4. Cronograma de Atividades

O trabalho do bolsista serd em jornada de 8 (oito) horas semanais de atividades
presenciais de acordo com cronograma a seguir. Todas essas etapas serdo

supervisionadas pelos professores pesquisadores.

Atividades

Preparo  de  solugdes,
elaboracdo e aplicagdo de | x | x | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X

cartas controle

Otimizacdo das condigdes
de SPE off-line, SPE on-
line, injecdo direta, e
extracdo por ultrassom e

acelerada por solvente

Otimizacdo das condigoes
do LC-MS/MS e GC- X | X | X
MS/MS

Validagdo dos métodos

segundo os parametros do

X | X

Guia da Validagdo do

INMETRO

Recebimento de amostras X | X | x| x| x| x|x|xXx|x]|x]|X

Anélise das amostras X | X | X | x| x| x| x|x]|X

Tratamentos estatisticos e

‘ X | x| X

1ncertezas

Elaboracao de relatérios X | X [ X | X | X[ X|X|X|X|X|X]|X
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Nome: José¢ Messias Gomes
Nivel da Bolsa: P5 (Técnico Pesquisador/ Extensionista Mestre)
1. Introducao

O trabalho do bolsista serd em jornada de 10 (dez) horas semanais de atividades
de acordo com cronograma. Todas essas etapas serdo supervisionadas pelos professores

pesquisadores.
2. Objetivos

v Preparar solugdes e amostras para as analises por GC/MS;

v Otimizar as condi¢des para extragdo e analise dos compostos organicos (target)
por SPE-GC-MS/MS;

v Validar o método SPE-GC-MS/MS para os compostos organicos contemplados;
v Analisar as amostras de agua subterrdnea para determinagdo quantitativa dos
compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454;

v Fazer tratamento dos dados;

v Elaborar relatdrios parciais com os resultados obtidos.

3. Metodologia Resumida

A metodologia para extragdo dos analitos (fargef) sera por extracdo em fase
solida (Solid Phase Extraction — SPE). Serdo avaliados quatro tipos diferentes
decartucho: (a) Waters Oasis HLB 500 mg 6 mL; (b) Agilent Bond Elut PPL 100 mg 3
mL; (c) Agilent Bond Elut PCB 1 mg 3 mL; (d) Agilent EnvirElut Pesticide 500 mg 6
mL. As analises dos compostos organicos serdao realizadas em um cromatografo a gas
(Agilent modelo Intuvo 9000) acoplado a um espectrometro de massas com analisador
quadrupolo MS/MS (Agilent modelo 7010B). Os métodos desenvolvidos serdo

validados de acordo com o que ¢ preconizado pelo guia de validacdo do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

Instalacdo e treinamentos

nos equipamentos

Recebimento de amostras,

limpeza, e preparos

Otimizacdo das condigdes

de SPE e HS

Otimizacdo das condigdes

do GC-MS/MS

Valida¢do dos métodos

SPE-GC-MS/MS e HS- X | X | X | X

GC-MS/MS

Andlise das amostras X | X | X | X | X|X
Tratamento dos dados X | X | X | x| X
Elaboragao de relatérios X | X [ X | X | X | X|X|X|[X|X|X]|X
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Nome: Nathalia de Oliveira Melo
Nivel da Bolsa: P6 (Técnico Pesquisador/ Extensionista Graduado)
1. Introducao

A bolsista participard de todas as etapas do processo analitico comum a uma
jornada de 20 (vinte) horas semanais de atividades. A bolsista serd envolvida nas etapas
de recebimento das amostras, preparo de solugdes, treinamento nos equipamentos
UHPLC-HRMS, UHPLC-2D-MS/MS e GC-MS/MS, preparo de amostra para
determinagdo quantitativa e/ou varredura dos compostos contemplados nas Resolugdes
CONAMA 357 e 454.A bolsista realizard as atividades presenciais, todas essas etapas

serdo supervisionadas pelos professores pesquisadores.
2. Objetivos

Receber as amostras;
Preparar solugdes auxiliares e etiquetar frascos;
Participar da elaboracao de Instrugdes de Trabalho;

Realizar checagens periddicas dos equipamentos;

EEEEE

Conduzir planejamentos experimentais para otimizar as condigdes de preparo de
amostra para os sedimentos;

v Preparar amostras para as analises por UHPLC-HRMS, UHPLC-2D-MS/MS e
GC-MS/MSdos compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454;

v Participar do desenvolvimento e da validagdo dos métodos (farget) para
determinagdo quantitativa dos compostos contemplados na Resolugdo CONAMA 357 e
454segundo os parametros do guia de validagdo do INMETRO;

v Analisar as amostras de 4gua superficial e de sedimentos empregando estratégias
de varredura (untarget) com a técnica LC-HR-MS/MS;

v Participar do tratamento dos dados das andlises untarget usando ferramentas

quimiométricas.
3. Metodologia Resumida

As andlises dos compostos organicos contemplados na Resolugio CONAMA
357 e 454 e presentes nas amostras de agua superficial e de sedimentos serdo realizadas

nos seguintes equipamentos: cromatografo a gas (Agilent modelo Intuvo 9000)
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acoplado a um espectrometro de massas com analisador quadrupolo MS/MS (Agilent
modelo 7010B); cromatégrafo a liquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-I
contendo o sistema on-/ine de extracdo em fase s6lida BSM/BSM 2D PLUS acoplado
ao espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters);
espectrometro de massas de alta resolugdo tipo Q-Exactive Orbitrap (Thermo
Scientific). Para a extracdo dos analitos das aguas superficiais serdo abordadas as
extracoes por SPE (Solid Phase Extraction) e SPME (Solid Phase Microextraction). A
otimiza¢do dos parametros de extracdo, como volume de amostra, tipo e volume do
solvente de eluicdo, pH da amostra e adi¢do de sais serd feita empregando métodos
estatisticos de planejamento de experimentos do tipo fatorial completo e fracionario. A
aplicacdo do planejamento experimental permitirda obter as melhores condi¢des de
extracdo para os analitos a serem analisados. Para o preparo das amostras dos
sedimentos duas técnicas serdo avaliadas, a extragdo com ultrassom e a extragdo
acelerada por solvente, sera realizado um teste preliminar de adigdo e recuperagao para
verificar qual técnica apresenta melhor desempenho. Apods a escolha da técnica,
métodos de planejamento de experimentos serdo empregados para otimizar as condigdes
de extracdo. Os métodos desenvolvidos serdo validados de acordo com o que ¢é
preconizado no guia de validacdo do INMETRO. Para as analises untarget, a grande
quantidade de dados gerados requer a implementacdo de tratamento dos dados pos-
aquisicdo, antes da etapa de identificacdo. Nessa etapa, os dados serdo processados
usando o software do equipamento (Xcalibur), e posteriormente serdo realizadas

analises quimiométricas (analises multivariadas).
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4. Cronograma de Atividades

Meses
Atividades

Treinamentos nos equipamentos | x | x

Elaboracao das instrug¢des de

X | X
trabalho

Preparo de solucdes X | X | X | X | x| x|x|X|Xx|Xx]|X
Recebimento das amostras X | x| x| x| x |x|x|x|x]|x]|x

Avaliacao preliminar
comparativa entre as técnicas de
ultrassom e extra¢ao acelerada |
por solvente para o preparo de
amostra dos sedimentos

Planejamento e otimizagdo das
condigdes de preparo de X | X
amostra dos sedimentos.

Validagao dos métodos
desenvolvidos  segundo  os

n . X | X | X

parametros do Guia da

Validagao do Inmetro

Analise quantitativa das

amostras de agua superficial e X | X | X | X|X|X|X|X|X]|X

dos sedimentos

Analise de varredura das
amostras de agua superficial e X | X | X | X|X|X|X|X|X]|X
dos sedimentos

Auxiliar no tratamento
quimiométrico dos dados das X | X
analises untarget
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Nome: Julia Célia Lima Gomes
Nivel da Bolsa: P6 (Professor Pesquisador/ Extensionista ou Técnico Graduado).
1. Introducao

A bolsista terd participagdo em todas as etapas do processo analitico de determinagdo
dos compostos organicos nas amostras de dgua superficial e sedimentos estabelecidos nas
Resolugoes CONAMA 357 e 454previsto neste projeto. As etapas do processo que a bolsista
serd envolvidaincluem: recebimento e armazenamento das amostras coletadas, ajuste das
condi¢des de preparo de amostras e dos parametros analiticos instrumentais, validacdo dos

métodos, preparo e analise das amostras e tratamento estatistico.
2. Objetivos

Receber e armazenar as amostras de 4gua superficial e sedimento;

Limpar, lavar e etiquetar frascos e materiais para as analises;

Preparar solugdes para analises de GC-MS, LC-MS/MS e LC-HRMS;

Realizar calibragdo de rotina dos equipamentos utilizados nas analises instrumentais;

Ajustar as condi¢des de preparo de amostra € os parametros analiticos instrumentais;

SR NEE N N NN

Preparar as amostras de agua superficial e sedimento utilizando as técnicas de

extragdo apresentadas no projeto;

v Analisar as amostras de agua superficial e sedimentopara os compostos contemplados
no projeto;
v Fazer tratamentos estatisticos, processamento dos dados de andlises untarget e

calculos para propagacao de incertezas para os analitos target;

v Elaborar relatorios parciais com os resultados obtidos.
v

3. Metodologia Resumida

As metodologias para extracdo dos analitos serdo trés: injecao direta no equipamento
de UPLC-MS/MS (analitos target), extracdo em fase soélida (SPE) on-line (analitos targer)
por UPLC-2D-MS/MS e SPE-off-line com cartuchos descartaveis para as técnicas de GC-MS
(analitos farget) e LC-HRMS (varredura untarget). Diferentes parametros de extragdo em
fase solidaserdo avaliados e ajustados para maximizar a resposta analitica e evitar

interferentes. O preparo das amostras de sedimento serd avaliado utilizando extra¢do por
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ultrassom e o sistema de extracdo acelerada, sendo os pardmetros da extra¢do também
otimizados para obter a melhor resposta analitica e evitar interferentes. Parametros dos
instrumentaisdos equipamentos de GC-MS, LC-MS/MS e LC-HRMS também serdo
otimizados. Os métodos desenvolvidos serdo validados de acordo com o que ¢ preconizado
pelo guia de validagdo do INMETRO. Os resultados obtidos nas analises target serdo
submetidos a tratamento estatistico e calculos para propaga¢do de incerteza, enquanto dados
das analises untarget serdo processados para avaliar a possivel presenga de compostos nao

listados nas Resolu¢des CONAMA 357 e 454.
4. Cronograma de Atividades

O trabalho da bolsista sera em jornada de 20 (vinte) horas semanais de atividades
presenciais de acordo com cronograma a seguir. Todas essas etapas serdo supervisionadas

pelos professores pesquisadores.

Meses
Atividades

Recebimento e armazenamento
das amostras

Limpeza, lavagem e
etiquetagem dos frascos e| X | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X
materiais para as analises

Preparo  de  solugdes e
calibragdo dos instrumentos

Ajuste das condi¢des de preparo
de amostra e dos pardmetros X | X | X | X
analiticos instrumentais

Preparo e analise das amostras
de 4gua superficial e sedimento

Tratamentos estatisticos,
processamento de dados
untarget e  calculos de X | X | X | X

propagacdo de incertezas para
os analitos farget

Elaboracao de relatorios X | x| x| x| x|x|x|x|x|x|x|Xx
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ANEXOS

Anexo 1. Lista dos compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454 que

serdo analisados pela presente proposta pelas técnicas de cromatografia liquida e gasosa.

Cada analito sera analisado de acordo com a técnica indicada.

Composto N° CAS ggﬁg{:ﬁg LC* | GC"
1 Acenafteno 83-32-9 454
2 Acenaftileno 208-96-8 454
3 Acrilamida 79-06-1 357
4 Alaclor 15972-60-8 357
5 Aldrin 309-00-2 357
6 Antraceno 120-12-7 454
7 Atrazina 1912-24-9 357
8 Benzeno 71-43-2 357
9 Benzidina 92-87-5 357
10 Benzo(a)antraceno 56-55-3 357 e 454
11 Benzo(a)pireno 50-32-8 357
12 Benzo(b)fluoranteno 205-99-2 357
13 Benzo(k)fluoranteno 207-08-9 357
14 Carbaril 63-25-2 357
15 cis-Clordano 5103-71-9 357 e 454
16 trans-Clordano 5103-74-2 357 e 454
17 2-Clorofenol 95-57.8 357
18 Criseno 218-01-9 357 e 454
19 2,4-D 94-75.7 357
20 p.p- DDD 79-54-8 357 e 454
21 p.p'-DDE 72-55-9 357 e 454
22 p,p- DDT 50-29-3 357 e 454
23 Demeton-O 298-03-3 357
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Composto N° CAS g (e)slggllg\:ilg Gc®

24 Demeton-S 126-75-0 357

25 Dibenzo(a,h)antraceno 53-70-3 357 e 454

26 1,2-Dicloroetano 107-06-2 357

27 cis-1,2-Dicloroeteno 156-59-2 357

28 trans-1,2-Dicloroeteno 156-60-5 357

29 2,4 Diclorofenol 120-83-2 357

30 Diclorometano 75-09-2 357

31 Dieldrin 60- 57-1 357 e 454

32 Endosulfan I 959.98-8 357

33 Endosulfan II 33213-65-9 357

34 Endosulfan sulfato 1031-07-8 357

35 Endrin 72-20-8 357 e 454

36 Estireno 100-42-5 357

37 Etilbenzeno 100-41-4 357
3839 Fenantreno 85-01-8 454

40 Fluoranteno 206-44-0 454

41 Fluoreno 86-73-7 454

42 Glifosato 1071-83-6 357

43 Gution 86-50-0 357

44 alfa-HCH 319-84-6 454

45 beta-HCH 319-85-7 454

46 delta-HCH 319-86-8 454

47 2,2°,3,4,4°,5,5 - 357 e 454

Heptaclorobifenila 35065-29-3
48 Heptacloro epdxido 1024-57-3 357
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Composto N° CAS g (e)slgglﬁg
49 Hexaclorobenzeno 118-74-1 357
50 | 2,2'.3,4,4'5'- Hexaclorobifenila 35056-28-2 357 e 454
51| 2,2'4,4'5,5'- Hexaclorobifenila 3505-27-1 357 e 454
52 Indeno(1,2,3)pireno 193-39-005 357
53 Lindano 58-89-9 357
54 Malation 121-75-5 357
55 2-Metilnaftaleno 91-57-6 454
56 Metolacloro 51218-45-2 357
57 Metoxicloro 72-43-5 357
58 Naftaleno 91-20-3 454
59 Paration 56-38-2 357
60 | 2245 5"Pentaclorobifenila 37683- 73- 357 e 454
61 | 2,3'.4,4',5-Pentaclorobifenila 31508-00-6 357 e 454
62 Pentaclorofenol 87-86-5 357
63 Simazina 122-34-9 357
64 2,4,5-T 93-76-5 357
65 Tetracloreto de carbono 56-23-5 357
66 Tetracloro eteno 127-18-4 357
67 2,2'5,5'- Tetraclorobifenila  |35693-99-3 357 e 454
68 Tolueno 108-88-3 357
69 Toxafeno 8001-35-2 357
70 2,4,5-TP 93-72-1 357
71 Tributilestanho 688-73-3 357 e 454
72 1,2,3-Triclorobenzeno 87-61-6 357
73 1,2,4-Triclorobenzeno 120-82-1 357
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o Resolucio 0 b
Composto N° CAS CONAMA LC GC
74 1,3,5-Triclorobenzeno 108-70-3 357
75 2,4,4'-Triclorobifenila 7012-37-5 357 e 454
76 Tricloroeteno 79-01-6 357
77 2,4,6-Triclorofenol 88-06-2 357
78 Trifluralina 1582-09-8 357
79 meta-Xileno 108-38-3 357
80 orto-Xileno 95-47-6 357
81 para-Xileno 106-42-3 357

* Métodos de extragdo que serdo empregados nas analises por LC: DIn (Direct Injection);
SPE-2D (Solid Phase Extraction Bi-Dimentional); ° Métodos de extragdo que serdo
empregados nas analises por GC: SPE (Solid Phase Extraction); HS (Headspace);
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Projeto Brumadinho UFMG

ATA DA REUNIAO DE JULGAMENTO DOS RECURSOS DA CHAMADA 17+19/2020
“DETERMINAGCAO DE COMPOSTOS ORGANICOS EM AGUA SUPERFICIAL E SEDIMENTOS DA BACIA
DO RIO PARAOPEBA” NO DIA 06.07.2020

No dia 6 de julho de 2020, as 16h30, reuniram-se virtualmente os membros do Comité Técnico-
Cientifico do “Projeto Brumadinho-UFMG”, Claudia Mayorga, Fabiano Teodoro Lara, Ricardo
Machado Ruiz, Adriana Monteiro da Costa, Carlos Augusto Gomes Leal, Claudia Carvalhinho
Windmoller, Efigénia Ferreira e Gustavo Ferreira Simdes e o Secretdrio Executivo do “Projeto
Brumadinho-UFMG”, Tiago Barros Duarte. Ausente, justificadamente, Efigénia Ferreira.

A divulgacdo do resultado preliminar da Chamada 17+19/2020 ocorreu no dia 25 de junho, tendo
sido informado ao professor Rodinei Augusti a APROVACAO COM AJUSTES de sua proposta. O
proponente ndo interpds recursos contra as recomendac¢des do Comité, enviando novo Subprojeto
com atendimento aos ajustes sugeridos. A proposta foi reexaminada e decidiu-se, por unanimidade,
por sua APROVACAO PARA RECOMENDACAO.

Sendo assim, o Comité Técnico-Cientifico requerera a divulgacdo do RESULTADO FINAL na forma
prevista na Chamada 17+19/2020. Encerrou-se a reunido as 19 horas. Eu, Tiago Barros Duarte,
Secretario-Executivo do Comité Técnico-Cientifico do “Projeto Brumadinho-UFMG” lavrei a
presente ata, que vai assinada por mim e pelos demais. Belo Horizonte, 6 de julho de 2020.

