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RESUMO

CESCA, Elizangela C. Aplicacdo de microextracdo liquido-liquido para analise de
BTX (benzeno, tolueno e xileno) em amostras ambientais. 2013. 48f. Trabalho de

conclusao de curso (Bacharelado em Quimica), Universidade Tecnoldgica Federal

do Parana. Pato Branco, 2013.

Os compostos volateis BTEX (benzeno, tolueno, etilbenzeno e o xileno) presentes
na gasolina, sdo altamente toxicos, causando danos a saude, para regulamentar
esses compostos, que sao encontrados na gasolina existem leis ambientais regidas
pela Resolucdo CONAMA 420, que regulamenta os postos de combustiveis. Para a
realizacdo das andlises cromatograficas de identificacdo e quantificacdo dos BTX
utilizou-se o0 método EPA 8260B. A microextracdo liquido-liquido com o frasco de
Murray foi aplicada para extracdo de BTX em amostras aquosas contaminadas
utilizando-se hexano como solvente extrator com posterior analise por cromatografia
gasosa acoplada ao espectrometro de massas. Foram feitas analises da amostra
composta coletada no final do tratamento do efluente gerado no posto e que passa
por um processo de tratamento, a outra foi coletada sem tratamento nas rampas de
lavagem, foi feito também uma mistura de BTX. Apds a pré-concentracdo as
amostras analisadas no CG/MS, que apresentou picos caracteristicos dos
compostos tolueno, m, p, o- xilenos. O método de extracdo se mostrou eficiente
porém a analise foi qualitativa, mas demonstrou que a amostra com tratamento
apresenta tolueno e m-xileno, devendo-se otimizar o método de extracdo e o método
cromatografico para se obter resultados mais confiaveis.

Palavras-chave: BTX. Postos de combustiveis. Cromatografia gasosa.

Espectrometria de massa.



ABSTRACTS

CESCA, Elizangela C. Applying liquid-liquid microextraction and analysis for BTX
(benzene, toluene and xylene) in environmental samples. In 2013. 48 f. Completion
of course work (BS in Chemistry), Federal Technological University of Parana. Pato
Branco, 2013.

Volatile compounds BTEX (benzene, toluene, ethylbenzene and xylene) present in
gasoline, are highly toxic, causing damage to health, to regulate these compounds,
which are found in gasoline are environmental laws governed by CONAMA
Resolution 420, which regulates the gas fuels. To make the chromatographic
analyzes for the identification and quantification of BTX was used to EPA Method
8260B. The liquid-liquid microextraction with the bottle of Murray was applied for
extraction of BTX contaminated aqueous samples using hexane as a solvent
extractor and analyzed by gas chromatography coupled with mass spectrometry.
Analysis were made of the composite sample collected at the end of the treatment
the effluent from the post and passing through a treatment process, the other was
collected untreated ramps washing, a mixture was also made of BTX. After pre-
concentration of the samples analyzed in GC/MS, which showed characteristic peaks
of the compounds toluene, m, p, o-xylenes. The extraction method was efficient but
the analysis was qualitative, but showed that the treated sample shows toluene, m-
xylene, and one should optimize the extraction method and chromatographic method
to obtain more reliable results.

Keywords: BTX. Fuel stations. Gas chromatography. Mass spectrometry.
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1 INTRODUCAO

A contaminacdo de aguas por compostos organicos volateis os chamados
BTEX, ocorre devido ao vazamento de tanques de armazenamento de combustiveis,
de derramamentos por acidentes, tanto em rios como no mar, e pela deposi¢ao
atmosférica, nas proximidades dos postos de combustiveis (BEZERRA, 2011).

Por esta razdo existem O0rgdos ambientais que cada vez mais, tem buscado
fiscalizar, os postos devido ao fato de esses compostos serem prejudicais a saude.

Em virtude desses compostos apresentarem problemas para a salde, existe
uma preocupacdo com a concentragdo desses compostos em meio aquoso, com
esse intuito foi analisado amostras de agua de um posto de combustivel da cidade
de Francisco Beltréo.

Neste trabalho, foi empregado um método de pré-concentracdo a
microextracdo liquido-liquido com frasco de Murray e posterior analise por
cromatografia gasosa acoplada ao espectrdmetro de massas (CG-MS) para
identificar BTX (benzeno, tolueno e xileno) em amostras ambientais.

Apbés os resultados dos cromatogramas foram estudados os picos
caracteristicos dos compostos de interesse, 0 benzeno, o tolueno e dos isémeros m,

p, 0- xileno.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Aplicacdo de microextracdo liquido-liquido associada a cromatografia

gasosa com detector de massas para andlise de BTX (benzeno, tolueno e xileno).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Realizar amostragem em posto de combustivel na cidade de Francisco
Beltrdo, regido do Sudoeste do Parana.

e Realizar ensaios de extracdo e recuperacdo de BTX em amostra sintética e
real.

e Adequar o método escolhido para o cromatografo e analisador de massa
existente.

e Avaliar o método de microextracao liquido-liquido por frasco de Murray.

e Comparar as amostras de agua coloetadas antes e apds o tratamento do

efluente.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 BTEX

A gasolina é um derivado do petroleo, que tem sua composicdo em
proporcdes de espécies de hidrocarbonetos de acordo com as caracteristicas, e
processos de refino do petréleo, e dentre alguns dos hidrocarbonetos presentes na
gasolina estdo o benzeno, o tolueno, o etilbenzeno e o xileno e seus isdmeros nas
configuragbes orto, meta e para, todos sdo compostos arométicos altamente
estaveis, sollveis em 4gua e toxicos para 0 meio ambiente e para a saude humana,
provocando irritacdo nos olhos e pele, sendo também depressores do sistema
nervoso central. O benzeno é considerado carcinogénico pela Organizacao Mundial
da Saude (BEZERRA, 2011 e HELENO, 2010).

oh
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Figura 1- Compostos aromaticos BTEX, 1) Benzeno, 2) Tolueno,

3) Etilbenzeno, 4) Orto- xileno, 5) Meta- xileno, 6) Para- xileno.
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3.2 PROBLEMATICA AMBIENTAL

Os postos de gasolina instalam seus tanques de armazenamento de
combustivel, na grande maioria das vezes enterrados no terreno onde o0 posto se
localiza, o problema de contaminag¢ao acontece quando, pela falta de uma instalagéao
adequada contra a corrosao, 0s tanques apresentam vazamento para o0 solo e
posteriormente atingem as aguas subterraneas, sendo 0s maiores contaminantes de
aguas por BTEX.

