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RESUMO
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Sabrina Macluf Castello Branco Regattieri

O presente trabalho refere-se ao estudo de dguas e sedimentos na sub-bacia do ribeirdo Tatu,
principal corpo receptor das cidades de Cordeirdpolis e Limeira (Sdo Paulo) € um importante
afluente do rio Piracicaba. A cidade de Limeira com uma populacdo de 270 mil habitantes
hospeda um imenso parque industrial de joias semifolheadas onde € comum a utilizacdo de
banhos com metais pesados, cianeto e outros compostos quimicos. Além disso, estima-se que
ainda hoje 30% dos esgotos domésticos de Limeira sdo descartados nos corpos d’agua da cidade
sem tratamento. Com a finalidade de tragar um panorama da contaminag¢ao industrial e doméstica
no ribeirdo, foram coletadas amostras de dgua em quatro ocasides, setembro/04, abril/05,
marco/06 e julho/06 para andlise. Os parametros fisico-quimicos de qualidade das dguas foram
medidos in situ, € as amostras de dguas foram analisadas por ICP-OES para cations,
cromatografia idnica para anions e cromatografia gasosa para compostos organicos. Também
foram realizados ensaios da demanda bioquimica e quimica de oxigénio e contetido de coliformes
fecais. Ensaios ecotoxicoldgicos foram realizados nas campanhas de setembro de 2004 e julho de
2006. Amostras de sedimentos de fundo foram coletadas em setembro/04, abril/05 e julho/06 e
analisadas para 30 elementos (nas fragdes <177 um e <63 wm) por fluorescéncia de raios X e
para compostos organicos por cromatografia gasosa. As composi¢cdes mineraldgicas dos
sedimentos foram determinadas por difratometria de raios X. As dguas superficiais do ribeirao

Tatu se caracterizam por serem pouco oxigenadas e apresentarem composi¢des variando de



bicarbonatada-cdlcica a 4guas mistas. As concentragdes de elementos maiores em dgua sugerem
contribui¢des tanto de esgotos domésticos como de efluentes industriais. A jusante da cidade de
Limeira foram observadas as maiores concentracdes dos metais Cu, Ni e Zn em dgua, indicando
possiveis descartes intermitentes de efluentes industriais. Os valores de cobre extrapolaram os
limites da legislacio CONAMA na estac@o a jusante de Cordeirépolis, o mesmo, para os valores
de cobre e niquel nas estacdes de jusante de Limeira . Indicadores de contamina¢do doméstica
como a relacdo DBO/DQO e conteudo de coliformes fecais mostraram um comprometimento
mais severo deste corpo d’dgua a partir da estacdo a jusante da cidade de Cordeirépolis. O cédlculo
do Indice de Qualidade de Agua (IQA) na campanha de julho de 2006 mostrou que a qualidade
da dgua do ribeirdo estd comprometida j4 em sua nascente e a qualidade ruim da drenagem ¢é
mantida praticamente em todo o seu curso. Ensaios ecotoxicoldgicos permitiram avaliar que a
dgua ndo apresenta toxicidade aguda para o organismo Daphnia similis nas estacdes na nascente e
proximo a foz do ribeirdo. Ensaios de toxicidade cronica com Ceriodaphnia dubia, por sua vez,
indicaram uma queda na reproduc@o dos organismos ja na nascente, € uma piora considerdvel na
sua foz. Este dado foi confirmado pelo calculo do Indice de Pardmetros Minimos para a
Preservacdo da Vida Aquética IPCMA) que aponta uma qualidade regular na nascente e ruim na
foz do ribeirdo. Embora as amostras de dgua tenham sido analisadas também para os compostos
benzeno, tolueno, xilenos e etilbenzenos (BTXE) e hidrocarbonetos policiclicos aromadticos
(PAH), apenas as concentracdes de tolueno, a jusante das cidades de Cordeirdpolis e de Limeira,
excederam o limite de deteccdo da técnica analitica. Em sedimento de fundo foram observadas
concentracdes elevadas de metais e um claro enriquecimento de Cr, Cu, Ni e Zn na estacdo a
jusante da cidade de Limeira, no segmento em que o rio drena rochas areniticas, sugerindo um
aporte antropico desses metais. As concentragdes de cobre, cromo e niquel em sedimento
superaram os valores maximos constantes da Legislacito CONAMA 344. As concentragdes de
BTXE e PAH em sedimento situaram-se abaixo do limite de quantificacdo instrumental com
excecdo do tolueno que foi detectado nas estacdes a jusante da cidade de Cordeirépolis e de
Limeira também indicando provdveis descartes de efluentes contaminados. Observa-se que a
contribuicdo industrial para a poluicdo do Tatu ainda é menos severa, porém ndo menos danosa
ao meio ambiente, quando comparada aos indices de descargas domésticas neste ribeirdo. Apesar
deste ser um panorama comum a outras cidades do Estado de Sao Paulo, a¢des de intervengao

ambiental sdo necessdrias visto que no ribeirdo Tatu o risco da proliferacdo de vetores, emanacgdao

