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OBJETIVO A‘éA%\é

Realizacao de testes laboratoriais visando comparagao entre
metodologias de amostragem, preservacao e armazenamento
de solo para Analise de VOC:

« Entre hermeticamente fechados: Encore e vialvVOC
« Entre hermeticamente fechados, metanol e boca larga



Descricao das atividades realizadas AESAS

»  Coletados 15 Kg de amostra de solo pela CPEA.

> 03 substancias selecionadas, conforme faixa de concentracao:
. Entre 100 e 1000 pg/Kg (BENZENO);
. Entre 5.000 e 10.000 pg/Kg (1.2.4-TMB)
. Entre 10.000 e 25.000 ug/Kg (TETRACLOROETENO)

>  Amostra quarteada na Eurofins (SP) e retirada aliquotas pelos 05 laboratorios participantes:
ALS, EP ANALITICA, EUROFINS, GOETLER e MERIUEX.

»  Metodologias empregadas na coleta: ENCORE (adquiridos pela AESAS), VIALVOC (Cedido pela
SAUBER SYSTEM), Frasco de vidro de boca larga e Metanol

>  Amostras analisadas em 5 réplicas (por método)
>  Analises realizadas na mesma data por todos os laboratorios.

»  Resultados consolidados pela CPEA:
. Aplicado teste de Grubbs para eliminar outliers.
. Dados do laboratdrio A sao apresentados, mas nao foram considerados na estatistica.
. Aplicada ANOVA para analise de diferenca entre os métodos.
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Coleta com armazenamento de solo em
frasco de boca larga




Limitacoes associadas ao teste realizado AESAS
»Heterogeneidade intrinseca da matriz (solo).
> Meétodo de amostragem difere da pratica.

> Necessidade de altas diluicoes da amostra/intervalos
de calibracoes diferentes de cada laboratorio.

> Especificidades intrinsecas a cada um dos métodos
utilizados.

> Critérios de controle de qualidade de cada laboratorio



Limitacoes associadas ao teste realizado A
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»Laboratorios identificados de Aa E

-Realizado inicialmente teste de Grubbs para eliminacao de outliers para
comparagao dos metodos hermeticamente fechados.

Benzeno (100-1000 ppb) | 1,2,4-TMB (1000-10.000 | PCE (> 10.000 ppb)
ppb)

Encore: 24 (1 outlier) Encore: 25 Encore: 24 (1 outlier)
Vial VOC: 25 Vial VOC: 25 Vial VOC: 24 (1 outlier)

-Calculada média entre os resultados hermeticamente fechados e reaplicado teste
de Grubbs.

-Lab A apresentou outlier para a maioria dos compostos e métodos. GT decidiu
nao considera-lo na avaliacao estatistica.

-Lab D nao analisou método metanol.



Concentragdo de benzeno, em ug/Kg

250

200

150

100

50

Media Media Media
LAB A LAB B LAB C

Encore

Benzeno (100-1000 ppb)
Encore e Vial VOC

||

Media Media Media Media Media Media Media
LAB D LAB E LAB A LAB B LAB C LAB D LAB E
VIALVOC

=ESAS

S Erzsilsim das Empreszs de
cia e Engenharia Arrb iental



400

350

8

N
[%a)
o

Concentragido de benzeno, em ug/Kg
= N
8 8

8

“i“ ““'ii

Media

LAB A

Media Media Media
LAB B LAB C LAB D
HERMETICAMENTE FECHADOS

Media

LAB E

Benzeno (100-1000 ppb)

Media

LAB A

3 métodos

Media Media Media
LAB B LAB C LAB D
BOCA LARGA /TRADICIONAL

Media

LAB E

Media

LAB A

Media Media
LAB B LAB C
METANOL

Ase cci ago Branileim dos Errprase de
Cormultoria e Engenharia Arrbiertal

Media

LAB E



Concentragio de 1,2,4-Trimetilbenzeno, em ug/Kg
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Concentragdo de 1,2,4-Trimetilbenzeno, em ug/Kg
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Concentragio de Tetracloroeteno, em ug/Kg
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ANOVA - Hermeticamente fechados

Nivel de significancia: 5%

>

>

Benzeno (100-1000 ppb): p<0,05 — Encore e Vial VOC foram similares

1,2,4-TMB:
1,2,4-TMB A B C D E
A a < An An An o
B n < An An o
C Ao Ao
D An
E An o An o

n VialMOC e Encore diferentes

A Encore diferentes

¢ VialVOC diferentes

Tetracloroeteno: p<0,05 — Encore e Vial VOC foram similares

A
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ANOVA (3 meétodos)

Benzeno (entre 100 e 1,2,4-TMB (entre 1.000 e Tetracloroeteno (> 10.000 ug/kg)
1.000 ug/kg) 3.000 ug/kg)

LAB C

LAB D

LAB E

Consideragd
es gerais

Metanol # boca larga lab E

Hermetico # boca larga lab E

Boca larga # boca larga lab E

Metanol # boca larga lab E

Hermetico # boca larga lab E

Foram observadas diferencas
estatisticas entre métodos
(boca larga e metanol e boca
larga x hermeticamente
fechados) e intramétodos
(boca larga)

Hermetico # lab E (hermetico,
metanol e boca larga)
Hermetico # metanol lab B

Metanol # metanol lab E

Hermetico # metanol lab E

Hermetico # hermetico lab B

Metanol # boca larga labs B, C e

D

Foram observadas diferencas
estatisticas entre métodos (boca
larga e metanol, boca larga x
hermeticamente fechados e
metanol x hermetico) e
intramétodos (hermético e
metanol)

Metanol # boca larga todos labs

Metanol # metanol lab E

Metanol # hermetico lab B

Metanol # metanol lab B

Hermetico # metanol lab B

Hermetico # metanol lab B

Hermetico # hermetico lab B

Metanol # todos labs boca larga
Hermetico # lab B metanol

Foram observadas diferencas
estatisticas entre métodos (boca larga
e metanol, boca larga x
hermeticamente fechados e metanol x
hermetico) e intramétodos (hermético
e metanol)



Consideracoes gerais A
Sob condicdes controladas, os resultados entre os métodos avaliados indicaram
que:

« As concentracdes na amostra sao muito altas, o que reflete em perdas que
nao impactam nos resultados finais do frasco de boca larga.

« Nas condicoes do teste, os métodos de vialVOC e encore nao apresentam
variagoes estatisticas significativas.

« Houve similaridade estatistica entre métodos (quando desconsiderados os
resultados do lab A) .

« Faixa entre 100 e 1.000 ppb: maior similaridade entre os métodos de metanol
e hermeticamente fechado.

« Faixa mais alta (> 10.000 ppb): metanol apresenta a maior concentracao
comparativamente aos demais métodos.

v' O método do metanol, ao contrario dos demais, requer toda a aliquota
coletada para a analise, nao havendo subamostragens no laboratorio,
justificando, assim, maior frequéncia de ocorréncia de concentragoes
mais altas, além de outros fatores como eventual perda por evaporacao
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Obrigada!

Equipe do GT de laboratorios
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