Ocorrem contaminagdes também pela deposicdo atmosférica destes
compostos volateis da gasolina, provenientes do momento do abastecimento dos
veiculos ou contaminacdo por acidentes com caminhdes tanque (BEZERRA, 2011 e
HELENO, 2010).

A agéncia nacional de petréleo (ANP) regulamenta a qualidade e os
percentuais de BTEX da gasolina. Segundo Regulamento técnico da ANP n°.
05/2001, a gasolina tipo C deve apresentar no maximo 1% (v/v) de benzeno e 45%
compostos aromaticos (v/v).

No Brasil o Ministério da saude através da portaria n° 158 de 2004
estabelece que a quantidade maxima permitida para o benzeno é 5 pg/L, tolueno
0,17 mg/L, etilbenzeno 0,2 mg/L e xileno 0,3 mg/L em &guas destinadas para o
consumo humanao.

Para cumprir com a legislacdo ambiental as analises de aguas dos postos de
combustiveis sdo realizadas semestralmente, por laboratérios certificados. No
entanto, na regido do sudoeste do Parana ndo ha nenhum laboratério certificado
pelos 6rgdos competentes para realizar estas analises, desta forma, as amostras
sdo enviadas para a cidade de Cascavel, Parana.

Para que a coleta seja realizada corretamente, 0s responsaveis pelas
analises coletam a agua subterrdnea de quatro pocos instalados no terreno do
posto, conforme a geologia e o declive do terreno. Estes pogos possuem trinta
centimetros de diametro e sete metros de profundidade, onde a 4gua se acumula e
pode ser coletada. Também é coletada agua de uma caixa de tratamento, onde
desagua o efluente tratado oriundo das canaletas do posto da area de
abastecimento, assim como agua da lavagem de veiculos, quando o posto

disponibiliza este servigo.
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A lei que regulamenta o percentual de BTEX maximo permitido em aguas é
a resolucdo CONAMA 396 de 2008, onde prevé que a concentracdo maxima para
benzeno, tolueno, etilbenzeno e xileno em aguas subterraneas € 5 ug/L, 170 pg/L,
200 pg/L e 300 ug/L, respectivamente como valores de referéncia de qualidade

(VRQ), ou quantidade maxima permitida.

bY

Devido a identificagcdo de contaminacdes e problemas ambientais, as leis
ambientais estdo cada vez mais rigidas quanto a manutencdo dos tanques de
combustiveis, tratamento e lancamento da agua de lavagem de veiculos e destino
adequado ao 6leo usado proveniente da troca de Gleo.

Surgiram novas resolugdes e normas para a instalacdo de novos postos, que
dentre algumas normas exige que o posto esteja no minimo a 100 m de rios, e 50 m
de residéncias (IAP, 2009).

Algumas legislacdes, que regulamentam postos de combustiveis, estdo
dispostas a seguir, onde segundo o Instituto Ambiental do Parana (Legislacédo
Ambiental, 78.).

Resolucdo CONAMA 273, de 29 de novembro de 2000 - "Dispoe

sobre prevencdo e controle da poluicdo em postos de combustiveis e
servicos".

Lei Estadual 14.984, de 28 de dezembro de 2005 - Dispde que a
localizagdo, construcdo e modificagcbes de revendedoras, conforme
especifica, dependerdo de prévia anuéncia Municipal, e adota outras
providéncias.

Resolucdo SEMA 021, de 04 de Julho de 2011 - Dispde sobre o
licenciamento ambiental, estabelece condi¢bes e critérios para Postos de
combustiveis efou Sistemas Retalhistas de Combustiveis e da outras
providéncias.

Resolugdo SEMA 034, de 07 de Novembro de 2011 - Dispge
sobre a Revisdo da Resolucdo SEMA 021 de 04 de Julho de 2011.
Resolucdo CONAMA 420, de 28 de Dezembro de 2009 - Dispde
sobre critérios e valores orientadores de qualidade do solo quanto a
presenca de substancias quimicas e estabelece diretrizes para o
gerenciamento ambiental de &reas contaminadas por essas
substéancias em decorréncia de atividades antroépicas.
DECISAO DE DIRETORIA N° 263/2009/P, de 20 de outubro de

2009 - Dispbe sobre a aprovacdo do Roteiro para Execucdo de
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Investigacdo Detalhada e Elaboracdo de Plano de Intervencdo em

Postos e Sistemas Retalhistas de Combustiveis.

3.3 TRATAMENTO DE AGUAS CONTAMINADAS COM OLEO

Os oOleos lubrificantes assim como a gasolina e o 6leo diesel derivados do
petréleo, sédo fontes de contaminagdo de hidrocarbonetos, sendo o benzeno o mais
perigoso, pois € um composto com anel aromatico, que tem potencial carcinogénico.
(GUIA BASICO, 2007).

Os oOleos lubrificantes novos ou usados (6leo queimado) possuem um
agravante, pois persistem por longo tempo no meio ambiente ao entrarem em
contato com agua, esgoto ou com o solo. Estima-se que 1 litro de 6leo lubrificante
usado ou contaminado pode contaminar 1 milhdo de litros de agua, comprometendo
sua oxigenacéo (GUIA BASICO, 2007).

Por este motivo que € de suma importancia que os postos de combustiveis
que fazem a lavagem de veiculos, facam o tratamento do efluente gerado,
impedindo que os contaminantes poluam o meio ambiente (GUIA BASICO, 2007).

Os postos de combustiveis tém caixas separadoras, onde ocorre a
separacdo da agua e do Oleo podendo ser por forca gravitacional ou por
coalescéncia.

A separacao gravitacional se utiliza da diferenga de densidade. A separacgdo
por coalescéncia € feita por alguns materiais com caracteristicas oleofilicas, ou seja,

gue atraem o Oleo e por consequéncia hidrofébicas, que repelem a agua.

3.4 AMOSTRAGEM

Uma das formas de contaminacdo da agua por BTEX nos postos de
combustiveis € através da lavagem dos veiculos, onde o oOleo lubrificante dos
motores dos automéveis no processo de lavagem sao removidos para o efluente,
conforme. Também pode ocorrer contaminacdo nas canaletas que cercam a area

das bombas de combustiveis.
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As condi¢des basicas para o desenvolvimento da cromatografia gasosa €
que a amostra seja volatil ou volatilizadvel e termicamente estavel, os compostos
BTEX apresentam estas caracteristicas, porém sao necessarios alguns cuidados na
etapa de coleta da amostra para que néo alterem o resultado da analise (BEZERRA,
2011 e HELENO, 2010).

A extracdo do BTEX da amostra de agua faz-se perante a utilizacdo de
algumas técnicas como a utilizacdo de headspace (volume entre o liquido da
amostra e a tampa do recipiente, onde se encontra a amostra volatilizada) estatico e
dindmico, técnica sensivel para amostras de tracos de substancias (BEZERRA,
2011).