Xi



de odores, prejuizo a vida aquética e limitagdo do uso recreativo e contemplativo sdo problemas

graves que afetam a populacao.
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The quality of water and sediments of the Tatu River that runs across the Cordeirépolis and
Limeira cities, State of Sdo Paulo, Brazil, was investigated as an attempt to assess the probable
impact of industrial and domestic pollution on the river, which is a tributary of the Piracicaba
River. The Limeira city with a population of 270,000 inhabitants is an important pole of foil
jewelry industry where heavy metals, cyanide and other chemicals rich baths are commonly used.
Besides, around 30% of residences are estimated to directly discharge domestic sewage into
watercourses in the Limeira city. Water samples were collected at four occasions (Sep 2004, Apr
2005, March and July 2006) and were analyzed for their major and trace elements contents (ICP-
OES and IC), organics (GC) and also submitted to OBD/OQD, microbiological and
ecotoxicological tests. The water quality parameters were measured in situ. Bottom sediments
were sampled in three occasions (Sep 2004, Apr 2005 and July 2006) for metal and organic
compounds determinations by XRF and GC, in the grain size fractions <177 pm and < 63 pm.
The mineral compositions of sediment samples were determined by X Ray diffratometry. Surface
water was found to be oxygen poor with characteristics varying from Ca-bicarbonate to mixing
waters. The highest Cu, Ni and Zn contents in water were found downstream the Limeira city and
may be related to intermittent discharge of industrial effluents. Some indicators of domestic
sewage contamination such as OBD/OQD ratios and the fecal coliform contents indicate that the

watercourse is severely polluted downstream the Cordeirépolis city. The Water Quality Index
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was calculated for the Tatu River (Jul 2006) and clearly indicates that the quality of water was
low already in the headwaters and remains bad for the entire watercourse. The ecotoxicological
tests were tried for samples collected in the headwaters and in the mouth of the river. For both
samples, acute toxicity for the Daphnia similis was not found. However, a decreasing
reproduction activity was observed during the chronic toxicity essays with Ceriodaphnia dubia
for those two water samples, the worst situation observed at the river mouth station. These results
were confirmed by the calculation of the Minimum Parameter for the Preservation of Aquatic
Life Index that scores regular for headwater and bad quality for water at the river mouth. In
addition, water was analyzed for BTXE and PAH but concentrations exceeding the experimental
detection limit were found only for toluene at two sites, downstream the Cordeirépolis and the
Limeira cities, respectively. Concerning the sediments, elevated concentrations of Cr, Cu, Ni and
Zn were found at the station downstream the Limeira city where metal enrichment is unlikely to
be related to local lithologies and soils (sandstones) suggesting anthropogenic input of metals.
Concentrations of Cu, Cr and Ni in sediments exceed the maximum regulated values (CONAMA
344). The BTXE and PAH contents in sediments fall below the experimental detection limit
except for toluene at the sampling stations downstream the Cordeirépolis and Limeira cities.
These results led to a conclusion that the industrial contribution to the highly polluted Tatu River
is probably less severe than that caused by domestic sewage discharges. Despite this being a
common panorama to other cities of the State of Sdo Paulo, some environmental actions are
necessary due to the risk of proliferation of disease vectors, emanation of odors, damage to the
aquatic life and limitation of the recreation use of surface water all that seriously affecting the

population in the region.
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1. INTRODUCAO

A cidade de Limeira, Estado de Sao Paulo, possui 270 mil habitantes (IBGE, 2001) e esta
situada em um dos pdlos agro-industriais mais desenvolvidos da regido sudeste do Brasil. A
cidade é o maior polo produtor de semi-joias folheadas do pais, com cerca de 450 empresas
formais e outras 900 informais de estrutura capital social familiar (Sampaio, 2002). O setor chega
a gerar de 20 a 25 mil empregos diretos e 30 mil indiretos, ou seja, um terco da capacidade total
de mao de obra disponivel no municipio. De acordo com o levantamento da Associacdo
Limeirense de J6ias (2006), o municipio é lider em producdo e qualidade de jdias
folheadas, sendo reconhecida no mundo inteiro como um dos maiores pélos do setor,
contando com aproximadamente 600 industrias de joias folheadas.

O processo de urbanizacdo de Limeira ocorreu ao longo do ribeirdao Tatu, afluente do rio
Piracicaba. Como a maioria das cidades grandes e de médio porte brasileiras, Limeira também
apresenta graves problemas de poluicdo das dguas superficiais.

Os principais problemas relacionados a polui¢do ambiental causadas pelas galvanoplastias de
joias e folheados foram abordados por CETESB (2001), e sdo: os descartes de banhos exauridos
com altas concentragdes de cianeto e metais pesados, dguas de lavagem pds-banhos quimicos
com metais pesados e cianeto e dguas de limpeza inicial de pe¢a com peréxido e de hidrogénio e
cianeto. A informalidade presente no setor pode gerar descarte na rede publica de coleta de
esgoto, causando sérios problemas ao ribeirdo Tatu, principal corpo receptor da cidade de
Limeira.

