BRA/08/G32: BRASIL — ESTABELECIMENTO DA GESTAO DE RESiDUOS DE PCB E
SISTEMA DE DISPOSICAO

RELATORIO PARCIAL

PRODUTO 02

Levantamento dos laboratérios capacitados para realizar analises de PCBs

em diferentes matrizes no Brasil

Ribeirao Preto, novembro de 2011
JANETE APARECIDA DA SILVA
Consultor Técnico GT2
CONTRATO N22011/000206

Janete Aparecida da Silva, MSc 1
CRQ: 04205631



Este trabalho, é continuidade do trabalho de Consultoria Legal que vem sendo realizado para o Ministério do Meio
Ambiente, dentro do Projeto BRA/08/G 32 , tomando como base o ltem 7 do Termo de Referéncia N°135563,
relativo ao Contrato N°2011/000206. Pelo presente documento ora apresentado , o “Produto 2” relativo ao mesmo,

como descrito abaixo, considera-se cumprido.

Produto 02- Relatério em formato eletrbnico em Word e uma via impressa , em portugués, com o estudo realizado
sobre as metodologia utilizadas no Brasil para analise de PCBs em diferentes matrizes, abordando os seguintes

assuntos:
Levantamento dos laborat6rios capacitados para realizar a analise de PCBs em diferentes matrizes,no Brasil.

Descricao detalhada das atividades destes laboratérios para as andlises de PCBs nas diferentes matrizes, como:
capacidade instalada de equipamentos, modelos de equipamentos, quantidades de amostras processadas
anualmente, tempo de eleboracédo de resultado final de analise, capacitagao profissional da equipe de analistas,
custos de andlise ( atividade 4).

Tendo em vista que o maior contingente de “PCBs” esta sabidamente no setor elétrico, esta consultora visitou “in

loco” todos os laboratérios que fazem PCBs no isolante elétrico, a saber:

INTRODUCAO

Estado do Pernambuco

Estes laboratérios ainda nao tem a analise de PCBs implantada

CHESF -Companhia Hidro Elétrica do Sao Francisco
Contato : Djalma Gomes da Silva Jr.

Email: dgomes@chesf.gov.br

SM Controle de Qualidade LTDA
Contato: Suzana Martorelli

Email: sm-controle@uol.com.br

Estado do Rio Grande do Sul

Data da Visita : 31.10.2011

Razio Social:Laboil Laboratério de Oleos Minerais
CNPJ: 93898161/0001—25

Rua Osvaldo Cruz Ne 295
Bairro : Sete de Setembro CEP:93900-000
Cidade : Ivoti Estado:RS
Janete Aparecida da Silva, MSc 2

CRQ: 04205631



Telefone: 51-3563-2033 Fax:o mesmo
Email: lab@laboil.com.br

Site: www.laboil.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de dleos isolantes?
sim () nao( x )

Responsavel pelo Laboratério : Harri S.Breir

Nivel de Ensino :Técnico em Quimica

Experiéncia como Quimico : 25 anos

Experiéncia com analise de PCBs : 6 anos

Executor da Analise de PCBs : Marcelo Graeff

Nivel de ensino :Técnico em Quimica

Analise fisico quimica : sim ( x ) nao( )

Quantidade analise més : 200 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs : (1)

Marca : Perkin EImer

Modelo :Clarus 500

Coluna : OV5 comprimento:30 metros
Gas de arraste :Nitrogénio DCE

Método Analitico utilizado: NBR 13882 com modificacao:

Pipetar 0,5 mL da amostra, diluir em 4,4 mL de hexano , purificar pelo SPE que foi condicionado com 2,5 mL
de hexano.Lavar o baldo com 4,4 mL de hexano e eluir no SPE sem deixar o cartucho secar.Completar o
volume com n- hexano e agitar por 2 a 4 minutos.Injetar 1 uL no cromatografo.

SPE- Marca : Chromabond-Macherey Nagel

Validado : sim( ) n&o( x )

Expresséo dos resultados : em Aroclor 1242;254;1260

Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )
Qual? : Cigré(Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao( x )

Pretende implantar? sim( x )ndo ( )

Solvente utilizado : Mallincrodt- grau residuo

Padrao analitico

Marca : Chem Service

Concentracao : 1000 mg/mL em solvente( x ) em 6leo( )
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Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica

Construida com__6___pontos de injegao-inje¢cdo em triplicata de vials diferentes
Sem determinacao da curva porque o DCE estava em manutencgéo.

Frequéncia da curva( construgéo) : recalibra diariamente com padrao “referéncia” que retira da propria curva

analitica .

Instalagoes:

Capela de exaustao sim( x ) nao( )
Ar condicionado : sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada : sim( ) nao( x )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico : sim( ) nao( x )

Area de café separada : sim( x ) nao( )

Sala de pesagem separada : sim( x ) nao( )

Descarte de solvente(descricao) : colocado em frasco de descarte-enviado para incinerar , junto com os SPE,
ponteira, luva,vials , tampa de vials .

Descarte de padrao analitico(descri¢éo) : frasco de descarte que seré enviado para incinerar .

Descarte do dleo isolante (descricao)

Amostras com PCBs

Acima de 50 ppm- devolve para o cliente

Abaixo de 50 ppm - vende para lubrificante

Abaixo de 20 ppm - vai para regeneragao

Vidraria contaminada ( frascos)-colocada de molho com extram alcalino depois enxaguada com agua da torneira
e por ultimo com agua deionizada

Tem POP de lavagem da vidraria- algumas analises sim

Somente para PCBs que néo.

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( ) nao( x )

Observacao

O Laboratério tambem faz analise fisico quimica, por conseguinte 0 manuseio das amostras é comum em todas as
bancadas.

Existe uma bancada exclusiva para manusear amostras com PCBs,mas néo esta separada fisicamente.

Os padrdes utilizados sao certificados e estdo devidamente acondicionados em freezer a 15 graus negativos
Amostra levada para o Laboil

Amostra 1 : Resultado esperado 140,0 mg/kg

Resultado encontrado: 58,9 ppm de Aroclor 1242/1254/1260.
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Provavelmente o resultado obtido esta fora da faixa linear de resposta do detetor.

Amostra 2 :Resultado esperado 28,0 mg/kg
Resultado encontrado: 20,8 mg/kg em ppm de Aroclor 1242/1254/1260.
Provavelmente um erro no volume de injecdo, ou condicoes cromatégraficas ainda nao ideais ja que o

cromatografgo passou por um conserto. Otimizar essa condicées cromatograficas.
Estado de Santa Catarina
Data da Visita : 26.10.2011

Razao Social: Celesc Distribuicdo S.A
CNPJ:08.336.783.0001-90

Rodovia BR 101 KM 215

Bairro : Caminho Novo CEP:88132-300
Cidade : Palhoga Estado: SC
Telefone: 48-3279-3115 Fax:48-3279-3102

Email: alexandrerm@celesc.com.br

O laboratério pertence a empresa que presta servicos de comércio de dleos isolantes? sim ( ) nao ( x
)

O laboratério pertence a uma estatal de distribuigcao de energia elétrica.
Responsavel pelo Laboratério : Alexandre Rios Martins

Nivel de Ensino : Bacharel em quimica

Experiéncia como Quimico :18 anos

Experiéncia com analise de PCBs : 09 anos

Executor da Andlise de PCBs :Nadia Maribel Mayer

Nivel de ensino :Técnica quimica

Analise fisico-quimica:sim ( x ) nao( )

Quantidade analise més : 50 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1)

Marca :Thermo

Modelo :Trace GC Ultra

Coluna: OV 5 comprimento :60 metros

Gas de arraste : Hélio

Método Analitico utilizado: NBR 13882,com modificagao :
Purificar 2 mL de amostra de dleo no SPE.

Pesar 500 ou 200 uL-dependendo da concentracdo esperada e acrescentar o volume em peso do hexano
marcado com Pl a 10 mL. Injetar 1 ul no cromatdgrafo.

SPE- Marca : Baker (Bakerbond)
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Validado : sim( ) nao( x )
Expressao dos resultados : Mix de PCBs
Unidade utilizada: ppm

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )

Qual?: Cigré (Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( ) ndo( ) depende do mercado

Solvente utilizado : Baker grau residuo

Padrao analitico

Marca : Chemservice

Concentracao: 1000ug/mL em solvente( x ) em 6leo( ) acompanhados de seus respectivos certificados e
planilha de célculo para construgdo da curva analitica.

Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor: observa pela resolugdo da curva

Curva analitica- 0,1 a 5,0 mg/L

Construida com__6__pontos de inje¢ao-injecao em duplicata 2 vials diferentes

Frequéncia da curva( construgdo):avaliada em fungao do padréo de referéncia- retirado quando da construcdo da

curva analitica e armazenado corretamente no freezer a 15 graus negativos.

Instalagoes:
Capela de exaustdao sim(x ) nao( )
Ar condicionado : sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( x ) ndo( )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldo volumétrico: sim( ) ndo( x )- mas
usa sabao alcalino

Area de café separada : sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada : sim( ) n&o( x ) mas a balanga esta colocada em mesa adequada

Descarte de solvente( descricao) : descarta dentro de um frasco adequado

Descarte de padrao analitico( descricdo) : no mesmo frasco de solvente, depois encaminhado ao departamento
competente -area ambiental dentro da empresa.