Outra forma muito utilizada é de microextracdo em fase sélida com imerséo
direta de fibra na amostra, ou com analitos extraidos na fase headspace. Com o
objetivo de melhorar a extracdo utiliza-se um saltin in como, por exemplo, o cloreto
de sédio. Algo importante a se definir € qual a quantidade ideal a ser utilizada do sal,
pois em relacdo a salinidade, o efeito da forca ibnica pode aumentar ou diminuir as
guantidades extraidas do analito (BEZERRA, 2011 e HELENO, 2010).

Os materiais empregados para a coleta de amostra devem ser de
borosilicato e serem limpos com &cido citrico, e rinsados com agua Milli-Q®, apés
secos e armazenados. Algumas metodologias descrevem que antes da coleta de
amostra liquida (agua) a ser analisada, € colocado no vials (frasco) certa quantidade
de cloreto de sédio, apds a coleta da amostra € adicionado o padrao interno
(variando conforme metodologia).

Os vials posteriormente lacrados com tampa e septo adequados sao
armazenados em recipientes em temperaturas de 4° a 5°C até a chegada ao
laboratorio, e apOs transferidos para refrigeradores mantidos a temperatura de 4°C,
até a analise (BEZERRA, 2011 e HELENO, 2010).

Para um resultado confiavel as analises devem ser feitas em triplicata, e os
cuidados acima mencionados devem ser para todos os frascos utilizados para a
coleta das amostras, pois estes cuidados com a amostra garantem um resultado
confiavel da real quantidade de BTEX na amostra de agua, visto que a baixas
temperaturas, os hidrocarbonetos monoaromaticos se mantém estaveis (BEZERRA,
2011 e HELENO, 2010).

As técnicas de pré-extracdo e pré-concentracdo de amostras exigem que se

tenha cuidado com a amostra na, coleta, armazenamento, com a solubilidade no
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momento de extracdo, na pré-concentracdo, no isolamento dos compostos de
interesse e analise qualitativa e quantitativa.

Outros fatores a serem verificados na amostragem, se a quantidade coletada
e suficiente para a andlise, devendo-se garantir a integridade da amostra até a
analise, controlando os agentes pH, luz e temperatura.

Autores como CARASEK (2002) e WATTHIER (2006) sugerem a utilizacao
do frasco de Murray na pré-concentracdo de poluentes organicos e de matrizes

aguosas na técnica de microextracao liquido-liquido.

3.5 MICROEXTRACAO LIiQUIDO-LIQUIDO

A particdo ou extracao por solvente é um método para separar componentes
de uma mistura liquida, baseada na diferenca de solubilidade de dois liquidos
imisciveis geralmente adgua e um solvente organico. Onde o processo de separacao
faz a extracdo das substancias de uma fase a outra (SKOOG, 2006).

Utilizando os conceitos de polaridade, onde segundo Queiroz (2001), a
eficiéncia da extracdo depende da afinidade do soluto pelo solvente organico, da
razdo das fases e do niumero de extragdes.

O soluto que esta na fase aquosa, migrara para a fase organica idealmente,
porém para verificar quanto do soluto em questdo é recuperado calcula-se a
recuperacdo, obtendo-se uma constante (k) que é a razdo da atividade das duas
fases, também conhecida como constante de distribuicdo, permitindo calcular a
concentracdo do soluto apds varias extracdes, e também a concentracdo do soluto
na fase aquosa (SKOOG, 2006).

A microextracéo liquido-liquido (MLLE) é uma técnica de preparo de amostra,
ou pré-concentracdo de matrizes aquosas, que apresenta vantagens em relacéo a
outras técnicas, onde a quantificacdo das espécies contaminantes ¢ em funcdo da
concentracéo, que em geral apresenta-se em niveis de tracos (CARASEK, 2002).

As vantagens é que o solvente organico utilizado € em quantidade reduzida e
somente uma etapa de manipulacéo é necessaria, reduzindo assim contaminacdes
e perdas de analitos por volatilizacdo. Quando possivel € indicado fazer sucessivas

extragcOes, para melhor transferir o analito para a fase organica (CARASEK, 2002).



22

Para fazer a microextragdo o procedimento utiliza o frasco de Murray,
conforme Figura 2, onde 1 L de amostra é adicionado ao frasco juntamente com 1 mli
de solvente organico, apés mantém-se sob agitacdo por determinado tempo para a
migracdo do analito da fase aquosa para a fase organica, deixando repousar por
certo tempo, entdo retira-se a fase organica com uma seringa, para posterior

analises cromatogréficas ou espectroscopicas.

Figura 2 — Frasco de Murray de microextragao liquido-liquido, (1) tubo capilar, (2) camada de
solvente, (3) frasco volumétrico, (4) amostra de agua.
(WATTHIER, 2006 (Fonte: Carasek, 1997))

Neste tipo de analise sdo varios os parametros que podem ser otimizados, de
acordo com o tipo do contaminante a ser identificado, pois € possivel ajustar o tipo
de solvente utilizado, o tempo de agitacdo, o tempo de repouso, o pH da solucéo, a
adicao de salt in (sal), que podera aumentar a forca i6bnica do meio, ou até mesmo a
nao adicdo do sal a solucdo. Todos esses parametros sdo importantes para a
otimizacao do experimento (WATTHIER, 2006).

Pesquisa como a de HELENO, 2010 que trata de quantificacdo de BTEX em
amostras de agua, utilizando como método de extragdo o headspace por SPME, por
ser 0 mais indicado para amostras volateis, porém é um método caro, e que envolve
instrumentacdo mais complexa, e nem sempre consegue um resultado satisfatorio,
pois nesta pesquisa o autor afirma que usando o método cromatografico escolhido
por ele e o método de extracdo citado, ndo foi possivel obter os isbmeros m, p-
xilenos separados no cromatograma.

Baseando-se em trabalhos como o de WALTHIER (2006), que desenvolveu a
técnica de microextracdo liquido-liquido com o auxilio do frasco de Murray para pré-

concentracdo de pesticidas organicos, presentes em niveis de traco em amostras de
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agua coletadas, em rios da cidade de Pato Branco. Os resultados obtidos indicam
que o método é eficiéncia e por isso foi o escolhido para a pré-concentracdo de BTX

nas amostras aquosas.



24

4 METODOLOGIA

O método utilizado foi o EPA 8260B, seguindo a legislacdo brasileira
publicada pela ABNT a NBR/ISO/IEC 17025 em janeiro de 2001, que € utilizada para
determinacdo de compostos organicos volateis por cromatografia gasosa e
espectrometria de massa (CG/MS), em amostras de agua.