Além das galvanoplastias como possiveis fontes contaminantes, 0 municipio possui
industrias sucro alcooleira, de citrus e duas fabricas de papel que sdo responsdveis por uma carga
de 6 mil t DBO/ano para bacia do Piracicaba através do ribeirdo Tatu (CETEC, 1999). Além
disso, como apenas 70% do esgoto coletado em Limeira € tratado, estima-se que 30% dos
efluentes domésticos sdo descartados sem tratamento nos corpos receptores da cidade (Aguas de
Limeira, 2006; SEADE, 2007).

Em face desses problemas, a presente pesquisa foi concebida com a finalidade de avaliar a
qualidade da 4gua e sedimentos do ribeirdo Tatu por meio de estudos geoquimicos e testes
ecotoxicoldgicos. Os dados obtidos retratam a qualidade ambiental da sub-bacia do ribeirdo Tatu
no periodo de 2004-2006 e poderdo ser uteis para os estudos futuros sobre a evolucdo da

qualidade ambiental no setor urbano de Limeira.



A principal justificativa para a realiza¢do deste trabalho € a escassez de estudos detalhados
sobre os impactos causados por metais pesados e esgotos domésticos na bacia do ribeirdo Tatu,
considerado um dos principais provedores de contaminantes toxicos para a bacia do rio

Piracicaba (CETESB, 2001; CETESB, 2003).



2. REVISAO DE LITERATURA

2.1 Localizacio e caracteristicas da area de estudo

A cidade de Limeira (coordenadas geograficas 22° 33'54"S e 47° 24'09"W) situa-se a
margem da Via Anhanguera, principal rota de ligacao entre a Capital e as regides Norte e Centro
de S@o Paulo. Ocupa uma posicao privilegiada em meio a um importante entroncamento rodo-
ferrovidrio (Via Anhanguera; Washington Luis; Limeira-Piracicaba; Limeira-Mogi-Mirim;
FERROBAN), dista 58 Km de Campinas, 29 km de Piracicaba, 25 km de Rio Claro, 20 km de
Americana e 50 km de Mogi-Mirim (Prefeitura Municipal de Limeira, 2006).

O clima na cidade de Limeira consiste no tipo tropical de altitude, que apresenta como
caracteristicas principais um verao quente e imido e um inverno frio e seco com uma temperatura
anual média de 25 °C (Branddo, 2001). O indice de chuva médio anual foi de 1.375,6 mm na
regido entre os anos de 2000 a 2004. A area de estudo estd locada geomorfologicamente na
depressdo periférica aonde a zona é pouco acidentada predominando colinas baixas, suaves e
convexas (Almeida, 1964). As altitudes vao de 500 a 800 metros, onde o ponto mais alto é o
Morro Azul com 831 metros (Redondano et al., 2000).

As principais atividades agricolas e industriais da drea estdo apresentadas na Tabela 2.1:

Tabela 2.1 Principais atividades agricolas da cidade de Limeira IBGE (2002)

Lavoura Area plantada Quantidade produzida
Abacate 259 hectares 7,179 toneladas
Café 76 hectares 130 toneladas
Caqui 28 hectares 638 toneladas
Laranja 17,187 hectares 269,280 toneladas
Limao 130 hectares 2,121 toneladas
Manga 10 hectares 50 toneladas
Tangerina 3,128 hectares 63,811 toneladas




Tabela 2.2 Principais atividades econdmicas da cidade de Limeira com base no IBGE (2001).

Ramo de Atividade Numero de empresas no setor

Agricultura, pecuaria, silvicultura e exploracao
37 empresas

florestal
Pesca 1 empresa
Inddstrias Extrativas 10 empresas
Industria de Transformagao 1266 empresas
Producao e distribuicdo de eletricidade, gis e 4gua 3 empresas
Construcgao 170 empresas
Comércio, reparacdo de veiculos automotores,
4,088 empresas
objetos pessoais e domésticos
Alojamento e alimentagdo 605 empresas
Transporte, armazenagem e comunicagdes 238 empresas
Intermediacao financeira 73 empresas

Atividades imobilidrias, aluguéis e servigos prestados
779 empresas
as empresas

Administracdo publica, defesa e seguridade social 6 empresas
Educacgao 106 empressas
Satde e servigos sociais 114 empresas
Outros servigos coletivos, sociais e pessoais 405 empresas

A rede hidrografica do municipio é composta pelas bacias do corrego da Geada, formada
pelo Aguas da Serra e pelo Graminha; o ribeirdo Lagoa Nova e o ribeirdo Tatu conforme indica a
Tabela 2.3. Todos apresentam problemas de poluicao decorrentes da emissdo de esgoto urbano.
Problema esse que estd sendo solucionado pela concessiondria Aguas de Limeira S/A, mediante a

implantacdo de Esta¢des de Tratamento de Esgoto e rede de emissdrios (Brasil, 2004).