Ricardo Machado Ruiz

Adriana Monteiro da Costa

Carlos Augusto Gomes Leal

Claudia Carvalhinho Windmoller

Gustavo Ferreira Simoes

Fabiano Teodoro Lara

Claudia Mayorga

Tiago Barros Duarte
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1. DADOS CADASTRAIS

Denominagdo
Fundagdo de Desenvolvimento da Pesquisa — Fundep
Endereco

Av. Presidente Antonio Carlos, 6627 — Unidade Administrativa Il — Pampulha Cep 31 270-901
— Caixa Postal 6990 - Belo Horizonte — MG

Telefone: (31) 3409.6572

E-mail: novosprojetos@fundep.ufmg.br

Home page: http://www.fundep.ufmg.br
Dirigente

Prof. Alfredo Gontijo de Oliveira — Presidente
Constituigcdo

A Fundep é uma entidade de direito privado, sem fins lucrativos, com sede e foro na cidade
de Belo Horizonte. Foi instituida por escritura publica em 28 de fevereiro de 1975, no
Cartério do 12 Oficio de Notas (Tabelido Ferraz), a folha 01 do livro 325 B, devidamente
aprovada pela Curadoria de FundagGes (Ministério Publico) em 30 de janeiro de 1975.
Registrada no Cadastro Nacional da Pessoas Juridica, sob o nimero 18.720.938/0001-41 e
com registro no Cartério Jero Oliva, no Livro A 42, Folhas 83v., sob o nimero de ordem
29.218, em 13 de fevereiro de 1975.

Declarada de “Utilidade Publica” pela Lei n? 7.075, do Governo do Estado de Minas Gerais,
de 28.09.77 e pela Lei n? 2.958, da Prefeitura Municipal de Belo Horizonte, rege-se pelas
normas de seu estatuto.
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2. HISTORICO

Na década de setenta, professores da Universidade Federal de Minas Gerais empenharam-
se, com éxito, na constituicdo de uma fundagdo de apoio para as atividades académicas de
pesquisa, extensdo e de desenvolvimento tecnoldgico. Fazia-se necessdria a criagdo de um
instrumento 4gil, dotado de estrutura operacional especializada e adequada as
necessidades de captacao e gestdao dos projetos da Universidade.

A Fundep — Fundagdo de Desenvolvimento da Pesquisa — foi entdo criada no dia 29 de
novembro de 1974, por aprovagao do Conselho Universitario da UFMG, como entidade de
direito privado, com personalidade juridica prdpria e autonomia financeira e administrativa.

Em sua relacdo com o ambiente externo, as IFES (Instituicdo Federal de Ensino Superior) e
ICTs (Institutos de Ciéncia e Tecnologia) tanto podem atuar em projetos préprios quanto
participar conjuntamente de projetos com outros drgaos e entidades, e ainda, prestar
Servigos.

A Fundep, neste contexto e amparada pela Lei Federal 8.958/94 e seus decretos, cumpre
funcdes especificas, complementares aquelas da UFMG e demais apoiadas, especializando-
se no conhecimento de politicas de atuagao e procedimentos das agéncias de financiamento
e fomento, zelando para que os projetos contemplem os objetivos de todos os participes e
atuando como gestora administrativo-financeira das atividades académicas de pesquisa,
ensino, extensdo e desenvolvimento tecnoldgico da UFMG e de varios outros Institutos e
Centros de Pesquisa.

Em decorréncia de sua experiéncia e exceléncia reconhecida como gestora de Projetos da
UFMG em cumprimento a sua finalidade estatutdria de cooperar com outras instituicdes nos
campos da ciéncia, pesquisa e cultura em geral, em conformidade com a Portaria
Interministerial 191 de 2012, a Fundep hoje tem autorizacdo do MEC/MCTI e atua como
Fundacdo de Apoio das seguintes instituicdes:

UFMG - Universidade Federal de Minas Gerais

AMAZUL - Amazénia Azul Tecnologias de Defesa

CETEM - Centro de Tecnologia Espacial

CETENE - Centro de Tecnologia Estratégica do Nordeste

CNEN - Comissdo Nacional de Energia Nuclear

CPRM - Companhia de Pesquisa de Recursos Minerais - Servico Geoldgico do Brasil
EBSERH/UFRN - Empresa Brasileira de Servicos Hospitalares na Universidade Federal do
Rio Grande do Norte

UNIFAL - Fundagao de apoio a Universidade Federal de Alfenas

EBSERH/HC UFMG - Hospital das Clinicas da Universidade Federal de Minas Gerais
HUMAP-UFMS-EBSERH - Hospital Universitario Maria Aparecida Pedrossian

IBICT - Instituto Brasileiro de Informacdo em Ciéncia e Tecnologia

ICMBIO - Instituto Chico Mendes de Conservacao da Biodiversidade

IAE - Instituto de Aerondutica e Espaco

IEAV - Instituto de Estudos Avancados

IFI - Instituto de Fomento e Coordenacdo Industrial

IFMG - Instituto Federal de Educacdo, Ciéncia e Tecnologia de Minas Gerais
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INCA - Instituto Nacional de Cancer

INMETRO - Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia
INPA - Instituto Nacional de Pesquisas da Amazdnia

INPE - Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais

INT - Instituto Nacional de Tecnologia

INSA - Instituto Nacional do Semiarido

ITA - Instituto Tecnoldgico de Aeronautica

LNA - Laboratdrio Nacional de Astrofisica

MPEG - Museu Paraense Emilio Goeldi

NIT-MB - Nucleo de Inovagdo Tecnoldgica da Marinha do Brasil
ON - Observatdrio Nacional

UNILA - Universidade Federal da Integragao Latino-Americana
UFAL - Universidade Federal de Alagoas

UFOP - Universidade Federal de Ouro Preto

UFSM - Universidade Federal de Santa Maria

UFABC - Universidade Federal do ABC

QUALIFICACAO FUNDEP

Com uma estrutura operacional altamente especializada, a Fundep atua como gestora
administrativo-financeira das atividades académicas de pesquisa, ensino, extensdo e
desenvolvimento tecnoldgico da UFMG e demais Centros de Pesquisa, além de prestar
servigos a érgdos publicos e privados, e realizar concursos publicos.

Através de sua expertise em gestdao administrativa e financeira de projetos a FUNDEP vem
contribuindo para o desenvolvimento da sociedade tanto no setor publico quanto no setor
privado, priorizando a busca do conhecimento dentro da UFMG e a transferéncia do mesmo
para o mercado.

A Fundacdo também atua como interface entre as organizacdes publicas e privadas, nas
negociacdes e nas contratacdes de projetos, buscando tecnologias e inova¢des dentro das
Universidades e/ou por meio de parcerias.

Entre 2014 e 2017 foram mais de 1,2 bilhGes de reais movimentados em projetos de ensino,
pesquisa e extensdo, sendo tudo isso possivel a partir de uma estrutura robusta, qualificada
e tecnologicamente avancada, onde as demandas administrativas e operacionais do projeto
sdo realizadas através de um sistema on-line, disponivel 24 horas por dia e acessivel de
qualquer parte do mundo, seja através do computador, tablete ou smartphone.

Possuimos um portal de compras préprio, garantindo economia e agilidade nas aquisigdes.

A Fundep disponibiliza servico de importacdo especializado sendo credenciada junto ao
CNPg, no ambito da Lei Federal n 2 8.010/90, para efetuar importacdo de equipamentos e
materiais destinados a pesquisa cientifica e tecnoldgica, com isencdo de tributos, sendo a
segunda maior importadora do Estado de Minas Gerais em volume de recursos e a primeira
em numero de itens importados.

A Fundacdo é gestora do Embrapii DCC e INT e operadora do Sibratec Redes de Centros de
Inovacdo em Nanomateriais, Nanocompdsitos e em Nanodispositivos e Nanosensores.
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Ao apoiar os parceiros na busca pela inovacao, realizando uma eficiente gestdo dos projetos
de pesquisa, inovagao, ensino e extensdo, a Fundep se revela uma importante agente no
processo de PD&I no Brasil.

Nosso relatério de atividades esta disponivel em nossa pagina na Internet.

Estrutura de Governanga

O corpo gestor da Fundep é composto pelos conselhos Fiscal, Curador e Diretor, sendo
presidida pelo Presidente do Conselho Diretor, o Prof. Dr. Alfredo Gontijo de Oliveira. Por
exigéncia estatutdria, as demonstra¢des contabeis da Fundep sdo auditadas regularmente.
Atualmente a empresa de Auditoria contratada é a Fernando Motta e Associados. Além da
empresa de auditoria, a Fundep tem as contas analisadas pelos seus Conselhos Curador e

Fiscal, bem como pelo Conselho Universitario da Universidade Federal de Minas Gerais.

Depois de apreciada pelo Conselho Curador, a prestacdao de contas é encaminhada ao érgao

competente do Ministério Publico de Minas Gerais. Ver o Art. 262 do Estatuto da Fundep.

Processos Certificados
Os processos da Fundep referentes a gestdao de projetos, apoio institucional, prestacao de
servicos e outros foram avaliados pelo Conselho de Acreditacdao Holandés — Raad voor
Accreditatie (Rva) em junho de 2018 que os atestou em conformidade aos requisitos

estabelecidos pela norma ISO 9001:2015.

Numero do documento: 20071909320735000000124096285
https://pje.timg.jus.br:443/pje/Processo/ConsultaDocumento/listView.seam?x=20071909320735000000124096285 .
Assinado eletronicamente por: SILVIA MARIA DA MOTA CUNHA DIAS - 19/07/2020 09:32:07 Num. 125411816 - Pag. 6




A
3
-

v e -

FUNDED

Fundacdo de Desenvolvimento da Pesquisa

3. DESCRICAO DA PROPOSTA

3.1. Objeto

Prestacdo de servigos técnicos especializados, para dar apoio ao projeto “Determinagdo de
metais e metaloides em d4gua superficial e sedimentos da bacia do rio Paraopeba”, sob
coordenac¢do do Prof. Rodinei Augusti, recomendado pelo Comité Técnico Cientifico do
Projeto Brumadinho, no valor de RS 924.984,00 (novecentos e vinte e quatro mil e
novecentos e oitenta e quatro reais), no ambito da Lei n. 2 8-958 e Termo de Cooperacdo
Técnica n° 037/19.

3.2. Justificativa

Ente de cooperacdo da UFMG, a FUNDEP é capaz de agilizar o desenvolvimento das
atividades do projeto em questdo, pois é dotada de estrutura operacional especializada e
adequada as necessidades da Universidade Federal de Minas Gerais. Atuando como
interface junto aos varios agentes que participarao do projeto, a FUNDEP podera zelar para
gue o referido trabalho contemple seus objetivos e metas.

3.3. Detalhamento dos Servicos
3.1. Gerenciar o recebimento de recursos destinados a realizacdo da proposta em questao:

v' Efetuar pagamentos comandados pelo (a) Coordenador (a), utilizando-se dos
recursos previstos;

v" Monitorar e acompanhar administrativamente e analiticamente o cronograma
fisico-financeiro;

v" Adquirir materiais e servicos, contratar pessoal especializado, administrar de forma
contdbil e financeira e prestar contas dos recursos;

v" Recolher os impostos, taxas, contribuicdes e outros encargos porventura devidos
em decorréncia do projeto, apresentar os respectivos comprovantes ao setor
competente do ICEx;

v" Contratar, fiscalizar e pagar pessoal, porventura necessario a execucdo do objeto da
proposta;

v" Aplicar no mercado financeiro, através de instituicdes oficiais, os recursos
administrados, devendo posteriormente reverté-los para o projeto, junto com o
respectivo rendimento;

v" Transferir, de imediato, ao ICEx, a posse e uso dos materiais de consumo e bens
duraveis adquiridos para execuc¢do da proposta;

v" A FUNDEP disponibilizard ao Comité Técnico Cientifico relacdo de bens permanente
adquiridos no Projeto e no Subprojeto para que este recomende a Reitoria da UFMG
a destinagao dos equipamentos;

v' Formalizar doacdo sem qualquer encargo, ao final da execucdo da proposta do
Projeto Brumadinho UFMG, dos bens durdveis, adquiridos para execucdo da
proposta para unidade indicada pela Reitoria da UFMG, conforme Termo de
Cooperacdo Técnica n2 037/19;

Numero do documento: 20071909320735000000124096285
https://pje.timg.jus.br:443/pje/Processo/ConsultaDocumento/listView.seam?x=20071909320735000000124096285

Assinado eletronicamente por: SILVIA MARIA DA MOTA CUNHA DIAS - 19/07/2020 09:32:07 Num. 125411816 - Pag. 7




A
3
-

i - )

FUNDED

Fundacdo de Desenvolvimento da Pesquisa

v Restituir ao Juizo, ao final da proposta, se for o caso, eventual saldo remanescente,
monetariamente corrigido e acrescido dos rendimentos percebidos;

v" Solucionar, judicialmente ou extrajudicialmente, quaisquer litigios com terceiros,
decorrentes da execuc¢ao desta proposta;

v" Conceder bolsas de pesquisa e extensdo de acordo com a Lei n° 8.958 e Termo de
Cooperacgdo Técnica n° 037/19, quando for o caso.

e Oferecer servico de acesso direto para o coordenador, disponibilizando software
proprio, via Internet, que permite acessar a qualquer momento, de qualquer lugar, os
dados relativos ao projeto, composto dos seguintes maédulos:

v" Mddulo Financeiro:
- Extrato “inteligente”, via Internet / e-mail
- Balancetes
- Faturas
- Demonstrativo de despesas
- Prestacdo de contas
v" Mdédulo compras
- Controle de solicitagdes de compras nacionais e importadas
- Custo de importacao
- Autorizagdo e justificativa para aquisicdo de bens
v" Médulo pessoal
- Custo de pessoal

e Responsabilizar-se por:

v Prestar os servicos na forma e condi¢cdes definidas no projeto, responsabilizar-se
pela sua perfeita e integral execucdo;

v" Responder pelos prejuizos causados ao ICEx, em raz3do de culpa ou dolo de seus
empregados ou prepostos;

v' Respeitar e fazer com que seu pessoal cumpra as normas de seguranca do trabalho
e demais regulamentos vigentes nos locais em que estiverem trabalhando;

v Facilitar, por todos os meios ao seu alcance, a ampla acdo fiscalizadora do ICEx,
atendendo prontamente as observacgées por ele apresentadas;

e Oferecer estrutura gerencial e operacional com pessoal especializado para acompanhar
individualmente os processos e atender coordenadores.

e Disponibilizar ao coordenador, via Internet, formularios on line, para solicitacGes de
Servigos.

e Responsabilizar-se pela guarda dos documentos relativos a proposta;

e Disponibilizar para a proposta sistema de gestdo (software) com os médulos — compras,
financeiro, pessoal, cursos e eventos, integrados para dar maior seguranga,
transparéncia, rapidez e confiabilidade aos processos.

e Observar rigorosamente o disposto na Lei 8.958 de 1994 e ao Decreto 8.241 de 2014.
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4. RESPONSABILIDADE TECNICA

O gerenciamento das atividades acima propostas ficara a cargo da CIA — Centro Integrado de
Atendimento Fundep.

5. VALOR DA PROPOSTA

Para a execuc¢do das atividades previstas nesta proposta, a Contratante pagara a Fundep a
importancia de R$ 92.498,40 (noventa e dois mil, quatrocentos e noventa e oito reais e quarenta
centavos), referente a remuneracao pelos servigos prestados, conforme anexo 1.

6. PRAZO DE EXECUCAO

O prazo estimado para realizagdo do servigo proposto sera definido no contrato a ser firmado
entre as partes.

7. APROVAGCAO DA PROPOSTA

Em caso de aprovacao da presente Proposta, solicitamos a emissdo ou o pedido de emissdo do
contrato por parte da FUNDEP.

8. VALIDADE DA PROPOSTA

Esta proposta tem a validade de 30 (trinta) dias a contar de sua data de assinatura.