Descarte do dleo isolante (descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm
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Armazenado em tambor qualquer que seja a concentragao até o limite do tambor. Depois € encaminhada a unidade
de regeneracdo que envia uma amostra deste tambor para andlise de PCBs antes de dar o destino final :
regenerar, incinerar ou descontaminar.

Vidraria contaminada ( frasco)é lavado e reutilizado-ndo tem controle desta vidraria.

Tem POP de lavagem da vidraria? sim ( ) ndo ( x )

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) nao( )

Observacao

O laboratério esta bem montado, e conforme rege as boas praticas analiticas.

A parte onde se executa a analise dos PCBs esté separada fisicamente das andlises fisico-quimicas.

Ambos os técnicos tem boa formacao analitica e vivéncia na area de PCBs.

Devido a um problema técnico no cromatdgrafo a gas, ndo foi possivel acompanhar a parte analitica ja que o CG
estava sem detetor.

Deixamos a amostra para ser analisada, quando o equipamento estiver em condigées de analise e posterior envio

do resultado obtido.

Data da Visita : 26.10.2011
Razao Social:Eletrosul Centrais Elétricas S.A.
CNPJ:000739570001482

Rodovia SC 407 Km 04

Bairro : Sertdo do Maruim CEP:88122-001
Cidade : Sao José Estado:SC
Telefone: 48-3231-3631 Fax:0 mesmo

email: jaugusto@eletrosul.gov.br

Site: www.eletrosul.gov.br

O laboratodrio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de dleos isolantes?
sim( ) ndo( x )

A Eletrosul é uma estatal de geracao de energia elétrica
Responsavel pelo Laboratério : José Augusto do Nascimento
Nivel de Ensino : Bacharel em quimica

Experiéncia como Quimico :23 anos

Experiéncia com analise de PCBs :15 anos

Executor da Analise de PCBs : Alessandro Claudino

Nivel de ensino : Bacharel em quimica com Mestrado em materiais
Analise fisico-quimica: sim( x )nao( )

Quantidade analise més : 60 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs :( 1)

Janete Aparecida da Silva, MSc 7
CRQ: 04205631



Marca :CG 37 adaptado

Modelo : Coluna capilar adaptado pela APPA

Coluna: OV 5 comprimento : 60 metros

Gas de arraste : Hélio

Meétodo Analitico utilizado:NBR 13882 com modificacéo:

Purificar 2 mL da amostra de dleo no SPE, pesar-se 0,5 mLdo dleo corrigido pela densidade e completar o
volume a 10 mL com n hexano marcado com Pi, com posterior pesagem. O fator de correcao é feito com a
massa de dleo e solvente.

SPE- Marca : Applied Separations

Validado : sim( ) n&o( x )

Expresséo dos resultados : PCBs

Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )

Qual?:Cigré(preparado pelo Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( x ) nao( )

Solvente utilizado :n-hexano-Merck suprasolv

Padrao analitico

Marca :Sigma Aldrich

Concentracao : em solvente(x ) em dleo( )

Nao apresentou certificado do padrdo analitico

Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica : 0,09 a 1,33-Fator 20=-1,8 a 26,6 mg/kg

Essa faixa de concentragao foi escolhida em fungao do teor de PCBs encontrado no parque de transformadores da
Eletrosul.

Construida com___6__pontos de injecao-injecdo em triplicata

Frequéncia da curva( construcao) :

Semanalmente injeta um ponto para corrigir a curva ou injeta uma amostra de concentragdo conhecida.Se

necessario outra Curva analitica é construida.

Instalacoes:
Capela de exaustao sim( x) nao( )
Ar condicionado : sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada : sim( x ) nao( )
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Deixa a vidraria de molho em acido nitrico a 10% e lava com detergente neutro.

Os balbes sao secos a temperatura ambiente.

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico:sim ( ) ndo( x )
Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada : sim ( ) nao ( x )mas a balanca estd adequadamente colocada em mesa propria
Descarte de solvente(descri¢ao) : guarda em um galdo proprio

Descarte de padrao analitico : no mesmo galdo junto com o solvente

Descarte do 6leo isolante :

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

Sao colocadas juntas num tanque de armazenamente qualquer que seja a concentragdo e descartado por empresa
devidamente licenciada.

Vidraria contaminada ( frascos)

Tem POP de lavagem da vidraria- sim( ) nao( x )

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) néo( )

N&o tem controle dos frascos que sao reutilizados.
Observaciao

O laboratério estd bem adequado, mas a andlise fisico-quimica também fica junto com a analise de PCBs.Ambos
0s cromatografos ficam no nesmo espaco fisico.Ja que ha disponibilidade de espaco fiz esta anotacdo sugerindo
que separe principalmente da cromatografia de gases que estdo sendo manuseadas na mesma bancada.

A balanca analitica deveria mudar de bancada, para evitar o constante deslocamento de bandeja , contendo éleo
com PCBs.

Balanca sem etiqueta de calibragdao , padroes sem certificados e sem planilha de calculo para a curva
analitica.

Amostra levada para a Eletrosul

Resultado da analise:

Amostra 01 : Resultado esperado 140,0 mg/k-Resultado encontrado: 44,5 mg/kg de 6leo em mistura de
Aroclor 1242/1254/1260

A expressao dos resultados nao esta correta , tendo em vista que o valor 44,5 mg/kg refere-se a PCBs ,
portanto o correto é expressar: “44, 5 mg/kg de PCBs em Aroclor 1242/1254/1260”.

Provavelmente o resultado estéa fora da linearidade do detetor , ou erro no calculo do fator de corregcao usado para a

andlise.
Estado do Parana

Data da visita:08.11.2011

Razao Social: DIAGNO-Materiais e Meio Ambiente, Pesquisa Desenvolvimento e Analises Quimicas Ltda
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CNPJ:09190030/0001-82

Rua México Ne1053

Bairro : Bacacheri CEP:82.510-060
Cidade : Curitiba Estado:PR
Telefone: 41-3328-0368-3328-0 Fax:o mesmo

Email: pesquisa@diagno.srv.br

Site: www.diagno.srv.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
Sim () Néao ( x)

Responsavel pelo Laboratorio :Mauricio Mattoso

Nivel de Ensino :Quimico Superior com mestrado

Experiéncia como Quimico : 10 anos

Experiéncia com analise de PCBs : 10 anos

Executor da Analise de PCBs: Natalia Piovezan

Nivel de ensino : Técnica Quimica

Analise fisico quimica : sim ( x )nao ( )

Quantidade analise més : 100 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs (1)

Marca : Thermo

Modelo : Trace Plus

Coluna: OV5 comprimento :60 metros
Gas de arraste : Helio

Método Analitico utilizado : NBR 13882 com modificacao:
Filtrar 5 mL de d6leo no SPE , pipetar 0,01mL para 1,0mL de n- hexano, direto dentro do vial de injecéo.
Injetar 1uL.

SPE- Marca : Applied Separations

Validado : sim( ) n&o( x )

Expressao dos resultados : Somatdrio de Aroclor 1242/1254/1260
Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nado( )
Qual?: Diagno

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( x ) nao( )

Solvente utilizado : n-hexano Mallincrodt-grau residuo

Padrao analitico : Aroclor 1242, 1254 e 1260

Marca : Supelco
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Concentracao: 500 mg/kg em solvente( ) em dleo( x )
Se 6leo como é construida a curva analitica?
Dlui¢éo direta dos padrdes nas concentracoes -0,5 ;2,0;20;50 e 100 mg kg

Linearidade do detetor : ndo determinada- observa-se pela curva analitica

Curva analitica:
Construida com___5__ pontos de injecao-duplicata( de vial diferentes)
Frequéncia da curva( construcao) :a qualquer interrencdo ou no maximo uma semana( mais ou menos apds

passar 20 amostras)

Instalacoes:
Capela de exaustao sim( ) nao( x )
ar condicionado : sim( ) nao ( x )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( ) ndo( x )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico: sim ( ) néo( x )

Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada : sim () ndo ( x ) mas a balanga esta adequadamente colocada

Descarte de solvente (descrigédo) coloca no frasco, depois para uma bombona discriminada descarte PCBs até a
destinacao final com empresa licenciada-Momento Engenharia Ambiental

Descarte de padrao analitico ( descricao)

Descarte do dleo isolante ( descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

Sem triagem sao todas encaminhadas para Mineraltec (destinagédo /descontaminacao)

Vidraria contaminada ( frascos)-idem ao solvente

Tem POP de lavagem da vidraria : sim

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) nao ( ) se abaixo de 500 ppm, com controle

estatistico.
Observacao

O Laboratério esta bem montado, mas a analise fisico-quimica esta sem separacao fisica. A analise de PCBs é
manuseada em bancada exclusiva. A balanca esta adequadamente colocada, calibrada, com etiqueta de
calibracdo. Os padrdes devidamente acondicionados em freezer a 15 graus negativos Acompanha o certificado de

cada padrao, bem como a planilha de célculo das referidas Curvas Analiticas.

Amostra levada para o Diagho
Amostra 02 :Resultado esperado 140,0 mg/k-Resultado encontrado: 125,9 mg/kg expresso como somatorio
de Aroclor 1242/1254/1260.
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O resultado encontrado é considerado bom e esta dentro da faixa linear de resposta do detetor.

