METODO DE ENSAIO
@ - "
lnea DETERMINAGCAO DE ANIONS POR CROMATOGRAFIA
DE IONS (FLUORETO, CLORETO, NITRITO, BROMETO,
I NITRATO, ORTOFOSFATO E SULFATO)
1 OBJETIVO

Estabelecer a metodologia utilizada no Servico de Analises Quimicas (SERVAQ) para a determinacao
sequencial dos anions fluoreto, cloreto, nitrito, brometo, nitrato, ortofosfato e sulfato por cromatografia de
fons com supressdo quimica, em amostras de aguas diversas, definindo seu controle de qualidade e a
forma de registro dos resultados obtidos.

2 CAMPO DE APLICAGCAO e vigéncia

2.1 A determinacédo sequencial de anions por cromatografia de ions se aplica a amostras de aguas brutas
e tratadas e efluentes resultantes de tratamento que contenham baixa concentragdo de matéria organica.

2.2 As concentragbes minimas que podem ser determinadas variam para cada um dos ions analisados e
podem chegar até 0,01 mg/L. A concentragdo maxima total de anions ndo deve exceder 1000 mg/L, mas
concentracdes maiores poder ser analisadas através de diluicbes adequadas das amostras.

2.3 Este método é recomendado para uso somente por analistas com experiéncia na utilizacdo de
cromatografia ibnica e na interpretacdo dos cromatogramas resultantes ou sob a supervisdo de tais
analistas.

2.4 Este documento passa a vigorar a partir da data da sua aprovacao.

3  TERMOS E Defini¢bes

TERMO / SIGLA DEFINICAO

Aliquota extra de amostra a qual se adicionam concentracdes
conhecidas dos padrBes dos analitos de interesse. Utilizada para avaliar
o efeito de interferéncia da matriz das amostras na exatiddo e
recuperacdo do método. Para permitir avaliar o efeito de interferéncia da
matriz nos resultados obtidos, as concentracdes adicionadas e o0s
padrdes utilizados devem ser os mesmos do Branco Fortificado. A
Amostra Fortificada deve passar por todos 0s processos que a amostra
comum passa antes da analise.

Amostra Fortificada

Agua purificada grau 1 (adgua ultrapura obtida por osmose reversa,
seguida por filtracdo em membrana com poros de 0,2um) analisada em
Branco do Método lugar da amostra. Utilizado para verificar a auséncia de contaminagéo
pelos analitos de interesse nos reagentes, na agua purificada e no
processo de analise e sua contribuicao para o erro do resultado.

Agua purificada grau 1 (agua ultrapura obtida por osmose reversa,
seguida por filtracdo em membrana com poros de 0,2um) adicionada de
concentracdes conhecidas dos mesmos padrbes dos analitos de
Branco Fortificado interesse utilizados para execugcdo da curva de calibragdo. Pode ser
considerado como uma amostra de controle do laboratério. Utilizado
para verificar a exatiddo e a recuperacdo do método sem efeito de
interferéncia da matriz das amostras.

Coluna recheada com uma resina de troca ibnica adequada para
Coluna separar os anions de interesse em funcdo de suas caracteristicas de
retencdo antes de sua deteccéo.

Uma forma de cromatografia liquida na qual os constituintes idnicos sédo
Cromatografia de lons separados por troca idnica, seguida por uma detecgdo das espécies
ibnicas de interesse através de meios adequados.
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imstituto estadual do ambiente

TERMO / SIGLA DEFINICAO

Fase movel ibnica usada para transportar as amostras através do

Eluente . ;
sistema de cromatografia.

Material de Referéncia Certificado. Material suficientemente homogéneo
e estavel com respeito a uma ou mais propriedades especificadas que
foi estabelecido como sendo adequado para seu uso pretendido em um
MRC processo de medicdo e cujas propriedades especificadas foram
caracterizadas por um procedimento metrologicamente valido. Vem
acompanhado de um certificado que fornece o valor das propriedades
especificadas, a incerteza associada e wuma declaracdo de
rastreabilidade metrol6gica.

SERVAQ Servico de andlises quimicas.