4.1 MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Os equipamentos utilizados foram o cromatégrafo gasoso acoplado ao
espectrometro de massa. Os materiais utilizados foram o frasco de Murray de 1,25 L;
seringa 5 mL e agulha; agitador magnético e barra magnética 2 cm; frascos a&mbar

de 1L; pipetas volumétricas de 1mL,; vials de vidro; eppendorf.

4.2REAGENTES

Os reagentes utilizados foram o hexano (solvente), com pureza de 95% e
marca Alphatec. O benzeno, com pureza de 99,5%, marca VETEC. O tolueno com
pureza de 99,95%, marca Pré Andlise. E o xileno, marca Procito. Os reagentes nao
sdo de grau analitico. Utilizou-se agua destilada para as diluicdes, e 0 Na,SO, para
retirar a umidade das amostras apos a extragédo.

4.3 METODOS

4.3.1 AMOSTRAGEM

A agua do processo de lavagem acumulada, e o lodo residual passam por
duas caixas separadoras retirando particulas maiores, depois passam por um
processo de tratamento nas caixas separadoras na direcdo que indica a seta
vermelha da Figura 3, num total de sete caixas, onde a ultima possui um filtro

equalizador, que retém os compostos de hidrocarbonetos.
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7

O lodo é retirado periodicamente por uma empresa especializada em

gerenciamento de residuos.

Figura 3 — Rampas de lavagem de veiculos (Fonte: prépria).

Posteriormente ao processo de tratamento a agua é lancada no rio Marrecas,
que fica préximo ao posto como mostra a Figura 4. Ressalta-se que empresas

monitoram semestralmente a qualidade da agua apos o tratamento.

Figura 4 — Final do processo de tratamento da agua (a). Langcamento no rio Marrecas (b).

(Fonte: prépria)
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As amostras foram coletas em um posto de combustivel no Municipio de
Francisco Beltréo, do dia 29/08/2013 a 03/09/2013 em horarios entre 17:30 e 18:30
totalizando 5 amostras conforme Figura 5. Posteriormente em laboratorio essas
amostras foram misturadas, para obtencdo de uma amostra composta

representativa totalizando 5 L, procedeu-se a pré-concentracao.

Fluxograma da amostra composta
Com tratamento

( Amostra 29/082013 ) Amostra composta
1L 5L

Amostra 30/082013
1L

Amostra 31/082013
1L

Amostra 02/082013
1L

( A

Amostra 03/082013
1L

\ J

Figura 5 — Representacdo esquematica da coleta de amostra aquosa com tratamento.

Para verificar se o tratamento do efluente gerado no posto de combustivel é
eficiente foi coletado 1L de agua da rampa de lavagem, ou seja, que ndo passou por
nenhum tipo de tratamento sendo indicado o local da coleta na Figura 3.

Para fazer a coleta, foram utilizados frascos ambar de 1 L, que foram lavados
em agua potavel e posteriormente, enxaguados com a prépria solucéo utilizada para
andlise. Local da coleta indicado na Figura 4 (a). As amostras foram identificadas
conforme Figura 6, e armazenadas a temperatura de +ou- 4°C, até o dia da pré-
concentracéo, que ndo ultrapassou a data limite de sete dias de armazenagem das

amostras.
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Figura 6 — Amostras aquosas identificadas. (Fonte: prépria)

4.3.2 PREPARO DE MISTURA DE BTX

As condi¢des de tempo de agitacdo e tempo de repouso, escolhidas para a
microextracao liquido-liqguido do BTX, foram baseadas no trabalho de WALTHIER,
2006, que segundo o autor estas foram as melhores condi¢des testadas para os
compostos de interesse analisados.

Preparou-se uma mistura com benzeno, tolueno e xileno, utilizando-se 0,05
mL de cada substancia para 1,25 L de agua destilada, no frasco de Murray
acrescentando-se pelo tubo capilar o solvente hexano, e logo em seguida, se iniciou
a agitacao por 10 minutos, e posteriormente o repouso por 10 minutos, conforme
Figura 7. ApOs a microextracdo liquido-liquido, a fase apolar foi retirada pelo tubo
capilar com o auxilio de uma seringa, sendo armazenado em eppendorf, e
adicionado Na,SO, para retirar a umidade, apés foi filtrado, e posteriormente

armazenado em vial e refrigerado até analise.

Da amostra composta foi utilizado 1,25L e procedeu-se a pré-concentracéo
da mesma forma que para a mistura de BTX. Para a amostra aquosa coletada na
rampa de lavagem e que nao teve nenhum tipo de tratamento no posto de
combustivel, foram feitos os mesmos procedimentos de microextracdo que 0S

citados para a amostra composta e para a mistura de BTX.
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Figura 7 — Solugcao em frasco de Murray sob agitacéo (Fonte: propria)

4.3.3 CROMATOGRAFO GASOSO/ ESPECTROMETRO DE MASSA.

Para colocar em pratica a metodologia escolhida, foi necessario fazer
algumas adaptacdes de acordo com o cromatégrafo disponivel, modelo de coluna e
espectrometro, onde os parametros seguidos estao descritos abaixo.

O cromatografo gasoso utilizado é o Varian CG-MS, modelo CG 431,
acoplado ao espectrdmetro de massas, coluna capilar da marca Varian, Factorfour
com 30 m de comprimento e 0,25 um de espessura, com baixo sangramento.
Coluna capilar apolar de tamanho 30 m x 0,25 mm, com 95% dimetil e 5% difenil
polisiloxano. Utilizou-se como gas de arraste o hélio. A temperatura inicial
selecionada foi de 40°C, por 3 minutos. Temperatura final 260°C, assegurando que
todos os compostos sejam eluidos. Temperatura de injecdo da amostra 250°C.
Temperatura final de corrida do analito 250°C. Rampa de temperatura 8°C por

minuto. Tempo total da corrida 75 minutos por amostra. Propor¢ao de divisao 1: 100.
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Espectrometro de massas utilizado modelo MS 210 (ion trap). Foi
selecionada a faixa de massa de 50 a 250 uma. Tempo de varredura 1,6 scan/seg,

em média. Armadilha de elétrons automatica.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 AMOSTRAGEM

No controle semestral da qualidade da &gua feita por uma empresa
certificada pelo Inmetro ou outro 6rgdo competente, é feito monitoramento dos
pontos representados na Figura 8, que posteriormente emite o laudo de aprovacgao
enviando uma via para a empresa e outro para o IAP. Alguns exemplos de laudos e
ficha de amostragem se encontram no apéndice.

O ponto B representa onde foi coletada as amostra aquosas que geraram a
amostra composta.