Data da visita:08.11.2011
Razao Social:Instituto de Tecnologia para o Desenvolvimento-LACTEC
CNPJ:01715975/0001-69

BR 116 Km 98

Bairro : Jardim das Américas CEP:81531-980
Cidade : Curitiba Estado:PR
Telefone: 41-3361-6191 Fax:-

Email: thiago.j@lactec.org.br

Site:www.lactec.org.brr

O laboratodrio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de dleos isolantes?
sim( ) ndo( x )

Responsavel pelo Laboratério :Rodrigo Soares Ferreira

Nivel de Ensino :Bacharel em Quimica

Experiéncia como Quimico : -

Experiéncia com analise de PCBs : ndo tem

Executor da Analise de PCBs :Thiago José dos Santos

Nivel de ensino : Técnico em quimica

Analise fisico quimica : sim( x )ndo ( )

Quantidade analise més : 90 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1)

Marca :Finnigan

Modelo : 9001

Coluna : DB5 comprimento: 30 metros

Gas de arraste : Helio

Meétodo Analitico utilizado: NBR 13882-com modificacéo:

Purificar 4 mL de dleo no SPE de Florisil ,pipetar uma aliquota de 0,05 mL em 0,95mL de n-hexano dentro
do proprio vial de injecao.Injetar1ulL no cromatografo.Nao usa PI.

Se o resultado obtido cair fora da linearidade do detetor , dilui-se a amostra inicial de oleo com branco de
oleo (dleo isento de PCBs) , e recomeca desde o clean’up.

SPE- Marca : Applied Separations

Validado : sim ( ) ndo( x )

Expresséo dos resultados : em Aroclor, conforme a identificagao

Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica
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Participa de Controle de qualidade analitica? sim( x ) nado( )

Qual? : Cigré (Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim ( x )nao ( )

Pretende implantar? sim ( x ) ndo ( ) em processo de implantagéao

Solvente utilizado : n-hexano- Mallincrodt

Padrao analitico Aroclor 1242-50mg/kg;Aroclor 1254-50,10 mg/kg; Aroclor 1260 -49,99 mg/kg todos em O6leo
.Acompanhado de certificado analitico

Marca : Supelco

Concentracao : em solvente( ) em dleo( x )

Se 6leo como é construida a curva analitica?

Quebra a ampola que contem o padréo e coloca em vial. O analista ndo descreveu a preparagao das solugbes
padrdo e nem mostrou para o consultor a

curva analitica com a qual ele trabalha.

Linearidade do detetor : ndo determina

Curva analitica:

Construida com_4_ pontos mais o zero. Injecdo em duplicata de vials diferentes.

Frequéncia da curva( construcao):+ ou — 48 horas

Primeiro ele faz a amostra e em fungao dos resultados obtidos ele injeta os pontos e constréi a curva conforme a

concentracao obtida em cada lote de amostras.

Instalacoes:

Capela de exaustao sim( x ) nao( )
ar condicionado : sim( x) nao( )
Area de lavagem de vidraria separada : sim( x ) nao ( )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa balao volumétrico: sim ( x ) nao( )masé
aleatério

Area de café separada : sim ( x nao ( )

Sala de pesagem separada: sim( x ) ndo( )

Descarte de solvente (descri¢cao) -descarte s6 para solvente com PCBs

Posteriormente € incinerado: Silcon Ambiental

Descarte de padrao analitico ( descricao)

Junto com as amostras (no mesmo recipiente), € mesma destinac¢do: Silcon Ambiental

Descarte do dleo isolante ( descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

Cliente tem prazo para a retirada das amostras de 6leo, mas na maioria das vezes as amostras sdo armazenadas e
seguem para destinagao final identificadas como PCBs, mas sem quantificar.

Vidraria contaminada ( frascos)-vials de coleta apds filtragem e vials de injecao

Sao lavados e reutilizados.
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Tem POP de lavagem da vidraria-Nao
Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) ndo( )

Sao lavados apenas mas sem controle de PCBs, inclusive os vials de injegao.

Observaciao

O laboratorio esta fisicamente bem distribuido.

A extragao é feita em bancada exclusiva e o cromatédgrafo fica na sala de equipamentos.Os vials de injegcdo séao
lavados e reutilizados, mas sem controle cromatografico , o que poderia vir a ser uma fonte de erro. Isto é
inadequado.

O fato de fazer a curva quase que diariamente ou a cada lote de andlises minimiza o erro, mas por conseguinte ha
muito descarte de padrdo para o meio ambiente. A curva analitica pode ser estendida para uso por um tempo
maior, sem acarretar erro desde que checado todo dia com um padréo.

Amostra levada para o Lactec

Amostra 01 : Resultado esperado 28,0 mg/k-Resultado encontrado: 33,2 mg/kg expresso como Aroclor 1254,
A identificacdo nao esta correta visto que a amostra enviada € uma mistura de Aroclor 1242/ 1254/1260.

O analista devera sempre conferir a identificacdo da amostra fazendo um

“overlapp” com os padroes analiticos para certificar da identificacdo dada a amostra.

Estado de Minas Gerais
Data da visita:17.11.2011

Razao Social: Furnas Centrais Elétricas S.A.
CNPJ: 23274194/0091-75

Rua Carmo do Rio Claro Ne 80

Bairro : Furnas CEP: 37945-000
Cidade : Sao José da Barra Estado: MG
Telefone: 35-3523-5884 Fax:35-3523-5803

email: lantonio@furnas.com.br/ vilela@ furnas.com.br

Site: www. furnas.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de oleos isolantes?
sim () ndo ( x ) Estatal de geragéo e transmissao de energia elétrica

Responsavel pelo Laboratoério : José Alves Vilela

Nivel de Ensino : Quimico Industrial Superior

Experiéncia como Quimico : 35 anos

Experiéncia com analise de PCBs : 10 anos

Executor da Analise de PCBs: Lucimar Teixeira Borges , Silvio Ribeiro, Simone Bonfim Faria Damasceno.

Nivel de ensino : Todos , Técnico em quimica

Analise fisico quimica : sim ( x )nao ( )
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Quantidade analise més : 70 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1)

Marca : Varian

Modelo : CP 3800

Coluna : 8CB ( Varian) comprimento: 50 metros

Gas de arraste : Helio

Método Analitico utilizado: NBR 13882 com modificacao:|

Pipetar 100uL de Oleo+500 uL de acido sulfurico+ 50 uL de PI , avolumar a 10 mL com n-hexano .Agitar
vigoramente.Deixa decantar o esterificado, proceder ao clean”up no SPE de Florisil.

SPE- Marca: Baker( Bakerbond)

Validado : sim( ) n&o( x )

Expressao dos resultados: Somatério do Aroclor 1242/1254/1260
Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )
Qual?: Cigré ( Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao( x )- Para outros ensaios
Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado : J T Baker-grau residuo

Padrao analitico-Marca: Chem Service

Concentracao: 1000 ug/mL em solvente( x ) em éleo( )
Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica- 0 a 100 mg/L

Construida com___5__ pontos de injegdo em quadriplicata
Frequéncia da curva( construcao):

Faz a verificagdo com padrao de referéncia em éleo, e clean ‘up como se fosse amostra analitica

Instalagoes:
Capela de exaustdo : sim( ) nao( x )
Ar condicionado : sim( ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim(x ) nao( )
Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldo volumétrico: sim ( ) ndo( )rinsa
com o solvente de uso, mas nao injeta no cromatégrafo

Area de café separada:sim ( x ) nao( )
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Sala de pesagem separada : sim ( ) ndo (x ) mas esta adequadamente colocada em mesa especial e esta
devidamente calibrada

Descarte de solvente (descricao)

Colocada em bombona, ponteiras , SPE e o material segue para o érgdo ambiental responsavel de Furnas Centrais
Elétricas.

Descarte de padrao analitico ( descri¢cdo):idem ao item anterior

Descarte do éleo isolante ( descrigéo)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm: é alienado para o departamento competente.

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm- volta para a regeneracao

Vidraria contaminada ( frascos)- nao tem porque Furnas nao tem trafo contaminado com PCBs

Tem POP de lavagem da vidraria- sim

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sm ( ) ndo( x )

Observacao;

O laboratério estda adequadamente montado,sendo que a area destinada a analise de PCBs esta separada por
diviséria.
Os técnicos de laboratério tem boa formacdo em quimica. As solugbes padrdo estdo adequadamente guardadas
em freezer a 15 graus negativos.
Apresentou os certificados dos padrbes analiticos, mas estd4 sem planilha de célculo para as solu¢des preparadas
para a constru¢do da curva analitica.
Amostra levada para Furnas
Amostra 1 : Resultado esperado 140,0 mg/kg
Resultado encontrado: 89,6-12. Extragao

85,9-22, Extracao

Diluicao da amostra 1- 105,7 mg/kg , todos expressos como somatoério de Aroclor 1242/1254/1260.
Amostra 2 :Resultado esperado 28,0 mg/kg
Resultado encontrado: 23,7 mg/kg em Somatorio de Aroclor 1242/1254/1260.

A consultora sugeriu que o analista fizesse uma diluicao da amostra 1 , para demonstrar durante o Oficina sobre
PCBs a realizar-se em 02.12.2011, como o resultado modifica, quando se trabalha dentro da linearidade do detetor

de captura de elétrons.
Estado de Sao Paulo
Data da visita : 23.10.2011

Razao Social: Analab Laboratorio de Precisdao Ltda.
CNPJ: 00.989.039/0001-83
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Rua: Laguna Ne 991

Bairro : Jardim Paulista CEP: 14090-062
Cidade :Ribeirdo Preto Estado: S.P.
Telefone: (16) 3627-6595 Fax: o mesmo

Email: analab@uol.com.br

Site: www.analab.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
sim( ) ndo(x )

Responsavel pelo Laboratério : Janete Aparecida da Silva

Nivel de Ensino : P6s graduagéao em Quimica Analitica

Experiéncia como Quimico : Quimica Industrial superior com Mestrado em PCBs no o6leo isolante de
transformadores.

