mistura,
tubos flexiveis e cabecas dos chuveiros. Estes dispositivos devem ser desmontados e
efetuada a colheita das amostras de 4gua e de biofilme.

Para minimizar a formacdo de aerossodis, e garantir que é colhida a maior quantidade
possivel de dgua, poderd ser utilizado um saco de plastico novo, o qual devera ser preso a
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volta do chuveiro. Um canto do saco devera entdo ser cortado com uma tesoura pré
esterilizada ou desinfetada com etanol 70%. O canto cortado devera ser colocado junto da
abertura do recipiente de colheita.

8.8.9.5 Piscinas e Spas

As amostras devem ser colhidas junto do rebordo interno, no ponto mais afastado da
entrada de agua na piscina.

Efetuar as colheitas de acordo com o PROTOCOLO C.

8.8.9.6 Torres de arrefecimento, condensadores evaporativos e outros equipamentos de
refrigeracao

A bactéria Legionella desenvolve-se na parte mais quente do sistema, usualmente localizada
na zona do refrigerador ou outro equipamento similar utilizado para arrefecer a agua.
Idealmente devera ser criado um ponto de colheita na dgua de retorno a torre de
arrefecimento, localizado préximo da fonte de calor. Caso este local ndo esteja disponivel,
devera ser colhida uma amostra da 4gua do tanque, num local o mais afastado possivel da
entrada de dgua nova. Alternativamente, pode ser utilizada a valvula de descarga. Se ocorrer
uma acumulacdo elevada de sedimentos e aconselhdvel que estes sejam também
recolhidos.

As amostras devem ser colhidas num momento adequado relativamente a adicdo de
biocidas, de forma a garantir que a recuperacdo da bactéria seja maximizada, tendo também
em consideracdo que os valores mais elevados de Legionella ocorrem na agua de circulacao,
imediatamente apds as bombas terem sido ligadas.

Efetuar as colheitas de acordo com o PROTOCOLO D.

Figura 18 — Torres de Arrefecimento com tanques de condensados
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Figura 19 — Tabuleiros de condensados de sistemas de ar condicionado.

8.8.9.7 Biofilme

As amostras de biofilme podem ser colhidas com zaragatoas estéreis ou outros dispositivos
que contenham uma extremidade absorvente (ex. esponjas). A zaragatoa devera ser
previamente humedecida com agua estéril ou diluente. Se a superficie a examinar nao se
encontrar humida, nao se devera efetuar a colheita uma vez que a bactéria é aquatica e nao
sobrevive sem dgua. A superficie a amostrar deverd ser raspada uniformemente fazendo
rodar a zaragatoa para que seja utilizada toda a superficie da mesma (figura 20).

1. Raspar a superficie diagonalmente de um lado ao outro.
2. Continuar a raspar até cobrir toda a superficie.
3. Raspar de novo na dire¢do oposta.

4. Continuar a raspar até cobrir toda a superficie.

Figura 20 - Colheita com zaragatoa.

A zaragatoa deverd entao ser transferida para o tubo de transporte até ao laboratério, o
qual devera conter agua estéril ou solugdo diluente.

Nas colheitas em cisternas ou tanques, o biofilme devera ser colhido a partir da superficie
interfacial entre a dgua e a atmosfera, ou apds abaixamento do nivel da agua na zona logo
abaixo da linha de dgua, uma vez que o desenvolvimento de mdaximo do biofilme
normalmente ocorre nesta faixa estreita. De forma a facilitar a quantificacdo da Legionella,
devera ser utilizado um modelo de delimitacao de superficie estéril para que seja colhida
amostra numa area conhecida.

Figura 21 - Colheita com zaragatoa utilizando delimitador de superficie.
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O biofilme também pode ser colhido na superficie interior de tubagens e chuveiros
recorrendo a uma zaragatoa. Em alguns casos podera surgir a necessidade de desmontar
partes do sistema de forma a permitir a realizacdo da colheita.

8.8.10 AMOSTRAS PARA INVESTIGACAO DE SURTOS

Em caso de surto, a informacdo epidemioldgica disponivel no momento determina os locais
onde realizar as colheitas. Dependendo da natureza e dimensdo do surto, a investigacdo
pode centrar-se e envolver um unico local ou varios numa determinada regido. Devem ser
identificadas todas as fontes potenciais de contaminagao e efetuada a colheita de amostras
nesses locais. Durante um processo de investigacdo de um surto, todo o pessoal que realize
colheitas estard potencialmente exposto a aerossois infeciosos. Devem ser adotadas
medidas de prevencdo durante os procedimentos de colheita de forma a minimizar a
producdo e exposicdo a aerossodis. Todas as pessoas que apresentem maior risco de
desenvolver infecdo ndo devem ser envolvidas em colheitas associadas a investigacdo de
surtos. Em algumas situacdes podera existir a necessidade suplementar de utilizacdo de
protecdo respiratoria com isolamento total.

8.8.11 INFORMAGCAO ADICIONAL
Informacdes adicionais devem ser reunidas para ajudar a interpretar os resultados. No
minimo, a seguinte informacdo devera ser incluida no formuldrio que acompanha a amostra:
= Local e ponto de colheita;
= |dentificacdo da amostra, data e hora;
= QObjetivo da colheita;
= Temperatura da dgua;
= Biocida utilizado;
= Momento da dosagem do biocida relativamente a colheita;
= Concentragao de biocida no momento da colheita;
= Quaisquer outros fatores de risco com relevancia;
= Risco elevado devido a presencga de nutrientes;
= Qcorréncias relacionadas com o local.

Durante a colheita todos os detalhes podem ajudar na implementacdo de possiveis medidas
corretivas devendo ser registados. Por exemplo, alteracbes na temperatura nos circuitos de
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agua, presenca de sedimentos de ferro ou lamas, condicdo do arejador e das torneiras,

ocorréncia de corrosao ou incrustacdes e presenca de acessorios de plastico e de borracha.

8.8.12 TRANSPORTE E ARMAZENAMENTO

Todas as amostras devem ser transportadas para o laboratério ao abrigo da luz, isoladas e
protegidas contra temperaturas extremas. A analise deve comecar o mais rapidamente
possivel, de preferéncia no mesmo dia. Se a andlise for adiada, as amostras devem ser
armazenadas de forma a que os procedimentos de concentracdo e de incubacdo sejam
iniciados dentro de 48 horas apds a colheita, de acordo com a norma ISO 11731. As amostras
devem ser transportadas e armazenadas a menos de 18 °C, mas ndo inferior a 6 °C. O
armazenamento da amostra num frigorifico a temperaturas abaixo de 6 °C pode reduzir a
subsequente recuperacao de bactérias Legionella uma vez que as bactérias podem ser
induzidas em um estado ndo cultivavel. Embora Legionella ndo se multipliqgue de forma
significativa durante este periodo, o organismo pode ser adversamente afetado pela
presenca de biocidas remanescentes na amostra. Se os biocidas sdo suscetiveis de estar
presentes na amostra e ndo poderem ser neutralizados antes do armazenamento, esta
informacdo devera ser registada, e os tempos de transporte e de armazenamento mantidos
num minimo.

Em inquéritos epidemioldgicos a amostra deverd ser guardada até 12 meses.

8.8.13 PROTOCOLOS DE COLHEITA

8.8.13.1 PROTOCOLO A — Colheita de amostras de agua destinada ao consumo humano

A metodologia deve ser igual a descrita para as amostras de consumo humano colhidas em
torneiras com o objetivo 3 da Norma ISO 19458.

1. Antes de deixar correr e sem desinfetar a torneira, abrir o recipiente tendo o cuidado
de ndo tocar no gargalo e no interior da tampa;

2. Manter a tampa virada para baixo sem a pousar (se necessario, pousar a tampa em
local limpo virada para cima);

3. Colher cerca de 1 000 mL de 4gua;
4. Fechar o recipiente;

5. Efetuar a determinacdo do desinfetante residual e a temperatura da dgua.

Se o local de colheita for misto (agua quente e fria) os passos 1 a 5 devem ser repetidos,
comecando pela agua quente seguida da fria.
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8.8.13.2 PROTOCOLO B — Colheita em sistemas sujeitos a medidas de controlo ou
intervencdo incluindo biofilme

Em locais especificos (ex. torneiras, mangueiras e chuveiros), adicionalmente pode ser
colhida uma amostra de biofilme.

1. Abrir o recipiente tendo o cuidado de ndo tocar no gargalo e no interior da tampa;

2. Manter a tampa virada para baixo sem a pousar (se necessario, pousar a tampa em
local limpo virada para cima);

3. Colher cerca de 1 000 mL de agua;
4. Fechar o recipiente;

5. Fechar a torneira e raspar com uma zaragatoa estéril o interior do local por onde sai
a agua;

6. Abrir de novo o recipiente e inserir no seu interior a zaragatoa, tendo o cuidado de
ndo introduzir no mesmo a extremidade da zaragatoa que esteve em contacto com
as maos;

7. Fechar o recipiente;

8. Efetuar a determinacdo do desinfetante residual e a temperatura da agua.

8.8.13.3 PROTOCOLO C — Colheitas em Piscinas/Jacuzzis

1. Desinfetar as maos e antebrago com dlcool etilico a 70% ou utilizar luvas esterilizadas
e de cano alto;

2. Selecionar um local do tanque numa zona afastada da entrada de agua;

3. Abrir o recipiente junto a agua tendo o cuidado de n3do tocar no gargalo ou no
interior da tampa;

4. Manter a tampa virada para baixo sem a pousar (se necessdario, pousar a tampa em
local limpo virada para cima);

5. Mergulhar o recipiente com uma inclina¢do de cerca de 45° (boca virada para cima)
até cerca de 30 cm, endireitd-lo e deixar entrar a d4gua até encher. Para colheitas a
superficie encher o recipiente fazendo movimentos circulares lentos, mantendo-o
virado para a frente. Ndo enxaguar e ndo encher completamente;

6. Retirar o recipiente da agua e fecha-lo de imediato;

7. Efetuar a determinacdo do desinfetante residual e a temperatura da agua.
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8.8.13.4 PROTOCOLO D — Colheitas em torres de arrefecimento

1. Abrir o recipiente tendo o cuidado de ndo tocar no gargalo e no interior da tampa;

2. Manter a tampa virada para baixo sem a pousar (se necessario, pousar a tampa em
local limpo virada para cima);

3. Sem fazer purga colher 1 000 mL;
4. Fechar o frasco;

5. Efetuar a determinacao do desinfetante residual e a temperatura da dgua.

9 ENSAIOS DE CAMPO

Alguns parametros, por imposi¢des normativas normalmente associadas aos prazos de
conservagdo/transporte da amostra, devem ser determinados no local. Sdo exemplos o cloro
residual livre, o oxigénio dissolvido, o pH e a temperatura. Parametros como o acido
isocianurico, a condutividade e a turvacao, dada a evolucdo de aparelhos portateis, também
poderdo ser determinados no local.

A garantia da qualidade dos resultados ou mesmo a acreditacdo destes parametros poderd
ser obtida pela adoc¢do de alguns procedimentos. Recomenda-se que, no minimo, antes de
irem para o campo, os equipamentos sejam sujeitos a um padrdo de verificacao, que devera
ser repetido apds os ensaios efetuados. De modo a garantir que o equipamento mantem um
bom desempenho.

Relativamente ao pH, ressalva-se que em algumas matrizes é possivel prolongar o tempo de
conservagdo das amostras, permitindo a sua analise no laboratoério. Neste tipo de situagdes
serda sempre necessario que exista um estudo comprovativo da Vviabilidade do
prolongamento da conservacao.

Neste capitulo sdo definidas algumas linhas orientadoras para a determinagdo dos referidos
parametros com o respetivo controlo de qualidade associado cujos critérios de aceitacdo
quando convertidos em incerteza-padrao, deverdao ser coerentes com a incerteza da
metodologia usada pelo Laboratdrio para um mesmo nivel de confianga (1 sigma ou 2 sigma
€ a comparac¢do mais habitual).

9.1 CLORO LIVRE E TOTAL

A determinacdo do cloro no local de colheita é feita com recurso a fotdmetros portateis.
Estes equipamentos possuem uma calibracdo analitica de fabrica produzida com o reagente
associado.

- —

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017 Pagina 69 de 133



GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS
//

Os equipamentos requerem uma verificacdo regular de medicdo com recurso a padrdes

adequados a gama de trabalho ou por comparacdo simultanea de resultados com outro
método de ensaio.

O limite de quantificacdo (LQ) deve ser testado experimentalmente.

A garantia da qualidade dos resultados, bem como a avaliagdo da precisao e da exatiddo do
método, deverdo ser obtidas pela implementacdo do controlo de qualidade.

9.1.1 CONTROLO DE QUALIDADE RECOMENDADO

= Um branco de reagente no inicio da sessdo de trabalho;
= Um padrdo préximo do LQ por sessao de trabalho;

= Um padrdo de concentracdo semelhante a concentracao esperada para as amostras
no inicio da sessdo de trabalho;

= Um padrdo SOS sempre que existam amostras na sessdo de trabalho com valores de
cloro muito superiores aos padrdes de rotina, com concentragdo que enquadre esses
valores;

= Um duplicado por sessao de trabalho;
= Um MRC (se existir) com periodicidade adequada a rotina laboratorial;
= Participacdao em EIL de campo.

Os padroes utilizados podem ser de hipoclorito de sédio. Estes padrdes além de instaveis
geralmente exigem a determinacdo prévia da concentracdao solucdo “mae” para a sua
preparacao por um outro método.

Padrdes de permanganato de potdassio sdo geralmente mais estaveis e faceis de preparar
embora com tendéncia a produzir resultados por defeito que se agravam a medida que
aumenta a concentragao.

Os padrdes em gel, quando existentes, sdo normalmente mais prdaticos de usar e mais
estaveis.

9.1.2 MANUSEAMENTO DO EQUIPAMENTO

Recomendacdes Uteis:

= Antes de se efetuarem medicdes as cuvetes devem ser bem limpas por fora com
papel adsorvente e macio;

= Lavar bem as cuvetes com agua destilada apds a sua utilizacdo;
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= N3o deixar as cuvetes com reagentes apds a leitura, porque mancham o interior e

sdo dificeis de remover, interferindo posteriormente nas leituras seguintes;

= Atencdo ao doseamento insuficiente de reagente por obstrucdo no caso de uso de
dispensadores, pois estes requerem uma desmontagem e limpeza regulares, seguidas
de uma secagem eficiente para evitar a obstrucdo do bocal de saida de reagente;

= N3o usar cuvetes com vidro riscado, com manchas e/ou com bolhas de ar no interior
aquando da leitura das amostras, porque interferem na leitura ética;

= As cuvetes devem ser regularmente descontaminadas por enxaguamento com acido
nitrico concentrado seguido de agua desionizada.

9.2 CONDUTIVIDADE

A condutividade de uma amostra pode ser determinada no local com recurso a um
condutivimetro portatil.