Tabela 2.3 Dimensdes das bacias de redes de drenagem do municipio de Limeira em Brasil 2004

Bacias Area (sz) Rede Hidrografica (Km)
Cérrego da Geada 114,34 98,70
Cérrego Lagoa Nova 29,85 16,75
Ribeirdo Tatu 198,13 184,00
Ribeirdo Pinhal 306,79 257,40

A bacia do ribeirdo Tatu cobre 75% da area urbana de Limeira, nasce na zona rural de
Cordeirdpolis, atravessa a cidade de Limeira e desdgua no rio Piracicaba e a sua bacia como um
todo apresenta 198,13 Km? e uma extensdo de 184 Km (Secretaria do Meio Ambiente, 1994).
Possui inimeros problemas como a falta de tratamento de esgotos, poluicdo urbana e industrial,
além da auséncia quase total de matas ciliares (Redondano et al., 2000). A Figura 2.1 apresenta o

ribeirdo Tatu cruzando a area central da cidade de Limeira.

Fonte: Mario Roberto dos Santos

Figura 2.1: Vista geral da 4rea de estudo com destaque para a o ribeirdo Tatu e a drea central da

cidade de Limeira



A Secretaria do Meio Ambiente (1994) em seu projeto de reenquadramento dos corpos
d’dgua da bacia do rio Piracicaba, estabelece que o ribeirdo Tatu pertence a classe 04 previsto no

decreto nimero 10.755 de 1987.

2.2 Contexto geolégico da area de estudo

A darea de estudo estd inserida na Bacia do Parand que faz parte da Plataforma Sul-
Americana. No Brasil, a Bacia do Parand ocupa a maior parte dos estados de Sao Paulo, Parand e
Santa Catarina (regiao central e ocidental), além de partes das regides sudeste de Minas Gerais,
sul de Goiéas, sudeste do Mato Grosso do Sul e extremo sul do Mato Grosso.

Na darea de estudo afloram rochas intrusivas correlatas a Formacdo Serra Geral e rochas
sedimentares do Permiano das Formacdes Corumbatai, Irati, Tatui e Itararé conforme ilustrado na
Figura 2.2, extraida da carta geoldgica de Campinas (Morais, 1999).

Segundo Pires (2001) o Grupo Itararé do Neocarbonifero se distingue das demais formacdes
pela grande espessura do pacote sedimentar e heterogeneidade dos litotipos, ao contrdrio das
outras unidades que sdo menos diversificadas. Estd depositado sobre o embasamento cristalino
pré-cambriano e limitado no topo pela Formagao Tatui apresentando bons aqiiiferos e bens de uso
na constru¢do civil como argila e areia (Rosada Junior, 2003). No Estado de Sao Paulo aflora
numa faixa restrita, que se estende desde o vale do rio Itararé até as proximidades do Rio Mogi
Guagu, onde passa, lateralmente a Formagao Aquidauana entre as localidades de Leme e Mogi
Guagu (Soares & Landim,1973). Apresenta caracteristicas e padrdes de campo facilmente
identificdveis, como litologia, cor, textura, granulometria, estrutura e conteido fossilifero.
Constitui-se predominantemente por arenitos, diamictitos, siltitos, argilitos, ritmitos e folhelhos,
subordinadamente possui camadas de carvao ou sedimentos carbondticos em locais isolados. A
sua espessura maxima € de 1.200 metros (Pires, 2001). Rosada Junior (2003) identificou por meio
do estudo de faixas aflorantes no estado de Sao Paulo que a evolug¢do de trés unidades que
compdem o Grupo Itararé. A Formacgdo Itu compreende ritmitos areno-argilosos (turbiditos) e
siltitos/folhelhos localmente fossiliferos. A Formagao Capivari € consituida por diamictitos, em
parte associados a arenitos e conglomerados, por siltitos e arenitos muito finos, ou por arenitos
finos a grossos, de origem fluvio-glacial, deltdica e fluvial. A Formacdo Tieté evolui de

deposicao fluvial para deltaica e glacial e finalmente para glaciomarinha. Ainda segundo Rosada



Junior (2003) os principais reservatorios do Grupo Itararé sdo de origem turbiditica, deltaica e
fluvial representadas por ritmitos—arenosos, arenitos com estratificacdo e com estratificagdo
cruzada.

Para Gimenez (1996) e Gimenez et.al (1998) a Formagao Tatui do Eopermiano representa o
registro da sedimentacdo pds-glacial na por¢do nordeste da Bacia do Parand, como parte da
seqiiencia sedimentar do Grupo Tubardo. Litologicamente a Formacdo Tatui € constituida por
uma sedimenta¢do uniforme composta em maioria por clastos finos, principalmente siltitos, e
subordinadamente arenitos, calcarios, folhelhos e cherts. Soares (1972) definiu a ocorréncia de
dois membros, o membro inferior e o superior. Para Petri (1964) a Formacdo Tatui apresenta-se
pouco espessa em superficie, sendo a espessura mdxima da ordem de 130 metros no Sul de Sao
Paulo, diminuindo para o nordeste e norte.

