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Certificado de Anadlise

Todos resultados analiticos apresentados foram obtidos de acordo com o procedimento
contidos em USEPA SW-846.

Quaisquer desvios destes procedimentos seriio descritos ao longo do texto.

Relatério escrito por Carla Gama Marques
CRQ 3* Regiio 03212544

Relatirio checado por Gabriela Kernick Carvalhaes,PhD .......covevcrininiveneens
CRQ 3* Regido 03212398
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1. Lista de Amostras

EMPRESA CERTIFICADLS |B08302

80 Paulo - 5

Fua Joaquim Tavora 842
04015-011 = Vila Mariana
tel.: 55 11 5539 2226

As amostras analisadas neste projeto estdo descritas e codificadas a seguir.

Referéncia AS

Sua Referéncia
4461E001

EDUARDO PLATTE

MA 185/03 / OLEO UN-RIO LTE 2604 / MATRIZ: OLEQ / DATA: 27/03/03 / PROJETO:
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2. Resumo de Objetivos
As amostras foram analisadas por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas
(CG/EM) para determinar a presenga de hidrocarbonetos poliaromaticos (HPA) e fenoéis; e purge

and trap-CG/EM para determinagdo de compostos orginicos volateis (BTEX).
Favor observar que os dados aqui apresentados estdo baseados nas amostras “como recebidas”.
Todos os dados nio tratados estio arquivados indefinitivamente em fita DAT.

3. Dados da amostra e Apresenta¢io dos Resultados

Os resultados estdo sumarizados em tabelas e de forma descritiva.

4. Descri¢do dos Procedimentos Analiticos Empregados

Anilise de amostras de déleo: Uma aliquota da amostra, como recebida, foi fortalecida com
padrdes internos deuterados a concentragdes definidas e solubilizada com diclorometano ultra
puro. O extrato final foi fortalecido com padrdes de recuperago a fim de se calcular a

recuperagio dos padrdes internos durantes as etapas de preparo da amostra.

Anilise de HPA (baseada no método EPA 8270C): O extrato final obtido na etapa de extraciio
foi injetado, sem divisdo de fluxo, em uma coluna de fase estaciondria DB-5 acoplada a um
espectrometro de massas HP-MSD 5973. A programagiio de CG ¢ descrita a seguir. Inje¢do sem
divisdo de fluxo, com o injetor a 290 °C. Temperatura inicial da coluna: 50 °C, Isoterma por 2
minutos e taxa de aquecimento de 35 °C/ min até a temperatura de 100 °C, taxa de aquecimento

de 10 °C/min até 310 °C, com isoterma por 15 minutos.
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O espectrometro operou em monitoramento seletivo de fons, com aquisigio por grupos de ions, a

saber:
Tempo | mz | Tempo de Tempo | m'z | Tempo de Tempo | m'z | Tempo de
(rmin) Amostragem {rmin) Amostragem {min}) Amostragem
(ms) (ms) (ms)
128 178 250
129 179 252
8,50 136 70 16,50 188 70 25,50 260 70
137 189 254
151 202 276
152 203 277
153 19 A4 70 30,00 578 70
154 245 279
12,50 162 25 226
164 228
165 22,50 336 70
166 240
Tempo | m'z | Tempo de Tempo | m'z | Tempo de Tempo | m/z | Tempo de
(min) Amostragem {(min) Amostragem (min) Amostragem
(ms) (ms) (ms)
128 188 240
136 192 6,00 | 242 10
142 194 244
154 202
156 206
6,00 164 10 6,00 212 10
166 216
170 220
178 228
180 230
184 234
Tempo | m'z | Tempo de
{min) Amostragem
(ms)
252
264
29,5 372 150
278

O tempo de amostragem foi determinado de modo a obter-se uma freqiiéncia de aquisiciio igual

ou superior a 3 ciclos por segundo.
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Anilise de BTEX (baseada no método 8260B): Uma aliquota da amostra foi transferida para o
frasco de purga e fortalecida com tolueno deuterado. Os componentes voldteis foram purgados
da solugfio através de borbulhamento de hélio ultra puro e recolhidos em um trap de adsorgio.
Apos esta etapa, o trap foi dessorvido automaticamente para uma cémara resfriada a - 90 ‘Ce
injetado em uma coluna DB-624 de 30m diretamente acoplada a fonte de fons de um
espectrémetro de massas HP-MSD 5973. A programagio de CG ¢ descrita a seguir: Temperatura
de inje¢do: 200 °C. Temperatura inicial da coluna: 37 °C. Isoterma por 1 minuto e taxa de
aquecimento de 6 “C/minuto até 100 °C, com isoterma por 5 minutos.