Experiéncia com analise de PCBs : 22 anos.

Executor da Analise de PCBs : a mesma

Nivel de ensino :

Analise fisico quimica :sim ( ) ndo (x )

Quantidade analise més : 100 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs : (1)

Marca : Thermo

Modelo : Trace

Coluna : OV-5 comprimento: 60 metros.

Gas de arraste: Helio 5.0

Método Analitico utilizado : NBR 13882, com modificacdo

Pipetar 0,25 mL de amostra de 6leo, purificar no SPE e eluir com n-hexano
Até 10 mL.Injetar 1 pL no cromatégrafo.

SPE:- Marca: Chromabond ( Macherey Nagel)

Validado : sim( ) néo( x )

Expressao dos resultados: Somatério de Aroclor 1242/1254/1260.

Unidade utilizada : mg/kg.

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( ) nao( x)
Qual?

NBR 17025 esta implantada? sim( ) néo ( x )

Pretende implantar? sim ( x ) nao( )

Solvente utilizado : n-hexano Mallincrodt-grau residuo

Padrao analitico

Marca: Sigma
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Concentracao: 1000mg/L em solvente( x ) em 6leo( )

Devidamente armazenado em freezer a 15 graus negativos

Se 6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor-nao determinanda-observa-se pela Curva Analitica

A Curva Analitica é construida com 5 pontos: 0,15 mg/L a 2,5 mg/L - injecédo em triplicata.
Curva analitica

Frequéncia da curva( construcao) : mensalmente, ou a qualquer intervengdo no cromatégrafo

Instalagoes:
Capela de exaustado : sim( ) nao( x)
ar condicionado :  sim( x ) néo( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim(x ) ndo ()

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico :sim ( x ) nao( )
Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( x ) nédo( )

Descarte de solvente (descri¢ao): Acondicionados em galdo e estocados no laboratério..

Descarte de padrao analitico ( descricao) : No momento sendo estocado.

Descarte do dleo isolante (descricao): Devolvido para o cliente

Amostras com PCBs acima de 50 ppm : .

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm :

Devolvido para o cliente, qualquer que seja a concentragao obtida.

Vidraria contaminada (frascos) : Vidraria exclusiva para uso nas andlises de PCBs, séo testadas antes do uso.,
sempre

Tem POP de lavagem da vidraria: Sim.

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sm ( ) ndo( x )

Observaciao

O laboratério realiza exclusivamente analise de PCBs, ndo sé no 6leo isolante, assim como em outras matrizes.
Técnicamente devera instalar uma capela de exaustédo, principalmente para manusear o padrdo analitico.
Semanalmente carrega uma recuperagao da metodologia analitica para avaliar a

Eficiéncia do método usado.

Amostra analisada pela Analab

Amostra 01 : Resultado esperado: 140,0mg/kg-Resultado encontrado:134,0 mg/kg expresso como somatorio
de Aroclor 1242/1254/1260.

Amostra 02 : Resultado esperado 28,0 mg/k-Resultado encontrado: 26,5 mg/kg expresso como somatorio de
Aroclor 1242/1254/1260.
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Os resultados encontrados s@o bons e estdo dentro do valor esperado.Trabalha dentro da linearidade do detetor,

utilizando uma faixa estreita de concentragao

Data da visita : 19.10.2011
Razao Social:Brastrafo do Brasil Ltda
CNPJ:01.069.182/0001-76

Rodovia SP 101 Km 14,8

Bairro : Resende CEP:13190-000
Cidade : Monte-Mor Estado:SP
Telefone: 19-3889-9222 Fax:19-3889-9215

Email: gerlab2@brastrafo.com.br/jcgomes@brastrafo.com.br Site:www.brastrafo.com.br

O laboratodrio pertence a empresa que presta servicos na area de comércio e servicos de dleos isolantes?
sim( x ) ndo( )

Responsavel pelo Laboratério :Jandira de Arruda Castanho

Nivel de Ensino : Bacharel em Quimica

Experiéncia como Quimico : 03 anos

Experiéncia com analise de PCBs :1 ano

Executor da Analise de PCBs : Elisangela Geroli Barbosa

Nivel de ensino : Técnica em quimica

Analise fisico quimica : sim ( x ) Nao ( )

Quantidade analise més : 300 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs : (1)

Marca : Perkin EImer

Modelo : Clarus 600

Coluna : OV5 comprimento:60 metros

Gas de arraste : Nitrogénio 5,0 ECD

Método Analitico utilizado: NBR 13882, sem modificacdo, sem Padrao Interno ( marcador)
SPE:- Marca: Chromabond ( Macherey Nagel)

Validado : sim( ) nao( x )

Expressao dos resultados : Somatdrio de Aroclor 1242/1254/1260

Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )
Qual?:Cigré (Diagno )
NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )
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Solvente utilizado : Tédia-grau residuo

Padrao analitico

Marca: Absolut Standards

Concentragdao: 5mg/L em solvente( x ) em 6leo( ) armazenado em freezer, acompanhados de seus
respectivos certificados e panilha de célculos para a construcao da curva analitica.

Se 6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica : 2,0 a 60 mg/L( com o fator 20)-0,1 3,0 mg/L

Construida com__3___ pontos de injecao em triplicata de vials diferentes

Frequéncia da curva( construcdo) : Quando o sinal aumenta muito ( corrente de fundo) ou na conferéncia com

um padrao quando o valor da desvio de até 10%

Instalacoes:
Capela de exaustao : sim( x ) nao( )
ar condicionado : sim( ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada : sim( ) ndo ( x )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico : Sim ( x ) nao( )
Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( ) nao( x )

A balanca esta adequadamente colocada, é calibrada e com certificado de calibragéo.
Descarte de solvente (descri¢ao) : em tambor e estd armazenado na empresa
Descarte de padrao analitico ( descri¢do): junto com o solvente

Descarte do 6leo isolante ( descricao) :

Amostras com PCBs acima de 50 ppm- Sao armazenadas na empresa

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm- Volta para a regeneragéo

Vidraria contaminada ( frascos)

Tem POP de lavagem da vidraria? sim( x) nao ( )

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim( ) nao( x )

Observacao

O laboratério estd bem montado, embora os ensaios chamados “especiais” sejam manuseados no mesmo espaco
fisico. Como tenho enfatizado o ideal é que a andlise de PCBs seja confinada , eliminando-se assim a
possibilidade de contaminacéo cruzada.

Amostra levada para a Brastrafo

Amostra 2-resultado esperado : 28,0 mg/kg de PCBs em Aroclor 1242/1254/1260

Resultados obtidos: 16,8 e 13,1 mg/kg de PCBs em Aroclor 1242/1254/1260
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Provavelmente , essa diferenga entre o valor esperado e o resultado encontrado, estd na curva analitica como

tambem podera estar no SPE utilizado ou no volume de injegéo.

Data da visita: 24.11.2011
Razao Social: AES Eletropaulo Metropolitana de Sao Paulo S.A.
CNPJ: 61.695.227/0002-74

Rua L avapeés Ne 463

Bairro: CIambuci CEP: 01519-000
Cidade: Séao Paulo Estado: SP
Telefone: 11-2195-4821 Fax: 11-2195-4820

Email: alexandre.souza@aes.com / jagueline.lorena@aes.com

Site: www.aes.com

O laborat6rio pertence a empresa que presta servigos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes? sim ()
néo ( x ) empresa de capital privado de geragéao, distribuicdo e comercializagdo de energia elétrica.
Responsavel pelo Laboratério: Alexandre Machado

Nivel de Ensino: Engenheiro quimico

Experiéncia como Quimico: 20 anos

Experiéncia com analise de PCBs: 10 anos

Executor da Analise de PCBs: Jaqueline Lorena

Nivel de ensino: Técnica quimica

Analise fisico quimica: sim ( x )nao ( )

Quantidade analise més: 300 amostras

Cromatdgrafos usados na analise de PCB ( 2) 1 com SPE e 1 com SPME
Marca: Thermo

Modelo: Trace

Coluna: FAST OV5 comprimento: 10 metros
Gas de arraste: Hélio

Método Analitico utilizado: NBR 13882 sem modificacao

SPE- Marca: Silicycle

Validado: sim( x ) nao( ) guia de validagdo do Inmetro

Expressao dos resultados: PCB total

Unidade utilizada: mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )
Qual?: Cigré( Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao( ) em fase de implantagéao
Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado: n-hexano-Tédia- grau residuo

Padrao analitico
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Marca: Ultra Sicentifica/Supelco

Concentracao : 1000mg/L em solvente ( x ) em 6leo ( x ) customizado de concentracdes diversas, com seus
respectivos certificados.

Se 6leo como é construida a curva analitica?