Estes equipamentos requerem normalmente um ajuste periédico da constante da célula
com recurso a um padrdo definido pelo fabricante. O critério de aceitacdo é normalmente
indicado pelo fabricante.

O limite de quantificacdo (LQ) deve ser testado experimentalmente

9.2.1 CONTROLO DE QUALIDADE RECOMENDADO

= Um branco de reagente no inicio da sessdo de trabalho;
= Um padrdo proximo do LQ por sessdo de trabalho;

= Um padrdo de concentracdo semelhante a concentracdo esperada para as amostras
no inicio da sessdo de trabalho;

= Um padrao SOS sempre que existam amostras na sessao de trabalho com valores de
cloro muito superiores aos padrdes de rotina, com concentragdo que enquadre esses
valores;

= Um duplicado por sessdo de trabalho;
= Um MRC (se existir) com periodicidade adequada a rotina laboratorial;

= Participagao em EIL de campo.

Os padrdes utilizados podem ser de cloreto de sédio ou cloreto de potassio. Estes padrdes

sdo geralmente estaveis e faceis de preparar.
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O controlo metrolégico associado a estes equipamentos resume-se a calibracdao da sonda de

temperatura.

9.2.2 MANUSEAMENTO DO EQUIPAMENTO

Recomendacdes Uteis:

= Amostras a baixas temperaturas tém maior dificuldade em estabilizar e é preciso
esperar mais tempo antes de registar a leitura;

= Ter atencdo em remover qualquer bolha de ar que se forme junto da sonda.

9.3 OXIGENIO DISSOLVIDO

O oxigénio dissolvido deve ser medido preferencialmente no local por forma a evitar
guaisquer arejamentos da amostra, usando o método de sifonagem.

Existem atualmente no mercado dois tipos de equipamentos de medi¢do. Um usa elétrodo
Otico e o outro usa elétrodo eletroquimico. Estes equipamentos permitem efetuar uma
verificagao analitica.

9.3.1 CONTROLO DE QUALIDADE RECOMENDADO

= Definir o ponto 100% de oxigénio dissolvido mergulhando a sonda num recipiente
contendo uma esponja que deve estar saturada de agua ultrapura, garantindo um
ambiente de ar saturado de dgua por sessdo de trabalho;

= Definir o ponto 0% de oxigénio dissolvido usando uma solucdo de sulfito de sddio por
sessdo de trabalho;

= Um duplicado por sessao de trabalho;

= Participacdao em EIL de campo.

9.3.2 MANUSEAMENTO DE EQUIPAMENTO COM ELETRODO DE MEMBRANA

Recomendacdes Uteis:

= Substituir a membrana com a periodicidade recomendada pelo fabricante; Ao colocar
a membrana certificar que esta fica bem esticada, sem marcas ou imperfeicGes
visiveis e sem bolhas de ar no interior;
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= Efetuar uma inspecdo visual antes de efetuar medicGes para que seja garantido o

bom estado da membrana e a auséncia de bolhas de ar no interior;
= Nas medic¢Ges realizadas em frasco deve-se rodar lentamente a sonda;
= Ter atencdo em remover qualquer bolha de ar que se forme junto da sonda;

= Ter em atencdo a estabilidade da temperatura antes de ler o valor final da medicao.

9.3.3 MANUSEAMENTO DE EQUIPAMENTO COM ELETRODO OTICO

Recomendacdes Uteis:

= Ter em atencdo a estabilidade da temperatura antes de ler o valor final da medicao.

94 PH

O pH de uma amostra pode ser determinado no local com recurso a um potenciémetro
portatil.

Estes equipamentos requerem geralmente uma calibragao analitica periddica com recurso a
padrdes definidos pelo fabricante. A avaliacdo da calibracdo é feita pela analise do pH de
assimetria e do declive. O critério de aceitagdao é normalmente o indicado pelo fabricante.

O controlo metroldgico associado a estes equipamentos apenas inclui a calibracdo da sonda
de temperatura.

9.4.1 CONTROLO DE QUALIDADE RECOMENDADO
= Uma solucdo tampao de pH inferior aos valores de pH esperados para as amostras no
inicio da sessdo de trabalho;

= Uma solucdo tampdo de pH superior aos valores de pH esperados para as amostras
no inicio da sessao de trabalho;

= Um duplicado por sessao de trabalho;
= Um MRC (se existir) com periodicidade adequada a rotina laboratorial;

= Participacdao em EIL de campo.

Nota: os padrdes de verificacdo devem ser analisados no local.

As solucbes tampdo utilizadas podem ser comerciais ou preparados no laboratério e na
calibracdo analitica devem ser de origem diferente das utilizadas no controlo de qualidade.
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9.4.2 MANUSEAMENTO DO EQUIPAMENTO

Recomendac0es Uteis:

= Verificar o enchimento de eletrélito na sonda e no reservatério de repouso (também
pode ser uma solucdo tampao de valor recomendado pelo fabricante);

= Ter atencdo em remover qualquer bolha de ar que se forme junto da sonda quando
estiver a efetuar medicdes;

= Atencdo ao tempo de estabilizacdo antes de efetuar a leitura da amostra (numa
solugdo tampado a leitura pode ser rapida, mas numa amostra nem sempre);

= Atencdo aos poros da sonda por onde passa o eletrdlito. A sua obstrucdo pode
impedir o fluxo de eletrélito e, consequentemente, dar origem a leituras erradas;

= Se a sonda for de enchimento, garantir que tem eletrdlito pelo menos 1cm acima do
nivel da amostra aquando da leitura. Desse modo a evita-se o refluxo da amostra
para o interior da sonda.

9.5 TURVACAO

A determinacdo da turvacdo no local de colheita é feita com recurso a turbidimetros
portateis. Estes equipamentos possuem uma calibracdo analitica de fabrica. Esta calibracdo
ndo permite a avaliacdo da adequabilidade das gamas de trabalho definidas ou da sua
linearidade pelo que se assume que essa avaliacao é feita pelo fabricante.

O limite de quantificacdo (LQ) deve ser testado experimentalmente.

A garantia da qualidade dos resultados bem como a avaliagdo da precisdo e da exatiddo do
método deverdo ser obtidas pela implementacdo do controlo de qualidade.

9.5.1 CONTROLO DE QUALIDADE RECOMENDADO

= Um padrdo proximo do LQ por sessdo de trabalho;

= Um padrao de formazina com turvagao semelhante a turvagdao esperada para as
amostras no inicio da sessdo de trabalho em alternativa podem-se utilizar padrdes de
gel que cubram a gama de trabalho);

= Um padrdo SOS sempre que existam amostras com valores de turvacdo superiores
aos do padrdo de rotina, com concentra¢dao que enquadre esses valores;

= Um duplicado por sessao de trabalho;
= Um MRC (se possivel);

= Participacdao em EIL.
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Os padrdoes em gel sdo uma alternativa pratica e vidvel a utilizacdo dos padrdes de
formazinha. Os seus valores de referéncia sdo determinados apds a calibracdo analitica por

valor mais provavel e que devem cobrir toda a gama de trabalho.

Os padrGes de formazina podem ser comerciais ou preparados em laboratério e na

calibracdo analitica devem ser de origem diferente dos utilizados no controlo de qualidade.

9.5.2 MANUSEAMENTO DO EQUIPAMENTO

Recomendacdes Uteis:

= Atencdo as cuvetes riscadas, com manchas ou com bolhas de ar no interior aquando
da leitura das amostras, porque que interferem na leitura ética;

= As cuvetes devem ser bem limpas por fora, com papel absorvente e macio, antes de
serem lidas no equipamento.

9.6 TEMPERATURA

A determinagdo da temperatura deve ser realizada no local de colheita, com termdémetro
calibrado nas gamas de temperatura usadas na rotina pelo Laboratério.

9.6.1 CONTROLO DE QUALIDADE RECOMENDADO

= Um duplicado por sessao de trabalho.

9.6.2 MANUSEAMENTO DO EQUIPAMENTO

Recomendacdes Uteis:

= Cuidado no manuseamento do termémetro para que ndo caia na massa de agua ou
se molhe durante a medicao. Certificar que a sonda do termdmetro tem uma area de
contacto com a amostra que seja adequada. Preferencialmente que seja pelo menos
metade. O ideal sera 3/4 da sonda (condicdo que deve ser comunicada ao laboratério
de metrologia para que este realize os ensaios nas mesmas condicdes);

= Garantir que a medicdo é efetuada de estabilidade;

= Aguardar o tempo necessario até que se obtenha equilibrio térmico entre o
termdmetro e a amostra antes de fazer a leitura do valor indicado.
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10 CONTROLO DA QUALIDADE

O presente capitulo tem como objetivo uniformizar os critérios de atuacdo em controlo da
gualidade para todos os laboratdrios que efetuem colheita de amostras.

A fiabilidade dos resultados e a sua adequada interpretacdo depende da correta execucao
dos procedimentos de colheita da amostra ensaiada.

Recomenda-se que o controlo de qualidade associado a colheita de amostras corresponda
aproximadamente a 2% das andlises realizadas (ensaios em branco, replicados e amostras
fortificadas).

E importante documentar todos os aspetos que influenciam o processo de colheita,
nomeadamente:

= Definir o material para realizar a colheita, o tipo de frascos, o volume de amostra a
colher no ponto de colheita, o método e prazo de conservacao das amostras;

= Definir os cuidados a ter para a colheita de cada parametro a analisar;
= Definir os requisitos de lavagem e descontaminacdo do material;

= Definir a frequéncia e o tipo de controlo de qualidade a efetuar por tipo de
parametros (brancos, amostras fortificadas, replicados);

= Demonstrar que as varias fases do processo de colheita sdo adequadamente
controladas e de acordo com o fim a que se destinam, de forma a garantir a
integridade das amostras durante o transporte desde a colheita até ao laboratodrio;

= (Quantificar e controlar as fontes de erro que surgem na colheita.

As amostras para efeitos de controlo de qualidade da massa de dgua devem ser colhidas em
condi¢cbes normais tendo em consideracdo marés, descargas de rios e efluentes, a estacao
do ano e condicBes climatéricas.

Na definicdo da frequéncia de colheita para controlo de qualidade, deve ser tido em
consideracdo a utilizacdo e o periodo de utilizacdo dessas massas de agua. Por exemplo, as
aguas balneares devem ter uma monitorizacdo mais frequente no periodo mais intenso de
utilizagao.

A analise estatistica dos dados deve ser feita de forma simples assumindo que as variaveis
sdo independentes, aleatdrias e apresentam uma distribuicdo normal.

A utilizacdo de replicados de amostra pode revelar pequenas diferencas entre amostras
dada a variacdo espaco temporal existente.

O numero de amostras a analisar deve ser avaliado de modo a obter um programa eficaz,
qguer na distribuicdo espacial de pontos a considerar, quer na frequéncia de colheita.
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10.1 CONTROLO DE QUALIDADE INTERNO (CQl)

Define-se como CQl as acdes de controlo de qualidade cuja implementacdao depende do
nivel de qualidade pretendido e dos meios do laboratadrio.

As técnicas de controlo de qualidade interno mais usuais sdo as seguintes:
= Brancos de Campo — Para monitorizar as fontes de contamina¢do da amostra;
= Replicados — Para controlar a precisdo da colheita;

= Amostra fortificada ou ensaios de recuperacdo — Para avaliar a exatidao do processo
de colheita, transporte e armazenamento.

10.1.1 PARAMETROS MICROBIOLOGICOS

No caso dos parametros microbioldgicos recomenda-se:

10.1.1.1 Teste de Esterilidade de Frascos de Colheita

O laboratdrio deve realizar o controlo de esterilidade dos frascos comprados e dos frascos
preparados no laboratério. Deve ser realizado um por lote de esterilizacdo.

O critério de aceitacdo recomendavel é a auséncia de microrganismos.

10.1.1.2 Teste do Teor de Tiossulfato em Frascos de Colheita

O Tiossulfato de Sédio, utilizado em frascos de colheita para aguas tratadas, é um agente de
inativacdo do desinfetante que neutraliza qualquer halogéneo residual e previne a
continuacdo da acdo bactericida durante o transporte da amostra.

O laboratério deve realizar um teste por lote de frascos adquiridos ou por lote de reagente
se preparado no laboratdrio.

A titulo de exemplo, para a realizacdo deste teste pode ser usado o método iodométrico
seguinte:

ly +2 5,05 2 I+ S,06>

Deve-se adicionar 10 mL de agua destilada no frasco de colheita e titular com solucdo de
iodo (0,05 mol/L), usando amido ou tiofeno como indicador.

Recomenda-se que o critério de aceitacao seja definido pelo laboratério com base na sua
rotina (critério inicial 20%).
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DETERMINACAO DO TiTULO DO I0DO

1. Pesam-se 1,581 1 g de tiossulfato de sédio que se transferem para um baldo de
1 000 ml e perfaz-se o volume com agua destilada;

2. Retira-se com uma pipeta 10 ml (a) da solugdo para um matraz e adicionam-se cerca
de 100 ml de agua destilada;

3. Adiciona-se cerca de 1 mililitro de indicador de cozimento de amido (pesar 0,42 0,6 g
de amido soluvel e dissolver para um volume final 100 ml, ferver durante alguns
minutos e deixar repousar durante 12 horas. Decantar e colocar 4 gotas de
clorofdormio para conservar. Guardar em ambiente refrigerado);

4. Titula-se a solugcdo com iodo até viragem para ligeira coloracdo azul e regista-se o
volume de titulante (b) gasto. Com base neste volume calcula-se o titulo do iodo
(titulante).

Nota: A afericdo do titulo deve ser efetuada sempre que sao feitos ensaios.

QUANTIFICACAO DO TIOSSULFATO DE SODIO NOS FRASCOS DE COLHEITA

1. Adiciona-se cerca de 50 ml dgua destilada aos frascos de 250 ml, cerca de 100 ml aos
frascos de 500 ml e cerca de 200 ml aos frascos de 1000 ml;

2. Colocam-se os frascos a agitar durante cerca de 30 min.;
3. Adiciona-se 1 ml de indicador;

4. Titula-se com uma solucdo de iodo de titulo conhecido (aproximadamente 0,01N) até
ligeira coloracdo azul;

5. O volume de titulante gasto deve ser anotado.

Nota: O Laboratdrio deverd definir o critério de aceitacdo do teor de tiossulfato de sédio

presente nos frascos de colheita de amostras.

10.1.1.3 Controlo de residuos inibidores

A toxicidade residual em recipientes de colheita podem ter origem no processo de lavagem
do material, ou da libertacdo de componentes ou aditivos do material de plastico e também
e também devido ao processo de esterilizagao.

O controlo de residuos inibidores deve ser realizado nos frascos de colheita e recomenda-se
gue seja um controlo por lote.