O espectrémetro operou em monitoramento seletivo de ions, com aquisigdo por grupos de

ions, a saber:

Tempo | mz | Tempo de Tempo | m/z | Tempo de
{min) Amostragem (min) | Amostragem
(ms) (ms)
spo |2l 150 2
78 92
o1 7.00 08 70
10,00 106 150 100 |

Para cada composto foi monitorado um ion de quantificagfio e um ion para confirmacio da
identificagdo. O tempo de amostragem foi determinado de modo a obter-se uma freqiiéncia de

aquisi¢io igual ou superior a 3 ciclos por segundo.

5. Limites de Detec¢iio dos métodos analiticos.

A tabela abaixo mostra os limites de detecgio dos métodos analiticos aplicados.

BTEX

(mg/g)

0,33 0,1

Os limites de detecgdio foram obtidos baseados na resposta dos padrdes, do ensaio em
branco e nas amostras considerando o efeito da matriz. O limite de detec¢io é definido com a
quantidade minima para a geragio de sinal equivalente a uma relagfo sinal/ruido de 2,5:1 ou

duas vezes o valor obtido no ensaio em branco, o que for maior.
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6. Sumsrio de resultados

Os resultados de andlise para a amostra estdo descritos a seguir.

Referéncia

Sua Referéncia Teor de Teor de
AS

HPA BTEX
(pg/e) (mg/g)

7910,27 657,1
127/03/03 / PROJETO: EDUARDO PLATTE

4461E001 [MA 185/03 / OLEO UN-RIO LTE 2604 / MATRIZ: OLEO / DATA:
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7. Resultados das Analises de HPA, Amostra 4461 E001.

# Padries de Anadlise
1) DB-Naftalenc™

2} D10-Acenalfteno”

3) D10-Fenantrenc®

4) D12-Crisano®

5) D12-Perilenc®

&) Terfenil

Resposta
BE2820
586005
587842
8326855
594372
TT2044

Mome Arguivo

ME103038.0

Metodo Aquisicio B2V0SPLS

Limite de Detecgiio dos HPAs (pg/g)

# Compostos Alvos

7) Naftaleno

8) 1-Metil-naftalenc

g9} 2-Metil-naftalenc
10} C2-Naftalenos
11) C3-MNaftalenos
12) C4-MNaftalenos

13) Acenaftiliens

14) Acenaftenc

15} Fluoreno

18} C1-Fluorencs

17) C2-Fluorencs

18) Bifenila

18) Fanantrano
20) C1-Fenantrenos
21) C2-Fenantrenos
22) C3-Fenantrenos
23) Antraceno
24) Fluorantreno
25) Dibanzotiofano
28) C1-Dibenzotiofenc
27) C2-Dibenzotiofeno
28) Pireno
29) C1-Pirencs
30) C2-Pirencs
31) Benzo{a)antraceno
32) Criseno
33) C1-Criseno
24) Benzo(b)fluorantenc
25) Benzo(K)flucranteno
26) Benzo(a)pireno
37) Perileno
38) Indeno(123-CD)pirenc
38) Dibanzol(a,hlantraceno
40) Banzo{ghi)perileno

Observagdes:
1) HN.D.: Mao detectado
2) *.: Padrao intarnc

Resposta

5877988
9376486
5405189
23780843
19706238
7872008
4]
134237
570850
2304416
2641422
190248
3438564
7363305
B5BE0SD
TE438933
o
4]
G90871
740082
1681888
299812
857079
BEG49T
84808
328166
1450870

oDDODQQOQ

TOTAL HPA PRIORITARIOS

TOTAL HPA TOTAIS

Mome Amostra 4461E001
Massa Amostra 0,015 g
Massa (pg) Recuperagio (%)

1,00 73

1,00 B1

1,00 B89

1,00 100

1,00 107

1,00

0,33
Massa (pg) Concentragio (pg/g)

5,11 340,34

B,14 542 91

5,68 370,87
20,65 1376,84
17,12 1141,01

G, 84 456,20

0,00 N.D.

0,22 14,81

0,81 54,11

3,40 228,91

3,75 260,32

0,27 17,68

4,79 318,60
10,27 B84, 38
11,87 78,21
10,52 701,17

0,00 M.0.

0,00 M_C.

0,96 64,22

1,03 58,79

2,34 156,32

0,40 26,55

0,87 58,23

1,28 85,65

012 8,14

0,41 27,13

1,80 119,86

0,00 N.D.