A Formacdo Irati do Neopermiano pertencente ao Grupo Passa Dois e € dividida em
membros Taquaral e Assisténcia, cuja passagem ¢ gradual. O Membro Taquaral é de composi¢ao
pelitica constituida por argilitos, folhelhos de cor cinza claro a escuro e siltitos. Sobreposto ao
anterior, 0 Membro Assisténcia que apresenta litologia mais variada, destaca-se pela presenca de
calcérios e folhelhos pirobetuminosos. Quanto a espessura, no estado de Sao Paulo nao ultrapassa
50 metros. (Schneider et al., 1974).

A parte inferior da Formag¢do Corumbatai do Neopermiano € composta por siltitos, argilitos,
e folhelhos roxo-acizentados, podendo apresentar cimentacdo calcdria e semelhante a Formagao
Irati, totalizando em espessura cerca de 130 metros no estado de Sao Paulo. As cores vermelhas e
arroxeadas sdo predominantes na porcao média da formacdo. Apresenta estruturas sedimentares
como estratificacdes plano-paralelas, cruzadas de baixo angulo, flaser, ritmicidade e marcas
onduladas. Trata-se de um importante depdsito de argilas utilizados por industrias ceramicas
presentes em grande nimero na regido que abrange a drea de estudo.(Schneider et al., 1974).

A Formacao Serra Geral do Eocretiaceo, € o resultado de um evento vulcanico de natureza
fissural que inundou cerca de 75% da bacia segundo Marques & Ernesto (2004). Segundo Nardy
et al. (2002) a Fomacao Serra Geral é composta por rochas basélticas toleiticas e andesi-basaltos
toleiticos, com coloracdo cinza escura a negra, maci¢os ou vesiculares, subfaneriticos de
granulacdo média. Ocorrem em quase toda a extensdao da Bacia do Parand. Na érea de estudo
afloram rochas intrusivas que, segundo Zaldn et al. (1985), tratam-se de sills (ou soleiras),

encaixadas nos sedimentos paleozdicos.
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2.3 Valores Guias utilizados no monitoramento de agua e sedimento

A Portaria Minter GM 13 de 1976 inicialmente regulamentou a classificagdo dos corpos
d’agua superficiais, com os respectivos padrdes de qualidades também para emissdes de
efluentes.

No Estado de Sao Paulo, o Decreto 8469 de 1976 dispde sobre padrdes de qualidade dos
corpos d’4dgua interiores no estado de Sdo Paulo. A classificacdo se da através de usos
preponderantes sendo mais nobre a Classe 1 e menos nobre a Classe 4. Também sao fixados os
padrées de qualidade para emissdo de efluentes sendo que sua divisdo se dad através do
lancamento em corpos d’4gua ou rede de esgoto.

Em 2005 a Resolu¢do n°20 do Conselho Nacional do Meio Ambiente (CONAMA) foi
substituida pela Resolucdo 357, a qual estabelece nova classificacdo para as dguas doces bem
como para as aguas salobras e salinas do Territério Nacional. S30o nove classes definidas de
acordo com os usos preponderantes a que as dguas se destinam.

As dguas doces sdo classificadas em 5 classes:

< Classe especial -4guas destinadas:
a) ao abastecimento doméstico sem prévia ou com simples desinfecc¢ao;
b) a preservacao do equilibrio natural das comunidades aquaticas.

< Classe 1 — 4guas destinadas:

a) ao abastecimento apods tratamento simplificado;

b) a protecao das vidas aquéticas;

c) a recreagdo do contato primario;

d) a irrigacdo de hortalicas que sdo consumidas cruas e de frutas que se desenvolvem
rente ao solo e que sejam ingeridas cruas sem remogao de pelicula;

e) a criagcdo natural e/ou intensiva (aqiiicultura) de espécies destinadas a alimentagcdo
humana.

«  Classe 2 — dguas destinadas:

a)  ao abastecimento doméstico apds tratamento convencional;

b)  aprotecdo das comunidades aquéticas;

c) arecreacdo do contato primdrio (natagdo, esqui aquatico e mergulho);

d) airrigacdo de hortaligas e plantas frutiferas;
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e)  acriacdo natural e/ou intensiva (aqiiicultura) de espécies destinadas a alimentacdo
humana.

2 Classe 3- dguas destinadas:

a) ao abastecimento doméstico apds tratamento convencional;

b) a irrigacao de culturas arbodreas, cerealiferas e forrageiras;

C) a dessedentacao de animais;

d) a0s UsOs menos exigentes.
< Classe 4- dguas destinadas:

a) navegacao comercial;
b) a harmonia paisagistica;
C) a recreacdo do contato secunddrio

Para cada classe a Resolugado CONAMA 357 estabelece parametros especificos e valores
maximos permitidos a serem respeitados dependendo do uso a ser aplicado.