Solugdo Padrdo contendo os analitos de interesse em uma
concentracdo igual ao ponto médio da curva de calibragdo. Os padrdes
utilizados para preparo do Padrédo de Verificacdo Inicial devem ser
diferentes dos utilizados para o preparo da curva de calibracdo. Utilizado
para fazer uma verificagdo inicial didria da exatiddo da curva de
calibracéo utilizada.

Padréo de Verificagéo Inicial

Reducéo da resposta do detector aos constituintes ibnicos do eluente e,
ao mesmo tempo, pelo aumento na resposta do detector para os ions de
Supressao Quimica interesse. E obtida por reag&o quimica que substitui os cations pelo ion
hidrogénio, convertendo assim 0s anions presentes na amostra em seus
acidos correspondentes e diminuindo a condutividade de fundo
produzida pelo do eluente a um nivel baixo ou desprezivel.

4  REFERENCIAS

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. Rodger B. Baird, Andrew D. Eaton,
Eugene W. Rice. Eds. 242 ed., EUA. 2022;

INMETRO - Avaliacdo de Dados da Medicdo: Guia para Expressdo da Incerteza de Medicdo — GUM
2008. 12 ed., Rio de Janeiro, 2012;

ABNT NBR 5891: Regras de arredondamento na numeracao decimal. Rio de Janeiro, 2014;
NBR 9898 — Preservacgéo e Técnicas de Amostragem de Efluentes Liquidos e Corpos Receptores. Rio de
Janeiro: ABNT (Associacao Brasileira de Normas Técnicas), 1987;

Method ASTM D 4327 - 17. Standard Test Method for Anions in Water by Suppressed lon
Chromatography. EUA, 2017;

DOQ-CGCRE-022, Orientacfes para aplicacdo dos requisitos técnicos da ABNT NBR ISO/IEC 17025 na
acreditacdo de laboratérios de calibracédo para o grupo de servico de fisico-quimica. Rev. 03 — JUL / 2019;

NIT-DICLA-021, Expresséo da incerteza de medicdo por laboratérios de calibragdo. Rev 10 -. JUL/2020;
DOQ-CGCRE-08 - Orientacédo sobre validacdo de métodos analiticos. Rev. 09 — JUN / 2020;
POP-INEA-GERLAB-204 — Garantia da Qualidade dos Resultados;

POP-INEA-GERLAB-205 — Validacdo de Métodos de Ensaios;

POP-INEA-GERLAB-601 — Medidas Gerais de Seguranca e Prevencao de Acidentes;
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POP-INEA-GERLAB-602 — Preparo, ldentificacdo e Controle de Solucfes e Reagentes;
POP-INEA-GERLAB-604 — Limpeza e Descontaminagéo de Vidraria e Materiais Diversos de Laboratorios;

POP-INEA-GERLAB-634 - INSTRUGAO DE OPERAGAO DO CROMATOGRAFO DE iONS MARCA
METROHM, MODELO 850;

POP-INEA-GERLAB-635 — Incerteza de Medic&o Labwin UNC;
POP-INEA-GERLAB-800 — Agua reagente.

5 Responsabilidades gerais

FUNCAO RESPONSABILIDADE
A andlise critica deste documento é de responsabilidade do SERVAQ.

SERVAQ A execucao dos procedimentos descritos € de responsabilidade dos

técnicos e analistas do SERVAQ.

6 PROCEDIMENTOS
6.1 Aspectos de seguranca
6.1.1 Observar rigorosamente o estabelecido no POP-INEA-GERLAB-601.

6.1.2 Na analise de amostras de esgotos, despejos industriais ou aguas contaminadas, somente manipular
as mesmas utilizando luvas.

6.1.3 Caso as amostras apresentem odor forte ou contaminacdo por produtos volateis usar mascaras
durante o ensaio e/ou manipular as mesmas em capela.

6.2 Equipamentos e materiais

6.2.1 Cromatografo de ions — sistema completo de cromatografia de ions composto por reservatérios e
bombas para eluentes, pré-colunas e colunas de separagdo, valvulas e “loops” de injegao, sistema de
supressédo de ions, detectores de condutividade e por ultravioleta, sistema eletrénico de gerenciamento e
aquisicdo de dados, sistema automatico de amostragem e injecéo, sistema automatico de dilui¢&o.