Recomenda-se que o critério de aceitacdo seja o de auséncia de substancias que evidenciem
a inibicdo do crescimento de microrganismos.
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10.1.1.4 Brancos

O modo de proceder encontra-se esquematizado na figura 22 e consiste no seguinte:

1. No laboratdrio transferir uma amostra de agua desionizada estéril, para dois frascos
de colheita (F1 e F2), destinados a analise microbiolégica;

2. Um dos frascos deve ser retido no laboratério para analise (F1=Branco de material);

3. O outro frasco (F2) deve ser transportado para o campo e, no local de colheita,
transferir toda a amostra para um terceiro frasco de colheita (F3);

A amostra deve ser manuseada como se de uma amostra real se tratasse (usar o mesmo tipo
de frascos de colheita, a mesma técnica de manuseamento, transporte, conservagdo e
armazenamento de amostras).

4. Transportar este até ao laboratdrio e analisar (F3=Branco de campo);

O critério de aceitagao recomenddvel é a auséncia de microrganismos.

Agua desionizada estéril
(no Laboratério)

Amostra F; AmostraF;
(retida no Laboratdrio) (transportar para o campo)

v

Manusear a Amostra para Fs
(no local da colheita)

J, |

AnaliseF; . AnaliseF;
(Branco de material) (Branco de campo)

Figura 22 - Analise de brancos — Microbiologia
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10.1.1.5 Replicados

Podera ser realizada para o parametro N2 Total Coldnias a 22 e 36 °C.

A frequéncia da realizagao de replicados devera ser definida internamente pelo Laboratoério
com base no tipo de matriz.

10.1.2 PARAMETROS Fisico-Quimicos

No caso dos parametros fisico-quimicos, recomenda-se:

10.1.2.1 Brancos

O branco de campo devera ser manipulado no local da colheita de forma a simular a colheita
de uma amostra, utilizando os mesmos meios e mesmas condi¢des de colheita. Podem ainda
efetuar-se brancos para controlo de vasilhame (branco retido no laboratério) e brancos de
transporte.

Agua Ultra-Pura

v

Branco
LA Branco 1 Branco 2

Branco de Colheita

y A vy
Retido no Retido na geleira Acompanha a recolha
Laboratorio (Fechado) Aberto ao pé da torneira

Figura 23 — Analise de Brancos — Fisico-Quimica

Uma amostra fica retida em laboratdrio e as outras duas seguem até ao ponto de colheita.
Destas ultimas uma é retida sem manuseamento e a outra é tratada segundo os
procedimentos de colheita estabelecidos para o ensaio.

Analisam-se as trés amostras na mesma sequéncia analitica.
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A comparacdo dos resultados do Branco do laboratdrio e do Branco 2 de Colheita identifica

erros associados ao processo de colheita, manipulacdo, transporte e armazenamento das
amostras.

A comparacdo dos resultados do Branco do laboratdrio e do Branco 1 de Colheita identifica
erros associados ao transporte a armazenamento das amostras.

A comparagao dos resultados do Branco 1 e 2 permite identificar erros associados a
contaminacgdes atribuiveis aos recipientes ou no processo de colheita e preservacao de
amostras.

A frequéncia de realizacdo de brancos devera ser definida internamente pelo Laboratorio
com base na frequéncia e volume dos parametros ensaiados, fatores ambientais, tipo de
matriz e por pardmetro/grupo de parametros e probabilidade de contaminagdes.

O ensaio em branco no controlo de qualidade de colheita ndo se justifica para parametros
com resultados sistematicamente inferiores ao LQ.

Recomenda-se que o resultado do ensaio seja inferior ao LQ estabelecido no método de
ensaio para esse parametro.

10.1.2.2 Replicados

A realizacdo de duplicados de colheita permitird controlar o processo de avaliacdo da
variabilidade da colheita.

A frequéncia de realizagdo de replicados de colheita devera ser definida internamente pelo
Laboratério com base no tipo de matriz, na frequéncia e volume dos parametros a ensaiar. O
ensaio em duplicado no controlo de qualidade da colheita ndo se justifica para parametros
com resultados sistematicamente abaixo do LQ.

O controlo de qualidade de duplicados sera efetuado na colheita para andlises fisico-
quimicas a parametros analisados no laboratério e aceites segundo os critérios do
laboratério.

Sdo realizadas réplicas de colheitas de amostras, no minimo de duas colheitas
independentes (Al e A2), que podem ser:

= Duplicados, quando realizadas pelo mesmo técnico;

= Paralelos, quando realizadas por técnicos distintos, de acordo com o seguinte

esquema:
Ponto de Amostragem
Al A2
Figura 24 — Analise de Replicados
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Esta técnica permite avaliar o erro aleatoério associado a todo o processo de amostragem
(inclui colheita, recipientes, conservagdo, armazenamento e analise).

O critério de aceitacdo deve ser definido pelo laboratério (exemplos: através de cartas de
aceitacdo, valor da incerteza do método majorada de 10%).

10.1.2.3 Amostras fortificadas (Spikes)

O uso de amostras fortificadas na colheita permite avaliar a estabilidade das amostras e das
condicdes de transporte.

Os ensaios de recuperac¢do no controlo de qualidade da amostragem justificam-se para os
parametros suscetiveis de sofrerem alteracdes ou perdas durante o processo de
amostragem (por exemplo, COV, metais vestigiais e nutrientes).

Poderdo também ser efetuados no laboratoério dividindo em duas partes a amostra/branco
reforcado, ficando uma parte no laboratério preservada nas condicdes do método de ensaio
e outra transportada para o local de colheita, onde é manipulada, sendo os resultados das
duas partes comparados.

Analisam-se as amostras na mesma sequéncia analitica

Amostra

Parte A Parte B
Amostra Retida Amostra Fortificada
no Laboratoério no Laboratoério

Parte b1 Parte b2
Amostra Fortificada Amostra Fortificada
Retida no Laboratério Procedimento Amostragem

Figura 25 — Andlise de Amostras Fortificadas

A comparagdo dos resultados da parte A com a parte bl permite identificar os erros
associados ao processo de colheita, manipulacdo, transporte e armazenamento das
amostras.

Esta técnica permite avaliar a estabilidade da amostra durante o transporte e seu
armazenamento.

-
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Permite identificar erros sistematicos do processo de amostragem tais como a contaminagdo

dos recipientes de colheita e erros devido a instabilidade e contaminagao da amostra,
incluindo perdas por volatilizacdo, absorcdo e fatores bioldgicos.

O critério de aceitacdo deve ser definido pelo laboratério (por exemplo através de cartas de
aceitagdo).

10.2 CONTROLO DE QUALIDADE EXTERNO (CQE)

Define-se como CQE as acdes de controlo de qualidade efetuadas pelo Laboratério, mas cuja
realizacdo depende de uma participagao exterior ao Laboratério.

Estas acoes tém como objetivo, sempre que aplicavel, avaliar o seu desempenho na colheita
de amostras através da participagao em ECI.

10.2.1 FONTES DE ERRO

As fontes de erro incluem:

= Contaminacdo de recipientes de colheita — causada pelo material e equipamento de
colheita, pela contaminagdo cruzada entre amostras, pela preservagao da amostra e
inapropriada conservagao e transporte das amostras;

= Contaminacdo das malas térmicas;

= |nstabilidade da amostra / analito — O tipo de recipientes de colheita usados pode
afetar a estabilidade das determinacdes entre a colheita e analise, devido a inerente
instabilidade da amostra e as condicOes de conservacao e transporte;

= Preservacdo Incorreta — A escolha dos recipientes da amostra e a sua integridade
afetam a determinacdo e a opgdo da preservacdo devera ser avaliada, segundo a ISO
5667-3;

= Colheita Incorreta — Os desvios ao procedimento de colheita podem ser uma fonte de
erro;

= Colheita a partir de massas de agua ndo homogéneas;

= Transporte da amostra. Para os parametros cuja técnica de preservagao das amostras
seja a refrigeracdo, devera ser efetuado um controlo da temperatura das amostras,
de forma a evidenciar que estas chegam ao laboratério a uma temperatura nao
superior a colheita.

- —
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11 PRESERVAGAO E TRANSPORTE DE AMOSTRAS

Orientagdes Gerais

No presente capitulo todos os termos e definicdes referidos se encontram de acordo com a
norma ISO 5667-3- “Water Quality Sampling-Preservation and Handling of Water Samples”,
designadamente no que concerne a Integridade, Preservacdao, Tempo de armazenamento de
amostra. Estd excluido do seu ambito, amostras para determinacdo de parametros
ecotoxicoldgicos, ensaios bioldgicos e ensaios passivos, conforme especificados na norma
ISO 5667-23, bem como ensaios microbioldgicos conforme especificados na norma 1SO
19459. O presente capitulo destina-se sobretudo a definicdo de procedimentos adequados
de conservagao, transporte e armazenamento de amostra pontuais ou compostas que nao
possam ser analisadas no local de colheita e aplica-se a amostras de agua de diferentes
matrizes para diversos parametros. Poderdo para algumas situagdes existirem
procedimentos diferentes para a conservacdo de uma dada amostra/parametros. Nestes
casos considera-se que onde existe uma norma de referéncia internacional para a realizacdo
de um dado ensaio, os procedimentos ai indicados devem ser aplicados. Contudo os
procedimentos descritos na ISO 5667-11 podem ser uma alternativa. Sempre que nao
estejam definidos no referencial normativo aplicavel ao ensaio, os procedimentos de
conservacdo ou que ndo exista outro referencial internacional aplicavel, os definidos no
presente capitulo podem ser considerados.

O processo de preservagao, transporte e armazenamento de uma amostra envolve diversas
fases. Durante este processo a responsabilidade pela amostra pode sofrer alteracdes. Assim,
todos os passos devem ser registados por forma a garantir a integridade e rastreabilidade
das amostras, respeitando o plano de colheitas tragado, o qual deve definir claramente a
cadeia de responsabilidades relativa a colheita. As varidveis que devem ser tidas em
consideracao sao as seguintes.

11.1 MATERIAL, EQUIPAMENTO DE COLHEITA E REAGENTES DE CONSERVACAO

11.1.1 MATERIAL E EQUIPAMENTO DE COLHEITA

A escolha de material/frascos de colheita é da maior importancia e deve ter em consideracdo o
previsto na ISO 5667-1, devendo este ser adequado para garantir a conservacao das propriedades
naturais da amostra e dos provéveis contaminantes/componentes da mesma. E importante ter em
consideragdao quer o material do frasco quer da tampa, sendo preferivel, sempre que possivel a
utilizacdo de material descartavel, em especial se for fornecido com um certificado de
descontaminacdo/limpeza por parte do fabricante. Material com estas caracteristicas ndo necessita
de ser lavado antes de ser utilizado. Existem diversos tipos materiais disponiveis
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Tabela 3 - Resumo dos diferentes tipos de material
SIGLA MATERIAL
FEP Perfluoroetileno/propileno
PE Polietileno
PE-HD Polietilieno de alta densidade
PET Polietilienotereftalato
PFA Perfluroalquiloxi
PP Polipropileno
PTFE Polifluoroetileno
PVC Cloreto de polivinilo

11.1.2 REAGENTES DE CONSERVACAO

A preparacdo dos reagentes para conservacdo deve obedecer a um conjunto de regras bem
definidas de acordo com os requisitos da amostra e parametros a serem analisados, de uma
forma geral a preparagdo e controlo do reagentes para conservagao deve caracterizar-se
por:

Grau de pureza minimo Pré-analise;

= |dentificados com prazo de validade (“Shelf-Life”), data apds a qual devem ser
descartados;

= Testes de despiste periddicos aos reagentes de conservacdo, mediante a realizacdo
de ensaios em branco;

= Devem ser guardados em local seguro e limpo, separadamente do restante material e
outros equipamentos de colheita, para evitar contaminacdes e deterioracao;

» Acidos do tipo comercialmente disponiveis como “4cidos concentrados”;

= Agua com grau de pureza ISO 3696-grau 2.

Devem ser tidas em consideracdo as fichas de dados de seguranca (FDS) de cada reagente
por forma a evitar a ocorréncia de acidentes no seu manuseamento
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Tabela 4 — Reagentes de Conservagdo

Reagentes Sdlidos (RS)

Solucgoes (SL)

RS-1.Tiossulfato de sédio
pentahidratado > 99%

SL-1 Acetato zinco (10 g/l) (dissolver 10,0 g em 100 ml de agua.
Guardar a solucdo em frasco de polipropileno ou vidro pelo periodo
maximo de 1 ano)

RS-2.Acido Ascorbico > 99%

SL-2Acido Ortofosférico d(1,7 g/ml);w(H;P0O,) > 85%; ¢
(H3P0O,4)=15 mol/I

RS-3.Hidrdéxido Sddio > 99%

SL-3 Acido Cloridrico d(1,2 g/ml); w(HCl) > 36%; ¢ (HCI)=12,0 mol/I

RS-4.Tetraborato sddio
decahidratado > 99% (#)

SL-4 Acido Nitrico d(1,42 g/ml); w(HNO;) > 65%; c (HCI)=15,8 mol/I

RS-5-Hexametilenotetramina
(urotropina, hexamina) > 99%

SL-5 Acido Sulfurico d(1,82 g/ml); w(H,SO,) preparados de fresco.
Dissolver acido sulfarico concentrado (o 1,84 g/ml; w(H,S0O,) 98%)
na proporcdo 1+1, através da adicdo de acido concentrado a igual
porgdo de 4dgua (#3)

RS-6-lodeto Potassio > 99%

SL-6 Hidroxido Sodio

RS-7-lodo > 99%

SL-7 Solugdo de formaldeido (formalina); — (CH,0)= 37% a 40%
preparado de fresco (#2)

RS-8-Acetato Sddio > 99%

SL-8 EDTA >99% (dissolver 25 g de EDTA em 1 000 ml de agua.

RS-9-Etilenodiamina > 99%

SL-9 Etanol —=96%

SL-10 Solucdo alcalina de Lugol (100 g de iodeto de potassio, 50 g de
iodo e 250 g de acetato de sédio em 1000 ml de agua até pH 10.

SL-11 Solucdo acida de Lugol (100 g de iodeto de potdssio, 50 g de
iodo e 100 ml de acido acético glacial em 1 000 ml de dgua até pH 2.

SL-12-Soluc¢do neutralizada de formaldeido-solugao de formaldeido
neutralizada com tetraborato de sédio ou hexametilenotetramina. A
solucdo de formalina a 100 g/l d4 uma solugdo final de —= 3,7% a
4,0% (#2)

SL-13 Solucdo etanol (etanol, solucdo de formaldeido e Glicerol na
propor¢do em volume 100+2+1)

SL-14 Hipoclorito sédio
w (NaOCl) = 10% (dissolver 100g de NaOCl em 1 000 ml agua).

SL-15 lodeto potassio w KIO3 = ( 10% ) (dissolver 100 g de KIO; em
1 000 ml de agua).

SL-16 Acido metandico (acido férmico) —(CH,0,) > 98%

SL-17 Acido acético glacial w (CH,H.0,) > 99%

SL-18 Glicerol (glicerina) CsHs(OH);

Notas Risco/Seguranca

(#1) Carcinogénico, mutagénico.