O 6rgdo fiscalizador da qualidade das dguas na bacia do ribeirdo Tatu é a Companhia de
Saneamento de Tecnologia Ambiental do Estado de Sao Paulo (CETESB), a qual realiza coletas
anuais e andlises das dguas da referida bacia. De acordo com o relatério anual divulgado pela
companhia, dentre os inimeros parametros analisados na bacia do Rio Piracicaba, os metais
pesados presentes, em parte, € atribuido ao seu afluente ribeirdo Tatu (CETESB 2004). Ja o
CONAMA 357/2005 estabelece as condicdes ideais para uma &dgua superficial e de boa
qualidade, ndo prevé o monitoramento de metais e nem de hidrocarbonetos para rios classe 04
como o ribeirdo Tatu. Para tanto alguns valores deste trabalho foram comparados aos rios classe
02.

No Brasil ndo existem ainda valores de referéncia para a concentragdao de contaminantes em
sedimentos aquaticos. O CONAMA, por meio da Resolugdo 344/2004, classifica os sedimentos

em niveis conforme a Tabela 2.4.
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Tabela 2.4 Valores de referéncia do CONAMA 344.

Metais *** Agua Doce (mg.kg) Agua Salina (mg.kg)
Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2
Cromo 37,3% 90** 81 370
Cobre 35,7% 197#%* 34 270
Niquel 18* 35,9%* 20,9 51,6
Zinco 123* 315%* 150 410
*TEL
#% PEL

*#*% apenas os metais relevantes ao estudo

A legislacio CONAMA 344 foi baseada no protocolo canadense da qualidade dos
sedimentos tendo em vista a protecao das vidas aquéticas. Os valores canadenses foram obtidos a
partir de um banco de dados de efeitos biolégicos para sedimentos com base em informacgdes
quimicas e toxicoldgicas disponiveis na América do Norte. Trés valores limites foram derivados
para definir as faixas de concentracdo quimica, aquelas que raramente, ocasionalmente e
freqlientemente associadas a efeitos bioldgicos adversos. Os dois valores canadenses federais sdo
TEL (Thereshold Efect Level) e PEL (Probable Efect Level) para cada elemento presente na lista.
Os valores de TEL para cada composto correspondem a média geométrica das mais baixas
concentracdes onde pode se observar algum efeito adverso (corresponde a 15% do conjunto de
valores nos quais foram observados efeitos negativos a biota) e 50% dos valores de concentragdo
que ndo apresentaram efeitos negativos a biota. Os valores de PEL referem-se a média
geométrica entre 50% dos valores onde foram observados efeitos na biota e 85% dos valores de
concentracdo que nao apresentaram efeito negativo para a biota. Os valores encontrados abaixo
do respectivo TEL nao s@o considerados como nocivos a comunidade aqudtica. Os valores acima
do PEL freqiientemente ou sempre estdo associados a efeitos negativos para a biota (CCME,

1995; Ribeiro, 2006).

2.4. Contaminaciao de aguas e sedimentos por metais pesados e a bacia do rio Piracicaba

Inadequadamente chamados de metais pesados ou metais tragos, esses elementos constituem
parte integrante do ambiente e da matéria viva, ocorrendo naturalmente em pequenas

concentracdes, na ordem de partes por bilhdo a partes por milhdao. Entre estes, zinco, ferro,
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manganés, cobre, cobalto e molibdénio sdo alguns que se destacam por serem essenciais ao
organismo ainda que em quantidades minimas, pois participam do processo fisiol6gico como a
respiragdo. Outros elementos tragcos como o mercurio, chumbo e cddmio, ndo tém funcio
biol6égica conhecida e geralmente seus efeitos sobre a biota sdo deletérios. Mesmo os que
possuem fungao bioldgica, quando em concentracdes mais elevadas podem causar toxicidade aos
organismos (Esteves 1998 apud Buratinni & Brandelli 2006).

Os rios Jaguari, Atibaia e Piracicaba recebem efluentes de diversas fontes vindas de
atividades industriais (quimica, destilaria, extra¢do, abacate, téxtil, olaria, papel e celulose,
plastico, cimento, curtume, metalirgica, material elétrico, alimenticia, sucroalcooleira,
petroquimica e gréfica) (Projeto Piracena, 1999). A bacia do Piracicaba recebe efluentes
domésticos provenientes de 61 municipios, dos quais apenas 13 recebem algum tipo de
tratamento, sendo que as cargas organicas remanescentes desses efluentes domésticos sdo
estimadas em 118 tonDBO5/dia (Comite PCJ, 2000).

Segundo CETESB (2006), em grande extensdao do rio Piracicaba encontram-se valores
médios de oxigénio dissolvido bastante reduzidos. O indice de qualidade de dgua para a protecdao
da vida aquatica (IVA) confirma o estado de comprometimento da protecao da vida aquadtica,
uma vez que as médias anuais oscilaram entre as classificacdes Ruim e Péssima. A CETESB
(2006) identificou os trechos do Piracicaba onde os niveis de degradacdo sdo mais significativos
correspondem ao:

o Ribeirao do Quilombo, com uma taxa de DBO média de 21,5 mg/L, influenciada
pelos langamentos dos efluentes domésticos dos municipios de Campinas, Hortolandia,
Sumaré e Nova Odessa;

o Ribeirdo Tatu, com uma DBO média de 64,4 mg/L influenciada pelo municipio de
Limeira;

o Ribeirdao dos Toledos, com uma DBO média de 27,8 mg/L, influenciada pelo

municipio de Santa Barbara D’ Oeste.