Belo Horizonte, 10 de julho de 2020

do de forma digital por

ALFREDO GONTIJO DE  areheoo conmobe

OLIVEIRA:04512421653 OLVERA04512421653
Dados: 2020.07.10 16:48:49 -03'00'

Prof Alfredo Gontijo de Oliveira

Presidente
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Anexo |

. = Vigéncia (em meses)

Envolvimento da Fundagao T12[3[a]5] 6|7 8|00 [1][12] 13 CUSTOS Total
Direto
1. Negdcios e Parcerias 524,98 524,98
2. Geréncia de Projetos 1.479.97 22199 62
3. Financeiro 858.91 12.024.79
4. Contas a Pagar 213.46 277495
5. Prestacdo de Contas 23125 924 93
6. Contabilidade 198,21 2774 95
7_ Assessona Juridica 71,15 924 93
8. Divulgacdo/matricula -
N idade do Projeto -
1. Pessoal 1.067.29 13.874,76
2. Compras MNacionais 113844 1479975
3. Importacdo -
Suporte -
1. Informética 431,66 6.474 89
2. Apoio 61,67 924,98
3. Material de Expediente 14231 1.849.97
Manutengao 14231 1.849.97
Custos Indiretos 142.31 1.849.97
Arquiveo: 05 anos apos a
aprovagaoc das contas da
UFMG pelo TCU 138,75 3.324 86
Total 92.498,40
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CHAMADA PUBLICA INTERNA INDUZIDA N° 17 E 19/2020

DETERMINACAO DE COMPOSTOS ORGANICOS EM AGUAS SUPERFICIAISE
SEDIMENTOS DA BACIA DO RIO PARAOPEBA

Deter minagdo de Compostos Or ganicos Contemplados nas Resolugbes CONAMA 357 e
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1. JUSTIFICATIVA E CONTEXTUALIZACAO

O rompimento dabarragem 1 (B1), do complexo daMina Corrego do Feijdo daempresa
Vale, em 25 dejaneiro de 2019, liberou cerca de 12 milhGes de metros cubicos de rejeito, que
se espalharam e destruiram, aém de grande parte de vegetacdo nativa, edificacOes
administrativas daprépriaVale, umapousada, casas de moradores da comunidade Ferteco, que
ficavalogo abaixo, aém de veiculos, todo tipo de instalagdes e étricas como transformadores,
€ 0 mais grave, causou a morte de 270 pessoas e inimeros animais. O espalhamento do rejeito
soterrou o leito do Coérrego Ferro-Carvao e adentrou o rio Paraopeba, causando um aumento
brusco de turbidez devido atoda sorte de materiais provenientes da barragem e arrastados pelo
caminho. A captacdo de &gua do Rio Paraopeba para tratamento e disponibilizacdo para
consumo humano foi interrompida a jusante do ponto de confluénciado cérrego Ferro-Carvéo

com o Rio Paraopeba.t

Além de metais, é possivel que uma diversidade de compostos organicos originarios de
maguindrios, veiculos, depésitos, transformadores, combustiveis, 6leos, graxas, tenham sido
arrastados e dispersos nos corpos d’agua. Assim, um monitoramento ambiental de compostos
organicos nos corpos d’agua da regido ¢ essencial para diagnosticar a possivel presenca e
concentragdo de tais substancias. Nos corpos d’agua, agua e sedimento se encontram em
contato direto, de forma que compostos presentes na dgua podem se depositar no sedimento,
bem como compostos encontrados no sedimento podem se deslocar para a &gua por meio de
processos fisicos ou quimicos.? Dada interferéncia de umafase sobre a outra, a avaliacéo
da qualidade hidrica requer a andlise de ambas as matrizes, cujos padrdes de qualidade séo
estabelecidos nas Resolugcbes CONAMA 357 e 454, para aguas superficiais e sedimentos,
respectivamente. Essas resolucbes preconizam a determinacdo de diversos compostos
organicos, como hidrocarbonetos policiclicos aromdticos (HPAS), fendis, bifenilas
policloradas (BPCs) e pesticidas. E importante ressaltar que muitas dessas substancias
organicas, e também vérios de seus produtos de degradacéo, sdo altamente tOxicos, mesmo em
guantidades infimas, e 0 seu monitoramento € de vital importancia para a salide da popul agcéo

e também dos ecossistemnas.®°

Deste modo, um diagndstico sobre a possivel presenca de tais compostos organicos
nestas amostras mostra-se de extrema relevancia para, junto com outras informagdes como
avaiacdo de presenca de metais e metaloides e testes ecotoxicoldgicos, fornecer um

diagnostico mais completo da qualidade hidrica da regido af etada pelo desastre.
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2.OBJETIVOSE METAS
2.1. OBJETIVO GERAL E META FINAL

Para as andlises das amostras, a equipe apresenta, como objetivo geral e metafinal, a
avaliacdo qualitativa e quantitativa de contaminantes organicos em é&gua superficial e
sedimentos da Bacia do Rio Paraopeba. Os analitos previstos nas Resolu¢cdes CONAMA 357
(agua superficial) e 454 (sedimento), como exposto no Anexo 1, serdo quantificados em
amostras coletadas em 44 pontos da Bacia do Rio Paraopeba definidos no plano amostral do
CTC do Projeto Brumadinho-UFM G, como indicado na Figura 1.

Neste projeto, 81 analitos seréo analisados. Dentre esses, 21 (26 %) serdo analisados
por cromatografia liquida acoplada a espectrometria de massas sequencial (UHPLC-2D-
MS/MS), enquanto os 60 restantes (75 %) serdo objeto de analise por cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas (GC-MS e GC-MSMS), como indicado no Anexo 1.
Além disso, todas as amostras serdo analisadas via cromatografia liquida acoplada a
espectrometria de massas de alta resolucéo (HPLC-HRMS) para a realizacdo de umatriagem
(screening), visando, também, a deteccdo de compostos organicos ausentes das Resolucdes
CONAMA 357 e 454. Maiores detal hes sobre todas estas técnicas serdo apresentados nos itens

aseguir da presente proposta.
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Figura 1. Localizacdo dos 44 pontos de coleta de &gua superficial e de sedimentos do plano
amostral do CTC do Projeto Brumadinho-UFMG (Fonte: Chamada Publica Induzida 11/2019

e Chamada Publica Induzida 09/2019 onde se citam as coordenadas geograficas destes pontos).
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2.2. OBJETIVOSESPECIFICOS
A presente proposta apresenta 0s seguintes objetivos especificos:

1) Determinar e quantificar compostos organicos previstos nas Normas CONAMA 357 e 454
Anexo 1) em amostras de &gua superficia e sedimentos, respectivamente, encaminhadas para
andise pelo CTC-UFMG, pelo uso das técnicas de cromatografia liquida acoplada a
espectrometria de massas sequencial (UHPLC-2D-MS/MS) e cromatografia gasosa acoplada a
espectrometria de massas (GC-MS e GC-MS/MS), empregando metodologias quantitativas
validadas segundo os parametros preconizados no guia de validagio do INMETRO;?

2) Determinar qualitativamente e, se possivel, quantitativamente a presenca de contaminantes
organicos téxicos que ndo constem nas Normas CONAMA 357 e 454, respectivamente,
encaminhadas para andlise pelo CTC-UFMG. Isto serd feito utilizando-se a técnica de
cromatografialiquida acoplada a espectrometria de massas de altaresolucdo (UHPLC-HRMS),

empregando metodol ogias no modo de varredura compl eta (screening);

3) AplGs a entrega dos resultados dos relatérios parciais com os resultados obtidos e
recebimento do georreferenciamento das amostras do CTC-UFMG, comparar os resultados
obtidos com os valores-guia de qualidade das Normas CONAMA 357 e 454. Utilizar graficos
e métodos estatisticos para interpretacdo dos dados obtidos, em conjunto com os resultados

provenientes de outros subprojetos no ambito do Projeto Brumadinho-UFMG, se houver;

4) Estabelecer correlacbes de similaridade pelo uso de ferramentas quimiométricas, tais como
PCA (Principal Component Analysis) e HCA (Hierarchical Clustering Analysis), buscando-se
tracar perfis de similaridades e padrfes de distribuicéo dos compostos organicos das &guas
superficiais dabacia do Rio Paraopeba;

5) Avaliar osresultados obtidos com relacéo a trabal hos desenvolvidos pelas partes envolvidas
nas agdesjudiciais (autos 5000121-74.2019.8.13.0054, 5010709-36.2019.8.13.0024, 5026408-
67.2019.8.13.0024, 5044954-73.2019.8.13.0024), que tramitam perante o Juizo da 22 Vara da
Fazenda Publica da Comarca de Belo Horizonte, além de outros trabalhos de monitoramento
ambiental e estudos cientificos disponiveis.
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3. METODOLOGIA
3.1. COLETA DASAMOSTRAS

As coletas das amostras serdo realizadas por uma equipe selecionada em outros editais
(Chamada Projeto Brumadinho-UFM G n° 9-2019 e n° 11-2019 e serdo distribuidas da seguinte
maneira: (1) 44 amostras de agua superficia coletadas mensalmente, durante 11 meses,
totalizando 484 coletas; (2) no caso de sedimentos, seréo 44 amostras coletadas em dois
periodos distintos, durante avigéncia do edital, totalizando 88 amostras. Portanto, o nimero de
amostras totais a ser coletado é 572 (484 de &guas superficiais e 88 de sedimentos). A regido
de referéncia (municipios atingidos), onde as amostras deverdo ser coletadas, compreende os
seguintes municipios selecionados, de Brumadinho até a represa da Usina Hidrelétrica de
Retiro Baixo, a saber: (1) Betim, (2) Brumadinho, (3) Curvelo, (4) Esmeraldas, (5) Florestal,
(6) Fortuna de Minas, (7) Igarapé, (8) Juatuba, (9) Maravilhas, (10) Mario Campos, (11)
Martinho Campos, (12) Papagaios, (13) Pard de Minas, (14) Paraopeba, (15) Pequi, (16)
Pompéu, (17) S&o Joaquim de Bicas, (18) Séo José daVarginha e (19) Sarzedo (Figura 1). Os
protocolos de garantia de rastreabilidade da etapa de andlise, prevista nesta proposta, estaréo
compondo a documentac&o pertinente as adequactes dos laboratdrios a Norma SO 17025,

conforme consta no texto da Chamada.

3.2. ANALISE DOS COMPOSTOS ORGANICOS

As andlises target (ou avo) centralizam-se na andlise de um grupo ou classe de
compostos, nesse caso, 0s compostos listados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454. Ja as
analises untarget (ou global) podem ser convenientemente utilizadas como um método de
triagem, permitindo a deteccdo de analitos que ndo estéo nas listas das Resolucdes CONAMA
357 e 454. Os métodos de extragcdo dos compostos organicos das &guas superficiais, quais
sgjam Solid Phase Extraction (SPE) (EPA 3535A), para compostos organicos semi-voléteis
(SVOC), e Headspace (HS) (EPA 5021A), para os compostos organicos volateis (VOCs). O
tratamento inicial das amostras de sedimento sdo detalhados nos itens a seguir. Esses modos
de extracdo serdo combinados com as técnicas de cromatografia gasosa ou liquida acoplada a
espectrometria de massas para a realizacao das andlises do tipo target e untarget. Finamente,
todas as analises serdo realizadas no Centro de Referéncia Ambiental (CRA), localizado no
Departamento de Quimica da Universidade Federal de Minas Gerais (DQ-UFMG).
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3.3. METODOS DE EXTRACAO
3.3.1. Solid Phase Extraction (SPE)

A metodol ogia de SPE que sera empregada no preparo das amostras de agua superficial
foi baseada naquela utilizada pelo laboratdrio da companhia de saneamento de Minas Gerais
(COPASA), o qual possui acreditagdo nanormalSO 17025. Paraaotimizacéo do método seréo
avaliados diferentes cartucho de fase reversa contendo 500 mg de sorvente e com capacidade
para 6 mL. Todos eles séo baseados em silica ou polimero de interagdes predominantemente
hidrof dbicas e séo utilizados nas andlises realizadas pela COPASA.

As etapas de SPE a serem executadas serdo as seguintes. @) condicionamento do
cartucho pela adic¢éo de 3 mL dasolucéo de acetato de etila:diclorometano (50:50, v/v) seguido
de 3 mL de metanol; (b) percolacéo da amostra, quando seréo avaliados os volumes de 250,
500, 750 e 1000 mL de amostras de agua superficial para verificagdo do volume de ruptura
ideal de compromisso para os analitos de interesse; () secagem dos cartuchos pela remocao
da fracéo da agua aplicando-se alto vacuo por pelo menos 10 minutos. Esta etapa € necesséria
para a perfeita eluicdo dos analitos; (d) eluicdo dos analitos do cartucho percolando-se 2 mL

de acetona, seguido de 5 mL de acetato de etila e, finalmente, 7 mL de diclorometano.

Apés a euicdo, a agua residual sera retirada por uma ultima percolacdo do eluato
organico por um cartucho de sulfato de magnésio anidro. Finalmente, apds a remogdo da &gua
residual, os 7 mL de percolado final seréo evaporados sob fluxo de nitrogénio
(aproximadamente 40 °C) até o volume de aproximadamente 0,7 mL, o qual sera completado
para 1 mL com acetato de etila em vial de injecdo. Desse vial seréo retiradas aliquotas para

injecdo nos sistemas de cromatografia liquida e gasosa.

A otimizacao dos parametros de extracdo, como volume de amostra, tipo e volume do
solvente de eluicdo, pH daamostra e adicdo de sais sera feita empregando métodos estatisticos
de plangjamento de experimentos do tipo fatorial completo e fracioné&rio. A aplicacdo do
plangjamento experimental permitira obter as melhores condi¢des de extragdo para os analitos

a serem analisados.

3.3.2. Headspace (HS)
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O método headspace (HS) serd utilizado na etapa de preparo das amostras de &guas
superficiais. Neste método a fase gasosa que estd em equilibrio com a matriz, contem o analito
gue volatiliza preferencialmente, podendo ser injetado diretamente no cromatografo. Em todo
0 preparo serd utilizado um amostrador automético PAL3 RTC 120 da Agilent. As condictes
de extracéo estéo descritas no método 5021A da Agencia de Protegdo Ambiental Americana
(USEPA, 2014).

3.3.3. EXTRACAO DOS COMPOSTOS ORGANICOS DAS AMOSTRAS DE SEDIMENTOS

Diferentemente das amostras de &gua, para as amostras de sedimento, visando atender
a resolucéo CONAMA 454, serd necessario empregar uma etapa de extracdo prévia. No
sedimento os analitos podem estar fortemente sorvidos sob as particulas de minerais ou ainda
na matéria organica. Dessa forma, € necessario aplicar métodos de extragdo mais enérgicos
para garantir a recuperacéo adequada dos possivels andlitos ali presentes. A Environmental
Protection Agency (EPA) dos Estados Unidos prevé, basicamente, quatro possivels diferentes
estratégias para a andise de poluentes organicos em solo ou sedimento: Soxhlet, micro-ondas,
ultrassom e extracdo acelerada por solvente. Das quatro técnicas citadas o Soxhlet € a mais
antiga, sendo a primeira a ser preconizada. Sua eficiéncia e simplicidade sdo inquestionaveis.
Porém o tempo, quantidade de solvente orgénico e &gua gastos durante a etapa de extracdo sdo

extremamente elevados. "1t

A técnica de micro-ondas emprega um aguecimento controlado do solvente e da
amostra empregando ondas el etromagnéti cas (tipicamente 2450 MHz) em frascos fechados.®
Os frascos utilizados sdo revestidos com materiais especiais como Weflon™ capazes de
absorver as ondas eletromagnéticas e transformé-las em calor, o qual é transferido do frasco
parao solvente e amostra. As grandes vantagens dessa técnica é que multiplas amostras podem
ser extraidas simultaneamente, o controle da temperatura e poténcia pode ser feito de forma
rigorosa e 0s gastos de sol vente e tempo s&o reduzidos significativamente. Em compensagao o
uso de equipamentos de micro-ondas e dos frascos especiais depende da sua aquisi¢do, de um
conhecimento maior de operacao e gastos e tempo com manutencdo de uma maguina muito

mais cara que os sistemas de Soxhlet.

A técnicade ultrassom é outratécnicade extracéo que converte um tipo de onda(sonora
nafaixa de 25 a 45 kHz) em aquecimento visando acelerar o processo e aumentar a eficiéncia
de extragdo dos analitos de particul as de sedimento ou solo.2° As ondas sonoras nesta faixa de

frequéncia geram pontos de baixa pressdo que evaporam peguenos volumes de solventes

8
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formando bolhas de vapor. Essas bolhas podem ent&o absorver as ondas sonoras ultrassonicas
e colapsar, liberando a energia em forma de ondas de chogque no fendmeno de cavitagdo. Essas
ondas de choque dissipam rapidamente sua energia em forma de calor aquecendo o sistema. E
um sistema de aquecimento e extracdo eficientes, que pode ser empregado com varias amostras
em batelada equiparavel nesses aspectos ao sistema de micro-ondas, porém com a grande
vantagem dos equi pamentos de ultrassom serem muito mais baratos. As grandes desvantagens
s80 que os extratos ficam muito mais sujos devido a cominuicéo das particulas pelas ondas de
choque além do controle da poténcia empregada ndo ser t&o preciso quanto o dos sistemas por

micro-ondas.

As técnicas de extracdo acelerada por solvente (ASE do inglés, Accelerated Solvent
Extraction) ou ainda extracdo com liquido pressurizado (PLE do inglés, Pressurized Liquid
Extraction) utilizam solventes pré-aquecidos que sdo forcados por pressdo a passar por
cartuchos (colunas) de aco dentro das quais o solo ou sedimento foi previamente dispersado e
acondicionado.® Essa é uma técnica de extragdo de ndo equilibrio onde busca-se esgotar a
amostra “lavando-a” com volumes adequados de sol ventes pré-aguecidos. E umatécnicamuito
eficiente de extrair compostos organicos de material particulado, sendo praticamente toda
automatizada. Porém, algumas limitagOes dessa técnica podem ser mencionadas como gasto
mediano a elevado de solvente, ndo pode ser realizada em batelada (apenas uma amostra de
cadavez), € mais susceptivel ao efeito memaria (carry over) e aquase obrigatoriedade de uma

técnica adicional efetiva pararealizar a pré-concentracéo e limpeza (clean-up).

A escolha de uma dessas técnicas vai depender fundamentalmente da composicdo do
sedimento (minerais, tamanho de particula, quantidade de matéria organica, etc), dafrequéncia
analitica que o laboratério € demandado (nimero de amostras dia ou semana) e dos recursos
disponiveis.!'? Para atender esse edital, duas diferentes técnicas de extragio que ja foram
adquiridas seréo avaliadas e comparadas para o sedimento analisado: a extragdo com ultrassom
e aextragcdo acelerada por solvente. Serarealizado um teste preliminar de adicéo e recuperacdo
para verificar qual das técnicas € a mais promissora conforme descrito no cronograma de
execucdo (Tabela 1). Cada uma dessas técnicas serd comparada em termos de
reprodutibilidade, eficiénciade extracdo, efeito de matriz e facilidade de operagéo. Aquelaque

melhor atender esses parametros sera validada e empregada nas amostras fornecidas.