6.2.2 Frascos cOnicos (“vials”) para amostras, capacidade aproximada de 12 mL, adequados para
utilizacdo no sistema automatico de amostragem e injecéo.

6.2.3 Baldes volumétricos de 50 mL, 100 mL, 1.000 mL e 2.000 mL.

6.2.4 Micropipetas de volumes varidveis cobrindo a faixa entre 1 microlitro e 5.000 microlitros.
6.2.5 Pipetas graduadas de 5 mL e 10 mL.

6.2.6 Bécheres de 10, 50 mL ou 100 mL.

6.2.7 Seringa descartavel com capacidade de 10 mL.

6.2.8 Membrana de fluoreto de polivinilideno (PDVF) ou equivalente, em unidade filtrante pronta para uso
com seringa (“filiro seringa”).
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6.3 Reagentes, solucdes e padrbes

6.3.1 Padrdes de todos os anions a serem determinados em concentragfes de 1.000 mg/L — Utilizar
solugédo comercial de Padréo ou Material de Referéncia Certificado (MRC), produzido e certificado de
acordo com as normas ABNT NBR ISO 17034 e ABNT NBR ISO/IEC 17025.

6.3.2 Eluente para anions e oxi-haletos (C.l.) — carbonato de s6dio 0,0036 mol/L.
6.3.3 Solucao de supressao de anions e glifosato — acido sulftrico 0,5 mol/L.

6.3.4 Agua purificada grau 1 (a4gua ultrapura obtida por osmose reversa, seguida por filtracdo em
membrana com poros de 0,2um).

Nota: Preparar os reagentes e solu¢cdes conforme as instru¢cdes do POP-INEA-GERLAB-602.
6.4 Metodologia do ensaio
6.4.1 Principio do Método

Uma aliquota de amostra é injetada no cromatografo de ions por um sistema automatizado. A amostra é
bombeada através de uma pré-coluna, uma coluna de separacgdo e um dispositivo supressor de ions para
um detector de condutividade e um detector por ultravioleta. A coluna de separacé@o e a pré-coluna séo
recheadas com uma resina de troca ibnica de baixa capacidade. Os ions contidos na amostra séo, entao,
separados com base na sua afinidade com os sitios de troca da resina contida na coluna. O dispositivo
supressor contém uma membrana de base com uma resina trocadora de cations que é continuamente
regenerada por um fluxo de acido sulfdrico diluido. Os anions separados pela coluna sdo medidos na sua
forma &cida usando uma célula de condutividade elétrica e/ou uma célula de absorbancia no ultravioleta.
Os anions sédo identificados com base em seus tempos de retencdo em comparacdo com padrées
conhecidos. A quantificacdo é realizada por medi¢cdo da &rea do pico produzido por cada &nion em
comparacao com uma curva de calibra¢@o produzida a partir de padrées com concentragcfes conhecidas.

6.4.2 Interferéncias
6.4.2.1 Quaisquer espécies com um tempo de retencao similar aquela do anion desejado ira interferir.

6.4.2.2 Grandes quantidades de ions que eluam proximo do anion de interesse também irdo provocar
interferéncia por encobrir o pico do anion de interesse. A separacdo pode ser melhorada ajustando a
concentracdo e/ou a taxa de fluxo do eluente. A diluigdo amostra e/ou o uso do método da adicdo de
padrdo também podem ser usadas.

6.4.2.3 Altos niveis de &cidos organicos e matéria organica em geral presentes em residuos industriais
podem interferir com a andlise dos anions inorganicos e também provocas problemas nas pré-colunas e
colunas.

6.4.2.4 Amostras que contenham particulas maiores que 0,45 um e eluentes e/ou solugBes de reagentes
contendo particulas maiores que 0,22 um podem provocar danos nas colunas e pré-colunas e sistemas de
bombeamento. Esta interferéncia € geralmente eliminada pela filtracdo prévia de amostras e utilizacdo de
agua purificada grau 1.