Os circulos em vermelho correspondem aos pocos de monitoramento, com
profundidade de 7 m e largura de 0,30 m, que armazenam a agua das chuvas que
penetram o solo, e que pelo caimento do terreno ficam armazenadas nesses pogos.
O monitoramento serve para identificar caso houver, contaminacdo da agua e do
solo, pelo vazamento de combustivel oriundo da corrosdo dos tanques que ficam

enterrados no terreno do posto, onde mostra a seta A da Figura 8.

Figura 8 — Posto de combustivel, origem da amostra (Fonte: Google Maps).
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Como os pogos de monitoramento sdo utilizados para um fim especifico,
eles ficam cobertos com tampa de metal exterior, e outra tampa interior “lacrada”,
que ndo permite a entrada de agua das chuvas pela superficie, conforme mostra a
Figura 9, e para a coleta da agua é utilizado uma haste de 7 metros, onde prende-se
um frasco (conforme descri¢cdo do proprietario do posto).

e |

Figura 9 — Pogos de monitoramento (Fonte: prépria).

A agua das canaletas que fica em volta das bombas de abastecimento, que
pode ter contaminagdo por BTEX, por deposi¢do dos volateis da gasolina, gasolina
liguida, graxas e detergente, provenientes dos procedimentos do momento de
abastecimento, € enviada para uma caixa de tratamento menor, conforme mostra a

Figura 10, para a descontaminac&o.

Figura 10 — Caixa de tratamento (Fonte: prépria).
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5.2 REAGENTES UTILIZADOS

Os reagentes utilizados, hexano (solvente), benzeno, tolueno e o xileno, ndo
sao de grau analitico, e com esses compostos foi preparada uma mistura.

O xileno utilizado, ndo possuia identificacdo na embalagem sobre qual
configuracéo se orto, meta ou para, e ao analisar o cromatograma observou-se que
o xileno estd como mistura dos isébmeros, sendo possivel afirmar que a maior
guantidade € o p-xileno, que é a configuracdo mais estavel.

A concentracdo dos componentes da mistura foi calculada a partir das
informacdes de pureza dos rétulos dos reagentes. A concentracdo do benzeno 512
pg, do tolueno 438 pg, e do xileno 384 pg, em agua destilada, porém néao foi
possivel quantificar o percentual de recuperacdo da microextracdo através dos

cromatogramas, pois a analise foi qualitativa.

5.3 METODO DE EXTRACAO

No inicio da microextracdo a temperatura das amostras aquosas estavam na
faixa de 13°C + 1°C, e o pH das solu¢des em aproximadamente 6,6.

O método de microextracdo liquido-liquido foi testado, e se mostrou um
método facil, rapido e barato, comparando com o método utilizado no trabalho de
HELENO, 2010. Nessas primeiras analises foi possivel fazer a extracdo dos
compostos de BTX de amostras aquosas, porém nao quantificar.

5.4 CROMATOGRAFIA GASOSA ACOPLADA A ESPECTROSCOPIA DE MASSA.

O equipamento foi ambientado conforme metodologia descrita no item 4.3.4,
com a mistura preparada com o benzeno, tolueno e xileno, solubilizados em hexano,
onde se iniciou a corrida cromatografica, e ap0s deu-se inicio a analise das
amostras.

Na Figura 11 o primeiro cromatograma (a) corresponde a mistura de

benzeno, tolueno e xileno, o segundo (b) corresponde a amostra aguosa sem
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tratamento, o terceiro (c) corresponde a amostra aquosa apoOs tratamento para
retirada do BTX do efluente gerado no posto.

Com base na biblioteca NIST 05 os hidrocarbonetos de interesse apareceram
em todos 0s cromatogramas com picos intensos na faixa de tempo de 3 até 10
minutos, e outro pico intenso bem acentuado em 31,02 minutos, que € devido a

alguma contaminacao do contato com plastico, conforme Tabela 1 e Figura 11.

Tabela 1 - Tempo de retencdo dos compostos analisados.

Compostos analisados Tempo de retencdo em minutos
Benzeno 5,09
Tolueno 4,34
Meta-xileno 6,27
Para-xileno 6,54
Orto-xileno 7,08
Ftalatos 31,02

Existem diversos parametros que influenciam na extracdo da amostra, assim
como nos resultados dos cromatogramas, um deles é que todas as embalagens e
utensilios de laboratério sejam de borosilicato, que ndo apresentam o contaminante
ftalato, além de ser menos poroso, e trocar menos calor com o ambiente.

Com estas informacBes pode-se afirmar que houve contaminacdo da
amostra por ftalatos, um composto que é adicionado aos plasticos para dar
flexibilidade. N&o é possivel precisar em que momento exato ocorreu a
contaminacgdo, se no processo de tratamento ainda no posto, coleta das amostras,
pelas tampas dos frascos de vidro &mbar, ou da seringa utilizada na microextracao.

Os cromatogramas obtidos na Figura 11 demonstraram que as amostras
analisadas possuem os isobmeros m, p e o- xilenos, e o tolueno, que para serem
mais bem visualizados foram apresentados na Figura 12. Porém o benzeno néo foi
detectado. Uma possivel explicacdo do ndo aparecimento do pico referente ao
benzeno, € a rampa de temperatura utilizada e a vazdo do gas, e que devem ser

otimizados.



34

MCounté BTXpadrao.SMS TIC Filtered
257 50:250 a) 3

2.04 E
1.54 E
1.04 4

0.5+ \ E
\ e
0.0+

MCounts BTX5.SMS Chan: 1.1 Filtered B
jChan: 1.1 b)

2.5
2.0 E

1.54 E

1.0 E

0.5 . E

0.0 — e

MCountg
2.0- c) E

1.54 E
1.04 E

0.5 E

0.0+ .
T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70
minutes

Figura 11 — Cromatogramas a) mistura de benzeno, tolueno e xileno solubilizados em hexano,

b) amostra aguosa sem tratamento, ¢c) amostra aguosa com tratamento.

Como os reagentes utilizados ndo sdo de grau cromatografico, foi realizada
a leitura de uma amostra do hexano com o benzeno (0,05 mL de benzeno em 1 mL
de hexano) com concentragéao de 641ug de benzeno.

Analisando os cromatogramas da Figura 12, na faixa de tempo de 6 a 7,5
minutos. E comparando as analises das amostras da mistura de benzeno, tolueno e
xileno, da amostra aguosa sem tratamento, da amostra aquosa com tratamento, e a
amostra da mistura de benzeno e hexano, observou-se que todos os cromatogramas
apresentam o0s picos caracteristicos dos xilenos indicados na Figura 12, onde o pico
namero (1) é o m-xileno, o pico niumero (2) é o p-xileno, e o pico niumero (3) é o-

xileno.
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Figura 12 — Cromatogramas das amostras a) Mistura BTX, b) Sem tratamento, ¢c) Com

tratamento, d) Mistura benzeno e hexano.