(#2)-Vapores de formaldeido sdo tdxicos. Ndo deve acondicionar-se muitas amostras em pequenas

areas de trabalho.

(#3)- A reagdo do acido sulfurico com a agua é fortemente exotérmica.

-

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017

——

Pagina 86 de 133




GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS
//

11.2 COLHEITA DA AMOSTRA

Deve prever:

= A ldentificacdo da amostra com: data, hora, local, cdédigo, n? e descricdo da amostra,
informacdo de conservacdo, informacdes relativas a armazenamento da amostra,
entre outros dados relevantes de forma a serem Unicas.

= A filtracdo “in situ“- algumas amostras tém necessariamente de ser filtradas em
campo:

- Aguas subterraneas, para determinac¢do de metais dissolvidos;

- Aguas, para a determinagdo dos ensaios especificados no anexo | e Il. Caso ndo
haja especificagdes técnicas em contrdrio, devem ser utilizados filtros com
didmetro de poro entre 0,40 e 0,45 um;

- Caso a filtragcdo ”in situ” seja impossivel deve ser identificada e registada, no
relatdrio de ensaio a razdo para tal.

11.3 ENCHIMENTO DO RESERVATORIO

= O reservatorio/frasco deve ser completamente preenchido com a amostra, a menos
gue seja dada indicacdo diferente nos quadros em anexo | e ll;

= Se as amostras tiverem de ser congeladas os frascos ndo deve ser completamente
cheios, para evitar que os mesmos se quebrem devido a expansdo do gelo dentro do
reservatorio;

= Caso o reservatéorio ndao contenha nenhum conservante, o mesmo deve ser
previamente passado por dgua. Esta passagem prévia por dgua deve ser efetuada de
acordo com o indicado na I1SO 5667-14.

11.4 MANUSEAMENTO E CONSERVACAO DA AMOSTRA PARA ENSAIOS FiSICO-QUIMICOS

Amostras de aguas naturais, subterraneas ou residuais, pelas suas especiais caracteristicas,
podem sofrer significativas alteracbes entre o momento da colheita e da analise se ndo
forem adotados procedimentos de conservacdo adequados (tipo de material, conservacado
ao abrigo da luz, temperatura de transporte, agitacdo durante o transporte, entre outros
cuidados). A extensdo e velocidade das alteracGes, pode variar, ndo sé entre tipo de
amostras de agua, como dentro do mesmo tipo de dagua em funcdo de variagées sazonais.
Estas alteracGes ocorrem frequentemente em curtos espacos de tempo, motivo pelo qual é
vital que sejam adotadas medidas de conservacdo adequadas desde a preparacdo da
colheita e logo apds o final da mesma
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Existem diversos fatores que podem provocar alteracdes os quais se encontram

identificados na tabela seguinte:

Tabela 5 — Fatores que influenciam a conservacdo das amostras

Alteracao possivel Causa provavel
Teores de oxigénio dissolvido, didxido Devido a atividade de bactérias e algas
carbono, compostos de azoto e fésforo, e presentes na amostra
por vezes de silica-
Oxidacgao de certos compostos organicos, Devido a acdo Oxigénio dissolvido ou
Fe(ll) e sulfuretos atmosférico
Precipitacdo de certas substancias como Devido a alteracBes na temperatura e/ou pH

carbonato cdlcio, metais e compostos
metalicos, como o Al(OH)3 ou perdas para a
fase de vapor (oxigénio, cianetos e

mercurio)
Alteracao do pH, condutividade, e Absorcdo de diéxido de carbono a partir da
concentrac¢do ade diéxido de carbono atmosfera.
Lixiviagdo de compostos de amodnia e silica a
partir do material podem induzir alteragdes do
pH ou condutividade.
Alteragdes nos teores de metais dissolvidos Absorcao irreversivel ao material das paredes
ou coloidais ou de certos compostos do recipiente de colheita.
organicos
Polimerizacao de compostos ou Alteracdes nao controladas nas condicdes
despolimeriza¢do de outros compostos reacionais da amostra

11.5 MANUSEAMENTO E CONSERVAGCAO DA AMOSTRA PARA ENSAIOS BIOLOGICOS

O manuseamento da amostra para ensaios biolégicos prevé a possibilidade de adicionar
guimicos para efeitos de conservacdo (preservacdo dos teores de matéria da acdo de
oxidacdo quimica ou bioldgica) e fixacdo (protecdo da integridade das estruturas
morfoldgicas). A adicdo de conservantes é tdxica pelo que, para que a integridade dos
organismos que ndo possuem paredes celulares fortes ndo seja comprometida a entrada do
agente fixante deve ser rapida. A adicdo dos agentes fixantes deve obedecer aos seguintes
cuidados:

= Devem ser conhecidos os potenciais efeitos dos agentes fixantes/conservantes sob as
espécies a preservar;

= (Os agentes fixantes/conservantes a adicionar devem efetivamente prevenir a
degradacdo bioldgica da matéria organica durante o tempo de conservacao
estipulado;
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= QOs agentes fixantes/conservantes devem permitir a analise do analito bioldgico

(organismo especifico ou grupo taxondmico) durante o tempo de conservacdo da
amostra;

= |mportante: Recomenda-se a utilizacdo de solucdo alcalina de Lugol, nos casos em
gue se justifique, especialmente durante o verdo, altura em que se da a ocorréncia
de maior n? de silico-flagelados, substituindo a solucdo acida de Lugol, que pode
provocar perda de estrutura em organismos ou mesmo perda de organismos;

» Agua doce — 5ml de lugol alcalino para 1000ml de amostra;

» Agua salgada - 5ml de lugol 4cido para 1000ml de amostra.

11.6 MANUSEAMENTO E CONSERVACAO DA AMOSTRA PARA ENSAIOS RADIOLOGICOS

Para este tipo de colheitas é indispensavel a utilizagdo de equipamento de prote¢do adequado.

Aplicam-se de uma forma geral as mesmas regras definidas para os ensaios de fisico-
guimica, com as seguintes particularidades:

= O tempo de espera entre a colheita e a analise deve ser consistente com o tempo de
meia vida do radionuclideo;

= As condi¢des de colheita para adequada conservacao, sdao independentes do tempo
de meia-vida do radionuclideo, mas sdo idénticas as requeridas para o
correspondente isétopo mais estavel;

= O congelamento deste tipo de amostras pode ser considerado primariamente para
evitar o crescimento de algas ou a contaminacdo microbioldgicas das amostras, mas
ndo é um passo indispensavel para a realizacdo destes ensaios, que habitualmente
podem decorrer nas mesmas amostras que sdo analisadas para ensaios fisico-
guimicos ou bioldgicos.

11.7 TRANSPORTE DAS AMOSTRAS

O plano de amostragem deve contemplar, para que ndo sejam excedidos os tempos de
conservagdo previstos nas tabelas dos Anexos | e Il os seguintes requisitos a ter em
consideragao:

= O registo do tempo decorrido desde o inicio da colheita até a entrega e inicio dos
ensaios no laboratério.

= A temperatura durante o transporte de amostras que exceda as 8 horas deve ser de
(5 + 3) °C; Para periodos de transporte inferiores a 8 horas, a temperatura de
chegada ao laboratdrio deve ser igual ou inferior a temperatura original da amostra;
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= Para controlar a temperatura de transporte, devem ser instalados dispositivos

capazes de monitorizar a temperatura maxima do ar ambiente (sensores em
continuo ou termdmetros) ou entdo usar a primeira amostra recolhida para verificar
o cumprimento dos requisitos de temperatura aplicaveis a situacdo de transporte
inferior ou superior a 8 horas;

= Deve ser garantido o acondicionamento dos recipientes durante o transporte de
forma que ndo haja perdas, contaminacdo ou violacdo das amostras, sobretudo se
estes tiverem de ser expedidos para laboratérios de terceira parte, ou se se tratar de
amostras acondicionadas em material de vidro;

= As amostras recolhidas para efeitos de inspecdo ou de avaliagdo da conformidade
legal devem ser seladas de forma a garantir o cumprimento das regras impostas pelas
entidades reguladoras envolvidas no transporte/processamento da amostra.

11.8 RECECAO E ARMAZENAMENTO DE AMOSTRAS

E fundamental, por parte do laboratério que recebe as amostras, a adog¢do de
procedimentos que permitam assegurar a rastreabilidade da amostra recolhida em relagdo a
gue esta a ser recebida (verificacdo por exemplo dos n2 amostra, dados de conservacgao),
especialmente se for necessario garantir uma cadeia de responsabilidade para efeitos de
inspecao.

12 (SUB) CONTRATACAO

A subcontratacdo de colheita de amostras, incluindo os ensaios associados a colheita,
adquire um papel importante na realidade dos laboratérios portugueses. Desta forma,
torna-se necessario estabelecer um conjunto de orientagdes que permitam uniformizar, por
um lado, a informacdo a solicitar ao(s) laboratério(s) subcontratado(s), por outro, a
documentacdo que estes, terdo que disponibilizar de uma forma completa, objetiva e
atualizada.

O recurso a outro laboratdrio para a realizagdo de ensaios pode ter diferentes causas, como
sejam: o laboratdrio ndo executa o ensaio que lhe foi solicitado, avaria de equipamento,
sobrecarga de trabalho, etc. Em qualquer destas situacdes, considera-se o laboratdrio
responsavel, perante o cliente, pelo trabalho efetuado pelo subcontratado, nomeadamente
pelo cumprimento de prazos, uso de métodos acordados ou cumprimento de (outros)
requisitos contratuais.

Nos casos em que a subcontratacdo ndo estd prevista no contrato inicial com o cliente,
sugere-se que esta informacdo seja dada ao cliente por escrito, para obtencao da respetiva
concordancia.
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A subcontratagao da colheita de amostras e ensaios devera ser refletida nos relatérios de

ensaio, assinalando-se as determinagdes subcontratadas e se o (sub)contratadoé ou nao
acreditado.

12.1 SUBCONTRATACAO DE ENSAIOS

Solicitar ao(s) laboratoério(s) responsaveis pela realizacdo dos ensaios a versdao em vigor no
laboratério dos procedimentos escritos de colheita, de conservacdo, de transporte e de
entrega das amostras no laboratério.

Sugere-se que todo o material utilizado na colheita das amostras (frascos de colheita,
acumuladores de frio e malas térmicas) seja fornecido pelo(s) laboratdrio(s)
subcontratado(s).

A informacao a fornecer pelo(s) laboratério(s) subcontratados devera contemplar:

= Processo de colheita de amostras em funcdo do tipo de amostra e respetiva matriz,
deverdo ser seguidas as regras definidas na bibliografia de referéncia;

= Descricdo do tipo de frascos a utilizar (material e volume do frasco) para cada
parametro ou grupo de parametros;

= Modo de enchimento do frasco de colheita, como exemplo: encher frasco até ao
cimo, passar pela dgua a amostrar, encher o frasco até % do seu volume, etc.;

= Preservagdo a efetuar para cada parametro ou grupo de parametros, com informagao
acerca do local onde a mesma se pode realizar (local de colheita ou laboratério), de
acordo com a metodologia a usar posteriormente nos ensaios;

= Cuidados a ter no procedimento de colheita, por forma a evitar a contaminacao das
amostras;

= CondicOes de transporte para cada parametro ou grupo de parametros.

No caso dos frascos utilizados na colheita serem preparados pelo laboratério, ofs)
laboratério(s) subcontratados, devem disponibilizar informacdo acerca da lavagem e
preparacao dos mesmos.

Os frascos devem ser fornecidos com as respetivas etiquetas, de modo a garantir uma
correta identificacdo das amostras.

7

O laboratério deverd verificar se esta identificacdo é resistente a agua, secagem e

congelacdo sem que se possam destacar ou se possam tornar ilegiveis até a chegada ao(s)
laboratério(s) de subcontratacao.

No caso de haver necessidade de proceder a preservacao das amostras no local de colheita,
o(s) laboratdrio(s) subcontratado(s) devem indicar os reagentes de preservacdo a utilizar.
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Os reagentes necessarios deverdo ser os adequados para a preservacao de amostras e

deverdo ser preparados de acordo com as condigdes definidas individualmente para cada
parametro.

Todos os reagentes deverao ser de pureza comprovada e deverdao ser respeitadas as
respetivas validades.

Periodicamente deverdao ser comprovados se os reagentes se mantém estdveis e se nao
existe contaminacdo (branco de campo).

Os recipientes que ja contenham o reagente de preservacdao deverdao estar devidamente
identificados/etiquetados.

Os frascos utilizados na colheita das amostras deverdo estar devidamente fechados de forma
a assegurar que nao existam perdas ou deterioracdo da amostra, e acondicionados em malas
térmicas, protegendo-os de uma contaminacado externa, e de uma possivel quebra.

Durante o transporte as amostras devem ser mantidas a temperatura especificada para o
parametro em causa.

No caso dos ensaios, em que os métodos de preservacdo utilizados impdem que as amostras
cheguem ao laboratério com uma temperatura inferior ou igual a temperatura da colheita
da amostra, o transporte deverd ser realizado, idealmente a temperatura de 5+32C. A
medicdo da temperatura serd realizada no local de colheita, no laboratério, na altura do
envio das amostras para os laboratdrios subcontratados, num frasco referenciado, que
acompanhou todo o transporte e armazenamento das amostras, e a chegada aos
laboratdrios subcontratado, neste mesmo frasco.

Podera haver situacdes em que as amostras nao sdao armazenadas no frigorifico. Neste caso,
a temperatura de chegada ao laboratdrio (sub)contratadodevera ser menor ou igual a
temperatura registada no laboratério, quando foi enviada.

Aquando da recec¢do das amostras o Laboratdrio deverd verificar se as condicGes de
transporte e preservacgdo foram as adequadas e cumpridas.

12.2 PRAZO MAXIMO - ENTREGA DAS AMOSTRAS NO LABORATORIO
(SUB)CONTRATADOPARA CADA PARAMETRO OU GRUPO DE PARAMETROS.

Procedimentos de refrigeracdo e arrefecimento poderdo ser usados para aumentar o
periodo de conservacdo disponivel para o transporte e conservacdo das amostras. Quando
ocorre a necessidade de transportar a amostra, deverd ser considerado o seguinte:

= QO intervalo de tempo entre a colheita e o inicio do transporte;
= O tempo que dura o transporte;

= |nicio da analise no laboratario.
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A soma destes trés periodos é limitada ao periodo maximo de conservacdao definido pelo

laboratdrio/laboratério de subcontratagdo. Para os ensaios subcontratados deverdo seguir-
se as indicacOes dadas pelo laboratdrio subcontratado.

O laboratério devera estar ciente dos prazos maximos de conservacdo impostos pela
subcontratacdo, controlando do seu lado o envio das amostras face a data da colheita e
respetiva data prevista para o inicio do ensaio subcontratado. O laboratério devera informar
o laboratério (sub)contratadoda data, e nalguns casos da hora (por exemplo nas amostras
para a andlise de Raddo) de colheita das amostras.