6.4.2.5 Acetato, formiato, e outras espécies monovalentes de acidos organicos eluem no inicio da corrida
cromatografica e podem interferir na determinacdo de fluoreto. Os tempos de retencédo dos anions podem
diferir do usual quando grandes quantidades de acetato estdo presentes. Portanto, este método nédo é
recomendado para lixiviados de amostras sélidas nas quais o0 acetato € utilizado para ajuste do pH.
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6.4.3 Consideracfes gerais

6.4.3.1 A determinacao de anions por cromatografia de ions deve ser efetuada o mais rapido possivel apés
a entrada das amostras no SERVAQ. Caso a determinacdo ndo possa ser feita imediatamente, as
amostras devem ser filtradas, mantidas em frascos bem fechados e refrigeradas em temperatura igual ou
inferior a 6°C. Nestas condi¢des as amostras podem ser preservadas por até 48 horas.

6.4.3.2 As amostras devem ser coletadas de acordo com procedimentos especificos do servico de coleta e
mantidas em frascos de vidro (borosilicato) ou de plastico (polietileno ou equivalente), sem adicao de
preservantes.

6.4.3.3 Deve ser seguida a instru¢do de operacao referente ao modelo de cromatédgrafo de ions utilizado
na determinacédo (POP-INEA-GERLAB-634), além de eventuais as instru¢cdes contidas no Manual do
Equipamento.

6.4.3.4 Para amostras de &guas naturais ou tratadas, geralmente, ndo € necessério nenhum pré-
tratamento das amostras além da filtrag&o prévia (conforme o POP-INEA-GERLAB-625).

6.4.3.5 Para amostras de efluentes, algumas vezes além da filtracdo prévia é necessério fazer um pré-
tratamento por destilagéo.

Obs.: No caso dos efluentes as amostras podem ser filtradas utilizando-se filtros-seringa com membrana
de fluoreto de polivinilideno (PDVF) ou equivalente.

6.4.3.6 Preparar inicialmente uma curva de calibracdo composta de pelo menos quatro pontos com
concentracdes que abranjam a faixa desejada ou esperada nas amostras. Usar esta curva para calcular a
concentracdo dos diferentes anions nas amostras.

6.4.3.7 Certificar que na curva de calibragcéo obtida haja linearidade dentro da faixa de interesse (r = 0,99).

6.4.3.8 Deve-se executar uma verificagdo da curva de calibracdo cada vez que efetuar a andlise da(s)
amostra(s), utilizando um padrdo de verificacdo com concentracdo igual ao ponto médio da curva,
conforme estabelecido em 5.6.3.

6.4.3.9 Os valores obtidos na verificacdo da curva de calibracdo ndo podem diferir em mais de 10% do
valor original da concentracéo para o ponto médio da curva. Caso os desvios sejam maiores, ndo utilizar a
curva existente e preparar uma nova curva de calibragéo.

6.4.3.10 Executar sempre um branco do método junto com o ensaio das amostras, utilizando agua
purificada grau 1 (dgua ultrapura obtida por osmose reversa, seguida por filtracdo em membrana com
poros de 0,2um) em lugar da amostra.

6.4.4 Preparacdo da curva de calibracéo

6.4.4.1 Curva de calibracdo de baixa (0,01 — 1,0 mg/L)

6.4.4.1.1 Tomar exatamente uma aliquota de 50,0 pL* do(s) padrdo(6es) do(s) anion(s) de interesse em
concentragao de 1000 mg/L e transferir para baldo volumétrico de 50,0 mL.

* Salvo quando o certificado de andlise do padrao MRC apresentar outra instrugdo para assegurar a

homogeneidade da solucgéo.

6.4.4.1.2 Completar o volume do baldo com agua purificada grau 1 e homogeneizar bem.
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6.4.4.1.3 Utilizando esta solucdo (1,0 mL = 1 mg de cada anion), programar a diluicdo automatica do
equipamento para preparar padrdes nas concentracbes especificadas conforme indicado na tabela a
sequir.

C x ~ Fator de dilui¢c&o a ser inserido no
oncentracéo de padréo T
programa de diluicdo

1,00 mg/L 1

0,500 mg/L 2

0,250 mg/L 4

0,100 mg/L 10

0,025 mg/L 40

0,010 mg/L 100

6.4.4.1.4 Transferir cerca de a solugdo de padrdo preparada anteriormente em vials utilizados no
amostrador automético do equipamento e colocar no carrossel do amostrador.

6.4.4.1.5 Programar o equipamento para executar a determinacdo de um branco e de cada uma das
concentracdes de padrao de cada anion.