E usado para o SPME

Linearidade do detetor: sim

Curva analitica

Construida com 07 pontos de injecao. injecdo Unica

Frequéncia da curva (construcao): apos inje¢cdo de amostra e da uma diferenga no TR ( tempo de retengao)

Instalacoes:
Capela de exaustao: sim( x ) nao( )
ar condicionado: sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada: sim( x ) nao( )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa balao volumétrico: sim ( x ) ndo ( ) -
aleatoriamente

Area de café separada: sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim ( ) nao ( x ) mas a balanca esta adequadamente colocada e calibrada
Descarte de solvente (descricao): coloca em uma bombona e depois é enviada para empresa licenciada
Descarte de padrao analitico (descricao) - descartado em recipiente adequado para PCBs e é enviado para
empresa licenciada

Descarte do dleo isolante (descricdo):

Amostras com PCBs acima de 50 ppm- é descartado separadamente, é enviada para empresa licenciada
Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm- volta para a planta de regeneracao

Vidraria contaminada (frascos);é guardado por um periodo depois serd emcaminhado para destinagao final

Tem POP de lavagem da vidraria- sim ( x ) nao( )

Os frascos de transporte dos PCBs sao re-usados? sim ( x ) nao( )

Para amostras que dao PCBs abaixo de 50 ppm, sem controle cromatografico

Amostra levada para a Eletropaulo

Amostra 01- resultado esperado:140,0 mg/kg- resultado encontrado:26,0

Mesma amostra feita com SPME- resultado encontrado: 66,0 mg/kg

Amostra 02 :Resultado esperado 28,0 mg/k-resultado encontrado: 5,0 mg/kg

Mesma amostra feita com SPME- resultado encontrado: 2,0 mg/kg

Provavelmente O SPE reteve PCBs, ,mas mesmo assim ha uma diferen¢a muito grande nos resultados quando se
compara os dois métodos de extracao.

Para uma concluséo ideal teriamos que fazer com mais amostras para localizar o erro.
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Data da visita:18.10.2011
Razao Social: Engeman engenharia de Manutenc¢ao Jaguariuna Ltda
CNPJ:01.866.696/0001-04

Rua Testa Ne 20

Bairro : Jardim Sao Sebastido CEP: 13820-000
Cidade : Jaguariuna Estado: SP
Telefone: 19-3867-5294 Fax: 19-38675294

Email: valdemar@engemanengenharia.com.br

Site:www.engemanengenharia .com.br

O laboratodrio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de dleos isolantes?
sim( x ) ndo( )

Responsavel pelo Laboratoério : Valdemar Donizete Tarallo

Nivel de Ensino :Técnico em quimica

Experiéncia como Quimico : 20 anos

Experiéncia com analise de PCBs : 2 anos

Executor da Analise de PCBs: 0 mesmo e Paulo Pereira Brito
Nivel de Ensino : técnico em quimica

Analise fisico quimica : sim ( x ) ndo ( )

Quantidade analise més : 30 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs : (1)

Marca : Thermo Cientifica

Modelo : Trace

Coluna: OV5 comprimento: 60 metros
Gas de arraste :Hélio 5.0

Método Analitico utilizado:NBR 13882, sem modificacao

SPE- Marca: Supelclean-SUPELCO

Validado : sim( ) n&o( x )

Expressao dos resultados : Somatério de Aroclor 1242/1254/1260
Unidade utilizada :mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( ) nao( x )
Qual?:

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado : Baker- grau residuo

Padrao analitico
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Marca : Supelco
Concentracgao : Aroclor 1254-993 pug/mL

Aroclor 1242-954 ug/mL

Aroclor 1260-1020 pg/mL em solvente( x ) em dbleo( ) nao fez corre¢ao do padrdo ao

preparar cada solugao de Aroclor
Se 6leo como é construida a curva analitica?
Linearidade do detetor : ndo determinada
Curva analitica : 2,.0 a 50,0 mg/kg
Construida com__5__ pontos de concentragdo njecao Unica
Frequéncia da curva( construcao) :nao respondido

Instalacoes:
Capela de exaustao : sim( ) nao( x )
Ar condicionado: sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( ) ndo( x )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico:sim ( ) nao( x )
Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( ) nao( x )

Descarte de solvente (descricao) :; em tambor e esta armazenado na empresa

Depois vai para Essencis Solugdes Ambientais Ltda

Descarte de padrao analitico ( descri¢cao) : ndo respondido

Descarte do 6leo isolante ( descricao):

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

devolvido para o cliente qualquer que seja o teor de PCBs encontrado

Vidraria contaminada ( frascos) : lavado com etanol comercial, agua e detergente neutro , enxaguados com agua
destilada seca em estufa a 100-C.

Tem POP de lavagem da vidraria ? ndo tem

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) nado( )

Sem nenhum controle dessa vidraria
Observacao:

O Laboratério tambem faz analise fisico quimica, por conseguinte 0 manuseio das amostras é comum em todas as
bancadas, e nao existe uma bancada exclusiva para manusear amostras com PCBs.

O laboratério nao apresentou certificado dos padrdes utilizados, e nem a planilha de calculo para a construcao da
Curva Analitica.

Amostra levada para a Engeman
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Amostra 01 :Resultado esperado 140,0 mg/k-Resultado encontrado: 7,4 mg/kg expresso como somatorio de
Aroclor 1242/1254/1260.

O resultado encontrado esta muito abaixo do resultado esperado. Provavelmente a amostra ficou retida no
SPE ou curva anaitica errada..

Data da Visita :18.10.2011
Razao Social: Analises Manutencao e Com Pecas para Transformadores(ITOIL)
CNPJ:71.963904/0001-60

Rodovia Campinas —Mogi-Mirim Km 126
Bairro :Bacaiuva CEP:12820-000-Caixa Postal 65
Cidade :Jaguariuna Estado:MG
Telefone:19-3257-1090 Fax:19-3257-0409

Email:laboratério @itoil.com.br/cromatografia@itoil.com.br
Site:www.itoil.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
sim( x) ndo( )

Responsavel pelo Laboratério : Ricardo Miled Cordeiro Hossri-
Nivel de Ensino :Quimico Industrial Superior

Experiéncia como Quimico : 20 anos

Experiéncia com analise de PCBs :1995(Dexsil)

Executor da Analise de PCBs :0 mesmo

Nivel de ensino:

Analise fisico quimica :sim ( x )ndo( )

Quantidade analise més :150-200 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1)

Marca :Thermo

Modelo :Trace GC Ultra

Coluna : Fast comprimento :10metros
Gas de arraste :Hélio-Make up Nitrogénio

Método Analitico utilizado:NBR 13882, com modificacao
Pesar 0,2mL do 6leo considerando a densidade=0,17400¢g

Pesar 4,8 mL de n-hexano considerando a densidade 0,6591=3,16368.Completar o volume a 5 mL.

SPE- Marca : Baker (Bakerbond)
Validado : sim( ) n&o( x )

Expressao dos resultados : Somatério de Aroclor 1242/1254/1260
Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica
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Participa de controle de qualidade analitica? sim( ) nao( x )
Qual?:

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado : Hexano Jt Baker grau residuo

Padrao analitico

Marca : Sigma Aldrich

Concentracao :1000 pg/mL em solvente( x ) em Oleo( ) armazenado em congelador ( na cozinha do
refeitorio)

Se 6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica : 0,5 a 50,0 mg/L

Construida com__3__pontos de injegao de vials diferentes: mais ou menos 1 més

Instalagoes:
Capela de exaustao sim( x ) nao( )
ar condicionado : sim( x ) nao ( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( ) ndo( x )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldo volumétrico:sim ( ) néo( x )
Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( ) nao( x )

Descarte de solvente (descricao)

Armazenado e depois incinerado pela empresa :Quimica Industrial Supply

Descarte de padrao analitico ( descricdo): idem

Descarte do dleo isolante ( descricao)-

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm armazenado junto ambas as concentracdes

Vidraria contaminada ( frascos) sao todos reutilizados, mas néo faz controle de vidraria por cromatografia gasosa
Tem POP de lavagem da vidraria ? sim ( ) ndo( x )

Os frascos de transporte dos PCBs sao re-utilizados? sim ( x ) ndo ( )-sem controle de lavagem para PCBs
Observacao

O laboratério esta bem montado, faltando apenas alguns detalhes, como por exemplo:
Pesagem em local proprio,
Lavagem da vidraria separada para PCBs

Freezer para guardar o padréo analitico dentro do laboratério
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Planilha para o calculo da Curva Analitica que ndo estava acompanhando a referida curva, bem como dos padrdes
analiticos disponiveis no laboratério.

A pesagem é feita em balanca de prato aberto, calibrada (certificado anexo) localizada em bancada prépria

Amostra levada para a ITOIL :Resultado esperado 28,0 mg/kg

Resultado encontrado: 29,0 mg/kg expresso como somatorio de Aroclor 1242/1254/1260.

Embora o laboratério use uma coluna do tipo Fast , o resultado obtido esta bastante préoximo do valor
esperado. Nao tenho experiéncia com esta coluna curta, talvez o ideal seria passar uma amostra cujo
resultado esperado fosse maior que 50,0 mg/Kg o que o obrigaria a fazer uma diluicdoda amostra para

verificar mais certeza a performance deste resultado nesta coluna de menor comprimento.