O laboratorio (sub)contratante com o apoio do laboratdrio (sub)contratado devem definir as
condi¢cGes de rejeicdo de amostras entregues e um plano de controlo de qualidade para os
ensaios (sub)contratados, de acordo com o capitulo 10 do presente guia.

13 CALCULO DE INCERTEZAS

O principal objetivo dos resultados laboratoriais é dar suporte a decisdes. A fiabilidade
destas decisGes depende do conhecimento da incerteza dos resultados das medicdes. Se a
incerteza das medicdes é subestimada, por exemplo, porque ndo é tida em consideragdo a
incerteza da amostragem, pode haver um risco de tomada de decisdes erradas, com
eventuais consequéncias para a saude, ambiente e financeiras, entre outras.

A avaliacdo da aptiddo dos resultados de medicdo é também feita com base na estimativa da
sua incerteza. Por esta razdo, € essencial dispor de procedimentos eficazes para estimar as
incertezas provenientes de todas as partes do processo analitico. Estas devem incluir
incertezas decorrentes da colheita e da preparacao de amostras.

A obtencdo de um resultado analitico comeca com a colheita de amostra e termina com a
determinacdo analitica propriamente dita, figura 26. Pode-se definir muitas etapas
intermédias, tais como o transporte e conservacao de amostras, ou outras, dependendo do
processo analitico envolvido. Cada etapa do processo da origem a uma contribuicdo para a
incerteza de medi¢ao. O processo colheita de amostra e a subdivisdo da amostra com a
consequente preservacdao de acordo com o ensaio, sdo geralmente considerados como
passos da amostragem e sdo geralmente realizados antes da amostra entrar no laboratério.
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Fase do Processo Forma da amostra Descricéo do Passo do Processo
Amostragem Ponto de Amostragem Colheita de amostra pontual ou composta
r Amostra primaria » Homogeneizacéo ou diviséo de amostra
v Sub-amostra > Homogeneizagdo ou divisdo de amostra adicional
Preparago fisica da < |
amostra v
Amostra de laboratério > Preparacdo fisica da amostra
L Amostra teste »|  Selecdo da fracdo de amostra para tratamento quimico
v Fracdo teste »  Tratamento quimico com vista a determinagéo analitica
Anélise |
Solugdo de analise Determinag&o da concentracdo analitica

Figura 26 - Esquema de um processo analitico

13.1 ABORDAGENS NO CALCULO DA ESTIMATIVA DA INCERTEZA

Existem duas grandes abordagens para o calculo da estimativa da incerteza. Na abordagem
descrita como "empirica", "experimental”, ou "top-down', usa-se a replicacdo de todo o
procedimento de medi¢cdo de modo a obter uma estimativa direta da incerteza no resultado
final da medicdo. A segunda abordagem é descrita como abordagem com base em modelos,
ou 'bottom-up’, e tem como objetivo quantificar todas as fontes de incerteza
individualmente, e combinda-las. Estas abordagens ndo sdo mutuamente exclusivas. O
método empirico pode ser adaptado para estimar contribuicGes para a incerteza de um ou
mais efeitos ou classes de efeitos. Ambas as abordagens podem, com vantagem, ser usadas
em conjunto para estudar o mesmo sistema de medicao.

A abordagem adotada neste documento é essencialmente a abordagem empirica, que tem a
maior aplicabilidade num conjunto amplo de sistemas de medicdo e de aplicagdes. A
abordagem com base nos modelos é descrita para situacoes especificas. Uma combinacdo
destas abordagens pode ser utilizada para se obter estimativas de incerteza mais fiaveis e
com uma reducao de custos inerente a estes processos.
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13.2 FONTES DE INCERTEZA

Na perspetiva da abordagem empirica é possivel considerar quatro grandes fontes de

incerteza, nomeadamente, componentes da precisdo de andlise e da precisdo de colheita,

assim como, componentes relativas aos erros sistematicos de analise e de colheita. Destas

guatro componentes trés delas tém sido bem estudadas, no entanto, a componente dos

erros sistematicos de colheita tem mostrado maiores dificuldades no seu estudo em

resultado da dificuldade em se obter uma amostra de referéncia para a colheita.

Na tabela seguinte, listam-se algumas fontes de incerteza da colheita e dos passos de

preparacao de amostra.

Tabela 6 — Fontes de Incerteza relativas ao processo de colheita e de preparagdo de amostras

Colheita

Preparagao de amostra

« Heterogeneidade

« Efeitos da estratégia especifica de
colheita (exemplo: colheita aleatoria,
colheita estratificada, colheita

sistematica)

Efeitos do movimento do meio onde
se colhe a amostra (em particular
alteracdes de densidade ou de
tamanho de particulas)

Estado fisico da amostra (sélido,
liquido ou gasoso)

Efeitos da temperatura e pressdo
Efeitos do procedimento de colheita
de amostra (e.g. adsorcdo diferencial
no sistema de colheita)
Contaminagao

Transporte e preservacao da amostra

Efeitos de homogeneizacdo e/ou de
subdivisdo da amostra.

Secagem

Trituracdo/Moagem

Dissolugdo

Extracao

Contaminacao

Derivatizacao

Erros de diluicao

Concentragdo de amostra

Muitas vezes as fontes de incerteza sdo igualmente apresentadas num diagrama de causa-

efeito (espinha de peixe), figura 27.
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) Tamanho e forma Estabilidade da
Heterogeneidade das particulas amostra e do analito

Distribuicao \

Variacdo da densidade \ )

> Tipo de amostra
Variacéo de tamanhos \
>

Proporcional Humidade

»/ Dimenséo da Técnico

amostra
Aleatdria B Temperatura Tempo
/ Numero de Contaminaca /<
amostras /e—Contaminacéo
Estratificada / Tipo de vasilhame,
Estratégia de Equipamento de Manuseamento da Transporte e
amostragem colheita de amostra preservacao

amostras

Figura 27 - Diagrama Causa-efeito considerando os procedimentos de colheita

Uma andlise das fontes de incerteza pode ser um instrumento Util na identificacdo dos
passos do processo medicdo que mais contribuem para a incerteza global e no
desenvolvimento de estratégias com vista a sua minimizagao.

Os termos efeitos sistematicos (bias) e efeitos aleatdrios (precisdo) sdo familiares a maioria
dos técnicos de laboratdrio. As incertezas relativas a amostragem podem ser igualmente
divididas nas mesmas duas classes, cada uma tendo um conjunto definido de fontes de
incerteza. De um modo geral os efeitos sistematicos sao dificeis de quantificar, mas muitas
vezes é possivel evita-los, ao passo que os efeitos aleatdrios sdo de mais facil quantificacao,
mas mais dificeis de evitar. Os métodos descritos neste documento permitem apenas
guantificar os efeitos aleatorios.

Os efeitos sistematicos na amostragem sdo causados pela heterogeneidade dos pontos de
colheita e pela incapacidade do método de colheita refletir adequadamente esta
heterogeneidade. A heterogeneidade pode ser dividida em heterogeneidade inerente ao
material, causada, por exemplo, por diferentes tamanhos, formas e composicdo de
particulas de amostras sélidas ou amostras liquidas com particulas em suspensdo. Por outro
lado, é possivel definir heterogeneidade da distribuicdo, como sendo causada, por exemplo,
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por uma deficiente mistura que pode permitir a segregacdo ou estratificacdo de particulas

ou moléculas presentes no ponto de colheita. Um exemplo desta situacao é constituido por
particulas presentes num fluxo de agua que tendem a sedimentar, a ndo ser que haja uma
agitacdo continua e constante. Os efeitos sistematicos devem ser sempre tidos em
consideracdo do caso de amostras soélidas ou de amostras liquidas ricas em particulas. No
caso de liquidos, o analito pode ser estabilizado apds a colheita para evitar erros
sistematicos.

Sendo os erros sistematicos de dificil quantificagdo, como vimos acima, ha no entanto alguns
procedimentos que o laboratdrio pode adotar com vista a redugdo do seu impacto,
nomeadamente:

= Selecionar métodos de colheita que sejam os mais indicados atendendo as
carateristicas do ponto de colheita e as caracteristicas fisicas deste, nomeadamente,
presenca e tamanho de particulas, distribuicdo destas, heterogeneidade e
estratificacdo de constituintes da amostra e instabilidade do analito;

» Aumentar o tamanho da amostra. E natural que se o tamanho da amostra a analisar
aumentar, reduz-se a probabilidade de aparecerem erros sistematicos devido a falta
de representatividade desta. No entanto, nem sempre é possivel ou praticavel um
aumento significativo do tamanho de amostra;

= Moagem de materiais solidos. A reduc¢do do tamanho das particulas, nomeadamente,
tirando uma amostra relativamente grande, moendo-a e fazendo uma subamostra,
pode diminuir os efeitos sistematicos;

= Boa Homogeneizagdo. Uma boa homogeneizagdao das amostras irda reduzir a
segregacdo e deve ser aplicada tanto em amostras sdlidas como em amostras
liguidas. No caso das amostras liquidas deve-se selecionar um local de colheita onde
o fluxo seja turbulento. Refira-se no entanto que em alguns casos especiais 0s
processos de mistura da amostra podem induzir a segregacdo, por exemplo, por
processos de centrifugacado;

= CondicOes de conservacao e transporte das amostras que reduzem os processos de
fisicos, quimicos ou microbiolégicos de alteracdao das amostras.

Os efeitos aleatdrios sao mais faceis de quantificar e ndao podendo ser corrigidos, podem no
entanto ser minimizados. Eles sdo causados, principalmente, por variagdes na composicao
da amostra, quer em termos espaciais quer em termos temporais, podendo ser as variagdes
ciclicas ou ndo ciclicas. Além disso, os efeitos aleatdrios podem ser causados por variagoes
dos:

= Meétodos de colheita, por exemplo, se forem utilizados métodos de colheita
diferentes ao longo do tempo ou em locais diferentes;
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= Meétodos de colheita ou de manipulacdo da amostra, por exemplo, no caso de serem

técnicos diferentes;

= O equipamento de colheita e a maneira como ele funciona.

A aproximagao mais evidente para a redugao dos efeitos aleatérios consiste em aumentar o
numero de amostras tomadas, que por sua vez conduz a uma diminuigao do desvio padrao.
Uma abordagem equivalente, consiste em aumentar o numero de subamostras ou dos
incrementos tomados quando se produz uma amostra composta.

Pode ser necessario um estudo das variagcdes no tempo e no espaco, de modo a selecionar o
método de colheita mais adequado, e a frequéncia e distribuicdo espacial compativeis com
um dado nivel de exigéncia na qualidade dos resultados obtidos. A colheita de mais
amostras exige um maior consumo de recursos por parte do laboratdrio, e nem sempre
significa uma melhor qualidade na informacdo. Note-se que algumas das estratégias
apontadas para reduzir os efeitos sistematicos também podem contribuir para diminuir os
efeitos aleatdrios.

13.3 METODOS E CALCULOS

O principio basico para a conce¢do de um plano de trabalho com vista ao calculo da
incerteza da amostragem, em particular a componente dos erros aleatdrios, consiste em
aplicar o mesmo procedimento de colheita duas ou mais vezes, no mesmo ponto de
colheita, ou em pontos de colheita diferentes de forma a estimar as componentes de
incerteza de colheita e de analise. Na tabela seguinte esquematiza-se um plano de trabalho,
considerando n pontos de colheita, tomando-se duas amostras em cada ponto, e lendo cada
amostra em duplicado. E possivel desenhar planos de colheita mais simples, que envolvam
menos amostras e desta forma reduzir os custos destes estudos, por exemplo, ndo
analisando cada a amostra em duplicado. Neste caso nao é possivel analisar separadamente
a componente de incerteza relativa a amostragem da componente de incerteza relativa a
analise, sendo determinada uma incerteza que envolve os dois passos. De qualquer uma das
formas, idealmente, deve-se obter resultados relativos a pelo menos oito pontos de colheita.
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Tabela 7 - Esquema do plano de trabalho com vista ao célculo de incerteza de amostragem

__—

V2

Ponto Amostra 1 Amostra 2
Amost
Xiax | Xiaz Dix = Xi11-Xizz | Xi1 Xiz1 | Xizz Di2 =| Xiz1-Xizz2 | Xi2 D;= |Rn - z¢z|
_ _ Dy = |Xy1 — X450l
1 X111 | X112 D11 =] Xi11-Xi12 | X11 Xiz1 | X122 | D1z =1 X121-Xi22| X12 ! 1 12
= = D; = |1\_'21 - X’zz|
2 Xa11 | Xa1z D.: = |x211‘x212| Xaq X221 | X222 D;; = |x221'x222| X3z
— - D = IX- 1= X- 2|
n Xn11 | Xn12 D1 =[Xn11-Xn12 | Xn1 Xnz1 | Xanz | Dnz =1 Xn21-Xnza| Xnz " " "
_ XDj — XD — _ 2D;
D!l n Dil n DAm+An -
Andlise Diaviricn = Dis +Diz P Danatise
Anidlise 2 'Analise 1,128
Anélise + b . 2 D; S - ﬁAmastra.gem+AnéIise
Amostragem Amostragem+Analise = Amostragem+Analise = 1,128
A _ 2 _ (SAnalise z
mostragem Samoestragem = |SAmostragem+Analise” —

Tendo em consideragdao o esquema apresentado na tabela 6, e adotando um processo de
calculo assente na analise de amplitudes de duplicados, apresenta-se um exemplo do célculo

da incerteza para um estudo realizado em 10 pontos de colheita, efetuando-se uma colheita

em duplicado em cada ponto e para cada colheita procedeu-se a analise em duplicado.

-

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017

Pagina 99 de 133

——



GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS

//
Tabela 8 - Exemplo do cdlculo da incerteza de amostragem com base na analise de
amplitudes de duplicados
Rep. Amostra 1 Amostra 2

Xai | Xz | Di=|Xia-Xisz| Xiq Xoi | Xizz | Diz =|Xiza-Xiaz | X D; = |X;; — X,
1 402 | 325 77 363,5 | 361 | 351 10 356,0 7,5
2 382 | 319 63 350,5 | 349 | 362 13 355,5 5,0
3 332 | 291 41 311,5 | 397 | 348 49 372,5 61,0
4 280 | 278 2 279,0 | 358 | 321 37 339,5 60,5
5 370 | 409 39 389,5 | 378 | 460 82 419,0 29,5
6 344 | 318 26 331,0 | 381 392 11 386,5 55,5
7 297 | 333 36 315,0 | 341 315 26 328,0 13,0
8 336 | 320 16 328,0 | 292 | 306 14 299,0 29,0
9 372 | 353 19 362,5 | 332 337 5 334,5 28,0
10 | 407 | 361 46 384,0 | 322 | 382 60 352,0 32,0

— XDy 36,5 D 2Dy, 30,7 b= 2 D; 32,1

i1 i1 =—
n n n
- _ Di; + Dy Dansii
Analise DAnélise =— 2 == 33,6 Sanalise = % =298
Analise + = _ l_)A t +Anali
Amostragem DA?"ﬂStTﬂQEm+AnéIiS€ =321 SAmostragem+Anilise — T T]iiezwé natse 28,5
Amostragem = ‘] _ (SAﬂéliSE)z =191
Samostragem - sAmostragem+Anélise - = - g

V2

N3o pretendendo colocar o foco na discussdao do formalismo matematico usado para o

calculo de cada uma das componentes, faz-se notar que o plano de trabalho adotado

permitiu determinar separadamente o valor da incerteza da precisao relativa a colheita, a

analise e ao processo analise e colheita em conjunto.