3.4. ANALISES POR CROMATOGRAFIA GASOSA ACOPLADA A ESPECTROMETRIA DE
MASSAS (GC-MSE GC-MSMYS)
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As andlises dos compostos organicos serdo redlizadas em um cromatografo a gas
(Agilent modelo Intuvo 9000) acoplado a um espectrébmetro de massas com analisador
guadrupolo MS/MS (Agilent modelo 7010B). O injetor sera operado no modo splitless, numa
temperatura entre 250 °C - 270 °C, durante 1 a 2 min. Serd utilizada uma coluna 5% fenil-
polidimetil-siloxilana, DB-5MS Agilent (30 m x 250 um x 0,25 um), e fluxo de hélio (pureza
de 99,999 %) variando entre 1,2 e 1,5 mL min't. O programa de temperatura do forno inicia
em 80 °C seguido de aguecimento aumataxavariando entre 20 e 30 °C mint até 150 °C — 160
°C; aumento para 210 °C aumataxade 10 °C min' e patamar de 4 min; aumento para 240 °C
auma taxa de 15 °C min't; aumento para 280 °C a uma taxa de 10 °C min*! e patamar de 10
min. O espectrébmetro de massas sera operado no modo de impacto de e étrons (El) com energia
de 70 eV e modo positivo. A temperatura da fonte de ions sera 200 °C e a temperatura da
interface de 300 °C. Os métodos desenvolvidos serdo validados de acordo com o que €

preconizado pelo guia de validagio do INMETRO.®

3.5. ANALISES POR CROMATOGRAFIA LIQUIDA ACOPLADA A ESPECTROMETRIA DE
MASSAS (UHPLC-HRMS E UHPLC-2D-MSMS)

3.5.1. Andlises Target (UHPLC-2D-MSMS)

Da lista dos compostos organicos preconizados nas Resolucdes CONAMA 357 e 454,
21 deles serdo analisados por cromatografia liquida de ultra eficiéncia acoplada a um
espectrdmetro de massas do tipo triplo quadrupolo, conforme especificado no Anexo 1, com
preparo de amostras por extracdo em fase solida (Solid Phase Extraction - SPE) online ou
injecdo direta (DIn— Direct Infusion). Maiores detal hes sobre as condi ¢oes a serem empregadas

na extracéo SPE sdo fornecidos no item 3.3.1 da presente proposta.

O equipamento empregado, comprovadamente capaz de realizar a determinagdo detais
compostos, serd o cromatografo aliquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-I contendo o
sistema online de extracdo em fase sdlida BSM/BSM 2D PLUS acoplado ao espectrometro de
massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro. Esse equipamento foi um dos dois equipamentos
gue demonstraram capacidade analitica para andlise direta de amostras de agua exigidos no
Pregédo SABESP 00.178/19.

3.5.2. Andlises Untarget (UHPLC-HRMS)

10
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Com a evolucdo dos espectrémetros de massas de alta resolucdo (HRMS) nas Ultimas
décadas e seu acoplamento com técnicas de separagdo como a cromatografia liquida (LC),
surgiu aopcdo de detectar centenas de contaminantes e seus produtos de degradacéo, utilizando
uma abordagem untarget (i.e., global, sem a pré-selecdo de compostos alvo).!* As andlises
untarget podem ser convenientemente utilizadas como um método de triagem, que permite
ampliar agamade contaminantes detectados nas amostras eidentificar produtos de degradacéo,
poluentes emergentes ou compostos atipicos, ndo inclusos nas listas de contaminantes dos
6rg&os reguladores, que venham a ocorrer nas amostras em estudo.*41°

Assim, no presente projeto propde-se aplicar um meétodo untarget para triagem de
COmpostos organicos nas amostras de agua superficial e sedimento coletadas em localidades
atingidas pelo rompimento da Barragem da Mina Corrego do Feijdo. Com isso, busca-se
investigar a possivel presenca de outros compostos, ndo regulamentados, porém gque podem ser
relevantes paraavaliar o impacto do rompimento da barragem (e.g., produtos de transformacéo

de contaminantes, poluentes emergentes, outros compostos organicos ndo previstos).

3.6. TRATAMENTO DOSDADOS

Antes da andlise dos dados faz-se necessaria seu pré-processamento. Os mais comuns
para andlises cromatograficas sdo deconvolucdo dos sinais, filtragem de ruido, deteccéo e
alinhamento de picos, correcdo da linha de base e preenchimento de lacunas. Outras etapas
incluem centralizagdo, dimensionamento e transformacdo de dados que séo utilizadas para
minimizar os erros experimentais. Apés essas etapas de pré-processamento e pré-tratamento
dos dados séo realizadas as andises estatisticas, que pode ser univariadas e multivariadas. De
forma geral, as andlises target usam uma abordagem univariada e as andlises untarget uma
abordagem multivariada.
3.6.1. Andlises Target

Os métodos desenvolvidos serdo validados segundo as normas preconizadas no guia de
validacio do INMETRO® com o objetivo de verificar o desempenho para as condi¢des nas
guais estdo sendo propostos. O processo de validacdo assegura a qualidade da andlise realizada
e gerainformacfes confiaveis einterpretévei s sobre as amostras. Os ensaios de validacdo seréo
realizados por meio do uso de padrdes.

A validacdo sera demonstrada por meio da determinacdo de alguns parametros
analiticos, denominados figuras de mérito. Neste projeto, 0s seguintes parametros seréo

considerados. seletividade, linearidade, e faixa linear de trabalho, sensibilidade, precisdo,

11
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recuperacio, limite de deteccdo e limite de quantificagso.51%1" Os parametros de desempenho
devem atender aos limites regulamentados pelo CONAMA.

Ascurvas analiticas seréo construidas e analisadas pel o método dos minimos quadrados
ordinarios. As premissas de normalidade, homocedasticidade e independéncia dos residuos
serdo verificadas pelos testes de Ryan-Joiner, Brown-Forsithe e Durbin-Watson,
respectivamente.*® O gjuste do modelo seré averiguado pela andlise de variancia(ANOVA). O
desempenho dos métodos validados sera acompanhado ao longo do projeto por meio de cartas
de controle.

3.6.2. Andlises Untarget

A grande quantidade de dados gerados nas andlises untarget requer a implementacéo
de tratamento dos dados pds-aquisi¢cdo, antes da etapa de identificacdo. Nessa etapa, os dados
serdo processados usando o software do equipamento (Xcalibur). A saida do software sera
importada para ambiente Matlab para redlizacdo das andlises quimiométricas (andlises
multivariadas). O uso da quimiometria permite reconhecer padrdes e similaridades em dados
atamente complexos.’® Os padres sdo identificados nos resultados e depois podem ser
classificados com base na similaridade entre as amostras. Estes podem ser usados para
identificar perfis de distribuicdo de um composto, bem como destacar o grau de contaminagao
em uma determinada &rea. Para aplicar as ferramentas quimiométricas, os dados seréo
organizados na forma de matriz e pré-processados.

Apobs 0 pré-processamento, os dados serdo avaliados empregando métodos de andlise
ndo-supervisionados, como Andlise de Componentes Principais (PCA) e HCA (Hierarchical
Clustering Analysis). Os resultados da PCA ser8o apresentados por meio dos gréficos de
scores, que mostram as relacdes entre as amostras e grafico de loadings (pesos) que indicam
asrelacoes entre as variaveis. A andlise desses graficos permite identificar similaridades entre
as amostras, uma vez que amostras similares formam agrupamentos, e caracterizar compostos
gue sdo responsavei s pel 0s agrupamentos e separactes das amostras. Os resultados obtidos nas
analises target e untarget permitirdo obter um perfil de distribuicdo quimica dos compostos

analisados/ encontrados na regido amostrada e avaliar essa distribui¢do em funcéo do tempo.

4. PRODUTOS
Os produtos a serem entregues parao CTC-UFMG séo:
a) Relatério de validacdo para cada analito, previamente ao relatério com os resultados das

analises das amostras;

12
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b) 11 relatérios a serem apresentados no periodo de execucdo da proposta, com frequéncia
mensal, constando os resultados das andlises das amostras;

c) Relatério final completo, constando: (a) avaliacdo e discussdo dos resultados das
determinacbes de compostos obtidos, com relacdo aos dados de georreferenciamento e as
Normas 357 e 454 do CONAMA; (b) comparacéo com dados de estudos anteriores realizados
na mesma &rea, ho ambito do Projeto Brumadinho-UFMG; (c) comparacéo com trabalhos
anteriores redlizados pelas partes envolvidas agbes judiciais (autos 5000121-
74.2019.8.13.0054, 5010709-36.2019.8.13.0024, 5026408-67.2019.8.13.0024, 5044954-
73.2019.8.13.0024) que tramitam perante o Juizo da 22 VVara da Fazenda Publica
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5. CRONOGRAMA DE EXECUCAO

Conforme Chamada Publica Interna Induzida N° 17 e 19/2020, o cronograma de execugao da proposta tem prazo maximo de treze meses.
O cronograma de execucao é apresentado na Tabela 1. Deve-se esclarecer que € muito provavel que dentro do prazo estipulado de treze meses de
execucdo da proposta, os dois primeiros meses seréo dedicados as tarefas de treinamento da equipe de trabaho, elaboracdo de Instrucdes de
Trabaho (ITs), aquisicdo de consumiveis para a realizagdo das andlises e reunido com o coordenador geral do Centro de Referéncia Ambiental

(CRA) para defini¢des de uso das instalagbes do L aboratorio.

Tabela 1. Cronograma de execucao das atividades experimentais do projeto, divididas em treze meses.

Atividades

Reuni&o com o coordenador geral do CRA

Entrega e armazenamento das amostras col etadas

Aquisicao de materiais consumiveis para arealizacdo das analises

Treinamento nos equipamentos e elaboracdo de Instrugdes de Trabal ho
(ITs)
Ajuste das condicdes de preparo de amostras e dos parametros analiticos

instrumentais

Inicio das andlises de amostras coletadas

Avaliagdo preliminar comparativa entre as técnicas de ultrassom e

extracao acelerada por solvente
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Atividades

10

11

12

13

Validagdo dos métodos e avaliagcdo dos pardmetros de mérito

Relatorio de validagéo

Andalise das amostras

Relatoério parcial com os resultados obtidos

Tratamento dos dados aplicando-se ferramentas quimiométricas

Relatério final com todas as atividades envolvidas no subprojeto,
resultados obtidos, discussdes e conclusdes, o qual deveraconter o mapa
amostral com o perfil de distribui¢cdo dos compostos organi cos nas &guas

subterréneas georreferenciadas da Bacia do Rio Paraopeba
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6. EQUIPE

A vigéncia do projeto sera de treze meses. Diante do grande volume de amostras €,
consequentemente, do grande volume de dados que sera gerado, dimensionou-se a equipe para
gue todo o trabalho seja cumprido no prazo (Tabela 2). Deve-se enfatizar que os pesquisadores
gue constituem a equipe tém grande experiéncia com os temas envolvidos na proposta, como
pode ser verificado nos respectivos CV Lattes. 1sso garante que a equi pe tem muitaexperiéncia
e, deste modo, esta totalmente preparada paralidar com os problemas que certamente surgirdo
no transcorrer dos trabalhos. De forma resumida, os pesquisadores sdo especialistas nas
seguintes éreas. Rodinel Augusti e Adriana Nori de Macedo (espectrometria de massas),
Helvécio Costa Menezes (cromatografia gasosa e andlises ambientais), Ricardo Mathias
Orlando (cromatografia liquida, extracdo em fase sdlida e andlises ambientais) e Mariana

Ramos de Almeida (tratamento de dados e quimiometria).
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Tabela 2. Equipe de trabalho do projeto.

Categoria

NETE da Bolsa

Atividades

CargaHoréria

Semanal (h)

Prof. Dr. RodineiAugusti

(http://lattes.cnpa,br/3784094744916006) Pl

Coordenacdo da proposta e das compras, contratacéo de
servigos de terceiros, elaboragdo de protocol os, elaboracéo de
relatorios, instalacdo do equipamento UHPLC-HRMS,
treinamento da equipe, andlise no modo full scan para detectar
0s compostos descritos has Resolucdes CONAMA 357 e 454,
andlise untarget das amostras para deteccdo dos compostos
ndo contemplados nas Resolucdes CONAMA 357 e 454.
Produzir informagdes sobre 0 subprojeto que serdo publicadas
no site da Plataforma Brumadinho e receber demandas
externas.

Prof. Dr. Ricardo Mathias Orlando
(http://lattes.cnpg.br/8138054200128314)

Treinamento de equipe, elaboracdo derelatorios, instalacéo do
equipamento de UHPLC-2D-MS/MS (bidimensiona de alta
sensibilidade), treinamento da equipe, andlise das amostras
paradeterminagdo quantitativa dos compostos das Resoluces
CONAMA 357 e 454.

Prof. Dr. Helvécio Costa M enezes
(http://lattes.cnpg.br/8501096347724709)

Coordenacdo de compras, elaboracao de relatorios, instal acdo
do equipamento de GC-MS/MS de dta sensbilidade.
Orientacdo para implementar e executar os protocolos de
andlise, acompanhamento das determinagdes quantitativas das
amostras, avaliagcdo e discussdo dos resultados obtidos.
Acompanhamento da equipe, andlise das amostras para
determinacdo quantitativa dos compostos das Resolucgdes
CONAMA 357 e 454.

Profa. Dra. Mariana Ramos de Almeida
(http://lattes.cnpg.br/6690913086860156)

Coordenacdo de compras, treinamento no equipamento de
GC-MS/IMS, preparo e andise das amostras para
determinacéo quantitativa dos compostos contemplados nas
Resolucbes CONAMA 357 e 454, elaboracdo de relatorios,
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Categoria

e da Bolsa

Atividades

CargaHoréria

Semanal (h)

tratamento dos dados obtidos pelas andlises target e untarget,
aplicacdo das ferramentas quimiomeétricas.

Profa. Dra. AdrianaNori de Macedo
(http://lattes.cnpg.br/1346159798306897)

Acompanhamento dainstalacdo do equipamento de UHPLC-
HRMS (alta resolucéo), criacéo de protocolos de utilizagdo e
manutencdo do UHPLC-HRMS, treinamento da equipe que
fard uso desse equipamento, desenvol vimento do método a ser
utilizado nas andlises de varredura das amostras para deteccéo
dos compostos ndo contemplados na lista das Resolucdes
CONAMA 357 e 454, acompanhamento dessas analises e do
processamento de dados envolvido.

Dra. Cyntia Cabra Ribeiro
(http://lattes.cnpg.br/6380243529395782)

Plangjamento, organizagdo e execucdo do desenvolvimento e
validagbes dos métodos analiticos empregando LC-2D-
MS/MS, LC-HR-MS/MS e GC-MS/MS aém das andlise das
amostras para determinagdo quantitativa e/ou varredura dos
compostos contemplados nas Resolugbes CONAMA 357 e
454,

35

Msc. Millena Christie Ferreira Avelar
(http://lattes.cnpg.br/8190355591231615)

Recebimento das amostras, preparo de solucdes, calibracdo de
equipamentos, preparo das amostras de &gua superficia e
sedimento. Implantacdo e validacdo de métodos target e
untarget para a deteccdo dos compostos organicos.
Treinamento nos equipamentos de UHPLC-HRMS, UHPL C-
2D-MSIMS e GC-MS/MS, andlise das amostras para
determinacdo quantitativa e/ou varredura dos compostos
contemplados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454.

20
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Categoria . CargaHoréria
Nome da Bolsa Atividades Semanal (h)

Montar protocolos de rastreabilidade das amostras. Produzir
informacfes e conteldos sobre o subprojeto que serdo
publicadas no site da Plataforma Brumadinho. Tratamento,

Msc. Juliana Almeida Baratta P5 compilagdo dos dados e elaboracio de relatorios. Redizar 35
(http://lattes.cnpa.br/5701065454270734) andlise de amostras e dar apoio no desenvolvimento dos
métodos andliticos especidmente na elaboracdo dos

documentos de analise.

Marina Caneschi de Freitas Recebimento das amostras, preparo de solugdes, calibragéo de 8
(http://lattes.cnpq.br/4981845613241792) M sC. equipamentos, preparo das amostras de agua superficial e
sedimento por CF-SPME. Implantacdo e validagdo de
P5 métodos target para a deteccdo dos compostos organicos
volateis. Treinamento no equipamento GC-MS/MS, andlise
das amostras para determinagdo quantitativa e/ou varredura
José Messias Gomes dos compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357

(http://lattes.cnpq.br/9384120272737724) e 454. Adequacéo do |aboratério as normas 1SO 17.025. 10
Recebimento das amostras, limpeza de frascos, lavagem de
materiais, preparo de solucdes, calibracdo de equipamentos,

Bel. Nathdliade OliveiraMelo PG etiquetagem de frascos, preparo das amostras de égua 20
(http://attes.cnpq.br/2425672336077941) superficial e sedimento. Treinamento nos equipamentos de
UHPLC-HRMS, UHPLC-2D-MS/MS e GC-MS/MS, andlise
das amostras para determinagdo quantitativa e/ou varredura

19



Categoria . CargaHoréria
Nome da Bolsa Atividades Semanal (h)
dos compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357
ed54,
Bel. Julia CéliaLima Gomes
(http://1attes.cnpq.br/6093575709375190)
20
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7.ORCAMENTOS

A equipe de professores desse projeto é composta por especidistas nas diferentes
técnicas instrumentais (cromatografias liquida e gasosa, aém de espectrometria de massas),
técnicas de preparo de amostras (extracdo em fase solida, microextragcdo em fase sdlida e
extracao solido-liquido) e validacdo e tratamento estatistico de dados. Esse conhecimento faz
com gue esse grupo de professores consiga estimar com bastante confianga a demanda de
trabalho e de recursos que despendera esse projeto. Além de todos os professores-doutores,
uma maior, e ainda mais qualificada equipe técnica, precisara atuar para atender a grande
demanda, equipe essa que garantira a qualidade e confiabilidade das andlises. A equipe de

execucdo da presente proposta € composta por:

v Uma doutora farmacéutica na érea de cromatografia e preparo de amostras (Cyntia
Cabral Ribeiro), com experiéncia profissional em laboratdrio acreditado na norma SO 17.025
e gue trabalhou como responsave técnico em uma rotina de andlise com demanda superior a
1.500 amostras/dia;

v Uma mestre farmacéutica na area de qualidade (Juliana Almeida Baratta), com
experiénciaprofissional em garantia daqualidade em laboratorios certificados com 1SO 17.025

e membro pertencente a Rede Metrol 6gica de Minas Gerais,

v Trés mestres em Quimica Analitica (Millena Christie Ferreira Avelar, José Messias
Gomes e Marina Caneschi de Freitas) e dois bacharéis em Quimica Tecnologica (Julia Célia
Lima Gomes e Nathdlia de Oliveira Melo), todos com experiéncia académica em preparo de
amostras, cromatografia e espectrometria de massas. Essas duas Ultimas terdo um papel
fundamental, pois atuardo no apoio em todas as etapas das andlises desenvolvidas no
laboratério. O orcamento consolidado detalhado previsto para todos os compostos listados no
Anexo 1 estéd descrito na Tabela 5.
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Tabela 3. Despesas com recursos humanos.

