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O objetivo de amostragem € coletar um volume de 4gua pequeno o bastante para

ser transportado convenientemente ¢ manuseado no laboratério e que represente, 0 mais

acuradamente possivel, o material coletado. Implica que as propor¢des relativas ou as

concentragdes de todos os componentes na amostra correspondam aquelas no material

sendo amostrado, e que a amostra seja manuseada de tal forma que nenhuma mudanga

significativa em composi¢do ocorra antes de as determinagdes serem realizadas. Desse

modo, deve-se procurar sempre transportar as amostras do local de coleta para o

laboratério em recipientes (caixas de isopor, caixas térmicas) que protejam
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as amostras da luz e do aumento de temperatura. Se o tempo necessdrio para a coleta
e o transporte superar algumas horas, o uso de gelo pode ser uma alternativa.

Entende-se por material sendo amostrado a dgua de abastecimento doméstico
e industrial, rios, lagoas, represas, estudrios, chuva, d4gua subterrdnea, solug@o de solo
(extratores, piezOmetros), 4gua de escoamento superficial, d4gua de irrigagdo, 4gua de
refrigerag@o, 4gua de caldeiras ou de alimentagdo das mesmas, efluentes de estagdes
de tratamento de esgoto doméstico e efluentes industriais e de atividades extrativas
minerais.

Algumas determina¢des devem ser realizadas no campo, como: pH, odor,
salinidade, temperatura e oxigénio dissolvido, se medido por potenciometria. Quando
isto ndo for possivel, procurar executar as determinac¢des imediatamente apds chegar
ao laboratério, com excegdo dos dois tltimos pardmetros.

Etiquetar as amostras fornecendo o mimero, coletor, data, hora e local de
amostragem. Utilizar etiquetas e marcadores resistentes a dgua, a0 manuseio e 2
estocagem. Registrar também o tipo de amostra, amostrador utilizado e condi¢des |
climatolégicas.

A quantidade de amostra é funcdo das varidveis que serdo analisadas, mas o
volume de 1,0 L pode ser suficiente para a maioria das determinag¢des. Utilizar frascos
separados para determinagGes microbiolégicas, de pesticidas, de oxigénio dissolvido,
fisicas e quimicas. Dentro do grupo das andlises quimicas usar frascos plasticos e de

vidro quando as varidveis a serem medidas exigirem tal separagao.

2. QUANDO, ONDE E COMO AMOSTRAR

Para se obter amostras representativas, é necessario levar em consideragdo que
existe grande variedade de condigbes sob as quais as amostras sdo coletadas. Assim,

torna-se dificil estabelecer procedimento que seja unanime e ideal em todas as situagées.
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A composi¢do de amostras geralmente é considerada como a mistura, em
propor¢des iguais, de amostras obtidas em diferentes instantes durante um periodo de
tempo. Este perfodo pode ser estabelecido em fungdo das caracteristicas de operagio
(especialmente para efluentes industriais) ou do tipo de material amostrado.

Algumas 4guas s6 serdo representativas se a amostragem for realizada no
tempo e no espago. Se houver interesse no conhecimento de méaximos e minimos, as
amostras deverdo ser coletadas e analisadas separadamente. Caso o material que
estiver sendo amostrado for considerado suficientemente constante em composi¢do ao
longo do tempo ou espacialmente uniforme em uma 4rea representativa, amostras
simples poderdo ser coletadas. Exemplos que podem ser enquadrados nesse caso séo a
dgua de abastecimento urbano, a 4gua subterrinea e algumas dguas superficiais.

Quando o material investigado se mostrar varidvel no espago, como no caso
de rios que apresentem variagdes horizontais e em fungdo da profundidade,
integradores de amostras tornam-se necessarios. Amostras podem ser integradas da
superficie para o fundo, no meio do canal, ou transversalmente, de lado a lado, a meia
profundidade. A velocidade de movimento do amostrador deve ser ajustada de acordo
com a velocidade da 4gua. Nos rios, evitar areas de excessiva turbuléncia ou remanso,
procurando se trabalhar nos trechos mais lineares.