Tomando o mesmo exemplo, mas fazendo a andlise com base na estatistica ANOVA, obtém-

se os resultados apresentados nas tabelas 8 e 9.
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Tabela 9 - Exemplo do cédlculo da incerteza de andlise com base na analise ANOVA
P1A1 P1A2 P2A1 P2A2 P1 P2 P1 P2
Xin Xi12 Xiz1 Xiz2 X, X 2)<1Di21 @& 2 XDizz @
402 325 361 351 363,5 | 356,0 2964,5 50,0
382 319 349 362 350,5 355,5 1984,5 84,5
332 291 397 348 311,5 | 372,55 840,5 1200,5
280 278 358 321 279,0 | 3395 2,0 684,5
370 409 378 460 389,5 | 419,0 760,5 3362,0
344 318 381 392 3310 | 386,5 338,0 60,5
297 333 341 315 3150 | 328,0 648,0 338,0
336 320 292 306 328,0 | 299,0 128,0 98,0
372 353 332 337 362,5 | 3345 180,5 12,5
407 361 322 382 384,0 | 352,0 1058,0 1800,0

X =3479 SQuanaise = 2X Li-1[Df1 gy + Diaxy] =16595
=iik—=ii= - = S50 4ns1i 16595
gl=ijk-ij=10.2.2-10.2 =20 Varidncia, ., = Qanstise _ — 82975
gl 20
. = frs = S ali
Sanstise = VAT angiise = 28,8 RSD (%) gnstise = % X100 = 8,28%

Simulagdo para i=10 pontos de amostragem, j=2 amostras por ponto e K=2 analises por amostra.

Onde a diferenca de cada um dos resultados em duplicado em relacdo a média da amostra

no ponto i é dada por:

|Xi11 — Xial = 1Xia2 — Xl = Diay

-

GUIA RELACRE Ne 28 — JANEIRO DE 2017

——

Pagina 101 de 133



GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS
//

Tabela 10 - Exemplo do cdlculo da incerteza de analise com base na analise ANOVA

PIAL | P1A2 | P2A1 | P2A2 | P1 | P2 o , _
X, = Xa+ Xe | (Dyg) =&, Xl._l)2 )

Xo | Xz | Xao | Xex | %y | Xp 2 = (Xi— Xip)
402 | 325 | 361 | 351 3635|3560 359,8 14,1
382 | 319 | 349 | 362 |3505 | 3555 353,0 6,3
332 | 291 | 397 | 348 |311,5 3725 342,0 930,3
280 | 278 | 358 | 321 |279,0 | 3395 309,3 915,1
370 | 409 | 378 | 460 | 3895 | 419,0 404,3 217,6
344 | 318 | 381 | 392 |331,0 | 3865 358,8 770,1
207 | 333 | 341 | 315 |3150 3280 321,5 23
336 | 320 | 292 | 306 |328,0299,0 313,5 210,3
372 | 353 | 332 | 337 |3625 3345 3485 196,0
207 | 361 | 322 | 382 |384,0 3520 368,0 256,0

X =3479 5Qamostragem = 4% Liry Diiz) =14231

. SQumostagem _ SQanaise
gl=ij—i=10.2-10=10 Varpmoan = glmgmw; Glansise _ o o

Samostragem = V:f;;:;:st- RSD (%) gmostragem = 75*‘”“;“””” x100 = 4,95%

Simulag¢do para i=10 pontos de amostragem, j=2 amostras por ponto e K=2 analises por amostra.

n 2

X1 + X; N\ X+ X _ Xin1 + X; _\?
SQ:Z[( 1112 112_Xi> +<1112 112_Xi) +(1212 zzz_Xi>

n n
Xion + Xz
+ (T‘XL) =Z[2 X Diggy +2 % Djiz)| = 4XZD"2(’?)
i=1

i=1

Da andlise dos resultados regista-se uma diferenca entre os resultados obtidos nos dois
modelos de cdlculo. As diferengas nao sendo significativas, resultam naturalmente da
diferenca entre abordagens adotadas.

/’ —_—
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//
De acordo com os exemplos apresentados, a colheita tem uma contribuicdo importante para

a incerteza total. A incerteza, vista como uma medida transversal da qualidade dos
resultados produzidos pelo laboratério, na medida em que procura refletir os erros

sistematicos e os erros aleatdrios dos processos envolvidos, deve ter em consideracdo todas
as fases destes processos, quando o objetivo do laboratério é ter uma medida fidedigna do
seu controlo de qualidade e da sua validacdo de métodos.

A abordagem aqui adotada peca pela sua simplificacdo, eventualmente, retirando o rigor
devido a este tema, no entanto, procurou-se fazer um enquadramento sobre o mesmo,
apresentando-se dois exemplos, muito semelhantes aos mencionados nos guias da
EURACHEM e da Nordtest, dedicados ao tema das incertezas da amostragem, cuja analise
poderd servir de complemento ao aqui referido.

Em qualquer execucdo de ensaios devemos sempre seguir em primeiro lugar as
recomendacdes legais, depois as normas de ensaio, que muitas vezes sao determinantes
nomeadamente nos tempos de execugdo e leitura de resultados.

- —
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14 ANEXOS

=

14.1 ANEXO I - TECNICAS DE PRESERVACAO E TRANSPORTE DE AMOSTRAS - ANALISE FISICO-QUIMICA

Referéncia

Tempo maximo

Validagao ou

Analito . . Tipo de recipiente CondigOes de preservacdao e armazenamento de ‘s
internacional norma melhor pratica
armazenamento
Amostras com gases dissolvidos elevados,
PouV analisar no local. Reagbes de reducao e
oxidacdo durante podem alterar a amostra.
Acidez e alcalinidade 14 dias Melhor pratica
S0 9963-1:1994 | PE, V de borosilacato | /M0Stras com gases dissolvidos elevados,
analisar de preferéncia,no local.
ISO 15586-2003 PE, PP, FEP
ISO 11885-2007 PE-HD,PTFE.
Concentracgdes baixas
) ISO 17294-2:2003 PFA,FEP. . )
Aluminio Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO;(1) 1 més Melhor pratica

ISO 12020-1997

Plasticos sem poli-
olifinas (podem conter
Al).

ISO 10566:1994

PE

—
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Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente Condigdes de preservagao e armazenamento de s
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
PouV Filtrar a amostra no local da colheita e 21 dias Melhor bratica
acidificar a pH entre 1 e 2 com H,S0, (2) P
ISO 7150:1984 PouV Filtrar a amostra no local da colheita. 1dia Validado (7)
Filtrar a amostra no local da colheita e
Amonia/ Azoto ISO 14911:1998 PE acidificar a pH 3 £ 0,5 com H,NO; (1).
iacal A f .
amoniaca rmazenar no escuro ou usar frascos escuros 14 dias Melhor prética
e Filtrar a amostra no local da colheita e
150 11732:2005 V. poliolifinas, PTFE acidificar a pH entre 1 e 2 com H2504 (2)
p Filtrar a amostra no IocaLda colheita. Congelar 1 més Melhor prética
a-18°C.
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
ISO 11885:2007 Para concentracGes Acidificar a pH entre 1 e 2 com HCI
Antimonio consideradas (3) oo HNO3 (1). Usar HCl se a técnica de 1 més Melhor pratica
intermédias PE-HD,PTFE analise for hidretos.
ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentracgdes: PFA,FEP
Pou z;;ltlj(irzed::e >er Acidificar entre pH 1 a pH 2 com HNO; (1).
AOX (compostos concentracdes Armazenar as z\a/rizfst;;sbnaor escuro ou usar 5 dias Melhor pratica
halogerllad.os 150 9562:2004 esperadas forem baixas )
adsorviveis)
P Congelara<-182C 1 més Melhor pratica
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Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente Condic¢oes de preservagao e armazenamento de o
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
ISO 15586:2003 PE, PP,FEP
Para concentragdes
ISO 11885:2007 consideradas
intermédias PE-
HD,PTFE. Acidificar a pH entre 1 e 2 com HCl (1) ou
Arsénio ISO 17294-2:2003 Para baixas H2NO3 (1). Usar HCl se a técnica de analise for 6 meses Validado (7)
concentragdes: PFA,FEP hidretos.
PE, vidro borosilicato
ISO 11969:1996 previamente passado
por acido nitrico (10 %
volume)
P ou V ou V borosilicato Congelar a<-18¢C 6 meses Validado
Azoto Kjeldahl
ISO 5663:1984 P ou V ou V borosilicato Acidificar entre pH 1 e 2 com H2504 (2) 1 més Melhor pratica
PouV Acidificar entre pH 1 e 2 com H2S04 (2) A ‘i
Azoto total SO 29441:2010 1 més Melhor pratica
P Congelara<-182C 1 més Melhor pratica
ISO 11885:2007 Para concentragdes
consideradas
. <dias PE-
mte;gii';é P Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO3 (1)
Bario ISO 17294-2:2003 o 1 més Melhor pratica
Para baixas

concentragdes: PFA,FEP

ISO 14911:1998

PE

Acidificar a pH 3 £ 0,5 com H2NO; (1).
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/

. Tempo maximo
Referéncia P

Analito . . Tipo de recipiente Condigoes de preservagao e armazenamento de
internacional norma
armazenamento

Validagdo ou
Melhor pratica

Para concentragoes
consideradas
intermédias PE-

Berilio HD, PTFE. Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1) 1 més Melhor pratica

ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentracgdes: PFA,FEP

ISO 11885:2007

Para concentragdes
consideradas

int édias PE- .

Boro n e;giTlsé Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO3 (1) 6 meses Validado (7)

ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentragdes: PFA,FEP

ISO 11885:2007

Remover o ozono eventualmente existente na
Bromato ISO 15061:2001 PE amostra adicionando, por exemplo, 50 mg de 1 més Melhor pratica
etilenodiamina (C,HgN,, w > 99%)

Brometo e Bromo ISO 10304-1:2007 PEeV 1 més Melhor pratica

Bromo residual P ouV, cor escura. Analisar no local 5 min Melhor pratica
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=

Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente Condigdes de preservagao e armazenamento de s
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
ISO 5961:1994 PE, Vidro borosilicato
Cadmio . Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1) 6 meses Validado (7)
ISO 11885:2007 Para concentragoes
consideradas
intermédias PE-
HD,PTFE.
ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentracgdes: PFA,FEP
ISO 7980:1986 PE,PP
Para cor‘1centrag5es Acidificar a pH entre 1 e 2 com HCI (3) ou
SO 11885:2007 _consideradas H2NOs(1).
intermédias PE-
Calcio HD'PTFE' 1 més Melhor pratica
Para baixas

ISO 17294-2:2003

concentragdes: PFA,FEP

SO 14911:1998

PE

Acidificar a pH 3 £ 0,5 com H2NO; (1).
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Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente Condicdes de preservagao e armazenamento de s
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
Carbono organico A amostra deve ser filtrada antes de acidificar 7 dias Melhor pratica
. . ISO 8245 PouV
dissolvido (COD) a pHentre 1 e 2 com H2S04 (2) ou H3PO4 (4)
Congelar a temperatura <-182°C. 1 més Melhor pratica
Acidificar a pH entre 1 e 2 com H,S0, (2) ou
HsPO, (4). Nao acidificar se existir percas de
PouV compostos organicos volateis devido a 7 dias Melhor pratica
Carbono orgénico total libertagdo de didxido de carbono. Refrigerar e
ISO 8245 .
(coT) analisar no prazo de 8 horas.
P Congelar a temperatura <-182C. 1 més Melhor pratica
P ouV Armazenar as amostras No escuro ou usar 1 dia Melhor prética
vidro ambar.
Caréncia Bioquimica de
oxigénio (CBO) Congelar a temperatura inferior a - 1 més (6 meses
P ° Validado (7)
18"C.Armazenar as amostra no escuro ou usar | ge > 50 mg/I)
vidro ambar.
PouV
Acidificar a pH entre 1 e 2 com H2504 (2) 6 meses Validado (7)
Caréncia quimica de _ PPV
oxigénio (CQOCr) ISO 15705:2002
P Congelar a temperatura < -189C. 6 meses Validado (7)
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Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente Condicdes de preservagao e armazenamento de s
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
Para concentragdes
Chumbo IS0 11885:2007 consideradas Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1). 6 meses Validado (7)
intermédias PE-
HD,PTFE.
ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentragdes: PFA,FEP
7 dias.
1 dia se
Adicionar NaOH (5) até pH > 12. estiverem Melhor pratica
Cianetos livres PouV Armazenar no escuro ou usar recipientes presentes
escuros. sulfitos.
ISO 14403:2012 3 dias Melhor pratica
7 dias. 1diase
estiverem Validado (7)
Adicionar NaOH (5) até pH > 12. presentes
Cianetos totais PouV Armazenar no escuro ou usar recipientes sulfitos.
escuros.
ISO 14403:2012 3 dias Melhor pratica
Cloramina P ou V escuro Analisar no local 5 min Melhor pratica
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I
a . Tempo maximo I
. Referéncia . . . . ~ Validagdo ou
Analito . . Tipo de recipiente Condig6es de preserva¢do e armazenamento de ‘s
internacional norma Melhor pratica
armazenamento

Clorato ISO 10304-4:1997 PouV Adicionar NaOH (5)a pH 10+ 0,5 7 dias Melhor pratica
ISO 15682:2000 PEouV

Cloreto 1 més Melhor pratica
ISO 10304-4:1997 PouV

Clorito ISO 10304-4:1997 P ou V escuro Adicionar NaOH (5)a pH 10+ 0,5 7 dias Melhor pratica

Cloro residual P ou V escuro Analisar no local 5 min Melhor pratica
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Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente Condic¢des de preservagao e armazenamento de .
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
Filtrar (porosidade 0,40 a 0,45 um, a ndo ser
gue outro normativo especifique outra 1 dia
porosidade)
Depois da filtracdo (porosidade 0,40 a 0,45
pUm, a ndo ser que outro normativo
- . - extrato
especifique outra porosidade) e extragdo com 1 més
etanol (aquecido), congelar a temperatura < -
18¢9C.
Clorofila ISO 10260:1992 PouV Melhor pratica
Depois da filtracdo (porosidade 0,40 a 0,45
KM, a ndo ser que outro normativo filtro + residuo
especifique outra porosidade), congelar a 14 dias
temperatura < — 18 °C.
Depois da filtracdo (porosidade 0,40 a 0,45
pm, a ndo ser que outro normativo filtro + residuo 1
especifique outra porosidade), congelar a més
temperatura<—18 °C.
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
Para concentragGes
Cobalto S0 11885:2007 consideradas Acidificar entre pH1e 2 com HNO; (1) 6 meses Melhor pratica