Integrante da equipe CargaHoraria Quantidade Valor daBolsa Valor Total da
Semanal (horas) de Meses Mensal (R$) Bolsa (R9)
Prof. Dr. Rodinei Augusti 4 13 4.933,39 64.134,07
Prof. Dr. Ricardo Mathias Orlando* 4 105 4.686,72 49.210,56
Prof. Dr. Helvécio Costa Menezes 2 13 2.343,36 30.463,68
Profa. Dra. Mariana Ramos de Almeida* 4 115 4.686,72 53.897,28
Profa. Dra. Adriana Nori de Macedo 4 13 4.686,72 60.927,36
Dra. Cyntia Cabral Ribeiro 35 13 8.201,75 106.622,75
MSc. Millena Christie Ferreira Avelar 20 13 3.946,71 51.307,23
MSc. Juliana Almeida Baratta 35 13 6.906,74 89.787,65
M Sc. Marina Caneschi de Freitas 8 ! 1.578,68 11.050,76
MSc. José Messias Gomes 10 13 1.973,35 25.653,62
BSc. Nathdlia de OliveiraMelo 20 13 3.700,04 48.100,52
BSc. Julia Cdlia Lima Gomes 20 13 3.700,04 48.100,52
Total 639.256,00

Pesqui sadores que compdem outras equi pes e com cargas horarias que poderiam exceder o maximo de 8 horas semanais e, por esse motivo, tiveram

0 ndmero de bolsas reduzido. Os demais participantes ndo apresentam problemas em relacdo a carga horéria maxima permitida.
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Tabela 4. Materiais de consumo e despesas com servigos de terceiros para o desenvol vimento experimental do projeto.

Valor
. » Valor .
Item Quantidade Unitario Descricao
Total (R$)
(R$)
' 10 caixas com Filtragdo das amostras de agua
Seringas de 3 mL _ 40,00 400,00 o )
100 unidades cada superficial e sedimento
_ 10 caixas com Filtragdo das amostras de &gua
Seringasde 1 mL _ 40,00 400,00 o )
100 unidades cada superficial e sedimento
_ _ Filtracéo das amostras de dgua
Filtrosde 0,45 um 600 unidades 5,00 3.000,00 o )
superficial e sedimento
o _ Manipulacdo de frascos e solugdes em
Luvas nitrilicas 20 caixas 35,90 718,00 .
laboratorio
. L o Preservante para as amostras, solventes
Reagentes auxiliares: acido formico, hidroxido de i
L . 1L decada 500,00 1.500,00 | ereagentes parapreparo de fase movel
amonio, acido acético
para UHPLC
Micropipetas de volumes variados? 6 500,00 3.000,00 Preparacdo das solugdes dos padrdes
10 pacotes com
Ponteiras para micropipetas 1000 unidades 50,00 500,00 Preparacéo das solugdes dos padroes
cada
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Valor
_ - Valor _
Item Quantidade Unitario Descricéo
Total (R$)
(R$)

Padrbes analiticos dos compostos das listas das Andlise dos compostos listados nas

Resolucdes CONAMA 357 e 454 (Anexo 1) que 10 700,00 7.000,00 Resoluctes CONAMA 357 e 454 por
serdo quantificados por cromatografiaaliquido cromatografialiquida

PacirGes analiti cos dos compostos das listas das 30 400,00 12.000,00 Andlise dos compostos listados nas

Resolucdes CONAMA 357 e 454 (Anexo 1) que Resoluces CONAMA 357 e 454 por
serdo quantificados por cromatografia a gas cromatografia gasosa
Realizag&0 de reandlises para verificar a
Reandlises das amostras® 60 amostras 50,00 3.000,00 consisténcia das andlises realizadas no
CRA
Realizacdo de calibragéo de pipetas e
Servigos de calibrag@o 5 1.000,00 5.000,00 balanca analitica por laboratérios
credenciados pela RBC
o ' . Avaliacdo do desempenho do
Participacdo em ensaios de proficiéncia 4 2.000,00 8.000,00 . . _
laboratorio nas analises realizadas
o o _ Avaiacéo do desempenho do
Materiais de referéncia para sedimentos 3 10.000,00 | 30.000,00 . o _
laboratorio nas analises realizadas e

24

Numero do documento: 20071909320803500000124096286
https://pje.timg.jus.br:443/pje/Processo/ConsultaDocumento/listView.seam?x=20071909320803500000124096286
Assinado eletronicamente por: SILVIA MARIA DA MOTA CUNHA DIAS - 19/07/2020 09:32:08

Num. 125411817 - Pag. 25



Valor

: L Valor :
Item Quantidade Unitario Descricéo
Total (R$)
(R$)
manutencdo da rastreabilidade
metroldgica
_ Andlise das amostras de agua
Colunas de cromatografia gasosa 3 4.825,00 14.475,00 o _
superficia e sedimento
Colunas de SPE online para andlise por UPLC- 3 5.000.00 15.000.00 Andlise das amostras de agua
2D-MS/IMS superficia e sedimento
Cartuchos de extracéo em fase solida paraanalises | 30 caixas com 30 Andlise das amostras de agua
. 494,07 14.822,10 o _
por GC-MS/MS unidades cada superficial e sedimento
_ _ 8 pacotes com Filtragdo das amostras de agua
Filtro de seringade PVDF (0,22 um) _ 424,79 3.398,32 o _
100 unidades cada superficia e sedimento
_ _ 10 pacotes com Filtracdo das amostras de agua
Filtro de seringa de PTFE (0,22 um) _ 285,85 2.858,5 o )
100 unidades cada superficia e sedimento
o Andlise das amostras de agua
Acetonitrilagrau LC 17 frascosde 4 L 356,00 6.052,00 o )
superficia e sedimento
Andlise das amostras de agua
Metanol grau LC 3 frascosde 20 L 3.192,00 9.576,00

superficia e sedimento
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Valor
. » Valor .
Item Quantidade Unitario Descricéo
Total (R$)
(R$)
Andlise das amostras de agua
Acetonagrau LC 1frascode6 L 1.700,00 1.700,00 o )
superficial e sedimento
_ Andlise das amostras de agua
Tetrahidrofurano grau LC 1lfrascode2,5L 891,00 891,00 o )
superficial e sedimento
_ Andlise das amostras de agua
Acetato de etilagrau LC 2 frascosde4 L 2.000,00 4.000,00 o _
superficia e sedimento
. Andlise das amostras de agua
Cloreto de metileno grau LC lfrascode6L 1.639,00 1.639,00 o _
superficial e sedimento
' - Andlise das amostras de agua
GésHéio 5.0 13 cilindros 1.800,00 23.400,00 o _
superficia e sedimento
o . Andlise das amostras de agua
Gés Nitrogénio 2 cilindros 1.200,00 2.400,00 o _
superficia e sedimento
TOTAL 174.729,92

2|tens duréveis que serdo utilizados em outros projetos associados aos equipamentos e laboratorios; ® Previsio de um adicional de 10% no nimero

de testes a serem realizados, o0 qual podera ser utilizado para reandlise das amostras.
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Tabela 5. Orcamento consolidado do projeto considerando as taxas administrativas da

Universidade Federal de Minas Gerais (UFMG), Instituto de Ciéncias Exatas (ICEx), e

Departamento de Quimica (DQ).

Descricao Valor (R$)
Material de consumo 174.729,92
Bolsas/ recursos humanos 639.256,00
Sub-total 1 813.985,92
TaxaUFMG (2%) 18.499,68

Taxa |CEX (2%) 18.499,68
TaxaDQ (8%) 73.998,72

Sub-total 2 110.998,08

CUSTO TOTAL (Sub-total 1 + 2) 924.984,00
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8. PLANO DE TRABALHO DOSBOLSISTAS

Nome: Rodinei Augusti

Nivel da Bolsa: P1 (Professor Pesquisador/ Extensionista Sénior)
1. Introducao

O trabalho do bolsista serd em jornada de 4 (quatro) horas semanais de atividades

de acordo com cronograma, tendo a fungdo de coordenar a proposta.
2. Objetivos

v Coordenar os trabal hos de toda equi pe técnica, sendo responsavel pel osresultados
oriundos das analises;

v Ser responsavel pela elaboracdo dos relatérios técnicos,

v Organizar reunides entre os membros da equipe visando o bom andamento dos
trabal hos.
v Produzir informacdes sobre o projeto que serdo publicadas no site da Plataforma

Brumadinho e receber demandas externas.
3. Metodologia Resumida

A coordenacdo da presente proposta serd conduzida de modo através de um
acompanhamento diario das atividades do laboratorio, bem como de reuni8es semanais,
guando os resultados obtidos e as dificuldades enfrentadas seréo expostos e discutidos.

4. Cronograma de Atividades

Més
Atividades
1,2(3|4(5|6|7]8|9]10/11|12 13
Coordenagao OIOSxxxxxxxxxxxxx
trabal hos da equipe
Validacdo dos ensaios X | X | X
Discussbes com  0s
membros da  equipe XX | X[ X[ X|X|X|X|X]|X]X]|X
técnica
Elaboracéo de relatérios XX | X[ X[ X|X|X[|X|X]|X]X]|X
29
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Nome: Ricardo Mathias Orlando
Nivel da Bolsa: P2 (Professor Pesquisador/ Extensionista Doutor)
1. Introducao

O Professor Pesquisador tera participagdo em todas as etapas técnicas e cientificas
do subprojeto incluindo: a elaboracdo do plano de otimizagdo dos parémetros
instrumentais de andlise; plano de otimizagdo das técnicas de preparo de amostras em
especial a extragdo em fase solida e ultrassom. Também ira trabalhar na supervisao e
coordenagdo dos trabalhos dos bolsistas, interpretacdo dos resultados obtidos de

otimizag&o, validagéo e andlise das amostras além da el aboracéo dos relatorios.
2. Objetivos

v Orientar os trabalhos da equipe técnica desde o preparo das solugdes de padrdes,
preparo de amostras fortificadas, validagdo dos métodos analiticos, coleta, recebimento,
armazenamento e andlise das amostras coletadas;

v Contribuir na elaboracéo dos relatorios técnicos solicitados pelo comité técnico
cientifico;

v Contribuir no gerenciamento dos recursos disponiveis (humanos, técnicos e
financeiros) buscando manter a seguranca do laboratorio, o rigor analitico e a agilidade
no cumprimento das etapas do projeto;

v Participar, quando solicitado, das reuniGes e audiéncias para dar quaisquer
esclarecimentos adicionais;

v Redlizar avaliacOes e discussoes cientificas semanais com a equipe técnica do
subprojeto visando contribuir com o mais profundo e atualizado conhecimento analitico

disponivel.
3. Metodologia Resumida

As metodologias para extracdo dos analitos serdo trés. injecdo direta no
equipamento de UPLC-MS/MS (analitos target), emprego da extracdo em fase solida
(SPE) on-line (segundadimensdo) (analitostarget) com o modo UPLC-2D-MS/MS, aém
da SPE-off-line com cartuchos descartaveis tanto para as técnicas de GC-MS/MS
(analitos target) como paraa LC-HRMS (varredura untarget). Diferentes parametros de

extracdo em fase sélida como: volume de amostra, tipo de sorvente, pH, solvente de
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eluicdo, etc serdo avaliados e otimizados para maximizar a resposta analitica e eliminar
interferentes. Parametros para a extragcdo dos analitos das amostras de sedimento como:
tempo, potencia e solventes seréo otimizados para o ultrassom ou para 0 sistema de
extragdo acelerada seréo otimizados. Paré@metros dos equipamentos como: fase movel,
gradiente, modo positivo, negativo, ESI versus APCI, voltagem do capilar, voltagem do
cone, etc também ser&o otimizados. As analises dos compostos organicos serdo realizadas
NOos segui ntes equipamentos: cromatografo a gas (Agilent modelo Intuvo 9000) acoplado
a um espectrometro de massas com anaisador quadrupolo MS/IMS (Agilent modelo
7010B); cromatégrafo a liquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-I contendo o
sistema on-line de extragdo em fase sOlida BSM/BSM 2D PLUS acoplado ao
espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrometro de
massas de ata resolugdo tipo Q-Exactive Orbitrap (Thermo Scientific). Os métodos
desenvolvidos serdo validados de acordo com o que € preconizado pelo guiade validacdo
do INMETRO.

4. Cronograma de Atividades

O trabalho do Professor Pesguisador seraem jornada de 4 (quatro) horas semanais

de acordo com cronograma a seguir.

Atividades

Orientagdo da equipe
técnica nas etapas basicas
do projeto (preparo de
solugbes, elaboracdo e
aplicacdo de  cartas

controle, etc)

Orientagdo da equipe
técnica e avaliagdo dos
resultados da otimizagdo
das condic¢des de SPE off-
line, SPE on-line, injecdo
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Atividades

direta, e extragdo por
ultrassom e acelerada por

solvente

Orientacdo da equipe
técnica e avaiacdo dos
resultados da otimizagado
das condicoes
instrumentais (LC-
MS/MS e GC-MS/MYS)

Orientacdo da equipe
técnica e avaiacdo dos
resultados de validacéo
dos métodos segundo os
parametros do Guia da
Validagdo do INMETRO

Orientagdo da equipe
técnica na eapa de| X | X | X | X [ X | X | X | X | X | X | X | X

recebimento de amostras

Orientagdo da equipe
técnica na etapa de andlise X | X[ X | X|X|X]X]|X

das amostras

Tratamentos estatisticos e

incertezas

Elaboracéo de relatorios X[ X | X | X[ X| X[ X|[X]|X]|X]|X]|X
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Nome: Helvécio Costa Menezes
Nivel da Bolsa: P2 (Professor Pesquisador/Extensionista Doutor)
1. Introducao

O trabalho do bolsista sera em jornada de 2 (duas) horas semanais de atividades

de acordo com cronograma.
2. Objetivos

v Supervisionar compras,

v Acompanhar instalagdo e operacéo do equipamento GC-MS/MS;

v Orientar as etapas de otimizacdo das condices para extracdo e anadlise dos
compostos organicos (target) por SPE e HS;

v Supervisionar a validacdo dos métodos GC-M S/M S para 0s compostos organi cos
contemplados nas Resolugdes CONAMA 357e 454;

v Supervisionar as andlises das amostras para 0S COmMpPOStos organicos
contemplados nas Resolucdes CONAMA 357e 454;

v Orientar no tratamento dos dados;

v Supervisionar a elaboragdo dos relatérios parciais e final.

3. Metodologia Resumida

As orientacOes e supervisdes serdo feitas mediante reunifes periddicas ou de
acordo com eventuais necessidades. Os horérios das reunides periddicas serdo
predefinidos com a equipe. Os métodos GC-MS/MS que serdo implementados para
analise dos compostos organicos contemplados nas Resolucdes CONAMA 357 e 454,

serdo validados de acordo com o que € preconi zado pelo guiade validagdo do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

Atividades

Instalacdo e treinamentos

Nos equi pamentos

Compras X | X | X | X|X]|X

Otimizagdo das condigdes
daextracéo SPE

Otimizacdo as condicOes
do GC-MS/MS

Vaidagdo do método

SPE-GC-MSMS e HS X | X | X]|X

GC-MS/MS

Andlise das amostras X | X | X|X]|X]X
Tratamento dos dados X | X | X | X]X
Elaboracéo de relatorios XX | X[ X[ X|X|X|X|X]|X]X]|X
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Nome: Mariana Ramos de Almeida
Nivel da Bolsa: P2 (Professor Pesquisador/Extensionista Doutor)
1. Introducao

A bolsista estard envolvida na coordenacdo de compras, treinamento no
equipamento GC-MS/MS, no preparo e andlise das amostras de agua superficia e
sedimentos para determinacdo quantitativa dos compostos contempl ados nas Resolugdes
CONAMA 357 e 454; no plang amento e otimizacao das condic¢des de preparo de amostra
dos sedimentos; navalidagcdo dos métodos; no tratamento dos dados obtidos pelas andlises
target e untarget, aplicacdo das ferramentas quimiomeétricas. e elaboracdo dos relatérios

parciais e de validacéo.
2. Objetivos

v Aquisicdo de materiais consumiveis para arealizacéo das analises,

v Elaborar Instrucdes de Trabalho (IT);

v Conduzir planejamentos experimentais para otimizar as condi¢des de preparo de
amostras das &guas superficiais e dos sedimentos;

v Criar planilha de vdidagdo para os métodos (target) GC-MSMS e LC-2D-
MS/MS para determinacdo quantitativa dos compostos contemplados na Resolucéo
CONAMA 357 e 454segundo os parametros do guia de validagéo do INMETRO,;

v Andisar as amostras de agua superficial e de sedimento para determinagéo
quantitativa dos compostos contemplados neste projeto paraa Resolucéo CONAMA 357
e 454 empregando GC-MS/MS;

v Realizar os tratamentos estatisticos e cal cul os para propagacéo de incertezas para
os analitos target;

v Fazer o tratamento dos dados das andlises untarget empregando estratégias
quimiomeétricas para identificacdo dos compostos organicos contemplados na Resolucéo
CONAMA 357 e 454 e outros nas amostras de agua superficia e de sedimento.

v Elaborar relatérios de validagéo;

v Elaborar relatérios parciais com os resultados obtidos.
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3. Metodologia Resumida

As andlises dos compostos organi cos contemplados na Resolugdo CONAMA 357
e 454 e presentes nas amostras de agua superficial e de sedimentos ser&o realizadas nos
seguintes equipamentos. cromatografo a gas (Agilent modelo Intuvo 9000) acoplado a
um espectrébmetro de massas com analisador quadrupolo MS/MS (Agilent modelo
7010B); cromatégrafo a liquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-I contendo o
sistema on-line de extragdo em fase sdlida BSM/BSM 2D PLUS acoplado ao
espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrometro de
massas de alta resolucéo tipo Q-Exactive Orbitrap (Thermo Scientific).

Para a extragdo dos analitos das &guas superficiais serdo abordadas as extractes
por SPE (Solid Phase Extraction) e SPME (Solid Phase Microextraction). A otimizagdo
dos parametros de extragdo, como volume de amostra, tipo e volume do solvente de
eluicdo, pH da amostra e adicéo de sais sera feita empregando métodos estatisticos de
plangjamento de experimentos do tipo fatorial completo e fracionario. A aplicacéo do
plangjamento experimental permitird obter as melhores condicdes de extragdo para 0s
analitos a serem analisados.