6.4.4.1.6 Ao final das determinagbes o programa de controle do equipamento ir4 tracar automaticamente
uma curva de calibra¢é@o de concentrag@o nominal X area [(mAU) x min.], para cada anion.

6.4.4.2 Curva de calibragéo de alta (1,0 — 30 mg/L)

6.4.4.2.1 Tomar exatamente uma aliquota de 1,5 mL do(s) padrao(8es) do(s) anion(s) de interesse em
concentragao de 1000 mg/L e transferir para baldo volumétrico de 50,0 mL.

Nota: Salvo quando o certificado de andlise do padrdo MRC apresentar outra instrugcdo para assegurar a
homogeneidade da solucéo.

6.4.4.2.2 Completar o volume do baldo com agua purificada grau 1 e homogeneizar bem.
6.4.4.2.3 Utilizando esta solucdo (1,0 mL = 1 mg de cada &nion), programar a diluicdo automética do

equipamento para preparar padrdes nas concentraces especificadas conforme indicado na tabela a
sequir.

~ ~ Fator de dilui¢cdo a ser inserido no
Concentracéo de padrdo o
programa de diluicdo
30 mg/L 1
20 mg/L 15
15 mg/L 2
10 mg/L 3
5,0 mg/L 6
1,0 mg/L 30

6.4.4.2.4 Transferir cerca de a solugdo de padrdo preparada anteriormente em vials utilizados no
amostrador automatico do equipamento e colocar no carrossel do amostrador.

6.4.4.2.5 Programar o equipamento para executar a determinacdo de um branco e de cada uma das
concentracdes de padréo de cada anion.

6.4.4.2.6 Ao final das determinacfes o programa de controle do equipamento ird tracar automaticamente
uma curva de calibracdo de concentracdo nominal X area [(mAU) x min.], para cada anion.
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6.4.5 Determinacao de anions (fluoreto, cloreto, nitrito, brometo, nitrato, ortofosfato e sulfato) na amostra

6.4.5.1 Acompanhar os ensaios das amostras, quando aplicavel, com os controles estabelecidos nos itens
5.6.

6.4.5.2 Configurar o cromatdgrafo de ions e programar as andlises a serem executadas de acordo com o
POP-INEA-GERLAB-634 de instru¢do de uso do equipamento ou conforme as instru¢des do fabricante.

6.4.5.3 Verificar se existe quantidade suficiente de solucdo de supresséo, solucdo de lavagem, eluente e
agua purificada para limpeza do sistema. Se necessario, preparar e encher os respectivos frascos com as
solugbes necessarias.

6.4.5.4 Verificar se os galbes coletores de rejeitos do equipamento estdo vazios ou se tem espaco
suficiente para receber todo volume de rejeitos das andlises a serem executadas. Se necessario retirar 0s
galbes, esvaziar e recolocar no seu local.

6.4.5.5 Iniciar a estabilizacdo do sistema que é feita através do bombeamento do eluente, das solugbes de
supressao, solucao de lavagem e do aquecimento da coluna.

6.4.5.6 Encher os vials (aproximadamente 10 mL) utilizados no amostrador automatico do equipamento
com &gua purificada grau 1 (branco), solucdo de padrédo de verificagdo e com cada uma das amostras a
serem determinadas.

6.4.5.7 Colocar os vials no carrossel do amostrador automético e programar a posicdo de cada um na
tabela de amostras.

6.4.5.8 Quando o programa de controle indicar que a temperatura da coluna esta estabilizada e se obtiver
um linha de base estavel, iniciar a injecdo automatica das amostras.

6.4.5.9 O equipamento iniciard a injecdo e determinacdo do branco, dos controles de verificacdo e das
amostras, gerando 0s respectivos cromatogramas e executando os célculos de concentragcdo para cada
anion automaticamente.

6.4.5.10 Executar quaisquer céalculos necessarios e expressar os resultados conforme estabelecido no item
5.7.

6.5 Validacao

6.5.1 De acordo com os critérios definidos no POP-INEA-GERLAB-205 — Validacdo de Métodos de
Ensaios, o referido método ndo necessita de validacdo, pois segue método normalizado definido pelo
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 242 ed., 2022, EPA Method 9056A.
Revision 1, 2007 e ASTM Method D 4327 — 17, EUA. 2017.