0,00 M.D.

0,00 N.D

0,00 MN.D.

0,00 N.D.

0,00 N.D.

0,00 N.D.

7HO.48 Hgig
7910,27 pgig

3) O composto Terfenil & utiizado comao critério de qualidade am nossas metodologias analiticas, senvindo,
exclusivamente, para determinar a recuperacao do padrao intermo no processo de andlise.
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8. Cromatograma da andlise de HPA referente 4 amostra 4461E001.
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9. Resultados das Andlises de HPA, Analise em Branco.

# Padrdes de Analise
1) DE&-Naftaleno®

2) D10-Acenaftenc”

3) D10-Fenantrenc*

4) D12-Criseng*

5) D12-Perileno*

&) Terfenil

Resposta
3944590
287078
569551
5920898
401110
481814

Mome Arquivo

MS102750.D

Metodo Aquisicao B270SPLS

Mome Amostra
Massa Amostra

Massa (pg)
1.00
1.00
1.00
1.00
1,00
1,00

Limite de Detecgdo dos HPAS (pgig)

# Compostos Alvos

7) Maftaleno
8) 1-Metil-naftalenc
g9} 2-Metil-naftalenc
10) C2-Naftalenos
11) C3-Naftalenos
12) C4-Naftalenos
13) Acenaftilenc
14) Acenafteno
15) Fluoreno
16) C1-Fluorenos
17) C2-Fluorenos
18} Blfenila
18) Fenantreno
207 C1-Fenantrenos
21) C2-Fenantrenos
22) C3-Fenantrenos
23) Antraceno
24) Flugrantreno
25) Dibenzoticfeno
28) C1-Dibenzoticfena
27) C2-Dibenzotiofena
28) Pireno
28) C1-Pirenos
30) C2-Pirenos
31) Benzo(a)antraceno
32) Criseno
33) C1-Crisenc
34) Benzo(b)llucranteno
35) Benzo(K)flucrantano
38) Benzol{a)pireno
37) Perilenc
38) Indeno{123-CD)pireno
38) Dibenzo{a h)antraceno
40) Benzo{ghi)perilenc

Observaghes:
1}  M.D.: M&o detectado
2) *.: Padréo interno

Resposta

0

0000000000 000000 ODOoOO00O0O000RDRDODODO

Massa (pg)

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

TOTAL HPA PRIORITARIOS

TOTAL HPA TOTAIS

CQBo382

30

58
22
114
118

o7

S T e e T
[w)

UUUUUUDUDDODDUDDDDUD0ODDDDD0DDDDDDD

2 E
o ©

=
=}

Recuperacdo (%)
54

Concentragio (ugig)

Hafg
Hg'g

3} O composto Terfenil & utilizado como critério de qualidade em nossas metodologias analiticas, servindo,
exclusivamente, para determinar a recuparagao do padrio interno no processo de andlise.
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10. Resultados das Analises de BTEX, Amostra 4461 E001.
Nome Arguivo: MS301724.D
Metodo Aquisicio: ETEX
Mome Amostra; 4461E001
Massa Amostra: 0,0471 g
# Padrdo de Analise Resposta Massa (lg) Concentragdo (ma/g)
1) D8-Tolueno*® 2528625 1,00
Limite de Detecgdo (mg/g) 0.1
#  Compostos Alvo Resposta Massa (ug) Concentragdo (mg/g)
2) Benzeno 8749885 3,04 64,5
3) Tolueno 40024812 9,88 2093
4) Etibenzeno 18108518 3.57 75,7
5) m,p-Xilenos 36785508 9,58 2034
8) o-Xileno 19044621 4,80 104.0
Total BTEX 6571 mg/g
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11. Cromatograma da andlise de BTEX referente 4 amostra 4461E001.
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12. Resultados das Anilises de BTEX, Anilise em Branco.
Nome Arguivo: MS301727.D
Método Aquisicao: BTEX
Mome Amostra: Branco
Massa Amostra: 1 g
# Padrao de Andlise Resposta Massa (ug) Concentragao (mg/g)
1) D8-Tolueno* 188924 1,00
Limite de Detecgao (mg/g) 0.1
# Compostos Alvo Resposta Massa (ug) Concentragio (malg)
2) Benzeno 0 0,00 N.D.
3) Tolueno 0 0,00 MN.D.
4) Etilbenzeno 0 0,00 N.D.
5) m,p-Xilenos 0 0,00 MO,
6) o-Xileno 0 0,00 MN.D.
Total BTEX N.D. mg/g
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