A Figura 13 apresenta o espectro de massa do p-xileno, onde o ion
molecular corresponde ao pico com m/z 105, e o pico base m/z 91,1 no tempo de

retencdo de 6,54 minutos.
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Figura 13 — Espectro de massa, para-xileno.
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Para verificar de qual dos reagentes, hexano ou do benzeno provinha os
picos caracteristicos dos xilenos como impureza, ambos foram analisado separados,
onde o cromatograma do hexano confirmou a contaminagdo pelos isbmeros do
xileno.

O cromatograma do benzeno apresentou, diversos picos que sao impurezas
contidos no reagente.

Na Figura 14, foram comparados 0s cromatogramas da amostra aguosa sem
tratamento, da amostra aquosa com tratamento, e do solvente hexano, onde foram
identificados os picos caracteristicos do tolueno (4), e do m,p,o- xileno (identificados

na figura com 1,2,3 respectivamente).

MCountg BTX5.SMS Chan: 1.1 Filtered
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Figura 14 — Cromatogramas: a) Em vermelho, corresponde a amostra sem tratamento, b) Em

verde, corresponde a amostra com tratamento, ¢) Em laranja, corresponde ao hexano.

Seria de se esperar que a amostra sem tratamento apresentasse picos com
maior intensidade, pois além de supostamente conter os compostos de interesse, as

concentracdes do tolueno e o xileno presentes no solvente hexano se somariam.
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Porém ao analisar o cromatograma da Figura 14, a amostra com tratamento
apresenta o pico (4) que corresponde ao tolueno com intensidade maior em
comparacao com o hexano, demonstrando certa quantidade de tolueno na amostra.
Assim como o pico (2) que corresponde a meta-xileno, e que apresenta maior
intensidade do que para o hexano. Suspeita-se que a contaminacdo da amostra
aguosa com tratamento, por tolueno e meta-xileno seja devido a saturagao do filtro
equalizador pelos compostos de BTX presentes na agua.

N&o é possivel afirmar se a concentracdo dos compostos BTX esta acima
do permitido pela legislacdo vigente, pois nao foi feito analise quantitativa.

O método de microextracao liquido-liquido por frasco de Murray € eficiente.
Porém nédo pode se afirmar que o solvente é o que melhor extrai os hidrocarbonetos
BTEX, para isso é necessario fazer um trabalho estatistico em cima dos parametros
em cada etapa da microextracao, para a otimizacao.

Deve-se também aperfeicoar o método cromatografico empregado, pois sao
diversas as variaveis do equipamento CG/MS, que podera produzir resultados

diferentes, como exemplo de parametro, a vazao do gas ou a rampa de temperatura.
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CONCLUSOES

Contaminacdes do meio ambiente tém causado preocupacdo, nos 6rgaos
oficiais, principalmente por BTEX, pois esses compostos sdo comprovadamente
carcinogénicos.

A técnica de microextracdo liquido-liqguido com frasco de Murray, utilizada
para pré-concentracdo do BTX (benzeno, tolueno e xileno) neste trabalho, mostrou
pelos resultados obtidos que é eficiente, simples, barato e rapido, sendo
determinado pelo equipamento CG/MS.

A metodologia foi aplicada a amostras de agua oriundas de um posto de
combustivel de Francisco Beltrdo, antes e depois do tratamento que € realizado no
posto. Onde foi identificado que a amostra com tratamento apresentou tolueno e m-
xileno, porém ndéo foi possivel verificar a concentracdo dos compostos nas amostras

aquosas e nem na mistura do BTX elaborada, pois a analise foi qualitativa.



39

SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestdo para trabalhos futuros, deve-se otimizar o processo de
microextracdo na pré-concentracao, fazendo testes como por exemplo, substituir o
solvente extrator e estudar o fator de recuperacéo, além de verificar se a adicdo de
sal a solugcéao vai alterar a forca idbnica do meio, devendo-se estudar o tempo de
agitacao e o tempo de repouso.

Para auxiliar o trabalho é necessario fazer um planejamento estatistico, para

entdo poder quantificar o BTEX por CG/MS com o método proposto.
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APENDICES

APENDICE A- LAUDOS DE ANALISES DE BTEX

I I | T LABORATORIO DE ANALISES AMBIENTAIS
Combustiveis - PR

CERTIFICADO DE ENSAIO
HIDROCARBONETOS BTEX EM AGUA

RegistroN° [

Produto: AGUA Analista: l:l

Data Amostragem: 14/05/2013 - Hora Coleta: 08:38 Amostrador:
Data Recebimanto: 15052013 Cddigo: 1243
Data Andlise: 2400512013 '
Empresa: |
Enderecol____ [.FRANCISCO BELTRAQ
Cidade FRANCISCO BELTRAOQ
Origem: PM 01
Temperatura Amoglra: 20.0° C
N° do Leacre: )|
Observacio:
Parametros Unid Resultados Valor de Referéncia (")

Benzeno Hal <20 L]
Tolweno vah <20 170
Elil Benzeno pait <20 200
Xllenos pall <20 300
Branco de Andlise 1)) ND —
Fator de Diluigao 10 —
Surrogate % 104 35a 136%

Obgeervagoes:

Os resultados constanes neste centificado s20 vafidos somente para & amostra ientificada acima,

(%} Resclugio Sema n® 021 de 04 de Julho de 2011: Padides da Potabidade sequndo Portaria n® 2.914, de 12 dezembio de
2011 Ministério da Saude; Canatian Soil Quality Guidelnes for the Profecticn of Environmental and Human Health — Summary
Tabees, Update 2002; Lista Holandesa de Valores o2 Qualidade do Soic & de Agua Subterrinea — Valores de Intervergic &
Resolugio CONAMA n” 420009

Metodologia de Referéncia;

PTE - 06 Determinagio de BTEX em Agua.

EPA METHOD 5021, Simullaneous detarmination of Volatée Aromatic and Halogenated Hydrocarbons in Watar and Soil by FIU
Equilibrum Headspace Analysis - Journal of High Resolution Chromategraphy,

Standard Methods for Examination of Water and Wastewater 21st Edition, 2005.

