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RESUMO

Este trabalho apresenta a metodologia para a elaboragcdo de um Termo de Referéncia para a
selecdo de laboratorios analiticos para avaliagdo da qualidade ambiental de areas remotas na
Amazonia. Inserido no projeto “Rede de Monitoramento Ambiental no Territério Indigena
Yanomami (TIY) e Alto Amazonas”, coordenado pelo IBAMA e executado pelo CETEM, o
estudo foca nos requisitos exigidos para a determinagdo de metais, de outros parametros e
analitos inorgédnicos e organicos em aguas de consumo humano, aguas fluviais, sedimentos,
peixes, e ecotoxidade de sedimentos. A metodologia envolve diversas etapas, como a definigdo
da matriz ambiental, os teores limites permitidos pela legisla¢do vigente, a selecdo dos melhores
métodos analiticos, verificagdo da competéncia técnica dos laboratdrios com base na norma
ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017, a avaliacdo da viabilidade logistica para coleta em fungdo do
volume e quantidade de material necessario para as analises ¢ envio das amostras para o destino,
assegurada a integridade das mesmas. O trabalho contribui para realizar uma etapa importante
em projetos de monitoramento ambiental, garantindo a confiabilidade dos resultados e serve
como referéncia metodologica para iniciativas semelhantes.
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ABSTRACT

This study presents the methodology for preparing a Terms of Reference for the selection of
analytical laboratories to assess environmental quality in remote areas of the Amazon. Part of
the project “Environmental Monitoring Network in the Yanomami Indigenous Territory (TIY)
and Upper Amazon,” coordinated by IBAMA and carried out by CETEM, the study focuses on
the requirements for the determination of metals, other parameters, and inorganic and organic
analytes in drinking water, river water, sediments, fish, and sediment ecotoxicity.
The methodology involves several steps, such as defining the environmental matrix,
establishing the permissible concentration limits according to current legislation, selecting the
most appropriate analytical methods, verifying the technical competence of laboratories based
on the ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017 standard, evaluating the logistical feasibility of sample
collection considering the volume and quantity of material required for analysis, and ensuring
proper shipment to preserve sample integrity. This work contributes to an essential stage in
environmental monitoring projects by ensuring the reliability of results and serves as a
methodological reference for similar initiatives
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1. INTRODUCAO

Este trabalho integra o Projeto “Rede de Monitoramento Ambiental no Territorio Indigena
Yanomami (TIY) e Alto Amazonas”, financiado pelo Ministério do Meio Ambiente e Mudangas
do Clima (MMA) e executado pelo CETEM, sob coordenacdo geral do IBAMA, em parceria
com o ICMBio e a FUNAIL O Laboratorio de Especiagdo de Merctirio Ambiental
(LEMA/CETEM) ¢ o responsavel pela execugdo das atividades aqui detalhadas. O projeto tem
como objetivo monitorar a qualidade da agua de consumo humano, agua fluvial, sedimentos e
peixes, com foco na determinagdo de metais e outros analitos exigidos pela legislagado
ambiental, em comunidades indigenas Yanomami e em Unidades de Conservacdo Federais
adjacentes a TIY, no estado de Roraima.

2. OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo apresentar a metodologia desenvolvida com a finalidade de
elaborar um Termo de Referéncia para qie se selecionem laboratérios que atuem nas analises de
avalia¢do da qualidade de compartimentos ambientais na TIY e em Unidades de Conservagdo
Federais adjacentes a TIY, e detalhar no que concerne as andlises de metais (exceto mercurio)
totais e dissolvidos em amostras de aguas fluviais.

3. METODOLOGIA

Foram estabelecidas seis etapas: 1) definicdo da matriz ambiental considerada e dos Valores
Maximos Permitidos (VMP) na legislagdo ambiental vigente para os pardmetros previamente
selecionados; 2) Comparagdo do VMP com os limtes de quantificacdo de distintos métodos
analiticos, buscando metodologias com LQ menor do que o VMP; 3) selecdo de métodos
analiticos que atendam a etapa 2 e que sejam compativeis com o volume e peso maximo a ser
coletado; 4) as metodologias de preparo de amostras, considerando as caracteristicas da matriz e
dos analitos; 5) verificacdo da aptiddo técnica dos laboratorios concorrentes, por meio da analise
do Escopo de Acreditagdo disponivel no site do INMETRO, acessado via Cédigo de Registro de
Laboratorio (CRL) e por fim, 6) estabelece-se a logistica de envio das amostras, garantindo que
os prazos entre coleta e analise respeitem a validade e integridade de cada tipo de amostra.

Para tanto, foi necessaria a leitura e compreensado de diversos documentos, como a ABNT NBR
ISO/IEC 17025/2017, as Resolugdes CONAMA 357/2005; SWMM 24a edi¢ao, métodos 3030;
Método EPA 200.8: Determinagdo de elementos tragos em aguas e residuos por espectrometria
de massa de plasma indutivamente acoplada (U.S EPA), Método EPA 6020B (SW-846): Plasma
indutivamente acoplado - Espectrometria de massa, entre outros.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Metodologia do Preparo das Amostras

Neste trabalho é discutido o Termo de Referéncia no que concerne as analises de metais (exceto
mercurio) totais em amostras de aguas fluviais, sem filtra¢do. Para tanto, foi solicitado o preparo
das amostras conforme o método 3030E do Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater (SMWW) 24% edicdo, por ser indicado para amostras com concentragdes esperadas
em nivel trago.