Estudos recentes na Bacia do Piracicaba mostraram que o maior impacto na bacia do rio
Piracicaba tem sido causado pelo despejo de esgoto doméstico (Krusche et al., 1997; Martinelli et
al. 1999; Ballester et al., 1999).

Falético (2001) pesquisou a distribui¢dao de Al, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Mn, Pb e Zn na 4gua,

materiais particulados em suspensdo e sedimento de fundo do rio Piracicaba. As estacdes da

14



regido central apresentaram maiores concentracdes de metais em dgua, principalmente o Cr na
fase dissolvida em relacdo particulada. No sedimento de fundo as maiores concentracdes de Zn,
Cu, Cr e Hg ocorreram na estagdo préxima ao pdlo petroquimico de Paulinia, concluindo que esta
seja uma possivel fonte responsavel pelo aporte desses elementos neste compartimento.

Tomazelli (2003) encontrou concentracdes de Cd acumuladas em bivalves, apesar de nao ter
ocorrido em altas concentracdes no sedimento e na dgua. No entanto, as concentracdes deste
metal em material particulado em suspensdo foram relativamente altas.

Fonseca (1997) encontrou indices acima do permissivel para cddmio, chumbo e manganés
nas captacdes de Limeira, revelando assim o comprometimento destes locais com metais em

niveis capazes de provocar danos a biota aquética.

2.5. Contaminaciao de aguas e sedimentos por Hidrocarbonetos de petroéleo

A preocupagdo com eventos de contaminagdo ambiental por compostos derivados de
petréleo € devida a inclusdo de compostos toxicos e soliveis em dgua como os hidrocarbonetos
monoaromaticos, que sio, o benzeno, o tolueno e o xileno. Estas substancias tém alto potencial
poluidor, elevada toxicidade e todos sdo depressores do sistema nervoso central (Corseuil &
Alvarez, 1996).

Os hidrocarbonetos de petrdleo sdo agrupados em quatro classes principais, baseadas na
composi¢ao molecular (Kolesnikova, 2006).

1. Aromaticos: hidrocarbonetos de cadeia benzénica. Estdo presentes em todos os tipos
de petréleo. Sdo os de maior toxicidade e a biodegradacdo € lenta (processo natural onde os
microorganismos se utilizam, no caso, de hidrocarbonetos de petréleo como fonte de
alimento, transformando-os em subprodutos que serdo degradados a carbono e dgua) e estd
associada a efeitos cronicos e carcinogénicos. Os hidrocarbonetos com dois ou mais anéis
aromaticos sdo denominados Hidrocarbonetos Policiclicos Aromaticos, também classificados
como Poluentes Organicos Persistentes (POP). Constituem os principais produtos de
combustido incompleta da matéria organica, sendo potencialmente perigosos € amplamente

distribuidos no meio ambiente.
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2. Alcanos (parafinas ou alifdticos saturados): hidrocarbonetos de cadeias normais e
ramificadas. Compreendem a maior da maioria dos petréleos. Sdo incolores, relativamente
inodoros e pouco reativos. A toxicidade geralmente € baixa e sdo facilmente biodegradados.

3. Alcenos (olifeinas): hidrocarbonetos de cadeia aberta, similar aos alcanos, diferindo
pela presenca de ligacdo dupla entre os dtomos de carbono. Geralmente sdo ausentes ou
aparecem em pequena quantidade no petréleo, mas sd@o abundantes em produtos de refino
como a gasolina.

4. Cicloalcanos (naftas): hidrocarbonetos de cadeias fechadas (ciclicas) e saturadas.
Compreende a segunda maior fragao da maioria dos petréleos.

Um importante grupo de compostos aromdticos, usualmente chamados de BTXE, sdo
compostos que possuem o anel de benzeno com seis carbonos e seis dtomos de hidrogénio. Eles
ocorrem na gasolina. Devido a sua alta solubilidade em dgua, eles apresentam um grande risco
principalmente para consumo de &4guas contaminadas. J4 os hidrocarbonetos policiclicos
arométicos contém dois ou mais anéis de benzeno juntos e sdo compostos por estruturas planares
de atomos de carbono (Hounslow, 1995).

A gasolina € geralmente representada em avaliagdes ambientais pelos hidrocarbonetos
aromaticos denominados BTXE (benzeno, tolueno, etilbenzeno exileno), caracteristicos das
faixas C6 a C8. Para o diesel, analogia semelhante se faz em relacdo aos hidrocarbonetos
policiclicos arométicos, sendo considerados como principais compostos o antraceno,
benzo(a)pireno, benzo(a)antraceno, benzo(b)fluoranteno, benzo(g,h,i)perileno,
benzo(k)fluoranteno, indeno(1.2.3) pireno, criseno, fenantreno, fluoranteno, fluoreno e naftaleno
(Koleniskova, 2006).