ISO 17294-2:2003

intermédias PE-
HD,PTFE.
Para baixas
concentragdes: PFA,FEP
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Referéncia

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente CondigOes de preservacdao e armazenamento de es
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
ISO 11885:2007 Para concentragdes o '
Cobre consideradas Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1) 6 meses Validado (7)
intermédias PE-
HD,PTFE.
1SO 17294-2:2003 Para baixas
concentragdes: PFA,FEP
ISO 17353:2004 \Y 1 dia Melhor pratica
Compostos organicos de Armazenar as amostras no escuro ou em
estanho recipientes escuros. . L
\Y 7 dias Melhor pratica
o 7 dias Validado (7)
Compostos organicos
Ji(:jlf;i:rg;g;/:g; 150 15680:2003 Acidificar entre pH 1 a 2 com HCI (3) ou HNO3 5 dias Melhor pratica
halogenados volateis V, com tampa de PTFE, (1), ou H2504 (2). ) .
.g ! IS0 11423-1:1997 ou vials com "espaco de Se as amostras forem cloradas aplica-se a 2 dias Melhor pratica
hidrocarbonetos " L.
monociclicos cabeca nota c) O uso de HCI é interferente se a
. ISO 11423-2:1997 técnica de "purga e focagem" for utilizada. 3 dias Melhor pratica
aromaticos, e outros
t anicos.
compostos organicos 1dia Melhor pratica
. P ou V exceto (vidro . A . -
Condutividade ISO 7888-1985 Analisar de preferéncia no local 1dia Melhor pratica

NaOH)
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A . Tempo maximo e
. Referéncia . . . i ~ Validagao ou
Analito . . Tipo de recipiente CondigOes de preservagao e armazenamento de e
internacional norma Melhor pratica
armazenamento
Armazenar no escuro ou usar recipientes 5 dias Melhor pratica
escuros.
Cor ISO 7887-2011 PouV
Para 4guas subter.raneas ricas em ferro (I1), 5 min Melhor prética
analisar no local
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
Para concentragdes
Crémio ISO 11885:2007 consideradas Acidificar entre pH1e2 com HNO; (1) 6 meses Validado (7)
intermédias PE-
HD, PTFE.
ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentracdes: PFA,FEP
ISO 23913:2006 P ou V borosilicato 24 horas Melhor pratica
Crémio (V1)

ISO 18412:2005 P ou V borosilicato 4 dias Melhor pratica
Diéxido de carbono ISO 9439 PouV Analisar de preferéncia no local 1 dia Melhor pratica
Didxido de cloro P ou V escuro Analisar no local 5 min Melhor pratica

Dureza total (calcio): ver célcio
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Tempo maximo

. Referéncia . . Condicdes de preservagao e Validagdo ou
Analito . . Tipo de recipiente de Yss
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
EOX (compostos
halogenados Se as amostras forem cloradas, anotar e . .
,g ok \Y . 4 dias Validado (7)
extrataveis). Aguas aplicar.
superficiais e residuais
EOX (compostos
halogenados
Nz Se as amostras forem cloradas, anotar e N .
extrataveis). Aguas Vv . 1 més Validado (7)
R aplicar.
subterraneas e de
consumo humano
EOX (compostos Se as amostras forem cloradas, anotar e
halogenados Vv aplicar. Acidificar entre pH1e2 com HNO3 14 dias Melhor pratica
extrataveis). (1) ou H,S04(2)

Para concentragoes
consideradas
intermédias:

PE-HD, PTFE

ISO 11885:2007

Acidificar entre pH 1 e 2 com HCI (3) ou
Estanho HNO3 (1). O HCI é obrigatodrio se a técnica de 1 més validado (7)

geracdo de hidreto for utilizada.
Para concentragGes

ISO 17294-2:2003 baixas: PFA FEP
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Referéncia

Condig¢Oes de preservagao e

Tempo maximo

Validagao ou

AENED internacional norma Tipo de recipiente armazenamento de Melhor pratica
armazenamento
acidificar a pH <4, com H3PO4 (5.2.2) ou . .
Vv H2504(5.2.5) 21 dias Melhor pratica
Fenol (Indice)
acidificar a pH < 4, com H3P04 (5.2.2) ou
ISO 14402:1999 PTFE,V H2504(5.2.5). Guardar as amostras no escuro 21 dias Melhor pratica
ou em frascos de vidro escuro.
_ V, ou V borosilicatado, acidificar a pH < 4, com H3P04 (5.2.2) ou . -
ISO 8165-1:1992 com tampa de PTFE H2504(5.2.5) 21 dias Melhor pratica
Fenois
ISO 8165-2:1999 V escuro pH< 2 7dias Melhor pratica
ISO 18857-1:2005 \
Fendis alquilados acidificar a pH < 2, com HCI (5.2.3) ou 14 dias Melhor pratica
V com tampa de vidro H2504(5.2.5)
ISO 18857-2:2009 pa
escuro, revestida a PTFE
ISO 8165-1:1992
V ou V de borosilicato, ~ .
. . se as amostras sao cloradas, aplica-se a nota . -
Fendis clorados com tampa revestida a 0 2 dias Melhor pratica
ISO 8165-2:1999 PTFE.
Ferro (1) P ou V de borosilicato Acidificar entre pH 1 e 2 com HCI (3). 7 dias Melhor pratica
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=

Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente de o
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
Para concentragGes
Ferro ISO 11885:2007 ) consu?e.radaS Acidificar entre pH1e 2 com HNO;(1). 1 més Melhor pratica
intermédias PE-
HD,PTFE.
Para baixas
SO 17294-2:2003 | concentragdes: PFA,FEP
ISO 10304-1:2007
Fluoreto 150 10359-1:1992 P excluindo PTFE 1 més Melhor pratica
ISO 10359-2:1994
As amostras devem ser filtrada no campo.
Antes da andlise, agentes oxidantes podem
P,VouVde ser removidos adicionando sulfato de ou
borosilicato. P ferro (1) ou arsenito de sddio.
congelar Temp< —18 °C
Fosforo dissolvido para concentragdes 1 més Melhor pratica

ISO 11885:2007

ISO 17294-2:2003

consideradas
Intermédias: PE-HD,
PTFE. Para baixas
concentragdes: PFA,FEP

ISO 6878:2004

Preferencialmente V, ou
em alternativa PE, PVC

Acidificar entre pH1e 2 com HNO; (1)
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. Referéncia . . Condicdes de preservagao e Tempo maximo Validacao ou
Analito . . Tipo de recipiente de s
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
P, vidro ou vidro
borosilicatado
ISO 15681-1:2003
P, V ou V borosilicatado
ISO 15681-2:2003
~ Acidificar entre pH1e 2 com H,SO, (2) ou R ,
1SO 11885:2007 Para cor)centragoes HNO, (1) 1 més Melhor prétca
Fésforo total consideradas
intermadias:PE-HD,
IS0 17294-2:2003 | PTFE  Para baixas
concentracgdes: PFA,FEP
Preferencialmente V, ou
150 6878:2004 em alternativa PE, PVC
P Congelar Temp < —18 °C 6 meses Validado (7)
Ftalatos ISO 18856:2004 Vv Guardar as amostras no escuro ou em frascos 4 dias Melhor pratica
escuros.
Acidificar com HCl a 1 mol/l. Armazenar as
Hidrazina amostras no escuro ou em recipientes 1dia Melhor pratica
escuros.
\Y 1 més Melhor pratica
Hidrocarbonetos V com tampa de vidro .
ISO 9377-2:2000 ou tampa com septo de Acidificar entre pH 1 e 2 com HCl (3), 4 dias Melhor pratica
silicone e teflon HNOs(1) ou H,50, (2).
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=

Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente de o
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
ISO 17993:2002 7 dias Melhor pratica

HPAs (hidrocarbonetos

V com tampa revestida

Se as amostras forem cloradas, aplica-se a

policiclicos aromaticos) a PTFE nota c) Para o naftaleno
ISO 28540:2011 R Validado (7)
so 4 dias
Hidrocarbonetos monociclicos aromaticos
Hidrogenocarbonatos (ver alcalinidade)
PouV Acidificar entre pH1e 2 com H,SO, (2) 2 dias Melhor pratica
Indice de Permanganato
& ISO 8467:1993 PouV Armazenar as amostras no escuro 2 dias Melhor pratica
(CODMn)
P Congelara<—-18°C 1 més Melhor pratica
lodeto ISO 10304-1:1997 1 més Melhor pratica
lodo v Armazenar as‘a.mostras Nno escuro ou em 1 dia Melhor prética
recipientes escuros.
SO 11885:2007 Para cor‘1centrag5es
consideradas
intermédias PE- -
HD, PTFE. Acidificar entre pH1e 2 com HNO; (1).
Litio SO 17254-2:2003 Para baixas 1 més Melhor pratica

concentracgdes: PFA,FEP

ISO 114911:1998

PE

Acidificara pH(3+0,5) com HNO; (1)
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. Referéncia . i Condicdes de preservagao e Tempo maximo Validagdo ou
Analito . . Tipo de recipiente de o
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
ISO 7980:1986 PE,PP
ISO 11885:2007 Para concentragGes
referéncia 5667 consideradas Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1) .
intermédias PE-
Magnésio HD,PTFE. 1 més Melhor pratica
referéncia 5667 | concentragdes: PFA,FEP
ISO 114911:1998 PE Acidificara pH (3 +£0,5) com HNO; (1)
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
ISO 11885:2007 5
Manganés Para cor.1centragoes Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1). 1 més Melhor pratica
consideradas
intermédias PE-
HD,PTFE.
Para baixas
concentracgdes: PFA,FEP
ISO 17294-2:2003
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. Referéncia . i Condicdes de preservagao e Tempo maximo Validagdo ou
Analito . . Tipo de recipiente de o
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
P ou V borosilicato
Acidificar entre pH1e 2 com HNO3 (1) 6 meses Melhor pratica
PTFE,FEP, V
ISO 17852:2006 -
borosilicato,quartzo
Mercdri Adicionar HCl 1ml/100 ml. Importante
ercurio assegurar que a amostra ndo apresenta 2 dias Validado (7)
contaminacgao.
ISO 12846:2012 P ou V de borosilicato
A estabilizacdo com digestao usando
brometo de podssio-bromato de potassio 1mes Melhor pratica
realiza-se em laboratério
Molibdénio ISO 15586:2003 PE,PP,FEP Acidificar entre pH1 e 2 com HNO3 (1) 1 més Melhor pratica
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
Para concentragGes
ISO 11885:2007 i
Niquel . consu?e.rada_c, Acidificar entre pH1e 2 com HNO; (1). 6 meses Validado (7)
intermédias PE-
HD,PTFE.
ISO 17294-2:2003 Para baixas
concentragdes: PFA,FEP
PouV 1 dia
PEouV 1 dia
ISO 13359:1996
Nitrato (todas as aguas) PE ou V Congelara<—18°C 8 dias Melhor pratica
PouV Acidificar entre pH1e 2 com HCI (3) 7 dias
P Congelara<—-18°C 1 més
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Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito . . Tipo de recipiente de o
internacional norma armazenamento Melhor pratica
armazenamento
Nitrato (dguas
. (e I PouV Amostra filtrada no local 4 dias Validado (7)
superficiais e residuais)
Nitrito (todas as dguas) ISO 13359:1996 PouV Analisar de preferéncia no local 1 dia Validado
Nitrito (dguas ) . .
. (3g . PouV Amostra filtrada no local 4 dias Validado (7)
superficiais e residuais)
Odor Vv Analise qualitatitiva a realizar no local 6 horas Melhor pratica
Acidificar entre pH1e 2 com H,S0,(2) ou
Oleo e gordura \Y HCI (3)ou HNO; (1). Encher o frasco até ~ 1 més Melhor pratica
90%, deixar suficiente espaco de cabeca.
Ortofosfatos dissolvidos: ver fésforo dissolvido
Fixar o oxigénio no local. Armazenar as
PouV amostras no escuro ou em recipientes 4 dias Melhor pratica
escuros.
Oxigénio O método eletroquimico também pode ser
PouV usado no local. Armazenar as amostras no 1 dia Melhor pratica
escuro ou em recipientes escuros.
ISO 5814:2012 PouV N&o requer analise no local
S tras f lorad t -~
y e as amostras or?.m cloradas anotar e 14 dias Melhor prética
Pesticidas: carbamatos apficar
P Congelara<—-18°C 1 més Melhor pratica
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Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito internacional Tipo de recipiente de o
armazenamento Melhor pratica
norma armazenamento
V com tampa com PTFE | Acidificar entre pH1 e 2 com H,50,(2) ou . "
Pesticidas: herbicidas ou septo HCI (3) ou HNO; (1) 14 dias Melhor pratica
fenoxi alcanoicos.
Herbicidas fenoxi acidos
alquil-halogenados e ISO Acidificar entre pH 3 e 4 com acido . L.
Vv 3d Melh t
bentazona 15913:200:2012 escuro metanoico (6) fas elhor prética
Alguns compostos organicos azotados
podem degradar-se rapidamente em
- Vidro escuro, com ambiente aquoso, assim e a menos que . -
Pesticid tad ISO 10695:2000 ' - . . . 2d Melh t
esticidas organocazotados tampa de PTFE indicadores de estabilidade evidenciem 1as eihor pratica
contrario , a amostra deve ser extraida no
prazo de dois dias apéds colheita.
Vv t d -
Pesticidas organoazotados | SO 11369:1997 escuro, ;?rFr:E ampa de 7dias Melhor pratica
Pesticidas organoazotados
(triazinas): atrazina, V escuro, com tampa de 1 més validado (7)

propazina, simazina,
terbutrina

PTFE
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i ~ Tempo maximo I
. . . Condicdes de preservagao e P Validagdo ou
Tipo de recipiente de ‘s
armazenamento Melhor pratica
armazenamento

Referéncia
internacional
norma

Analito

recolher amostra para endossulfdo
separadamente a pH < 2, outros pesticidas . .
P P P 1 dia Melhor pratica

ajustar entre pH 5,0 e 7,5. Se o pH estiver
fora desta gama extrair no prazo de 24 horas

Pesticidas organoclorados
e clorobenzenos _ V escuro com tampa
o-endossulfdo, 150 6468:1996 PTFE
B-endossulfdo,
endossulfdo sulfato, cis-
clordano, trans-clordano,
cis-heptacloroepdxido;
trans-heptacloroepdxido,
heptacloro, a—HCH, B-
HCH, y-HCH, 8- HCH,
aldrina, dieldrina, endrina,
isodrina, telodrina,
hexaclorobutadieno,
o,p’'DDD, o,p’DDE,
o,p'DDT, p,p' DDD,
p,p'DDE, p,p'DDT, 1,2,3- v Becuro Som tamee 7 dias Validado (7)
triclorobenzeno, 1,2,4-
triclorobenzeno, 1,3,5-
triclorobenzeno, 1,2,3,4-
tetraclorobenzeno,
1,2,3,5-tetraclorobenzeno,
1,2,4,5-tetraclorobenzeno,
pentaclorobenzeno,
hexaclorobenzeno.
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Referéncia i ~ Tempo maximo S
. . . . . . Condicdes de preservagao e Validagdo ou
Analito internacional Tipo de recipiente de s
armazenamento Melhor pratica
norma armazenamento

Alguns pesticidas organofosforados
degradam-se rapidamente no meio aquatico.