Para o preparo das amostras dos sedimentos duas técnicas serdo avaiadas, a
extragdo com ultrassom e a extragcdo acelerada por solvente, serd realizado um teste
preliminar de adicdo e recuperacdo para verificar qual técnica apresenta melhor
desempenho. Apos a escol ha da técnica, métodos de plangjamento de experimentos seréo
empregados para otimizar as condic¢des de extracao.

Os métodos desenvolvidos seréo validados de acordo com o que é preconizado no
guiade validacdo do INMETRO. Para as andises untarget, a grande quanti dade de dados
gerados requer aimplementacdo de tratamento dos dados pds-aquisicao, antes da etapa
de identificacdo. Nessa etapa, os dados serdo processados usando o software do
equipamento (Xcalibur), e posteriormente serdo realizadas andlises quimiométricas
(andlises multivariadas).

4. Cronograma de Atividades
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Atividades

Aquisicdo de materiais
consumiveisparaareaizagdo | X | X

das andlises

Elaboracdo de Instrucdes de
Trabaho (ITs)

Plangamento e otimizagdo
das condic¢Oes de preparo de
amostras das aguas

superficiais e dos sedimentos

Vaidagdo dos métodos
segundo os parametros do
Guia da Vdidagdo do
INMETRO

Andlise das amostras de égua
superficial e de sedimentos X | X | X | X|X|X|X]|X]X]|X
por GC-MS/MS

Tratamentos estatisticos das
andlises target e untarget

Elaboragdo de relatorios de
validacéo

Elaboracdo de relatérios

parciais

Supervisdo dosbolsistasP6 | X | X | X | X | X | X [ X [X|X| X [ X | X | X
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Nome: Adriana Nori de Macedo
Nivel da Bolsa: P2 (Professor Pesquisador/ Extensionista Doutor).
1. Introducao

A bolsista tera participagdo em todas as etapas do processo analitico de
determinac@o dos compostos organicos nas amostras de agua superficial e sedimentos
estabel ecidos nas Resolugdes CONAMA 357 e 454 previsto neste projeto. As etapas do
processo que a bolsista serd envolvida incluem: treinamento nos equipamentos e
elaboragdo de Instrucbes de Trabalho (ITs), guste das condigdes de preparo de amostras
e dos parémetros analiticos instrumentais, validacdo dos métodos, preparo e andise das

amostras, tratamento estatistico e elaboracéo de relatorios.
2. Objetivos

v Realizar treinamento no LC-HRMS e elaborar Instrucdes de Trabalho (ITs) para
utilizacdo, calibracdo e manutencdo desse equipamento;

v Plangjar e supervisionar o desenvolvimento dos métodos untarget para deteccdo
de compostos ndo contemplados nas Resoluctes CONAMA 357 e 454,

v Acompanhar o preparo de amostras e as andlises untarget por LC-HRMS das
amostras envolvidas no estudo;

v Supervisionar 0 processamento dos dados adquiridos nessas andlises e seu
tratamento estatistico;

v Elaborar relatorios parciais e finais com os resultados obtidos.

3. Metodologia Resumida

As metodologias para extracdo dos analitos ser8o trés. injecdo direta no
equipamento de UPLC-MS/MS (analitos target), extracdo em fase sélida (SPE) on-line
(anditos target) por UPLC-2D-MS/MS e SPE-off-line com cartuchos descartévels para
as técnicas de GC-MS (analitos target) e LC-HRMS (varredura untarget). Diferentes
pardmetros de extracdo em fase solida serdo avaliados e gjustados para maximizar a
resposta analitica e evitar interferentes. O preparo das amostras de sedimento sera
avaliado utilizando extrac&o por ultrassom e o0 sistema de extracéo acelerada, sendo os
parametros da extracdo também otimizados para obter amelhor resposta analiticae evitar

interferentes. Parametros dos instrumentais dos equipamentos de GC-MS, LC-MS/IMS e
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LC-HRMS também ser8o otimizados. Os métodos desenvolvidos seréo validados de
acordo com o que é preconizado pelo guia de vaidacdo do INMETRO. Os resultados
obtidos nas andlises target serdo submetidos a tratamento estatistico e calculos para
propagacdo de incerteza, enquanto dados das andlises untarget serdo processados para
avaliar a possivel presenca de compostos ndo listados nas Resolugcbes CONAMA 357 e
454,

4. Cronograma de Atividades

O trabalho da bolsista serd em jornada de 4 (quatro) horas semanais de atividades

presenciais de acordo com cronograma a seguir.

M eses
Atividades

Treinamento no LC-HRMS e
elaboracdo de Instrugbesde | X | X | X | X
Trabalho para operagéo,

Plangjamento e supervisao
do desenvolvimento dos X | X | X | X

métodos untar get

Acompanhamento do preparo
de amostras e das andlises
untarget por LC-HRMS das X[ X | X[ X|X[X|[X|X]X
amostras  envolvidas no
estudo

Supervisao do
processamento dos dados
adquiridos nas andlises X | X | X | X|X|X]|X]|X
untarget e tratamento
estatistico

Elaboracéo de relatorios X | X | X | X[ X[X[|[X|X|X]|X]X|X
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Nome: Cyntia Cabra Ribeiro
Nivel da Bolsa: P2 (Professor Pesquisador/ Extensionista Doutor)
1. Introducao

O bolsista ter4 participacdo em todas as etapas do processo anditico de
determinac@o dos compostos organicos nas amostras de agua superficial e sedimentos
estabel ecidos nas Resolucbes CONAMA 357 e 454previsto neste projeto. As etapas do
processo que o bolsista serd envolvido sdo: otimizagdo das condigdes instrumentais de
andlise e de preparo de amostra, vaidagdo dos métodos, andlise das amostras, tratamento
estatistico.

2. Objetivos

v Preparar solucfes e amostras para as andlises por GC-MS/MS, LC-MS/MS, LC-
HR-MS/MS;;

v Otimizar as condi¢des instrumentais de andlise: condi¢cbes cromatograficas, de
ionizacdo, fragmentacdo, etc;

v Otimizar as condi¢des de preparo de amostras. para as amostras de aguas
superficiais otimizar os par@metros de extragdo em fase sblida off-line com cartuchos
descartaveis (volume de amostra, pH, adicéo de sais, solvente de eluicdo, etc); parametros
de extracéo on-line para UPLC 2D (volume de amostra, solvente de limpeza, vazéo, €tc);
paraas amostras de sedimento otimizar as condic¢des de extragcdo por ultrassom e extragao
acelerada por solvente.

v Vdidar os méodos SPE-GC-MS/MS e LC-2D-MS/MS para 0s compostos
organicos avo (target) contemplados no projeto segundo os parametros do guia de
validagdo do INMETRO;

v Andisar as amostras de agua superficia e sedimento para os compostos
contemplados no projeto;

v Aplicar as amostras de agua subterrénea estratégias varredura (untarget)
empregando atécnica de SPE-LC-HR-MS/MS e ferramentas quimiométricas;

v Fazer tratamentos estatisticos e calculos para propagacdo de incertezas para 0s
analitos target;

v Elaborar relatorios parciais com os resultados obtidos.
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3. Metodologia Resumida

As metodologias para extracdo dos analitos serdo trés. injecdo direta no
equipamento de UPLC-MS/MS (analitos target), emprego da extracdo em fase solida
(SPE) on-line (segunda dimensdo) (analitos target) com o modo UPLC-2D-MS/MS,
além da SPE-off-line com cartuchos descartavels tanto para as técnicas de GC-MS/MS
(andlitos target) como para a LC-HR-MS/MS (varredura untarget). Diferentes
parametros de extracdo em fase solida como: volume de amostra, tipo de sorvente, pH,
solvente de eluicao, etc seréo avaliados e otimizados para maximizar aresposta analitica
e eliminar interferentes. Par@metros para a extracdo dos analitos das amostras de
sedimento como: tempo, potencial e solventes serdo otimizados para o ultrassom ou para
0 sistema de extracdo acelerada serdo otimizados. Parémetros dos equipamentos como:
fase movel, gradiente, modo positivo, negativo, ESI versus APCI, voltagem do capilar,
voltagem do cone, etc também seréo otimizados. As andlises dos compostos organi cos
serdo realizadas nos seguintes equi pamentos. cromatografo agés (Agilent modelo Intuvo
9000) acoplado a um espectrometro de massas com anaisador quadrupolo MS/IMS
(Agilent modelo 7010B); cromatografo aliquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-
| contendo o sistema on-line de extragdo em fase solida BSM/BSM 2D PLUS acoplado
a0 espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrometro
de massas de alta resolucdo tipo Q-ExactiveOrbitrap (ThermoScientific). Os métodos
desenvolvidos ser&o validados de acordo com o que é preconizado pelo guiade validacdo
do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

O trabaho do bolsista serd em jornada de 35 (trinta e cinco) horas semanais de

atividades presenciais de acordo com cronograma a seguir. Todas essas etapas serdo

supervisionadas pel os professores pesquisadores.

Més
Atividades
1/2|3/4(5/6|7[8(9|10|11|12|13
Preparo de solucdes, elaboracéo e
o X|X[X|X]|X]|X
aplicacdo de cartas controle
Otimizacdo das condigOes de SPE
off-line, SPE on-line, injec&o direta, x| x| x| x
eextracao por ultrassom e acelerada
por solvente
Otimizagdo das condi¢bes do LC-
X | X[ X
MS/MSeGC-MSMS
Validagdo dos métodos segundo o0s
pardmetros do Guia da Vaidacdo X | X
do INMETRO
Recebimento de amostras X | X | X]|X]X
Andise das amostras X|X[X[X[X[X]| X |X]X
Tratamentos estatisticos e
_ X | X | X
incertezas
Elaboracao de relatérios XX [X[X[X[X[X|[X]| X |X]X]|X
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Nome: Millena Christie Ferreira Avelar
Nivel da Bolsa: P5 (Professor Pesquisador/ Extensionista ou Técnico Mestre).
1. Introducao

O bolsista ter4 participacdo em todas as etapas do processo andlitico de
determinac@o dos compostos organicos nas amostras de agua superficial e sedimentos
estabel ecidos nas Resolugdes CONAMA 357 e 454 previsto neste projeto. As etapas do
processo que o0 bolsista sera envolvido sdo: otimizacdo das condigdes instrumentais de
andlise e de preparo de amostra, validagdo dos métodos, andlise das amostras, tratamento
estatistico.

2. Objetivos

v Preparar solucfes e amostras para as andlises por GC-MS/MS, LC-MS/MS, LC-
HR-MS/MS;;

v Otimizar as condi¢des instrumentais de analise: condi¢cbes cromatograficas, de
ionizacdo, fragmentacdo, etc;

v Otimizar as condi¢des de preparo de amostras: para as amostras de &guas
superficiais otimizar os par@metros de extragdo em fase sblida off-line com cartuchos
descartaveis (volume de amostra, pH, adicéo de sais, solvente de eluicdo, etc); parametros
de extracéo on-line para UPLC 2D (volume de amostra, solvente de limpeza, vazéo, €tc);
paraas amostras de sedimento otimizar as condi¢des de extragdo por ultrassom e extragdo
acelerada por solvente.

v Vdidar os méodos SPE-GC-MS/MS e LC-2D-MS/MS para 0s compostos
organicos avo (target) contemplados no projeto segundo os parametros do guia de
validagdo do INMETRO;

v Andisar as amostras de &gua superficial e sedimentopara 0s compostos
contemplados no projeto;

v Aplicar as amostras de agua subterrénea estratégias varredura (untarget)
empregando atécnica de SPE-LC-HR-MS/MS e ferramentas quimiométricas;

v Fazer tratamentos estatisticos e célculos para propagac@o de incertezas para 0s
analitos target;

v Elaborar relatorios parciais com os resultados obtidos.
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3. Metodologia Resumida

As metodologias para extracdo dos analitos ser@o trés. injecdo direta no
equipamento de UPLC-MS/MS (analitos target), emprego da extracdo em fase solida
(SPE) on-line (segunda dimensdo) (analitos target) com o modo UPLC-2D-MS/MS,
além da SPE-off-line com cartuchos descartavels tanto para as técnicas de GC-MS/MS
(andlitos target) como para a LC-HR-MS/MS (varredura untarget). Diferentes
parametros de extracdo em fase solida como: volume de amostra, tipo de sorvente, pH,
solvente de eluicao, etc serdo avaliados e otimizados para maximizar aresposta analitica
e eliminar interferentes. Par@metros para a extracd dos analitos das amostras de
sedimento como: tempo, potencial e solventes ser&o otimizados para o ultrassom ou para
0 sistema de extracdo acelerada serdo otimizados. Parametros dos equipamentos como:
fase movel, gradiente, modo positivo, negativo, ESI versus APCI, voltagem do capilar,
voltagem do cone, etc também seréo otimizados. As andlises dos compostos organicos
serdo realizadas nos seguintes equi pamentos. cromatdgrafo agés (Agilent modelo Intuvo
9000) acoplado a um espectrdmetro de massas com analisador quadrupolo MS/IMS
(Agilent modelo 7010B); cromatografo aliquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-
| contendo o sistema on-line de extragdo em fase solida BSM/BSM 2D PLUS acoplado
a0 espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrometro
de massas de dta resolucdo tipo Q-Exactive Orbitrap (ThermoScientific). Os métodos
desenvolvidos seréo validados de acordo com o que é preconizado pelo guiade validacdo
do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

O trabalho do bolsista sera em jornada de 20 (vinte) horas semanais de atividades

presenciais de acordo com cronogramaaseguir. Todas essas etapas serdo supervisionadas

pel os professores pesquisadores.

Atividades

10

11

12

13

Preparo  de  solucdes,
elaboracdo e aplicacéo de
cartas controle

Otimizacdo das condiges
de SPE off-line, SPE on-
line, injecéo direta, e
extragdo por ultrassom e
acelerada por solvente.

Otimizacdo das condicoes
do LC-MSIMS e GC-
MS/MS

Validagdo dos métodos
segundo os parametros do
Guia da Vaidacdo do
INMETRO

Recebimento de amostras

Andlise das amostras

Tratamentos estatisticos e

incertezas

Elaboragdo de relatérios

Numero do documento: 20071909320803500000124096286
https://pje.timg.jus.br:443/pje/Processo/ConsultaDocumento/listView.seam?x=20071909320803500000124096286
Assinado eletronicamente por: SILVIA MARIA DA MOTA CUNHA DIAS - 19/07/2020 09:32:08

46

Num. 125411817 - Pag. 47



Nome: Juliana Almeida Baratta
Nivel da Bolsa: P5 (Professor Pesquisador/ Extensionista ou Técnico Mestre).
1. Introducao

O bolsista ter4 participacdo em todas as etapas do processo anditico de
determinac@o dos compostos organicos nas amostras de agua superficial e sedimentos
estabel ecidos nas Resolucbes CONAMA 357 e 454previsto neste projeto. As etapas do
processo que o bolsista sera especialmente envolvido sdo: documentacdo da otimizagéo
das condicdes instrumentais de andlise e de preparo de amostra, validagdo dos métodos,

andlise das amostras, tratamento estatistico.

2. Objetivos
v Montar protocol os de rastreabilidade das amostras.
v Produzir informacfes e contetidos sobre o0 subprojeto que serdo publicadas no site

da Plataforma Brumadinho.

v Tratamento, compilacdo dos dados e elaboracéo de relatorios.

v Redizar andlise de amostras e dar apoio no desenvolvimento dos métodos
analiticos especialmente na elaboracdo dos documentos de andlise.

v Preparar solucfes e amostras para as andises por GC-MS/MS, LC-MS/MS, LC-
HR-MSMS;;

v Otimizar as condi¢les instrumentais de andlise: condi¢bes cromatogréficas, de
ionizacdo, fragmentacdo, etc;

v Otimizar as condicOes de preparo de amostras. para as amostras de aguas
superficiais otimizar os parametros de extracdo em fase solida off-line com cartuchos
descartaveis (volume de amostra, pH, adi¢do de sais, solvente de eluicdo, etc); parametros
de extracéo on-line para UPLC 2D (volume de amostra, solvente de limpeza, vazéo, etc);
paraas amostras de sedimento otimizar as condicdes de extracdo por ultrassom e extracdo
acelerada por solvente.

v Validar os métodos SPE-GC-MS/MS e LC-2D-MS/MS para 0s compostos
organicos avo (target) contemplados no projeto segundo os parametros do guia de
validacdo do INMETRO,;

v Andisar as amostras de agua superficial e sedimento para os compostos

contemplados no projeto;
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3. Metodologia Resumida

As metodologias para extragdo dos analitos serdo de trés tipos. injecdo direta no
equipamento de UPLC-MS/MS (analitos target), emprego da extracdo em fase solida
(SPE) on-line (segunda dimensdo) (analitostarget) com 0 modo UPLC-2D-MS/MS, além
da SPE-off-line com cartuchos descartéveis tanto para as técnicas de GC-MS/MS
(andlitos target) como para a LC-HR-MS/MS (varredura untarget). Diferentes
parametros de extracdo em fase solida como: volume de amostra, tipo de sorvente, pH,
solvente de eluicao, etc serdo avaliados e otimizados para maximizar aresposta analitica
e eliminar interferentes. Par@metros para a extracd dos analitos das amostras de
sedimento como: tempo, potencial e solventes ser&o otimizados para o ultrassom ou para
0 sistema de extracdo acel erada serdo otimizados. Parametros dos equipamentos como:
fase movel, gradiente, modo positivo, negativo, ESI versus APCI, voltagem do capilar,
voltagem do cone, etc também seréo otimizados. As andlises dos compostos organicos
serdo realizadas nos seguintes equi pamentos: cromatografo a gés (Agilent modelo Intuvo
9000) acoplado a um espectrdmetro de massas com analisador quadrupolo MS/IMS
(Agilent modelo 7010B); cromatografo aliquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-
| contendo o sistema on-line de extragdo em fase solida BSM/BSM 2D PLUS acoplado
a0 espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrometro
de massas de alta resolucdo tipo Q-ExactiveOrbitrap (ThermoScientific). Os métodos
desenvolvidos ser&o validados de acordo com o que é preconizado pelo guiade validacdo
do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

O trabaho do bolsista serd em jornada de 35 (trinta e cinco) horas semanais de
atividades presenciais de acordo com cronograma a seguir. Todas essas etapas seréo
supervisionadas pel os professores pesquisadores.