Minimo Detectavel: 1ug/
ND: Nao Deteclado - -

OO0 -5 - Oata: Ma2012 Revado: §1

sindicata do Caomércio Varejista de Combustivais, Derivados de Petrolen, Gas Natural, Biocombustiveis € Lojas de Conveniéincia do Estada do Paru
Rua 24 de Maio, 2522 Parokn  Curitiba-PR  CEP 80220-061 Fona/Fax: 41 3021.7600 Iso oM
CNP) 76.695 584000129 www.sindicombustivess-pr.com.br 140
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»5° N )| LABORATORIO DE ANALISES AMBIENTAIS
P :

Eambustivefs -

CERTIFICADO DE ENSAIO
HIDROCARBONETOS BTEX EM AGUA

Registro N* I:I

Produto: AGUA Analista:
Dala Amostragem: 14/05/2013 - Hora Coleta: 08:41 Amostrador
Data Recebimento: 15/05/2013 Cédtige 1243
Data Andlise 24/05/2013 <
Empresa:
Enderegs
Cidade: 0 BELTRAO
Origem: PM 02
Temperstura Amosira: 21.0° €
N* do Lacre: ( /
Obsarvacdo:
Parimetros Unid Resultados Valor de Referéncia (*)
Benzeno pg <20 5
Tolueno pal <20 170
Elll Benzeno pgl <20 200
Xilenos ugl <20 300
Branco de Andlise Kol ND —
Fator de Diigio 1.0 —_
Surrogate % % 35a135%
Observagdes:

Os reeultados constantes neste cartificade sdo vasdos somente para a amostra identificada acima.

(") Resolugao Sema n® 021 de 04 ds Julho de 2011, Padrdes de Potabilidade sequndo Portana n” 2.914, da 12 dezembro de
2011 Minigténio ce Saide; Canadian Soil Quaity Guidelines for the Protection of Environmental and Human Health — Surmary
Tables, Update 2002, Lista Holandesa de Valores de Qualidade do Solo e de Agua Sublerranea - Valores de Intervencio &
Resolugdo CONAMA n® 420008

Metodologla de Referéncia:

FTE - 06 Determinacao de BTEX em Agua,

EPAMETHOD 5021, Simutaneous determination of Voletile Aromatic and Halogenated Hydrocarbona in Water and Scil by I
Equilibrizm Headspaca Analysis - Journal of High Resolution Chromatograghy,

Stangard Methods for Examination of Water and Wastewater 21st Edition, 2005.

Minimo Detectavel: 1pgi
ND: Nao Deteclado

AN

LDOC - 85 : e Dsla. Man2012 flaveds. 01

#ihdicatu do Coamercio Varefista de Combustiveis, Derivades de Petroleo, Gas Ratural, Biocombustivels & Lojss de Convenigndia dao S5tado 03 Parae
iua 24 de Maio, 2522 Parolin  Curitiba-PR  CEP 80220-061 FonefFax: 41 3021.7600 lso 90¢
NP;76.595.584/0001-29  wwwisindicombustiveis-pr.cam. br raoc




mbustiveis - PR

CERTIFICADO DE ENSAIO
HIDROCARBONETOS BTEX EM AGUA

© % ) LABORATORIO DE ANALISES AMBIENTAIS

RegistoN'[ ]
Produto: AGUA Analista: l..___.::l
Data Amosiragem: 14/05/2013 - Hora Coleta; 08:44 Amostrador:
Data Recebimento: 15/06/2013 Cadigo. 1243
Data Analise: 24/05/2013
Empresa:
Enderegn:
Cidade: FRANCISCO BELTRAQ
Origem: PM 03
Temperatura Amostra: 20.2° €
N* do Lacra:{/
Observagio:
Paramatros Unid Resultados Valor de Referéncia (*)
Benzeno pgh <20 5
Tolueno Mol <20 170
Etil Banzeno (TS0) <20 200
Xilenos pa <20 300
Branco de Andlise [T0) ND -
Fator de Diluigse’ 10 e
Surrogate % 54 35a 135%

Observacoes:

Os resulfados constantes neste cerificado sfo validos somenie para a amostra identificada acima.
(") Resolugdo Sema n® 021 de 04 de Julho de 2011; Paddes de Potabilidade segundc Portaria n* 2.814, de 12 dezembro s
2011 Minstério da Sadude: Canadian Soil Quality Guidelines for the Protection of Environmental and Human Heslth — Summary
Tables, Update 2002; Lista Holandesa de Valores de Qualidade do Solo @ de Agua Sublerranss — Valores de Intervencio =
Resolugao CONAMA n® 420008

WMetodologia do Referéncia:

FTE - 06 Determinagéo de BTEX em Agus.

EPA METHOD 5021, Simulianecus determination of Volalile Aromatic and Halogenated Hydrocarbons in Water and Soif by FID
Equilibrium Headspace Anslysis - Journal of High Resclution Chromatography.

Standard Methods for Exarmmation of Water and Wastewater 21st Edition, 2005.

Minimo Detectavel: 1pg!l
NO: Nao Detectado

DOC-55 o . Data: Mar'2012 Flovisao: 01

Sincicato do Comércio Varejista de Combustivals, D dos de Patraleo, Gas I, Bic bustiveis « Lojas de Convenléncla do Fsta
Aus 74 de Maio, 2522 Parolin  Curitiba-PR  CEP 802204061 Fane/Fax: 41 3021.7600
CNPI 76.695.584/0009-29 www singicombustivels-pr.com.bir

do da Farana

150,358
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=5 ™ D) | LABORATORIO DE ANALISES AMBIENTAIS
Combustiveis - PR

CERTIFICADO DE ENSAIO
HIDROCARBONETOS BTEX EM AGUA

Registro N° :l

Produto: AGUA Analista]
Data Amostragem: 14/05/2013 - Hora Coleta: 08:48 Amostrador]
Dala Recebimento: 15/05/2013 Codigo: 1243

Data Analise: 24)05/2013 -

Emgresa;
Endereco:
Cidade: BELTRAC

Orngerm: PM 04
Temperatura Amostra: 20.1° C
N° do Lacre: |

Observacgso:
Parémetros Unid Resultados Valor de Referéncia (%)

8Benzeno pall <20 5

Toleno wgh <20 170

Etil Benzeno wghl <20 200

Xilenos pall <20 300

Branco de Andlise Mot ND —

Fator de Dikagdo 1.0 —
Surrogate % 80 35a 135%

Observagbes:

Os resuftados censtantes neste cedificado sdo vialkios somente para a amostra identficada acima.

(*) Resolucso Sema n* 021 de 04 de Julho de 2011; Padrdes de Potabilikiade segundo Portaria n® 2.914, de 12 dezemiro do
2011 Ministéno de Sadde; Canadian Soif Quality Guigelines for the Protection of Environmental and Human Health — Sumrary
Tabies, Update 2002; Lista Holandesa de Valores de Qualidgade do Solo & de Agua Sublerrinea — Valores de Intervencio e
Resolugiio CONAMA n® 420/08

Melodologia de Referéncla:

PTE - & Determinagdo e BTEX em Agua.