Data da visita: 24.11.2011
Razao Social:Lorencini Brasil Com.Man.e Montagens de Equip.Elétricos
CNPJ:04.824.941/0001-09

Rua :Raymundo Cirino Ne 65

Bairro : Planalto CEP:09890-510
Cidade: Sao Bernardo do Campo Estado:SP
Telefone: 11-4399-3132 Fax:o mesmo

Email: laboratério@lorencini.com.br

Site:www.lorencini.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
sim( x) ndo( )

Responsavel pelo Laboratério :Mauricio Gloeden Fogolin

Nivel de Ensino : Engenheiro quimico

Experiéncia como Quimico :14 anos

Experiéncia com analise de PCBs :4 anos

Executor da Analise de PCBs : 0 mesmo

Nivel de ensino:

Analise fisico quimica: sim ( x )nao ( )

Quantidade analise més :100 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1 )

Marca :Thermo

Modelo :Trace Plus

Coluna: HT-8-Fast comprimento:10 metros

Gas de arraste : Hélio

Método Analitico utilizado:NBR 13882 modificado

Purificar pelo SPE 2 mL do dleo, pipetar,0,5 mL,+0,1 mL do Pl em dleo (branco)e completar com n-hexano a
10 mL.Injetar 1 uLno cromataografo.
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SPE- Marca : Applied Separations

Validado sim( ) nao( x )

Expressao dos resultados :Somatério de Aroclor 1242/1254/1260
Unidade utilizada :mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nado( )
Qual?: Cigré( Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado: n-hexano-Carlo Erba-PA

Padrao analitico

Marca: Absolute Standards

Concentracao:500 mg/Kg em solvente( ) emodleo( x )

Se o6leo como é construida a curva analitica?diluicdo direta em n-hexano, sem passar pelo SPE
Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica -0,5 a 5,0 mg/L- Fator 20

Construida com__4__ pontos de injegao-triplicata

Frequéncia da curva( construcao) :1 mes estabelecido de acordo com critério préprio

Instalagoes:
Capela de exaustao sim( x ) nao( )
ar condicionado : sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( x ) ndo( )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldo volumétrico: sim ( ) néo ( x )
aleatério

Area de café separada :sim( x ) nao( )

Sala de pesagem separada: sim( ) ndo( x )

Descarte de solvente (descricao)

Galao para descarte de solvente inclusive com PCBs-destino final-doagéao para empresa que faz recuperacao de
solvente

Descarte de padrao analitico ( descricdo): Junto com solvente

Descarte do 6leo isolante ( descri¢ao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Descartado na bombona com dleo contaminado e envia para empresa licenciado.

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

Vendido para ITOIL
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Vidraria contaminada ( frascos)
Tem POP de lavagem da vidraria?sim, mas nao especifico para PCBs
Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sm ( ) ndo( x )

Amostra levada para a Lorencini

Amostra 01 :Resultado esperado140,0 mg/k-Resultado encontrado: 132,2 mg/kg expresso como Mix de PCB.
Amostra 02 :Resultado esperado 28,0 mg/k-Resultado encontrado: 21,7 mg/kg expresso como Mix de PCB
Os resultados encontrados sao bons, e o laboratério trabalha como uma coluna tipo Fast ( 10 metros).
Apenas uma ressalva que o solvente utilizado € um solvente PA, e o detergente.

Usado nao é especifico para vidraria de laboratoério ( detergente de cozinha).

O analista liberou resultado acima de 100mg/kg embora a curva seja até 100 mg/kg.

Data da visita: 19.10.2011
Razao Social: Mag Transformadores Ltda
CNPJ: 03514509/0001-40

Rodovia SP 135 Km 17+ 200 m
Bairro : Dois Corregos CEP: 13400-700
Cidade :Piracicaba Estado:SP
Telefone: 19-34142300 Fax: o mesmo

Email: v.lopes@magtrafo.com.br/ g.canevari@magtrafo.com.br

Site: www.magtransformadores.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
sim( x ) ndo( ) Fabricagdo de transformadores

Responsavel pelo Laboratério: Valéria Lopes Rocha

Nivel de Ensino : Superior( cursando)

Experiéncia como Quimico: 09 anos( Técnica quimica)

Experiéncia com analise de PCBs : 3,5 anos ( ACS Laboratérios- Goiania)

Executor da Analise de PCBs : Cintia dos Santos Rodrigues

Nivel de ensino:Quimica Industrial Superior

Analise fisico quimica: sim ( x )nao ( )

Quantidade analise més : 200 amostras (eram repassadaspara outro laboratério)

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1)

Marca: Thermo Fisher Cientific

Modelo: Trace Ultra Plus

Coluna: Fast comprimento: 10 metros

Gas de arraste : Helio

Método Analitico utilizado: NBR 13882- modificado:

Passa 4 mL do 6leo pelo SPE de florisil, toma uma aliquota de 0,05 mL de amostra + 0,95mL de n-hexano +
0,1 mL de PI

Janete Aparecida da Silva, MSc 29
CRQ: 04205631



SPE- Marca: Applied Separations

Validado : sim( ) nao( x )

Expressao dos resultados : Somatdrio de Aroclor 1242/1254/1260
Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( ) nao ( x ) Laboratério recém-instalado
Qual?:

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado: n-hexano PA- marca Cromoline

Padréo analitico

Marca: Ultra-Scientific

Concentracao: 1000ug/mL em solvente( x ) em éleo( )- sem certificado

Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor: nao determinada

Curva analitica: 2,0 a 100,0 mg/L-0,1 a 5,0 mg/L
Construida com__5__pontos - inje¢éo Unica

Frequéncia da curva( construcao): laboratério em implantacao

Instalagoes:
Capela de exaustao sim( x ) nao( )
Ar condicionado : sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( ) ndo( x )

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico: Sim ( ) nédo( x )
Area de café separada: sim ( x ) nao( )

Sala de pesagem separada: sim( ) ndo( x )

Descarte de solvente (descricao)

Armazenado e estocado aguardando decisdo da empresa.

Descarte de padrao analitico ( descri¢ao)

Ainda nao possue esse descarte- laboratério em fase de implantacéao

Descarte do dleo isolante ( descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm- enviado para a ITOIL

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

As amostras de 6leo sao descartadas num tanque. Posteriormente serdoi analisadas para PCBs para dar destino
final

Vidraria contaminada ( frascos)- lavados sem nenhum controle para PCBs

Tem POP de lavagem da vidraria sim ( ) néo (x )
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Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) ndo( )

Sem nenhum controle no frasco de coleta da amostra para PCBs.

Observacao:

A bancada onde estd localizado o cromatdgrafo para andlise de PCBs tem em paralelo um cromatégrafo para
andlise de gases dissolvidos.

Como venho enfatizando, a analise de PCBs devera estar confinado, num Unico

Local e a bancada onde se prepara as amostras tambem sado comuns para as analises fisico-quimicas.

Nao tem freezer para guardar os padrbes analiticos assim como ndo foram apresentados os certificados dos
padrdes e nem planilha de calculo para a constru¢do da curva analitica.

O solvente utilizado nao é adequado ja que se usa um hexano P.A.

Amostra levada para a MAG :

Amostra 01-Resultado esperado 140,0 mg/kg

Resultado encontrado: 93,24 mg/kg expresso como somatério de Aroclor 1242/1254/1260.

O resultado apresentado nao esta correto uma vez que a curva analitica tem uma casa decimal e o resultado
apresentado estd com 2 casas decimais. Uniformizar a grafia.Tendo em vista o resultado obtido ,
provavelmente fora da linearidade do detetor.

Data da visita:12.11.2011
Razao Social: MEDRAL Fabricacao e Comércio de Equipamentos Elétricos Ltda
CNPJ: 087427060001-30

Avenida Expedicionarios Ne 285

Bairro : Vila Barros CEP:17900-000
Cidade : Dracena Estado:SP
Telefone: 18-3822-3722 Fax:

Email: julianaduarte@medralequipamentos.com.br

site: www.medral.com.br

O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
sim( x ) ndo( )

Responsavel pelo Laboratério :Antonio Roberto Marinetto

Nivel de Ensino : Técnico Quimico

Experiéncia como Quimico: 02 anos

Experiéncia com analise de PCBs :02 anos

Executor da Analise de PCBs: o mesmo

Nivel de ensino:

Analise fisico quimica: sim ( x )nao ( )

Quantidade analise més : 75 amostras
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Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1 )

Marca :Thermo

Modelo :Trace

Coluna: OV-5 comprimento :60 metros
Gas de arraste :Helio

Método Analitico utilizado:NBR 13882,com modificacao
Purificar 4 mL de dleo no SPE usando vacuo

SPE- Marca: Applied Separatiosns

Validado: sim( ) nao( x )

Expresséao dos resultados: Somatorio de Aroclor 1254/1254/1260
Unidade utilizada :mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( ) nao( x )

Qual?:

NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado: Vetec pa,

Padrao analitico: Aroclor 1242-958 ;1254-993;1260:1020 ug/mL

Solucido mae é preparada em massa.

Marca: Supelco

Concentracao: em solvente( x ) em éleo( ) com seus respectivos certificados.
Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor : ndo determinada

Curva analitica-0,5 a 30 mg/L

Conferéncia da Curva — tem uma amostra de 6leo com 35 mg/kg de PCBs purificado pelo SPE- prepara solugao de
amostra e injeta para checar a curva.

Construida com__7__pontos de uma Unica injecéao

Frequéncia da curva( construcao): Faz a verficagcdo da curva toda segunda feira com o “6leo padrdao de 35

mg/kg”.

Instalacoes:

Capela de exaustao sim( x ) nao( ) mas ndo usa para preparar PCBs
ar condicionado :  sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada : sim( ) ndo ( x ) baldo volumétrico é lavado e seco na estufa a 100 C
Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa balao volumétrico : sim ( ) nao( x )rinsa

com o solvente, mas néo injeta
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Area de café separada :sim ( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( ) ndo( x )

Descarte de solvente (descricao); colocado no tambor e que ainda esta sem destinacgao final.