Atividades

Preparo  de  solucdes,
elaboracdo e aplicacdo de | x | X | X | X | X | X
cartas controle

Otimizacdo das condigdes
de SPE off-line, SPE on-
line, injecéo direta, e
extragdo por ultrassom e
acelerada por solvente.
Elaboracéo do relatorio da
otimizacao.

Otimizacdo das condigdes
do LC-MSMS e GC- X | X | X
MS/MS

Vaidagdo dos métodos

segundo os parametros do

X | X

Guia da Vaidagdo do

INMETRO

Recebimento de amostras X | X | X | X|X

Andlise das amostras X I X[ X | X | x| x| x| x]|X

Tratamentos estatisticos e

. X | X | x

incertezas

Elaboracéo de relatorios XX | X[ X[ X|X|X|[X]|X]|X]X]|X
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Nome: Marina Caleschi de Freitas
Nivel da Bolsa: P5 (Professor Pesquisador/ Extensionista ou Técnico Mestre).
1. Introducao

O bolsista ter4 participacdo em todas as etapas do processo anditico de
determinac@o dos compostos organicos nas amostras de agua superficial e sedimentos
estabel ecidos nas Resolucdes CONAMA 357 e 454 previsto neste projeto. As etapas do
processo que o bolsista serd envolvido sdo: otimizagdo das condigdes instrumentais de
andlise e de preparo de amostra, validagdo dos métodos, andlise das amostras, tratamento
estatistico.

2. Objetivos

v Preparar solucfes e amostras para as andlises por GC-MS/MS, LC-MS/MS, LC-
HR-MS/MS,

v Otimizar as condi¢des instrumentais de andlise: condi¢cbes cromatograficas, de
ionizacdo, fragmentacdo, etc;

v Otimizar as condi¢des de preparo de amostras: para as amostras de aguas
superficiais otimizar os par@metros de extragdo em fase sblida off-line com cartuchos
descartaveis (volume de amostra, pH, adicéo de sais, solvente de eluicdo, etc); parametros
de extracéo on-line para UPLC 2D (volume de amostra, solvente de limpeza, vazéo, €tc);
paraas amostras de sedimento otimizar as condic¢des de extragcdo por ultrassom e extragao
acelerada por solvente.

v Vdidar os métodos SPE-GC-MS/MS e LC-2D-MS/MS para 0s compostos
organicos avo (target) contemplados no projeto segundo os parametros do guia de
validagdo do INMETRO;

v Andisar as amostras de agua superficia e sedimento para os compostos
contemplados no projeto;

v Aplicar as amostras de agua subterrénea estratégias varredura (untarget)
empregando atécnica de SPE-LC-HR-MS/MS e ferramentas quimiométricas;

v Fazer tratamentos estatisticos e calculos para propagacdo de incertezas para 0s
analitos target;

v Elaborar relatorios parciais com os resultados obtidos.
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3. Metodologia Resumida

As metodologias para extracdo dos analitos ser@o trés. injecdo direta no
equipamento de UPLC-MS/MS (analitos target), emprego da extracdo em fase solida
(SPE) on-line (segunda dimensdo) (analitostarget) com 0 modo UPLC-2D-MS/MS, além
da SPE-off-line com cartuchos descartéveis tanto para as técnicas de GC-MS/MS
(andlitos target) como para a LC-HR-MS/MS (varredura untarget). Diferentes
parametros de extracdo em fase solida como: volume de amostra, tipo de sorvente, pH,
solvente de eluicao, etc seréo avaliados e otimizados para maximizar aresposta analitica
e eliminar interferentes. Par@metros para a extracd dos analitos das amostras de
sedimento como: tempo, potencial e solventes ser&o otimizados para o ultrassom ou para
0 sistema de extracdo acelerada serdo otimizados. Parametros dos equipamentos como:
fase movel, gradiente, modo positivo, negativo, ESI versus APCI, voltagem do capilar,
voltagem do cone, etc também seréo otimizados. As andlises dos compostos organicos
serdo realizadas nos seguintes equi pamentos: cromatografo a gés (Agilent modelo Intuvo
9000) acoplado a um espectrdmetro de massas com analisador quadrupolo MS/IMS
(Agilent modelo 7010B); cromatografo aliquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-
| contendo o sistema on-line de extragdo em fase solida BSM/BSM 2D PLUS acoplado
a0 espectrometro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrometro
de massas de ata resolucdo tipo Q-Exactive Orbitrap (Thermo Scientific). Os métodos
desenvolvidos ser&o validados de acordo com o que é preconizado pelo guiade validagdo
do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

O trabaho do bolsista sera em jornada de 8 (0ito) horas semanais de atividades
presenciais de acordo com cronogramaaseguir. Todas essas etapas serdo supervisionadas
pel os professores pesquisadores.

Atividades

Preparo  de  solucdes,
elaboragdo e aplicacdo de | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X
cartas controle

Otimizacdo das condiges
de SPE off-line, SPE on-
line, injecéo direta, e
extragdo por ultrassom e
acelerada por solvente

Otimizacdo das condicoes
do LC-MSMS e GC- X | X |X
MS/MS

Validagdo dos métodos
segundo os parametros do

X | X

Guia da Vaidacdo do

INMETRO

Recebimento de amostras X | X | X[ X | X | x| X|X]|X]|X] X

Andlise das amostras X | X[ X | X | X | x| x| x| X

Tratamentos estatisticos e

_ X | X | X

incertezas

Elaboracao de relatérios XX | X[ X[ X|X|X[|X|X]|X]X]|X
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Nome: Jose Messias Gomes
Nivel da Bolsa: P5 (Técnico Pesquisador/ Extensionista Mestre)
1. Introducao

O trabalho do bolsista serd em jornada de 10 (dez) horas semanais de atividades
de acordo com cronograma. Todas essas etapas seréo supervisionadas pel os professores

pesqui sadores.
2. Objetivos

v Preparar solugdes e amostras para as analises por GC/MS;

v Otimizar as condicOes para extracéo e andlise dos compostos organicos (target)
por SPE-GC-MS/MS;

v Vaidar o método SPE-GC-MS/MSS para 0s compostos organi cos contempl ados,
v Andisar as amostras de &gua subterrénea para determinagcdo quantitativa dos
compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454;

v Fazer tratamento dos dados;

v Elaborar relatérios parciais com os resultados obtidos.

3. Metodologia Resumida

A metodol ogia para extracdo dos analitos (target) serédpor extragdo em fase solida
(Solid Phase Extraction — SPE). Serdo avaliados quatro tipos diferentes decartucho: (a)
Waters Oasis HLB 500 mg 6 mL; (b) Agilent Bond Elut PPL 100 mg 3 mL; (c) Agilent
Bond Elut PCB 1 mg 3 mL; (d) Agilent EnvirElut Pesticide 500 mg 6 mL. As analises
dos compostos organicos serdo realizadas em um cromatégrafo a gés (Agilent modelo
Intuvo 9000) acoplado aum espectrdmetro de massas com analisador quadrupolo MS/MS
(Agilent modelo 7010B). Os métodos desenvolvidos serdo validados de acordo com o
que é preconizado pelo guiade validagdo do INMETRO.
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4. Cronograma de Atividades

Atividades

Instalacdo e treinamentos

Nnos equi pamentos

Recebimento de amostras,

limpeza, e preparos

Otimizacdo das condigdes
de SPE eHS

Otimizacdo das condigdes
do GC-MS/MS

Vaidagdo dos métodos

SPE-GC-MSIMS e HS X | X|X|X

GC-MSIMS

Andlise das amostras X | X | X|X]|X]X
Tratamento dos dados X | X | X ]| X]|X
Elaboracéo de relatorios XX | X[ X[ X|X|X[|X|X]|X]X]|X
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Nome: Nathaliade OliveiraMelo
Nivel da Bolsa: P6 (Técnico Pesquisador/ Extensionista Graduado)
1. Introducao

A bolsista participara de todas as etapas do processo analitico comum a uma
jornada de 20 (vinte) horas semanais de atividades. A bolsista ser& envolvida nas etapas
de recebimento das amostras, preparo de solugbes, treinamento nos equipamentos
UHPLC-HRMS, UHPLC-2D-MS/MS e GC-MS/MS, preparo de amostra para
determinacdo quantitativa e/ou varredura dos compostos contemplados nas Resolugoes
CONAMA 357 e 454.A bolsista redlizara as atividades presenciais, todas essas etapas

serdo supervisionadas pel os professores pesquisadores.
2. Objetivos

Receber as amostras;
Preparar solugdes auxiliares e etiquetar frascos;
Participar da elaboracéo de Instrugdes de Trabalho;

Redlizar checagens periddicas dos equipamentos,

AN N NN

Conduzir planejamentos experimentais para otimizar as condi¢oes de preparo de
amostra para os sedimentos,

v Preparar amostras para as andlises por UHPLC-HRMS, UHPLC-2D-MS/MS e
GC-M S/M Sdos compostos contemplados nas Resolucbes CONAMA 357 e 454,

v Participar do desenvolvimento e da vaidacdo dos métodos (target) para
determinacdo quantitativa dos compostos contemplados na Resolucdo CONAMA 357 e
454segundo os parametros do guia de validacdo do INMETRO;

v Analisar as amostras de &gua superficial e de sedimentos empregando estratégias
de varredura (untarget) com atécnicaLC-HR-MS/MS;

v Participar do tratamento dos dados das andlises untarget usando ferramentas
guimiomeétricas.

3. Metodologia Resumida

As andlises dos compostos orgéanicos contempl ados na Resolucéo CONAMA 357
e 454 e presentes nas amostras de agua superficial e de sedimentos serdo realizadas nos

seguintes equipamentos. cromatografo a gas (Agilent modelo Intuvo 9000) acoplado a
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um espectrébmetro de massas com analisador quadrupolo MS/MS (Agilent modelo
7010B); cromatografo a liquido UPLC ACQUITY UPLC I-Class FTN-I contendo o
sistema on-line de extragdo em fase sOlida BSM/BSM 2D PLUS acoplado ao
espectrdmetro de massas triplo quadrupolo Xevo TQ-S micro (Waters); espectrdmetro de
massas de alta resolugéo tipo Q-Exactive Orbitrap (Thermo Scientific). Para a extragéo
dos analitos das &guas superficiais serdo abordadas as extragdes por SPE (Solid Phase
Extraction) e SPME (Solid Phase Microextraction). A otimizagcdo dos parametros de
extragéo, como volume de amostra, tipo e volume do solvente de eluicdo, pH da amostra
e adicdo de sais serd feita empregando métodos estatisticos de plangamento de
experimentos do tipo fatorial completo e fracionario. A aplicacdo do plangamento
experimental permitira obter as melhores condicfes de extracéo para os analitos a serem
analisados. Para o preparo das amostras dos sedimentos duas técnicas serdo avaliadas, a
extragdo com ultrassom e a extragdo acelerada por solvente, sera realizado um teste
preliminar de adicdo e recuperacdo para verificar qual técnica apresenta melhor
desempenho. Apos a escol ha da técnica, métodos de planegjamento de experimentos serdo
empregados para otimizar as condi¢es de extracdo. Os métodos desenvolvidos seréo
validados de acordo com o que é preconizado no guia de validagdo do INMETRO. Para
as andlises untarget, a grande quantidade de dados gerados requer a implementacéo de
tratamento dos dados pos-aqui si¢ao, antes da etapa de identificacdo. Nessa etapa, os dados
serdo processados usando o software do equipamento (Xcalibur), e posteriormente seréo
realizadas analises quimiomeétricas (andlises multivariadas).
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4. Cronograma de Atividades

M eses
Atividades
1(2(3|4|5|6|7[8/9[10|11|12]13

Treinamentos nos % | x
equipamentos
Elaboracdo das instrugoes de < | x
trabalho
Preparo de soluctes X | X | x| x [ x|[x|x|x]|x]|x|x
Recebimento das amostras X | X | x| x| xIx!Ix|x! x| x| x
Avaliagao preliminar
comparativa entre as técnicas
de ultrassom e extragéo X

acelerada por solvente parao
preparo de amostra dos
sedimentos

Plangjamento e otimizacdo das
condicbes de preparo de X | X
amostra dos sedimentos.

Validacéo dos  méodos
desenvolvidos segundo os
pardmetros do Guia da
Validag&o do Inmetro

Andlise  quantitativa  das
amostras de agua superficiad e X | X | X [ X[X|[X|X]|X]|X]|X
dos sedimentos

Andlise de varredura das
amostras de agua superficia e X | X | X [ X[X|[X|X]|X]|X]|X
dos sedimentos

Auxiliar no tratamento
guimiométrico dos dados das X | X
analises untarget
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Nome: Jilia CéliaLima Gomes
Nivel da Bolsa: P6 (Professor Pesquisador/ Extensionista ou Técnico Graduado).
1. Introducéo

A bolsista tera participacéo em todas as etapas do processo analitico de determinacéo
dos compostos orgéanicos nas amostras de agua superficial e sedimentos estabelecidos nas
Resolugtes CONAMA 357 e 454previsto neste projeto. As etapas do processo que a bolsista
serd envolvidaincluem: recebimento e armazenamento das amostras coletadas, gjuste das
condigdes de preparo de amostras e dos parametros analiticos instrumentais, validacdo dos

métodos, preparo e analise das amostras e tratamento estatistico.
2. Objetivos

Receber e armazenar as amostras de dgua superficial e sedimento;

Limpar, lavar e etiquetar frascos e materiais para as analises;

Preparar solugdes paraandises de GC-MS, LC-MS/MS e LC-HRMS;

Redlizar calibragdo de rotina dos equipamentos utilizados nas anadlises instrumentais,

Ajustar as condicdes de preparo de amostra e os parametros analiticos instrumentais,

AN N N N NN

Preparar as amostras de dgua superficial e sedimento utilizando as técnicas de extragdo
apresentadas no proj eto;

v Analisar as amostras de agua superficial e sedimentopara os compostos contemplados
No projeto;
v Fazer tratamentos estatisticos, processamento dos dados de analises untarget e calculos

para propagacdo de incertezas para os analitos tar get;
v Elaborar relatorios parciais com os resultados obtidos.
v

3. Metodologia Resumida

As metodologias para extragcdo dos analitos serdo trés: injecdo direta no equipamento
de UPLC-MS/MS (analitostarget), extraco em fase solida (SPE) on-line (analitos target) por
UPLC-2D-MS/IMS e SPE-off-line com cartuchos descartavels para as técnicas de GC-MS
(andlitostarget) e LC-HRMS (varredura untarget). Diferentes parametros de extracéo em fase
sOlidaserdo avaliados e gjustados para maximizar a resposta andlitica e evitar interferentes. O

preparo das amostras de sedimento sera avaliado utilizando extracdo por ultrassom e o sistema
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de extracdo acel erada, sendo os parametros da extracdo também otimizados paraobter amelhor
respostaanalitica e evitar interferentes. Parémetros dos i nstrumentai sdos equi pamentos de GC-
MS, LC-MS/MS e LC-HRMS também ser&o otimizados. Os métodos desenvolvidos serdo
validados de acordo com o que € preconizado pelo guia de validacdo do INMETRO. Os
resultados obtidos nas analises target seréo submetidos a tratamento estatistico e calculos para
propagacdo de incerteza, enquanto dados das andlises untarget serdo processados para avaliar

apossivel presenca de compostos ndo listados nas Resolucbes CONAMA 357 e 454.
4. Cronograma de Atividades

O trabaho da bolsista sera em jornada de 20 (vinte) horas semanais de atividades
presenciais de acordo com cronogramaaseguir. Todas essas etapas serdo supervisionadas pelos

professores pesquisadores.