EPA METHOD 5021, Simuttaneous determination of Velatée Aromatic and Halogenated Hydrocarbons in Watsr and Scil by FIO
Equidrium Headspace Analysis - Journal of High Resalution Chromatography..

Standard Methods for Examination of Water and Wastawsater 21st Edition, 2005.

Minime Detectivel; 1pgh
ND: Nao Detectado

/]

DOG - 88 I aoey Data: Manz012 Revis35: 01

Sindicato do Comércia Varejista de Combustiveis, Derivados de Potrélea, Gas Natural, Biocombustiveis e Lojas de Conveniéncia do Estads do Parani
Aua 24 de Meio, 2522 Paralin Curltiba-PR CEP 80220-061 Fono/fax: 41 3021.7600 Iso 900
CIP] 76,695 584/0001-29  wwiw.sindicombustivels-pr.com. br 1400




U oovs . SINDICombustiveis-PR SOLICITACAQ DE ANALISE

Chronion Analises Quimicas N° Registro: LGNCB

Cadeia Custodia Pogos de Moniteramento

Codigo - Solcitante; | ]

Enderego: | §
Bairo CRISTO RE! Crlade FRANCISCO BELTRAQ
Contato[——1 Fone: 00-0000-0000

Tipo de Amostra: N® do Lacre. !

PONTO DE AMOSTRAGEM: (1) Montante (2] Jusante
{ JPMT( JPM2( JPM3I.(20PM4 ( JPMS5 ( )PME ( }PMT7 () PMB( 1PMY () PM
TIPO DE ANALISES: (ABTEX (~APAH's ( }TPH Oulos:

ESGOTAMENTO DO POGO DE MONITORAMENTO: e

Agua estagnaca.

H .o Condutividade: 7/~ 0} Temperatura °C: _ X o S
Agua apés esgotamento.

oH AL Condutividade: ({is - Temperatura °C: ﬁ 2 /

[Data /7 o5 -y 5 |Horario. ¥: 2O [femp Ambiente. /6 &> umidadedo Ar 79 < =2
4

Condicdes climatcas: { ) Estavel (/] Parcialmente astave! () Chuvoso

Nivel Prof. Pc. Col. H2O vol, Esg. Temp. Esg I
Z.0 .36 |O¥S - 20 2.2 k|

Recarga ) Temp. Recarga Val Amostraco —

| ¥ ¥0 | - |79 23 1r.40- Lo

Caracteristicas organolépticas da agua estagnada. o -

[cor e [Tutbidez. &/ lodor g semdne 3

Colela de emostra’

[Datay &~ 7). x4 Horario: 7 4% [femp Ambiente ,&., [Umidade ca Ax 7D

Cordicbes climaticas: () Estavel  ( /) Parcialmente estavel { ) Chuvoso

pHfinal _ £33 Condutividace final: _ZLZ;_S'__ Temperatura °C: _Z_Q /-
Unidades Y

Lineares metros

‘Volume, Witros

Tempo minutos

Car incotariing), brance{Br), cinza(cin), amarelojam), marcom claro(mar ¢l.), marrem ascura(mar.esc |
Cdgr inodoro ou em case de cdor especificar

Observagbes ¢ éi?ﬁﬁ@fﬂ 3 Af

Amostrado por. 3:/ o ‘ Vi@
Recebido por / ) Viste:

Ciente da amestragem. (/
Data Recebimento.  155)09 Horario Recebimento._ g OO0 Temperatura°C. _ ¢

-

Laboratdfie Sindicombustivais Parana / Chronion Analises Quimicas
Rua 24 de Malo, 2522 - Parolin - Curitiba - PR - CEP 80220-061 - Fone/Fax (41} 3021-7800
pOC: 36 Data: Ago2011 Revis3o: 00
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; SOLICITACAO DE ANALISE ]
Ld o - SINDICOmbustiveis-PR Cadeia Custédia Pogos de Monitoramento.
Chronion Analises Quimicas N®Registro; W HCE |

Codigo - Solicitante: |

Endereco] I
Rairro CRISTO REI Cidade: FRANCISCO BELTRAOD
contate ] Fone: 00-0000-0000

Tipo ¢e Amaostra: N° do Lacre, !

PONTO DE AMOSTRAGEM: (1) Montante  (2) Jusante
{ 1PMY(2)PM2 ( )PM3( ) PM& () PMS ( YPME ( JPM7 { J1PMB{ JPM3 [ }PM
TIPO DE ANALISES! (~TBTEX (~APAH's ( )TPH Outros

ESGOTAMENTO DO POGO DE MONITCRAMENTO:

Agua eslagnada:

pH: £ 1O Condutividade. __£S /£ O Temperatura°C. 202

Agua apds esgotamento. :

pH_ & /Y Condutividade: __ / 43 O Temperatura °C. 0] .

[Eziga /G-OS /D ]Horario: Xk ]Temp.Ambiente. /B0 [Umidada doAr PP w2

Condigbes cimaticas: ( ) Estavel () Parciaimente estavel () Chuvoso o

Nivel: Prof, Pg. iCol. H20 Vol Esg. Temp. £Esg ]
g o 5.0 |ozo 405 2.5 ) |

Recarga . Temp. Recarga Vol Amoslrada -

s 2a | — 1.5.20 35 AN o — |

Carac_:enslucas organclépticas da agua sstagnaca’ s

Cor: P [Turbidez: Py Jodor L jondie s I

Coleta de amostra:

[batey7 0% -/ 3 Jorano. ¥4/ [femp pmbiente: /4. / [Umidade doArd 7 & |

Condicbes climaticas. ( ) Estavel (] Parciaimente astavel () Chuvoso

pH final: -1y Condutividade final.__ /73~ < Temperawra°C: 20/

Unidades

Lineares. Metros

Volume: litros

Tempo minutos )

Cor. incoloriing), branco(Br), cinza(cin), amarelo(am), marrom claro(mar.cl.), marrem escura(mar esc.}
Ddor inodoro ou em caso de odar aspeoﬁcar

Observagies /oaﬂéﬁ') J / o

Amostrada por. __fg‘._.— : Vi&
k\ L NALCD Vista

Recebijo par

Ciente da amostragem™ M

Uata Recebimento, 15109 Horano Recebimento.__ 16 o0 Temperalura °C: L« S

Rua 24 de Maio, 2522 - Paralin - Curitiba - PR - CEP B0220-061 - FonelFax: (41) 3021-7600

Labotatono Sindicombustiveis Parana / Chronion Andlises Quimicas n
pocC: 36 Data. Age/2011 Revisda: 00