Em lagos, a variabilidade espacial é geralmente investigada em pontos de
coleta distintos, tanto & superficie quanto a profundidade. Variagdo diurna em lagos €
objeto de estudo, e portanto, ndo é feita composi¢cdo de amostras como ocorre,
normalmente, para efluentes. Coletas a profundidades especificas podem ser
realizadas com auxilio de amostradores do tipo “Van Dorn” ou “Kemmerer’. O
bombeamento, normalmente utilizado para amostrar dguas subterraneas, também pode

ser adotado para coleta em profundidade em lagos e grandes rios.
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Para a coleta de dgua de chuva, coletores devem ser instalados em pontos estratégicos e
as amostras coletadas apés um periodo de precipitagido. Em geral determina-se deposigdo
atmosférica (chuva, poeira, cinza, etc.). Excegio ocorre para amostradores modernos que
sdo capazes de se manterem fechados, abrindo apenas com as primeiras gotas de chuva.
Tomar os cuidados necessirios nas coletas de material téxico, volatil ou
inflamédvel. Nesses casos, utilizar equipamentos de seguranca como luvas, méscaras e

6culos durante o manuseio da amostra. Nunca fumar durante a operagio.

3. ACONDICIONAMENTO DE AMOSTRAS: TIPOS E PROCEDIMENTOS DE
LIMPEZA

Os tipos de frascos mais freqiientemente utilizados sdo os de vidro de
borossilicato ou de pléstico, inertes e de preferéncia escuros e resistentes a
alcalis. Tampas rosquedveis de plastico constituem-se na melhor forma de
vedac@o. As tampas de borracha podem desintegrar-se ou liberar metais-trago
quando na presenga de solventes orgénicos, e tampas de vidro ndo sdo adequadas
para solugdes alcalinas. A Tab. 1 apresenta os frascos ideais para cada varidvel e
o respectivo tipo de preservagdo recomendado.

Para a determinagéo de oxigénio dissolvido os frascos do tipo “DBO”, claros
ou escuros, sdo os recomendados para o0 método de Winkler (APHA et al., 1992). Os
frascos a serem utilizados devem estar rigorosamente limpos e sempre vedados.

Para a determinacdo de coliformes, lavar com detergente e 4gua quente,
enxaguar com agua quente e depois com 4gua destilada, esterilizar por, no minimo, 60
minutos a 170°C (vidro) ou em autoclave a 121°C por 15 min (pldstico e vidro).

Para a determinagcdo de metais, utilizar detergentes apropriados (p.ex.,

Extran®) e enxaguar com 4gua destilada. Os frascos mais indicados sdo de polietileno



(NALGENE® ou similar), que geralmente apresentam baixa contaminagdo por fons
metélicos. Deixar pelo menos 24 horas em 4cido nitrico, P.A., a 10% (v/v), ou
cloridrico, P.A., a 10% (v/v), e enxaguar novamente com 4gua bidestilada.

Para a determinagdo de formas de fésforo e de compostos nitrogenados
(amonia, nitrato, nitrito e nitrogénio total), utilizar detergentes apropriados (Extran® ou
similar) e enxaguar com dgua destilada, deixar por algum tempo em 4cido cloridrico,
P.A., a 10% (v/v) e enxaguar novamente com dgua deionizada. Ndo utilizar detergentes
que contenham fésforo em sua férmula.

Na determinacdo de pesticidas, lavar os frascos com detergente apropriado e
enxaguar com 4gua deionizada, seguido de acetona, e finalmente com hexano de alta
pureza.

Para determinagdo de carbono orgénico, o ideal é que o frasco de vidro seja
aquecido a 550°C e mantido vedado com Parafilm® isolando o liquido da tampa, se essa
for de borracha.

Para o restante das determinagdes, lavar os frascos com detergente e enxagua-
los com bastante dgua destilada. Deixar, por algum tempo (= 24 h) em 4cido cloridrico,
P.A., a 10% (v/v) ou nitrico, P.A., a 10% (v/v) e enxaguar novamente com bastante

dgua destilada e deionizada.

4. PRESERVACAO DAS AMOSTRAS

Técnicas de preservagdo sdo utilizadas para retardar agdes biolégicas, hidrélise
de compostos quimicos e reduzir a volatilidade, que continuam a ocorrer apés a coleta
das amostras. Entretanto, é importante ter em mente que completa estabilidade
dificilmente ser4 alcancgada.