M eses
Atividades

Recebimento e armazenamento
das amostras

Limpeza, lavagem e
etiqguetagem dos frascos e| X | X | X [ X | X | X [ X[ X[ X | X | X | X
materiais para as analises

Preparo  de soluces e
calibrac&o dos instrumentos

Ajuste das condic¢des de
preparo de amostra e dos
parametros analiticos
instrumentais

Preparo e andlise das amostras
de &gua superficial e sedimento

Tratamentos estatisticos,
processamento  de  dados
untarget e cdculos de X | X | X|X

propagacdo de incertezas para
os analitos target

Elaboracdo de relatérios X | X | X | X[ x| X|x|x|x]|x]x]|Xx
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ANEXOS

Anexo 1. Listados compostos contemplados nas Resolugdes CONAMA 357 e 454 que serdo

analisados pela presente proposta pelas técnicas de cromatografia liquida e gasosa. Cada

analito sera analisado de acordo com atécnicaindicada

Composto N° CAS ggsNogJEAa X
1 Acenafteno 83-32-9 454
3 Acrilamida 79-06-1 357
4 Alaclor 15972-60- 357

8

6 Antraceno 120-12-7 454
7 Atrazina 1912-24-9 357
8 Benzeno 71-43-2 357
9 Benzidina 02-87-5 357
10 Benzo(a)antraceno 56-55-3 357 e 454
11 Benzo(a)pireno 50-32-8 357
12 Benzo(b)fluoranteno 205-99-2 357
13 Benzo(k)fluoranteno 207-08-9 357
15 cis-Clordano 5103-71-9 357 e 454
16 trans-Clordano 5103-74-2 357 e 454
17 2-Clorofenal 05-57-8 357
18 Criseno 218-01-9 357 e 454
20 p,p'- DDD 72.54.8 357 e454
21 p,p'-DDE 72.55.9 357 e454
22 p,p'- DDT 50-29-3 357 e454
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Composto N° CAS CRCG)SISE&JI(\;/IQ X
23 Demeton-O 208-03-3 357
24 Demeton-S 126-75-0 357
25 Dibenzo(a,h)antraceno 53-70-3 357 e454
26 1,2-Dicloroetano 107-06-2 357
27 cis-1,2-Dicloroeteno 156-59-2 357
28 trans-1,2-Dicloroeteno 156-60-5 357
29 2,4 Diclorofenol 120-83-2 357
30 Diclorometano 75-09-2 357
31 Dieldrin 60- 57-1 357 e454
32 Endosulfan | 959-98-8 357
33 Endosulfan |1 33213—65— 357
34 Endosulfan sulfato 1031-07-8 357
35 Endrin 72-20-8 357e44
36 Estireno 100-42-5 357
37 Etilbenzeno 100-41-4 357
3839 Fenantreno 85-01-8 454
40 Fluoranteno 206-44-0 454
41 Fluoreno 86-73-7 454
42 Glifosato 1071-83-6 357
Gution 86-50-0 357
44 alfa-HCH 319-84-6 454
45 beta-HCH 319-85-7 454
46 delta-HCH 319-86-8 454
47 2,2’,3,4,4’,.5,5 ’.- 35065-29- 357 e454
Heptaclorobifenila 3
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Composto N° CAS CRCG)SISE&JI(\;/IQ X
48 Heptacloro epoxido 1024-57-3 357
49 Hexaclorobenzeno 118-74-1 357
50 | 22'3,4,4' 5 Hexaclorobifenila 35055-28- 357 e454
51 | 2,24,4'5,5- Hexaclorobifenila 3505-27-1 357 e 454
52 Indeno(1,2,3)pireno 193-39- 357

005

53 Lindano 58-89-9 357
>4 Malation 121-75-5 37
55 2-Metilnaftaleno 91-57-6 454
56 Metolacloro 51215-45- 357
57 Metoxicloro 72.435 357
58 Naftaleno 91-20-3 454
59 Paration 6,382 357
60 | 22 4,5 5-Pentaclorobifenila 37682— 73- 357 e454
61| 23,44 5-Pentaclorobifenila 31502-00- 357e44
62 Pentaclorofenal 87-86-5 357
63 Simazina 122-34-9 357
64 245T 93-76-5 357
65 Tetracloreto de carbono 56-23-5 357
66 Tetracloro eteno 127-18-4 357
67| 2,2 55- Tetraclorobifenila 3569??-99- 357 e454
68 Tolueno 108-88-3 357
69 Toxafeno 8001-35-2 357
70 245TP 03-72-1 357
71 Tributilestanho 688-73-3 357 e 454
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Composto N° CAS ggﬂfﬁz Lca | GCb
72 1,2,3-Triclorobenzeno 87-61-6 357
73 1,2,4-Triclorobenzeno 120-82-1 357
74 1,3,5-Triclorobenzeno 108-70-3 357
75 2,4,4-Triclorobifenila 7012-37-5 357 e 454
76 Tricloroeteno 79-01-6 357
” 2,4,6-Triclorofenol 88-06-2 357
8 Trifluralina 1582-09-8 357
79 meta-Xileno 108-38-3 357
80 orto-Xileno 95-47-6 357
81 para-Xileno 106-42-3 357

&M étodos de extracao que serdo empregados nas analises por LC: DIn (Direct Injection); SPE-
2D (Solid Phase Extraction Bi-Dimentional); ® M étodos de extragiio que seréo empregados nas
analises por GC: SPE (Solid Phase Extraction); HS (Headspace);
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Projeto Brumadinhe UFMG

TERMO DE COMPROMISSO ETICO E DE CONFIDENCIALIDADE

ADRIANA NORI DE MACEDO, RG 43315910-8, CPF 351747438-01 (Pesquisadora),
(CHAMADA PUBLICA INTERNA INDUZIDA No 17 e 19/2020 DETERMINACAO DE
COMPOSTOS ORGANICOS EM AGUAS SUPERFICIAIS E SEDIMENTOS DA BACIA DO RIO
PARAOPEBA), declara e se compromete:

a) a manter sigilo, tanto escrito como verbal, ou, por qualquer outra forma, de todos os dados,
informagdes cientificas e técnicas e, sobre todos os materiais obtidos com sua participagao no
SUBPROJETO ou no PROJETO DE AVALIACRO DE POS DESASTRE;

b) a ndo revelar, reproduzir, utilizar ou dar conhecimento, em hipétese alguma, a terceiros, de
dados, informagdes cientificas ou materiais obtidos com sua participacdo no SUBPROJETO ou no
PROJETO DE AVALIAGAO DE POS DESASTRE, sem a prévia autorizacao;

d) que todos os documentos, inclusive as ideias para no SUBPROJETO ou no PROJETO DE
AVALIACAO DE POS DESASTRE, contendo dados e informacdes relativas a qualquer pesquisa
sao de propriedade da UFMG;

e) que todos os materiais, sejam modelos, protdtipos e/ou outros de qualquer natureza utilizados
no SUBPROJETO ou no PROJETO DE AVALIAGAO DE POS DESASTRE pertencem & UFMG.

O declarante tem ciéncia de que as atividades desenvolvidas serdao utilizadas em agOes judiciais
movidas pelo MINISTERIO PUBLICO DO ESTADO DE MINAS GERAIS e pelo ESTADO DE MINAS
GERAIS, representado pela Advocacia Geral do Estado - AGE, estando também habilitados no polo
ativo dos processos, como amicicuriae, o MINISTERIO PUBLICO FEDERAL, DEFENSORIA PUBLICA
DO ESTADO DE MINAS GERAIS, DEFENSORIA PUBLICA DA UNIAO EM MINAS GERAIS e a
ADVOCACIA GERAL DA UNIAO - AGU, contra a VALE S. A. (autos 5000121-74.2019.8.13.0054,
5010709-36.2019.8.13.0024, 5026408-67.2019.8.13.0024, 5044954-73.2019.8.13.0024) que

tramitam perante o Juizo da 22. da Fazenda Publica da Comarca de Belo Horizonte.

O declarante presta compromisso de imparcialidade no desenvolvimento de suas atividades,

empregando toda sua diligéncia como impde o art. 157, do CPC, declarando expressamente que:

a) NAO E conjuge, companheiro ou parente em linha reta, ou colateral até o terceiro grau, de

membros do Comité Técnico-Cientifico do Projeto Brumadinho-UFMG;

b) NAO figura como parte ou amicicuriae nos processos indicados acima, ou em processos
movidos contra quaisquer das partes ou amicicuriae nos processos indicados acima,

relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cérrego do Feijao”;
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Projeto Brumadinhe UFMG

c) NAO interveio como mandatario ou auxiliar de qualquer natureza de quaisquer das partes
ou amicicuriae indicadas acima, em atos relacionados com o rompimento da Barragem da
Mina “Cdrrego do Feijdo”, ou oficiou como perito ou prestou depoimento como testemunha

neste caso;

d) NAO E conjuge ou companheiro, ou qualquer parente, consanguineo ou afim, em linha reta
ou colateral, até o terceiro grau, inclusive, de qualquer das partes ou amicicuriae descritos
acima, do Juizo e de membros do Comité Técnico-Cientifico do Projeto Brumadinho-
UFMG;

e) NAO formulou pedidos relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cérrego do
Feijdo” a quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima, em juizo ou fora dele; ou
ainda, seja conjuge ou companheiro, ou parente, consanguineo ou afim, em linha reta ou
colateral, até o terceiro grau, de quem tenha formulado pedidos relacionados com o
rompimento da Barragem da Mina “Coérrego do Feijdo” a quaisquer das partes ou

amicicuriae descritos acima, em juizo ou fora dele;

f) NAO E sécio ou membro de direcdo ou de administracdo de quaisquer das partes ou

amicicuriae descritos acima;

g) NAO E herdeiro presuntivo, donatario ou empregador de quaisquer das partes ou

amicicuriae descritos acima

h)NAO E empregado ou tenha qualquer relacdo de subordinacdo ou dependéncia com

quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima,

i) NAO prestou servigos relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cdrrego do

Feijao” a quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima,

j) NAO E conjuge, companheiro ou parente, consanguineo ou afim, em linha reta ou colateral,
até o terceiro grau, inclusive, de advogados ou representantes das partes ou amicicuriae

descritos acima,

k) NAO tem em curso a a¢do contra quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima, ou

seu advogado;

1) NAO E amigo intimo ou inimigo de quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima,

bem como de seus advogados;

m) NAO recebeu presentes de pessoas que tiverem interesse na causa antes ou depois
de iniciado o processo, que aconselhar alguma das partes ou amicicuriae descritos acima

acerca do objeto da causa ou que subministrar meios para atender as despesas do litigio;
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Projeto Brumadinhe UFMG

n) NAO TEM como credor ou devedor, de seu cdnjuge ou companheiro ou de parentes destes,
em linha reta até o terceiro grau, inclusive, quaisquer das partes ou amicicuriae descritos

acima;

0) NAO TEM interesse direto no julgamento dos processos em favor de quaisquer das partes

ou amicicuriae descritos acima.

O presente Termo tem natureza irrevogavel e irretratavel, e o seu ndo cumprimento acarretara

todos os efetios de ordem penal, civil e administrativa contra seus transgressores.

BELO HORIZONTE, 17 de Junho de 2020

i dnuasa. TLEW oll FrsLcals

PROFA. ADRIANA NORI DE MACEDO
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Projeto Brumadinho UFMG

TERMO DE COMPROMISSO ETICO E DE CONFIDENCIALIDADE

CYNTIA CABRAL RIBEIRO, RG 50262061 SSP/SP, CPF 879785631-20 (Bolsista),
(CHAMADA PUBLICA INTERNA INDUZIDA No 17 e 19/2020 DETERMINACKO DE
COMPOSTOS ORGANICOS EM AGUAS SUPERFICIAIS E SEDIMENTOS DA BACIA DO RIO
PARAOPEBA), declara e se compromete:

a) a manter sigilo, tanto escrito como verbal, ou, por qualquer outra forma, de todos os dados,
informac0es cientificas e técnicas e, sobre todos os materiais obtidos com sua participacdo no
SUBPROJETO ou no PROJETO DE AVALIACKO DE POS DESASTRE;

b) a ndo revelar, reproduzir, utilizar ou dar conhecimento, em hipétese alguma, a terceiros, de
dados, informacodes cientificas ou materiais obtidos com sua participagdo no SUBPROJETO ou no
PROJETO DE AVALIACAO DE POS DESASTRE, sem a prévia autorizacao;

d) que todos os documentos, inclusive as ideias para no SUBPROJETO ou no PROJETO DE
AVALIACAO DE POS DESASTRE, contendo dados e informacdes relativas a qualquer pesquisa
sao de propriedade da UFMG;

e) que todos os materiais, sejam modelos, protétipos e/ou outros de qualquer natureza utilizados
no SUBPROJETO ou no PROJETO DE AVALIACAO DE POS DESASTRE pertencem a UFMG.

O declarante tem ciéncia de que as atividades desenvolvidas serdo utilizadas em agdes judiciais
movidas pelo MINISTERIO PUBLICO DO ESTADO DE MINAS GERAIS e pelo ESTADO DE MINAS
GERAIS, representado pela Advocacia Geral do Estado - AGE, estando também habilitados no polo
ativo dos processos, como amicicuriae, o MINISTERIO PUBLICO FEDERAL, DEFENSORIA PUBLICA
DO ESTADO DE MINAS GERAIS, DEFENSORIA PUBLICA DA UNIAO EM MINAS GERAIS e a
ADVOCACIA GERAL DA UNIAO — AGU, contra a VALE S. A. (autos 5000121-74.2019.8.13.0054,
5010709-36.2019.8.13.0024, 5026408-67.2019.8.13.0024, 5044954-73.2019.8.13.0024) que
tramitam perante o Juizo da 22. da Fazenda Publica da Comarca de Belo Horizonte.

O declarante presta compromisso de imparcialidade no desenvolvimento de suas atividades,
empregando toda sua diligéncia como impd&e o art. 157, do CPC, declarando expressamente que:

a) NAO E conjuge, companheiro ou parente em linha reta, ou colateral até o terceiro grau, de
membros do Comité Técnico-Cientifico do Projeto Brumadinho-UFMG;

b) NAO figura como parte ou amicicuriae nos processos indicados acima, ou em processos
movidos contra quaisquer das partes ou amicicuriae nos processos indicados acima,

relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cdrrego do Feijao”;
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Projeto Brumadinho UFMG

c) NAO interveio como mandatario ou auxiliar de qualquer natureza de quaisquer das partes
ou amicicuriae indicadas acima, em atos relacionados com o rompimento da Barragem da
Mina “Corrego do Feijao”, ou oficiou como perito ou prestou depoimento como testemunha

neste caso;

d)NAO E cénjuge ou companheiro, ou qualquer parente, consanguineo ou afim, em linha reta
ou colateral, até o terceiro grau, inclusive, de qualquer das partes ou amicicuriae descritos
acima, do Juizo e de membros do Comité Técnico-Cientifico do Projeto Brumadinho-
UFMG;

e) NAO formulou pedidos relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cdrrego do
Feijao” a quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima, em juizo ou fora dele; ou
ainda, seja conjuge ou companheiro, ou parente, consanguineo ou afim, em linha reta ou
colateral, até o terceiro grau, de quem tenha formulado pedidos relacionados com o
rompimento da Barragem da Mina “Cdrrego do Feijdao” a quaisquer das partes ou

amicicuriae descritos acima, em juizo ou fora dele;

f) NAO E sécio ou membro de direcio ou de administracdo de quaisquer das partes ou

amicicuriae descritos acima,

g) NAO E herdeiro presuntivo, donatario ou empregador de quaisquer das partes ou

amicicuriae descritos acima,

h)NAO E empregado ou tenha qualquer relagdo de subordinacdo ou dependéncia com

quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima,

i) NAO prestou servicos relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cérrego do

Feijao” a quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima,

j) NAO E cdnjuge, companheiro ou parente, consanguineo ou afim, em linha reta ou colateral,
até o terceiro grau, inclusive, de advogados ou representantes das partes ou amicicuriae

descritos acima;,

k) NAO tem em curso a agdo contra quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima, ou

seu advogado;

1) NAO E amigo intimo ou inimigo de quaisquer das partes ou amicicuriae descritos acima,

bem como de seus advogados;

m) NAO recebeu presentes de pessoas que tiverem interesse na causa antes ou depois
de iniciado o processo, que aconselhar alguma das partes ou amicicuriae descritos acima

acerca do objeto da causa ou que subministrar meios para atender as despesas do litigio;
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Projeto Brumadinho UFMG

n) NAC TEM como credor ou devedor, de seu conjuge ou companheire ou de parentes destes,
em linha reta até o terceiro grau, inclusive, quaisquer das partes ou amicicunae descntos
acima;

0) NAQ TEM interesse direto no julgamento dos processos em favor de quaisquer das partes

ou amicicunias descritos aama.

O presente Termo tem natureza irrevogavel e irretratavel, e o seu ndo cumprimento acarretara

todos os efetios de ordem penal, ovil e administrativa contra seus transgressores.

BELO HORIZONTE, 17 de Junho de 2020

l

: Df(a. £YKTIA CABRAL RIBEIRO
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FProjeto Brumadinhao UFMG

TERMO DE COMPROMISSO ETICO E DE CONFIDENCIALIDADE

HELVECIO COSTA MENEZES,RG:1410901, CPF:408315826-34 (Pesquisador), CHAMADA PUBLICA
INTERNA INDUZIDA No 17 e 19/2020DETERMINACAO DE COMPOSTOS ORGANICOS EM AGUAS
SUPERFICIAIS E SEDIMENTOS DA BACIA DO RIO PARAOPEBA, declara e se compromete:

a) a manter sigilo, tanto escrito como verbal, ou, por qualquer outra forma, de todos os dados,

informacdes cientificas e técnicas e, sobre todos os materiais obtidos com sua participacdo no
SUBPROJETO ou no PROJETO DE AVALIA(;[\O DE POS DESASTRE;

b) a nado revelar, reproduzir, utilizar ou dar conhecimento, em hipdtese alguma, a terceiros, de
dados, informac0es cientificas ou materiais obtidos com sua participagao no SUBPROJETO ou no
PROJETO DE AVALIA(;RO DE POS DESASTRE, sem a prévia autorizacao;

d) que todos os documentos, inclusive as ideias para nho SUBPROJETO ou no PROJETO DE
AVALIACAO DE POS DESASTRE, contendo dados e informacBes relativas a qualquer pesquisa
sao de propriedade da UFMG;

e) que todos os materiais, sejam modelos, prototipos e/ou outros de qualquer natureza
utilizadosnoSUBPROJETO ou no PROJETO DE AVALIAGAO DE POS DESASTRE pertencem a
UFMG.

O declarante tem ciéncia de que as atividades desenvolvidas serao utilizadas em agdes judiciais
movidas pelo MINISTERIO PUBLICO DO ESTADO DE MINAS GERAIS e pelo ESTADO DE MINAS
GERAIS, representado pela Advocacia Geral do Estado - AGE, estando também habilitados no polo
ativo dos processos, como amicicuriae, o MINISTERIO PUBLICO FEDERAL, DEFENSORIA PUBLICA
DO ESTADO DE MINAS GERAIS, DEFENSORIA PUBLICA DA UNIAO EM MINAS GERAIS e a
ADVOCACIA GERAL DA UNIAO - AGU, contra a VALE S. A. (autos 5000121-74.2019.8.13.0054,
5010709-36.2019.8.13.0024, 5026408-67.2019.8.13.0024, 5044954-73.2019.8.13.0024) que

tramitam perante o Juizo da 2°.da Fazenda Publica da Comarca de Belo Horizonte.

O declarante presta compromisso de imparcialidade no desenvolvimento de suas atividades,

empregando toda sua diligéncia como impde o art. 157, do CPC, declarando expressamente que:

a) NAO E conjuge, companheiro ou parente em linha reta, ou colateral até o terceiro grau, de

membros do Comité Técnico-Cientifico do Projeto Brumadinho-UFMG;

b) NAO figura como parte ou amicicuriae nos processos indicados acima, ou em processos
movidos contra quaisquer das partes ou amicicuriae nos processos indicados acima,

relacionados com o rompimento da Barragem da Mina “Cdrrego do Feijao”;
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