Pesticid \ t - . . . -
esticidas ISO 10695:2000 escuro com tampa Assim e a ndo ser que ensaios de estabilidade 1dia Melhor pratica
organofosforados PTFE - - .
indiquem o contrario, extrair a amostra no
prazo de 1 dia.
Pesticidas

organofosforados: etilo e
metilo cloropirifos;
diazindo, dimetoato,
dissulfotdo, fentido,
malatido,mevinfos,
paratido metilo.

V escuro com tampa

PTFE 7dias Validado (7)

Pesticidas ISO 21458:2008 6 dias Melhor pratica
organofosforados:

glifosato P, e.g. de poliolefina congelar Temp< —18°C 1 més Melhor pratica

PETROLEO E DERIVADOS-VER HIDROCARBONETOS

Ajustar o pH entre 5,6 a pH 7,5.
ISO 6468:1996 Se o pH estiver fora deste intervalo, extrair 1 dia Melhor pratica
no espaco de 24 h.

PCB (compostos V com tampa revestida

bifenilpoliclorados) a PTFE
Se as amostras forem cloradas, aplica-se a

7 dias Validado (7)
nota c)
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Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito internacional Tipo de recipiente de o
armazenamento Melhor pratica
norma armazenamento
pH ISO 10523:2008 pldstico ou vidro
i (bico) 4 PIE ou vidro, deve . Analisar de preferéncia no local. 1dia validado (7)
pH (anaerd Jco) agua SO 10523:2008 excluir-se o ;ir através
subterranea com utilizagdo tampa
adequada
Para concentragdes
consideradas
150 11885:2007 intermédias:PE-HD,
PTFE
Para concentracdes Acidificar entre pH1 e 2 com HNO; (1)
Potassio IS0 17294-2:2003 baixas: PFA, FEP 1 més Melhor pratica
ISO 9964-3:1993
PE
ISO 14911:1998 acidificar a pH < ( 3+0,5 ) com HNO; (1)
ISO 15586:2003 PE,PP,FEP
para concentragoes
IS0 11885:2007 |  consideradas o . o
Prata intermedias: PE-HD, Acidificar a pH entre 1 e 2 com HNO; (1) 1 més Melhor pratica

PTFE

ISO 17294-2:2003

para concentragoes
baixas: PFA, FEP
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Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito internacional Tipo de recipiente de o
armazenamento Melhor pratica
norma armazenamento
) acidificar entre pH > 1 e pH < 2 com H,S0,
ISO 15586:2003 PE, PP,FEP (5.2.5) ou HNO, (5.2.4)
para concentracdes
consideradas
Selénio 15O 11885:2007 | .\ dias: PE-HD, HCI (3) deve ser utilizado se a técnica 1 més Melhor pratica
PTEE analitica for a geragdo de hidretos. Acidificar
tracs entre pH1e 2 com H,SO,(2) ou HNO; (1)
) para concentragées
ISO 17294-2:2003 baixas: PFA, FEP
P A amostra deve ser filtrada no local 1 més Melhor pratica
Silicatos dissolvidos -
1SO 16264:2002 p A amostra deve ser filtrada no local e 5 min Melhor brética
) analisada tdo rdpido quanto possivel P
Silicatos totais P 1 més Melhor pratica
para concentragées
consideradas
150 11885:2007 intermédias: PE-HD, o )
PTFE Acidificar a pH 1 até 2 com HNO; (1)
Sédio . para concentracoes 1 més Melhor prética
ISO 17294-2:2003 baixas: PFA, FEP
ISO 9964-3:1993 PE
ISO 14911:1998 PE AcidificarapH<(3+0,5) com HNO; (1)
Sélidos Suspensos PouV 2 dias Melhor pratica
Sclidos totais (residuo PouV 7 dias Melhor pratica

total, extrato seco)
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Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito internacional Tipo de recipiente de o
armazenamento Melhor pratica
norma armazenamento
Fixar os sulfitos no local adicionando 1 ml de
Sulfitos ISO 103043:19977 P solucdo de EDTA (5.2.1), por 100 ml de 7 dias Melhor pratica
amostra.
Fixar os sulfuretos no local adicionando 2 ml
de solugdo de acetato de zinco (5.2.1) e
] adicionar NaOH (5.1.3) se o pH ndo estiver ) .
Sulfuretos livres P compreendido entre 8,5 e 9,0. 7 dias Melhor pratica
Se as amostras sdo cloradas, aplicar a nota c)
3 dias
Surfactantes/ Det t Adicionar solugdo de formaldeido (5.2.13), . )
urtactan Pfs,'/. etergentes Vv (ver aviso ) 4 dias Melhor prética
aniodnicos
congelar Temp< —18°C 1 més
Surfactante_sl/ I?etergentes Vv 2 dias Melhor pratica
catidnicos
SurfactanNtes/’ Qetergentes Y Adicionar solugdo de f(?rmaldeldo (5.2.13), 1 més Melhor prética
nao idnicos (ver aviso)
Trihalometanos: ver compostos organicos volateis (COVs).
Turvagao ISO 7027:1999 PouV Guardar as amostras no escuro ou em 1 dia Melhor pratica

frascos escuros.

GUIA RELACRE N2 28 — JANEIRO 2017

Pagina 128 de 133




GUIA DE AMOSTRAGEM DE AGUAS

Referéncia

CondigOes de preservagao e

Tempo maximo

Validagdo ou

Analito internacional Tipo de recipiente de o
armazenamento Melhor pratica
norma armazenamento
Uranio P ou V de borosilicato. Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO;(1). 1 més melhor pratica
SO 15586-2003 PE,PP,FEP 6 meses
Para concentragdes
IS0 118852007 |  consideradas
Zinco intermédias: PE-HD, Acidificar entre pH 1 e 2 com HNO; (1). validado (7)
PTFE
Para concentragdes
150 17294-22007 baixas: PFA, FEP
Legenda:
P-plastico
V-vidro

PE-polietileno

PVC-cloreto de polivinilo

PTFE-Politetrafluoretileno (teflon)
PE-HD-polietileno de alta densidade

PP-Polipropileno

FEP-etileno-propileno fluorado

(1) Acido nitrico (p ~ 1,42 g/ml), HNO3, w (HNOs) > 65%c (HNO;)= 15,8mol/I.

(2) Acido sulfurico (p~ 1,84 g/ml), H,SO, (preparado recentemente)
(3) Acido hidroclérico (p ~ 1,2 g/ml), HCI, > 36%, c(HCl)=12,0 mol/I.
(8) Acido ortofosférico (p ~ 1,7 g/ml),H3POg4, w (H3PO,) > 85%, c(H3P04)=15 mol/I.

(5) Hidréxido de sédio, NaOH, w(NaOH) > 99% ou solu¢do hidréxido de sédio (p ~ 0,40 g/ml), NaOH.
(6) Acido metanoico (acido férmico) CH,0,, p(CH,0,) > 98%

(7) Ver norma
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14.2 ANEXO Il - TECNICAS DE PRESERVAGAO E TRANSPORTE DE AMOSTRAS - ANALISE BIOLOGICA

Organismo/grupo a
estudar

Técnica de
preservagao
no
Laboratdrio

Tipo de recipiente

Condigdes
Conservagao
antes do ensaio

Comentarios

Macroinvertebrados

Adicionar Etanol (1) de modo a obter uma

Agua nas amostras deve primeiro ser decantada,

bentdnicos, amostras PouV proporcio de 70% - 75%. 1ano passar por dgua desionizada e guardar em solugao de
de grandes volumes etanol
Macroinvertebrados Sdo necessarios procedimentos especiais para grupos
bentdnicos, amostras PouV Indefinidamente | que possam ser alterados pelos tratamentos normais
de pequenos volumes Transferir para uma solugdo preservante de de conservacdo (exp Platelmintas)
etanol (1)
Guardar as amostras no escuro. Aplica-se
habitualmente solucdo alcalina de Lugol (1) em
amostras frescas de agua e solucdo acida de Lugol em
PouV agua dg maE com flagle'lados sensiveis. Para -
com tampa _ determinagdes especificas, ver normas especificas.
. Adi¢do de 0,5 /1 - V/V de solugdo de Lugol Adicdo de mais solucdo de Lugol pode ser necessaria
Algas e fitoplancton apropriada e (1). 6 meses se for se pretender descolorar. Deve ser evitada a
de aperto o x
justo 3 Guardara(3+2)°C sobresijdturagao (cor~castanha escura), contudo pode
ser adicionada solugdo de Lugol (1) extra para fazer a
abertura

amostra retomar a cor amarela clara (cor de palha).
Encher o frasco até aproximadamente 90%, deixando
suficiente espago de ar para permitir
homogeneizagdo
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Adicdo de 0,5/1 - V/V de solugdo de Lugol

Guardar as amostras no escuro. Aplica-se
habitualmente solucdo alcalina de Lugol (1) em
amostras frescas de adgua e solucdo acida de Lugol em
agua do mar com flagelados sensiveis. Para
determinacgdes especificas, ver normas especificas.
Adicdo de mais solucdo de Lugol pode ser necessaria

PouV (1). 6 meses se for se pretender descolorar. Deve ser evitada a
com tjampa Guardara(3z+2)°C sobressaturagao (cor castanha escura), contudo pode
Microalgas apropriada e ser adicionada solugdo de Lugol (1) extra para fazer a
d? aper‘to amostra retomar a cor amarela clara (cor de palha).
Justo a Encher o frasco até aproximadamente 90%, deixando
abertura suficiente espaco de ar para permitir
homogeneizacdo
Sdo necessarios procedimentos especiais para grupos
Congelara—18 °C 1ano gue possam ser alterados pelos tratamentos normais
de conservagdo (exp Platelmintas)
ponl tn (1) de o ocbreruma | | S o S ot i, and
proporg¢do de 70% - 75%. .
homogeneizagdo
PouV
com tampa
Macrofitos apropriada e . . -
de aperto Procedimentos especiais podem ser necessarios com
justo a Congelara—18 °C 1ano grupos que sao alteraveis pelos métodos padrdo de
abertura conservagao
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Guardar as amostras no escuro. Aplica-se
habitualmente solucdo alcalina de Lugol (1) em
amostras frescas de agua e solucdo acida de Lugol em
agua do mar com flagelados sensiveis. Para
determinacgdes especificas, ver normas especificas.

PouV Adicdo de 0,5/ 1 -V/V de solugdo de Lugol € meses Adicdo de mais solu¢do de Lugol pode ser n.ecesséria
com tampa | (1).Guardara(3+2)°C se for se pretender descolorar. Deve ser evitada a
Diatomaceas apropriada e sobresaturacgdo (cor castanha escura), contudo pode
benténicas de aperto ser adicionada solu¢do de Lugol (1) extra para fazer a
justo a amostra retomar a cor amarela clara (cor de palha).
abertura Encher o frasco até aproximadamente 90%, deixando
suficiente espaco de ar para permitir
homogeneizacdo
Transferir para uma solugdo preservante de Enc.h.er o frasco até aproximadamt‘ar'\te 90%, deixando
etanol (1) 6 meses suficiente espago de ar para permitir
homogeneizagao.
Guardar as amostras no escuro. Aplica-se
habitualmente solucdo alcalina de Lugol (1) em
amostras frescas de 4dgua e solugdo acida de Lugol em
P ou V, com agua dq ma[ com fIagF.Iados sensiveis. Para B
tampa o i de'FeEmmagogs espec~|f|cas, ver normas espeC|f|ca,s..
Diatomaceas apropriada e Adicdo de 0,5 /1 - V/V de solugdo de Lugol Adicdo de mais solugdo de Lugol pode ser n.ecessarla
pelagicas de aperto (1). lano se for se pretNender descolorar. Deve ser evitada a
justo 3 Guardara(3+2)°C sobresaturagao (cor~castanha escura), contudo pode
abertura ser adicionada solugdo de Lugol (1) extra para fazer a

amostra retomar a cor amarela clara (cor de palha).
Encher o frasco até aproximadamente 90%, deixando
suficiente espaco de ar para permitir
homogeneizacao
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Ad'c'onaJ Etanol (1)) de modo a obter uma lano Adequado a crustdceos e rotiferos
proporg¢do de 70% - 75%
Zooplancton PouV Ad|C|onar'squgao neutralizada de 1 ano
formaldeido (1)
- ~ . Adigdo de mais solugdo acida de Lugol (1) pode ser
Adicionar solugao neutralizada de Lugol (1) 6 meses ¢ . ¢ ~ gol (1)p
necessaria se ocorrer descoloragdo.
massa de fresca ou seca
- o . N3o congelar abaixo de — 18 °C. A analise deve
Adicionar solugao neutralizada de . i }
PouV , 24 h comegar tdo cedo quanto possivel e nunca mais tarde
. formaldeido (1)
Macroinvertebrados do que 24 h.
bentdnicos, Minimo de 3 Ter em considerac¢do que as determinagdes de
macrofitas, algas, perifiton e fitoplancton em biomassa fresca e seca
R - . o meses de ~ o
zooplancton, peixes PouV Refrigerara(3+2)°C conservacio | 53° usualmente baseadas, na medicdo do volume de
¢ . células efetuado durantes os procedimentos de
antes de analisar | . e
identificacdo e contagem na amostra preservada.
massa de cinzas
L. Ter em consideragdo que as determinagdes de
. Minimo de 3 e i .
Macroinvertebrados - ~ . perifiton e fitoplancton em biomassa fresca e seca
- Adicionar solucao neutralizada de meses de ~ .
bentodnicos, PouV , - sao usualmente baseadas, na medicdo do volume de
g formaldeido (1) conservagao , ]
macrofitas, algas . células efetuado durantes os procedimentos de
antes de analisar | . e
identificacdo e contagem na amostra preservada.
massa seca e massa de cinzas
Amostra é filtrada através de filtros de fibra de vido
Zooplancton PouV Congelara—18 °C 6 meses m previamente pesados e depois congelados abaixo
de—-18°C.

Legenda:
P- plastico; V- vidro.
(1) —ver norma
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