6.5.2 Alguns parametros (limite de detecgdo do método, limite de quantificacdo, recuperacédo e precisao)
foram estudados para demonstrar que laboratério opera o método de maneira adequada. Estes estudos de
verificagdo foram realizados com o auxilio de padrbes certificados (MRC) dos anions de interesse.

6.5.3 Limite de quantificacéo e deteccéo

O limite de quantificacdo foi estipulado através da curva de calibracdo, com base na percepcdo da
concentracdo do analito. Adotou-se um ndmero minimo de 06 replicatas da concentracdo mais baixa da
curva analitica e avaliou-se a concentracéo do LQ tem precisao e recuperacgao aceitaveis (90-110%). O LD
foi determinado a partir do LQ, por meio da equac¢éo LD = LQ/3,3 (DOQ-CGCRE-008 Revisao 09).

6.5.4 Os resultados encontram-se declarados nos relatérios de validacdo emitidos pelo moédulo de
Validac&o do LABWIN.
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6.6 Controle de qualidade e critérios de aceitacdo dos resultados

6.6.1 Conforme POP-INEA-GERLAB-204 — Controle da Qualidade dos Resultados, abaixo algumas das
opcdes dos critérios que poderdo ser utilizados para verificacdo dos dados e resultados de analise e o
consequente controle da qualidade dos resultados analiticos deste método.

6.6.2 Verificar a auséncia de contaminagdo dos reagentes, da agua purificada utilizada e do processo de
andlise através da andlise inicial de um branco do método. Os resultados obtidos no branco do método
para cada analito de interesse devem estar em niveis de concentracdo que nao interfiram com as
determinacdes dos analitos nas amostras (em geral menores que o limite de quantificacdo do método).
Caso os resultados obtidos sejam em concentracdes que interfiram nas determinac¢des dos analitos nas
amostras, todos os reagentes (eluente, solugfes de supressdo e de lavagem) e a 4gua de limpeza do
sistema devem ser descartados e preparados novamente.

6.6.3 Verificar a curva de calibragéo inicialmente antes de analisar as amostras utilizando um padréo de
verificagcdo inicial com concentracdo igual ao ponto médio da curva, a cada batelada. Os valores obtidos
devem estar entre: 75-125% (curva de baixa) e 90-110% (curva de alta) do valor nominal da concentracao
de cada analito (SMEWW 4110 B -. 242 Ed). Caso os valores obtidos fiquem fora do limite estabelecido,
avaliar e corrigir possiveis erros e em seguida repetir a verificagdo. Se a repeticdo da verificacdo atender
aos limites, continuar as determinages, caso contrério, refazer a curva de calibra¢do. Lancar os valores do
padréo de verificagcdo em uma Carta de Controle de Média de padréo de verificacdo inicial para avaliagao
da exatid&do da curva de calibracéo.

6.6.4 Executar a andlise de um branco fortificado quando necesséaria a verificagdo da exatidao e da
recuperacdo do método sem interferéncia da matriz das amostras. Fortificar o branco com uma
concentracdo de padrdo de cada analito de interesse igual ao ponto médio da curva de calibragdo. Os
valores do branco fortificado devem ser langados em uma Carta de Controle de Média de branco fortificado
para avaliacdo da exatidéo. A recuperacdo percentual calculada para o branco fortificado deve estar entre
75-125% (curva de baixa) e 90-110% (curva de alta) do valor nominal de cada analito adicionado ao
branco (SMEWW 4110 B -. 242 Ed).

6.6.5 Executar a andlise de uma amostra fortificada quando necesséria a verificagdo da exatiddo e da
recuperacdo da andlise sob a influéncia da matriz das amostras. Fortificar a amostra com uma
concentracao de padrdo de cada analito de interesse igual ao ponto médio da curva de calibragdo. Calcular
a recuperacdo percentual para amostra fortificada que deve estar entre 75-125% (curva de baixa) e 90-
110% (curva de alta) do valor nominal de cada analito adicionado a amostra (SMEWW 4110 B -. 242 Ed).
Os valores da amostra fortificada devem ser langados em uma Cartas de Controle de Média de amostra
fortificada para avaliacdo da exatidéo sob efeito da matriz.