O tempo méiximo permitido entre a coleta de uma amostra e sua anilise

depende do parimetro a ser determinado, da caracteristica da amostrae das condigdes
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TABELA 1. Tipo de frasco, modo e tempo maximo de preservacido para algumas
caracteristicas selecionadas.

CARACTERISTICA FRASCO*  PRESERVACAOQO ARMAZENAGEM

Acidez P,V Refrigerar 24 h
Alcalinidade P Refrigerar 24h
Aluminio P Refrigerar 28d
Amonia P,V Congelar 28d
Boro P Refrigerar 28d
Carbono Org. Total \% Refrig/Acid 28d
Cloro Residual P,V Analisar Imediatamente

Cloreto P,V Refrigerar 28d
Clorofila P,V Congelar Filtros 30 d/ escuro
Coliformes P,V Refrigerar 24 h
Condutividade P,V Refrigerar 28d
Cor P,V Refrigerar 48 h
DBO P,V Refrigerar 24h
DQO P,V Refrig/Acid 24h
Dureza P,V Refrig/Acid 180d
Fésforo Solivel \% Congelar 28d
Fésforo Total A% Refrig/Acid 28d
Metais P,V Refrig/Acid 28d
Ca, Mg, Na, K, Cu, Zn,

Mn, Fe,Ni,Hg

Nitrato P,V Congelar 28d
Nitrito P,V Congelar 28d
Nitrogénio Kjeldahl P,V Refrig/Acid 28d
Odor A% Analisar Imediatamente

*(), Dissolvido Winkler V (DBO) Fixar 24 h
Pesticidas v Congelar 7d
PH P,V Analisar Imediatamente

Silica Soldvel P Refrigerar 28d
Sélidos Suspensos P,V Refrigerar 7d
Sulfato | Y Congelar . 28d
Turbidez P,V Refrigerar 24 h

* P = plastico; V = vidro; V (DBO) = frasco de DBO
DBO = Demanda bioldgica de oxigénio

DQO = Demanda quimica de oxigénio

Fonte: APHA, 1992
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de armazenamento. Quanto menor O tempo, menor o risco de alteragdes. O
armazenamento de amostras no escuro e a baixas temperaturas (gelo em cubos) ajuda
na diminui¢@o do crescimento de microrganismos.

. Certas caracteristicas ndo sdo estdveis e, portanto, devem ser determinadas
imediatamente, como temperatura da dgua e gases dissolvidos. O ideal & que as
amostras sejam mantidas refrigeradas e as determina¢des efetuadas o mais
brevemente
possivel. Caso a preservagdo seja inevitdvel, escolher o método mais adequado as
determinagbes que serdo realizadas (Tab. 1). Usar preservativos quimicos somente
quando houver certeza de que ndo haverd interferéncia nas determinag¢des previstas.

fons metalicos podem ser adsorvidos nas paredes dos frascos, sofrer
precipitagio ou oxidagdo (p.ex., Fe**, Mn?*). Esses processos podem ser minimizados
por acidificagdo do meio com &cido nitrico, até pH < 2,0 (1,0 mL HNO;, P.A., conc/L
de 4gua).

Para material em suspensdo nédo existe método de preservagdo ideal. Assim,
manter as amostras refrigeradas e analisar o mais rapidamente possivel.

Para determinacdo de carbono orgénico, preservar com cloreto de merciirio,
P.A., 2% (m/v) numa propor¢do de 0,1 mL para 10 mL de amostra, ou acidificar
com 4cido fosférico, P.A., 10% (v/v) ou sulfiirico, P.A., 10% (v/v) até reduzir o pH <
2,0.

Os filtros para determinagdo de clorofila deverdo ser mantidos no escuro,
congelados e na presenga de silica gel.

Amostras para determinagdo de silica ndo devem ser congeladas. Manté-las
sob refrigeracdo e analisar o mais rapidamente possivel.

Para a determinacao de compostos nitrogenados e fésforo dissolvido, congelar a

amostra imediatamente apés filtragem. A acidificacido pode ser aceita em alguns casos,

desde que nao interfira nas determinacdes.
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