Descarte de padrao analitico ( descricdo); junto num unico galao e é levado para incinerar em empresa
licenciada.

Descarte do dleo isolante ( descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm- colocado em tambor armazenado na empresa , posteriormente é
devolvida para o cliente

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm- colocada em galdo e volta para a regeneragao

Vidraria contaminada ( frascos)- nao tem controle

Tem POP de lavagem da vidraria-Nao tem

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) nao( )

Sem nenhum controlesobre essa vidraria.

Observacao

O laboratorio esta bem montado, em termos de espaco fisico, mas tambem manuseia PCBs na mesma bancada
onde se manuseia as analises fisico-quimicas. Utiliza balao volumétrico no ensaio , lava-o e seca a 100 graus na
estufa.Vidraria volumétrica ndo deve ser seca em estufa a temperatura elevada

Amostra levada para a Medral

Amostra 01: Resultado esperado 140,0 mg/k-Resultado encontrado: 54,487 mg/kg expresso como somatorio
de Aroclor 1242/1254/1260.

O resultado encontrado provavelmente esta fora da linearidade do detetor, além de um erro na preparacgao
das solucoes padrao que originou a curva analitica: pois ndao fez a correcao na concentracdao do padrao

analitico.

Data da visita : 13.10.2011
Razao Social: MGM Consultoria e Diagnésticos em Equipamentos Elétricos Ltda.
CNPJ: 06.034.1350001-54

Rua: Renato Henry Ne 77

Bairro : Jardim Chapadéao CEP: 13070-106
Cidade : Campinas Estado: S.P.
Telefone: (19) 3243-4814 Fax: (19) 3243-4814

Email: junior@mgmdiag.com.br

Site: www.mgmdiag.com.br

O laboratodrio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de dleos isolantes?
sim( x ) ndo( )

Responsavel pelo Laboratério : Milton Marques da Silva Junior

Nivel de Ensino : P6s graduagdo em Quimica Analitica
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Experiéncia como Quimico : Mestre em Quimica em 1992 e Bacharel em Quimica em 1990.
Experiéncia com analise de PCBs : 15 anos.

Executor da Analise de PCBs : Simone Martins.

Nivel de ensino : Técnica Quimica.

Analise fisico quimica : sim ( x ) ndo ( )

Quantidade analise més : 400 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs : (2)

Marca : Thermo

Modelo : Trace CG Ultra

Coluna : OV-5 comprimento: 60 metros.

Gas de arraste: He ECD 5.0

Método Analitico utilizado : NBR 13882, com modificacao

Pipetar 2 mL de éleo isolante e proceder ao clean’up.Pipetar 30 uL da amostra de 6leo e diluira 1 mL com
n-hexano, direto dentro do vial de injecao.Injetar 1 pL.

SPE- Marca : Applied Separations

Validado : sim( ) nao( x )

Expressao dos resultados: Somatorio de Aroclor 1242/1254/1260.

Unidade utilizada : mg/kg.

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) néo( )

Qual? Cigré ( Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) nao ( x )

Pretende implantar? sim ( x ) nao( )

Solvente utilizado : n-hexano Baker-grau residuo

Padrao analitico

Marca: Sigma

Concentracao: 1000mg/L em solvente( x ) em 6leo( )

Devidamente armazenado em freezer a 15 graus negativos

Se o6leo como é construida a curva analitica?

Linearidade do detetor-nao determinanda-observa-se pela Curva Analitica
A Curva Analitica é construida com 7 pontos: 0,15 mg/L a 7,5 mg/L - injegdo em duplicata.
Curva analitica

Frequéncia da curva( construcao) : No minimo mensal, ou a qualquer intervengéo no cromatografo

Instalacoes:
Capela de exaustao : sim( ) nao(
ar condicionado : sim( x ) nao( )
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Area de lavagem de vidraria separada : sim( )  nao (X)

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldo volumétrico : sim ( x ) {s6 quando sao
empregados balées} nao( )

Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( x ) nao( )

Descarte de solvente (descricao): No momento estdo estocados.

Descarte de padrao analitico ( descricao) : No momento sendo estocado.

Descarte do 6leo isolante (descricao): Enviado para empresa licenciada para a destinagao final.

Amostras com PCBs acima de 50 ppm : Devolvidas para o cliente ou enviadas para empresa autorizada para a
destinacao final.

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm : Enviado para empresa autorizada para a destinacdo 6leo nao
contaminado.

Vidraria contaminada (frascos) : Vidraria exclusiva para uso nas analises de PCBs, séo testadas antes do uso.
Tem POP de lavagem da vidraria: Sim.

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( ) ndo( x )

Observacao

O laboratério esta bem montado, faltando apenas alguns detalhes, como por exemplo: lavagem da vidraria
separada para PCBs e uma capela de exaustdo para manuseio principalmente do padrao analitico.Técnicamente
nao ha nada a ser reparado.

Amostra levada para a MGM

Amostra 01 : Resultado esperado: 140,0mg/kg-Resultado encontrado:138,0 mg/kg expresso como somatario
de Aroclor 1242/1254/1260.

Amostra 02 : Resultado esperado 28,0 mg/k-Resultado encontrado: 28,0 mg/kg expresso como somatorio de
Aroclor 1242/1254/1260.

Os resultados encontrados sado bons e estdao dentro do valor esperado.Trabalha dentro da linearidade do
detetor.O responsavel técnico é bastante criterioso na analise dos PCBs.

Estado de Goias
Data da visita : 21.11.2011

Razao Social:ACS Consultoria e Servicos Ltda
CNPJ: 02.208.188/0001-93

Avenida T 15 Ne1575

Bairro : Setor Bueno CEP:74230-010
Cidade : Goiania Estado: GO
Telefone: 62-3259-3589 Fax: 0 mesmo

Email: acs@hplc.com.br

Site: www.hplc.com.br
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O laboratorio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de 6leos isolantes?
sim( ) ndo( x )

Responsavel pelo Laboratorio : André Luiz Cardoso Rodrigues de Sa
Nivel de Ensino : Licenciado em quimica , mestre em quimica de materiais
Experiéncia como Quimico :30 anos

Experiéncia com analise de PCBs :12 anos

Executor da Analise de PCBs : Ideana Rodrigues Lopes

Nivel de ensino : Quimica- cursando

Analise fisico quimica :sim ( x ) ndo( )

Quantidade analise més : 100 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs ( 1 )

Marca :Perkin EImer

Modelo : Clarus 400

Coluna : HT8( SGE) comprimento:50 metros

Gas de arraste :Helio

Método Analitico utilizado:NBR 13882, com modificacao

Pesar 200 mg de dleo direto dentro do SPE, eluir com n-hexano até 10 mL , no baldo volumétrico.Injetar 1uL.
SPE- Marca: Supelco

Validado : sim( ) néo( x )

Expresséo dos resultados : PCB mix 1242/1254/1260

Unidade utilizada :mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nédo( )
Qual? :Cigré (Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( )em processo
Pretende implantar? sim( x ) nao( )

Solvente utilizado : n-hexano-Tedia-grau residuo

Padrao analitico

Marca: Accustandard , com certificado

Concentracao: 50 mg/kg em solvente( ) emodleo( x )

Se 6leo como é construida a curva analitica? Idem & amostra
Linearidade do detetor : sim, linear até 200mg/kg relativo

Curva analitica :0,0 a 50,0 mg/kg

Construida com__5__pontos de injegao-injecao em ftriplicata
Frequéncia da curva( construcao ) : injeta padrdao com retirado da curva analitica.

Instalagoes:
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Capela de exaustao sim( x ) nao( )

ar condicionado : sim( x ) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim ( x ) ndo( )

Passa solvente de uso na analise, deixa de molho em extran neutro, passa escova, depois agua, agua
ultrapura(osmose reversa) , acetona para tirar agua e em seguida n-hexano , seca a temperatura ambiente ou
estufa a 50° C( circulacao de ar)

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa balao volumétrico : sim ( ) nédo ( x )
aleatériamente

Area de café separada:sim( x ) ndo( )

Sala de pesagem separada: sim( ) nao( x )

Descarte de solvente (descricao)

Guardado em recipiente proprio e descartado por empresa licenciada.

Amostras liquidos em um recipiente e amostras sélidas em outro recipiente

Descarte de padrao analitico ( descricao):

Junto com solvente

Descarte do 6leo isolante ( descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm

Independente da concentragdo vai para uma recicladora de éleo.

Vidraria contaminada ( frascos)

Tem POP de lavagem da vidraria?-sim

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( ) ndo( x )
Observacao

O laboratério estd bem montado, e a andlise de PCBs é manuseada dentro da capela. Apenas a parte instrumental
fica concentrada numa unica sala.

Tecnicamente ndo ha nada a ser reparado.

Amostra levada para a ACS

Amostra 01 : Resultado esperado 140,0 mg/k-Resultado encontrado:153,0 mg/kg expresso como somatorio
de Aroclor 1242/1254/1260.

Amostra 02 : Resultado esperado 28,0 mg/k-Resultado encontrado: 30,0 mg/kg expresso como somatorio de
Aroclor 1242/1254/1260.

Os resultados encontrados sao muito bons.

A diferenca a maior computo a curva analitica construida em dleo isolante. Precisariamos de mais testes
para afirmarmos que essa diferenca seja devida a esse fator.