6.6.6 Executar a analise de uma amostra em duplicata a cada batelada para determinar a precisédo do
método. Os valores individuais de cada amostra devem estar situados dentro de uma faixa de 75-125%
(curva de baixa) e 90-110% (curva de alta) do valor médio encontrado na determinacao (SMEWW 4110 B -
. 242 Ed). Se o valor obtido nas amostras ficar fora do limite estabelecido, isto pode indicar problemas com
o sistema de andlise e/ou influéncia de efeito da matriz das amostras. Avaliar e corrigir estes possiveis
problemas e em seguida repetir as analises. Se a repeticdo das analises atender aos limites, continuar as
determinacgdes, caso contrario, indicar este fato junto com os resultados das amostras daquela batelada.
Os valores das duplicatas das amostras devem ser lancados em uma Carta de Controle de Amplitude de
duplicata de amostras para avaliacdo da precisdo do método.

Nota: Considerar como batelada uma quantidade de até 20 amostras analisadas nas mesmas condi¢cdes,
em um mesmo dia e utilizando os mesmos reagentes. Quando ocorrer o recebimento de menos de 20
amostras no dia fazer pelo menos um de cada controle e uma duplicata em uma das amostras recebidas.
O mesmo critério devera ser adotado para um ndmero maior de vinte amostras e menor que Sseus
multiplos.
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7 CALCULOS E EXPRESSAO DOS RESULTADOS

7.1 Registrar os valores das concentracBes calculadas para cada &nion nas amostras. No caso de
nitrito, nitrato e ortofosfato, registrar os respectivos resultados como nitrogénio-nitrito (N-nitrito),
nitrogénio-nitrato (N-nitrato) e fésforo-ortofosfato (P-ortofosfato), conforme calculados pelo programa
de controle do equipamento.

7.2 Expressar os resultados finais como o anion de interesse em mg/L, conforme as tabelas a seguir e,

se necessario, adotando o critério de arredondamento especificado pela Norma ABNT NBR 5891:

Faixa de concentracdo encontrada

para cada anion (mg/L)

Expressar o resultado

Fluoreto, Nitrato, Brometo, Nitrito, Ortofosfafto

Menor que 0,01

< 0,01 mg/L

0,01 =X<1,00 2 algarismos ap0s a virgula
1,0 X<10,0 1 algarismo apés a virgula
X210 NUmeros inteiros

Cloreto e Sulfato

Menor que 1,0

<1,0 mg/L

Igual ou maior que 1

NUmeros inteiros

7.3 Caso esteja disponivel no laboratério um sistema informatizado para langamento dos dados (por
exemplo, o LabWin), os valores obtidos nas andlises e, se necessério, os fatores de diluicdo das
amostras devem ser lancados no sistema para que ele execute quaisquer célculos e expresse 0s
resultados diretamente, conforme os critérios estabelecidos.

7.4 O método de célculo de incerteza da determinagdo de anions por cromatografia de ions adotado
segue uma avaliacdo de incerteza do tipo A isto é, segue uma metodologia de avaliagdo de
incerteza pela analise estatistica de séries de observagoes.

7.5 A Estimativa da Incerteza de Medi¢do é realizada de acordo com os critérios definidos no POP-
INEA-GERLAB-635 — Incerteza de Medicdo Labwin UNC. A incerteza estimada da medi¢cdo sera
incluida no relatério de ensaio, somente quando ela for relevante para a validade ou aplicacdo dos
resultados de ensaios, quando requerida pelo cliente ou quando afetar a conformidade com um
limite especificado.

8 REGISTROS
e  FRM-ME-635-01: Memoria de Anélises e Calculos SERVAQ — Anions — Cromatografia de ions;
e FRM-POP-634-02: Registro de execucdo de curva de calibracdo do SERVAQ;

e FRM-POP-602-03: Registro de preparo de solucbes e reagentes estoque SERVAQ.
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9 ANEXOS
Nao aplicavel
iO HISTORICO DA ultima REVIS&0

Atualizag@o para adequagdo ao POP-INEA-GERLAB-104, NOI-INEA-01-R1 e Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, 242 ed., EUA, 2022.
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