A digestdo com acido nitrico de aguas ndo filtradas para analise de metais totais, conforme
preconizada pelo método, ndo promove a disponibilizagdo dos metais presentes na matriz
silicatada das particulas em suspensdo na agua, preservando, assim, a forma quimica
originalmente disponivel no ambiente. Esse procedimento garante a representatividade
ambiental da amostra, permitindo uma avaliacdo precisa da fracdo na matriz aquosa. Para a
analise de metais filtrados, procede-se em campo a filtracdo em filtro 0,45um e ndo é necessario
a abertura citada
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4.2. Metodologia Analitica

Para a realizacdo das analises foi utilizado o método EPA 200.8, Revisdo 5.4 que ¢
aprovado pela EPA para fins regulatérios no monitoramento de aguas e estabelece
procedimentos para a determina¢ao de metais e metaloides em niveis de trago em
matrizes aquosas, utilizando espectrometria de massas com plasma indutivamente
acoplado (ICP-MS). Nesse método, a amostra liquida ¢ nebulizada e introduzida em um
plasma de argdnio, onde ocorre sua vaporizagdo, atomizagdo e ioniza¢do. Os ions
gerados sdo entdao extraidos sob vacuo, separados segundo sua razao massa/carga por
um analisador de massas e, posteriormente, detectados com alta sensibilidade.

4.3. Verificacao dos Critérios Técnicos para Selecdo de Laboratorio Analitico

A selecdo do laboratorio deve obedecer rigorosamente as especificagdes descritas no
documento técnico de referéncia. Além disso, ¢ imprescindivel que o laboratorio seja
acreditado pelo INMETRO, conforme os requisitos da norma ABNT NBR ISO/IEC
17025, a fim de assegurar a confiabilidade dos resultados, bem como a conformidade
dos procedimentos analiticos e de preparo de amostras com metodologias validadas.

Os laboratdrios acreditados junto ao INMETRO possuem um Codigo de Registro de
Laboratdério (CRL), por meio do qual é possivel acessar o documento denominado
“Escopo da Acreditacdo”, disponivel no site oficial da institui¢dao. Esse escopo descreve
detalhadamente os ensaios para os quais o laboratério ¢ formalmente reconhecido,
apresentando informagdes essenciais para a verificacdo de sua aptiddo técnica,
incluindo:

— Area de atividade: setor ao qual os ensaios pertencem (meio ambiente,
alimentos, bebidas);

— Matriz: tipo de amostra sobre a qual os ensaios sdo realizados (4gua, solo,
sedimento, entre outros);

— Analito: substancia ou parametro a ser quantificado ou qualificado;

— Limite de Quantificagdo (LQ): menor concentracdo do analito que pode ser
determinada com precisdo e exatiddo aceitaveis;

— Metodologias de referéncia: normas ou protocolos reconhecidos adotados pelo
laboratorio (por exemplo, EPA, AOAC, ABNT, Standard Methods).

— Além desses critérios, os laudos analiticos fornecidos pelo laboratorio devem
apresentar, de forma clara e rastreavel:

— Indicagdo do método de analise utilizado para cada parametro analisado;

— Limites de quantificacdo praticados pelo laboratério e também obtidos na
amostra para cada parametro;

— Resultados dos brancos do método e de eventuais surrogates (rastreamentos
analiticos de controle);

— Incertezas de medicdo associadas a cada parametro quantificado.

Esses elementos devem ser rigorosamente avaliados para garantir que o laboratdrio
selecionado seja tecnicamente habilitado a executar os ensaios requeridos. Essa
verificagdo também permite a realizagdo de uma andlise critica dos resultados analiticos,
assegurando a qualidade dos dados produzidos ao longo do estudo.
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4.4. Verificacido de Viabilidade Logistica

Para garantir a viabilidade logistica do processo, ¢ necessario considerar que amostras
ambientais possuem prazos de validade especificos, os quais devem ser respeitados
desde o momento da coleta até a analise laboratorial. Desta forma, antes do inicio do
trabalho de campo, o laboratdrio selecionado deve ser capaz de organizar a remessa de
todos os frascos apropriados para cada tipo de parametro a ser analisado, identificar
univocamente a amostra. Juntamente com a frascaria, deve fornecer os preservantes
quimicos adequados, de acordo com as exigéncias das metodologias analiticas
previamente definidas no plano amostral. Deve, também, definir previamente a logistica
de transporte para que as amostras sejam enviadas em condigdes adequadas de
conservagdo, respeitando os limites maximos de tempo e temperatura (resfriados,
congelados) estabelecidos para cada matriz e parametro, de forma a garantir a
integridade fisico-quimica da amostra. A tabela 1 resume esses parametros.

Tabela 1: Exemplo de tipo de frasco, preservante quimico e prazo de validade das
amostras ambientais conforme o analito de interesse.

Analito Tipo de frasco Preservante e/ou Tempo de
Conservacio armazenamento
Metais totais PEADY/ Falcon - 50mL HNO; pH< 2 6 meses
Metais dissolvidos ~ PEAD/ Falcon 50mL Filtracdo/ HNO; pH< 2 6 meses

5. CONCLUSOES

O presente trabalho apresentou de forma resumida uma abordagem para elaboracdo de
Termo de Referéncia para selecdo de laboratérios analiticos para projetos de
monitoramento ambiental, com foco na andlise de metais em 4aguas naturais.
A metodologia descrita podera servir para projetos que envolvam avaliacdo da
qualidade ambiental.

A selecdo de um laboratorio confidvel exige um estudo criterioso das legislagdes
ambientais vigentes, das metodologias analiticas e de preparo de amostras aplicaveis,
bem como dos critérios técnicos definidos pela norma ABNT NBR ISO/IEC 17025.
Além disso, ¢ essencial considerar aspectos logisticos, que garantam a integridade das
amostras durante todo o processo
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