De qualquer forma os resultados obtidos sdao muito bons e o responsavel técnico é bastante criterioso na

analise dos PCBs.
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Data da visita : 21.11.2011
Razao Social : CELG Distribuicao S/A-CELG D
CNPJ:01.543.032/0001-04

Rua : 2 —quadra A-37 /N S/ Ne

Bairro : Jardim Goiés CEP:74805-180
Cidade : Goiania Estado: GO
Telefone: 62- 3243-2569 Fax:62-3243-2495

Email: marcos.rb@celg.com.br

Site:www.celg.com.br

O laboratodrio pertence a empresa que presta servicos na area de servicos e comércio de dleos isolantes?
sim () ndo ( x ) Sociedade de economia mista de geragéo , transmisséao e distribuicao de energia elétrica
Responsavel pelo Laboratorio : André Pereira Marques

Nivel de Ensino : Engenheiro Eletricista

Experiéncia como Quimico:-

Experiéncia com analise de PCBs :

Executor da Analise de PCBs : Marcos Reginaldo Blanco

Nivel de ensino : bacharel em Quimica

Experiéncia com PCBs : 4 anos

Analise fisico quimica: Sim (x ) Nao ( )

Quantidade analise més : 60 amostras

Cromatografos usados na analise de PCBs : ( 1 )

Marca : Perkin EImer

Modelo : Clarus 500

Coluna : Elite 5(Perkin Elmer) comprimento: 30 metros

Gas de arraste : Hidrogenio

Método Analitico utilizado: NBR 13882, com modificacao

Pesar 200 mg de dleo direto dentro do SPE, eluir com n-hexano até 10 mL , no baldo volumétrico.Injetar 1uL.
SPE- Marca : Applied Separations

Validado : sim( ) nao( x )

Expressao dos resultados : Mix de PCBs

Unidade utilizada : mg/kg

Controle de Qualidade Analitica

Participa de controle de qualidade analitica? sim( x ) nao( )
Qual? Cigré (Diagno)

NBR 17025 esta implantada? sim( ) ndo( x )

Pretende implantar? sim( x ) ndo( )

Solvente utilizado : n-hexano-Tedia grau residuo

Padrao analitico
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Marca : Accustandard , com certificado

Concentracao: 50 mg/kg em solvente( ) emodleo( x )

Se 6leo como é construida a curva analitica?

Pesar o éleo com padrdo- quantidades iguais de cada Aroclor, faz-se clean”up com florisil e complete o volume
com n-hexano.

Linearidade do detetor : ndo determina, mas trabalha-se com curva até 50 mg/kg

Curva analitica-0 a 50 mg/kg

Construida com__5__ pontos de injegao-injecao Unica

Frequéncia da curva( construcao) : injeta um padréao “referencia” que retira da prépria curva.

Instalacoes:
Capela de exaustao sim( x ) nao( )
Ar condicionado: sim( x) nao( )

Area de lavagem de vidraria separada :sim( ) ndo( x )

Passa um detergente para tirar o primeiro excesso de 6leo, coloca de molho em Extran neutro, enxagua com agua
torneiral e depois com agua destilada, seca a temperatura ambiente.

Controle de vidraria por cromatografia, principalmente se usa baldao volumétrico: sim ( ) néo( x )

Area de café separada:sim( ) nao( x )

Sala de pesagem separada : sim ( x ) ndo( )com bancada adequadamente colocada

Descarte de solvente (descricao)- em galao

Descarte de padrao analitico ( descricao)- no mesmo galdo

Depois é dada uma destinagdo com empresa licenciada.

Descarte do 6leo isolante ( descricao)

Amostras com PCBs acima de 50 ppm- ndo tem nesta concentragao

Amostras com PCBs abaixo de 50 ppm- em outro galdo e segue para o tratamento ou regeneracdo dentro da
propria empresa

Vidraria contaminada ( frascos)-

Tem POP de lavagem da vidraria ? nao

Os frascos de transporte dos PCBs sao reutilizados? sim ( x ) ndo( )

Aproveita e coleta o 6leo da seringa, quando se trata de transformadores de grande porte.

No caso de transformador de distribuicdo a mostra ja vem coletada, os frascos sdo lavados, mas sem controle de
PCBs.

Observaciao

O laboratério esta bem montado, e a analise de PCBs é manuseada em bancada exclusiva. A parte instrumental
fica concentrada numa Unica sala.

Tecnicamente ndo ha nada a ser reparado.

Amostra levada para a CELG:
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Amostra 02 : Resultado esperado 28,0 mg/k-Resultado encontrado: 19,14 mg/kg expresso como Aromix
Aroclor 1242/1254/1260.
Com o resultado encontrado provavelmente os PCBs ficaram retidos no SPE, ou erro no volume de inje¢éao.

CONCLUSAO

Apés a visita “in loco” dos laboratérios que executam a analise de PCBs no éleo isolante, esta consultora observou
que:

Em primeiro lugar, esqueceram ou ndo € do conhecimento da maioria, que a analise de PCBs no 6éleo isolante trata-
se de uma analise a nivel residual.

Dessa forma todo cuidado analitico é pouco e pode gerar resultado erréneo.

Os técnicos na sua maioria desconhecem as “Boas Préaticas Analiticas”, o que vem contribuindo para gerar
resultados extremamente diferentes uns dos outros, quando comparada a mesma amostra nos laboratérios.
Quando se prepara os padrdes analiticos que gerarao a curva analitica , os laboratérios ndo possuem a planilha de
céalculo que dardo origem a construgdo da curva analitica tornando-a sem rastreabilidade caso seja necessario
localizar algum erro.

Houve laboratério que encontrei padrdo analitico preparado em solvente organico, o que lhe confere uma
volatilidade alta, exposto sobre a bancada de trabalho, quando o correto é acondicionar estes padrbes a uma
temperatura de quinze graus negativos.

Gerei duas amostras, uma com alto teor de PCBs na faixa de 140,0 mg/kg e outra na faixa de 28,0 mg/kg, cujo
objetivo foi o de acompanhar cada laborat6rio com sua técnica analitica utilizada bem com com suas modificagdes.
Encontrei apenas dois laboratérios que repetem a NBR 13882 na integra, quer esteja esta referida Norma correta
ou néo.

Cada laboratério fez sua alteragdo, mas o mais agravante, que nunca se testou com uma Recuperacdo da
metodologia modificada. Isso é gravissimo quando se espera resultados da ordem de ppm. Qualquer passo dado
em falso & extremamente significativo o que provavelmente comprova a grande incidéncia de resultados
divergentes entre os laboratérios.

Ha um completo desconhecimento de quimica analitica, de preparo de padrdes analiticos e em consequéncia disso
uma curva analitica nada satisfatéria e ainda mais sem interpretacdo do resultado obtido através desta curva
analitica.

O detetor por captura de elétrons( ECD) é um dos detetores mais sensiveis entre todos os detetores atualmente
conhecidos, sendo possivel com a sua utilizagao

A detecgdo de 10'? a 10" g de espécies eletroafins. Em contrapartida é um detector extremamente sensivel as
condi¢gbes de andlise e necessita de cuidados especiais durante sua operagao. Possui uma linearidade dindmica
relativamente pequena (cerca de 10°g), o que em alguns casos, constitui um problema para andlises quantitativas.
Para a verificacdo da consisténcia dos dados obtidos é recomendavel o levantamento de uma curva area versus
massa injetada para o analito de interesse, aqui representdo pelos PCBs.

Por esse motivo, amostras com alto teor, no nivel de 140,0 mg/kg, quando da nosso acompanhamento deram

resultados divergentes; na realidade esse teor elevado, na maioria dos laboratérios estava acima da faixa linear de
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resposta do detetor usado, e o procedimento analitico a ser adotado seria a diluicAo do extrato até que a
concentracdo do mesmo se enquadrasse nas faixa linear de resposta do detetor. Somente em dois laboratérios
esse procedimento foi adotado.

Em um dos laboratorios, fiz a sugestdo para que o analista processe a diluicdo do extrato, e o resultado
encontrado assemelhou-se um pouco mais ao resultado esperado. Desta forma a linearidade reproduzira a
habilidade de uma metodologia analitica produzir resultados que sejam diretamente proporcionais a
concentracdo do analito em amostras, em uma dada faixa de concentracdo, sendo obtida por padronizacao
interna ou externa e formulada com expressdo matemadtica usada para calculo da concentracdo do analito a
ser determinado na amostra real.

No que diz respeito a vidraria utilizada na analise de residuos, ela devera estar isenta de impurezas, as quais pode
interferir na analise e tambem diminuir a vida Gtil da coluna e do detetor. Encontrei laboratério usando detergente de
cozinha na lavagem da vidraria.Tambem n&o ha controle nos frascos de coletas , e em muitos laboratérios eles séo
reutilizados sem nenhum critério de lavagem e certificacao da isengcéo de contaminagao pelo préprio PCBs.

Tendo em vista o exposto e visando minimizar essas divergéncias nos resultados obtidos na andlise dos

PCBs, no meu entender a acreditacdo dos laboratorios seria a Unica maneira de nivelar por cima esses

laboratdrios. pois a propria acreditacdo em si ja exige uma série de medidas que muitos dos laboratdrios

despreparados deixariam de ter interesse nessas andlises, por conseguinte deixariam de gerar resultados

sem qualidade analitica e que em nada contribuem para a disposicdo dos PCBs de maneira sustentavel.

Ribeirao Preto, Novembro de 2011
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