O fator de persisténcia é baseado no tempo em que um produto permanece em determinado
meio. A persisténcia é definida como a quantidade de produto que permanece no solo, sedimento
e dgua apos um derrame. Sao classificados como ndo persistentes os produtos refinados de
petréleo que tendem a evaporar e dissipar rdpida e naturalmente e que raramente requerem
limpeza (ITOPF, 1999). Apenas impactos de curta duragdo sdo esperados como conseqiiéncia de
derrames destes produtos formados por uma mistura de peso leve (Koleniskova, 2006).

Persistentes sdo aqueles derivados de petréleo que tendem a se dissipar mais vagarosamente
(CETESB, 2004). Uma mistura de componentes de peso leve, intermedidrio e pesado foram tais

produtos.
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Locatelli (2006), tentou estabelecer um diagndstico da contamina¢do do Rio Atibaia em
sedimentos e sélidos em suspensao para os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos. Tratamentos
estatisticos desenvolvidos pela EPA mostraram que ndo € possivel estabelecer que os HPAs
presentes na bacia sdo oriundos da refinaria da REPLAN, pois os resultados mostraram um alto
background em toda a extensao da bacia. Uma hipétese levantada neste trabalho € que os grandes
responsaveis pela presenca destes compostos na realidade € a grande quantidade de esgoto in
natura neste corpo d’4gua.

Nao existem trabalhos que reportem a variagdo sazonal e temporal de HPAs e BTXE na

bacia do ribeirdo Tatu, tampouco estudos detalhados foram realizados na bacia do rio Piracicaba.

2.6 Ecotoxicologia aquatica

Uma importante ferramenta para o monitoramento da qualidade ambiental associada a
andlises quimicas dos compartimentos de uma bacia hidrogrifica sdo os estudos
ecotoxicoldgicos, auxiliando o entendimento das relacdes entre poluicdo e suas conseqii€éncias
biol6gicas (Meletti, 1997). Os residuos liberados no ambiente ou remanescentes de efluentes, no
decorrer do tempo, transferidos aos alimentos e ao homem, levando a casos cronicos, mal
definidos ou extremamente graves (Riiegg et al., 1991). O teste de toxicidade para o estudo dos
efeitos dos agentes toxicos sobre organismos aquaticos estd fundamentado no principio de que a
resposta dos organismos vivos depende da dose do téxico a que foram submetidos (Jardim,
2004).

No ambiente aquatico, devido a fatores de dilui¢do, os organismos estdo expostos a niveis
subletais dos poluentes, a menos que estejam em locais cujas concentracdes possam causar
efeitos agudos. Esta exposicdo do agente quimico, em niveis subletais, pode nio levar a morte do
organismo, mas pode causar distirbios fisiol6gicos e/ou comportamentais em longo prazo. Estes
efeitos ndo sdo detectados em testes de toxicidade aguda, sendo necessdrio o uso do teste de
toxicidade cronica, a qual permite avaliar os efeitos mais sutis aos organismos expostos (Aragao
&. Aratijo, 1996).

O ensaio de toxicidade aguda pode ser definido como aquele que avalia os efeitos, em geral
severos e rapidos, sofridos pelos organismos expostos ao agente quimico, em curto periodo de

tempo (Birgue et al., 1985). Usualmente os critérios de avaliacio sdo a mortalidade e
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imobilidade dos organismos teste (vanLeeuwen, 1988). Segundo Aragdo &.Aradjo (1996),
efeitos toxicos agudos sdo indicados no caso de 50% ou mais dos organismos apresentarem
letalidade em uma exposi¢ao de 48 horas em uma determinada concentragc@o a ser observada no

teste, correspondente a CE ou CL 50 (concentracdo efetiva ou concentragao letal mediana).

A toxicidade cronica € estimada de acordo com os efeitos de uma substancia na reprodugao,
no crescimento e/ou na sobrevivéncia de uma espécie por um periodo prolongado de tempo. Com
este tipo de teste estima-se a maior concentragdo que ndo acusa efeitos aos organismos testes
(CENO) e a menor concentragdo que causa efeito estatisticamente significativo nos organismos-

teste (CEO) (Aragado & Aratjo, 1996).

Fonseca (1997), desenvolveu um estudo na Bacia do Piracicaba buscando detectar toxicidade
aguda em dguas de diferentes locais de captacdo. Nao foram detectadas a toxicidade aguda para
os organismos Daphnia similis, Ceriodaphnia dubia e Ceriodaphnia silvestrii. No entanto, foi
detectada a toxicidade cronica quando considerados o crescimento do corpo, o crescimento
populacional, a fecundidade, a sobrevivéncia e a longevidade. O niimero de incidéncia também
revela que as amostras de dgua coletadas na captacdo de Santa Barbara, seguidas por Piracicaba,
Limeira, Americana e por ultimo Campinas e Sumaré. Ainda segundo Fonseca (1997), os dados
de toxicidade cronica indicaram possiveis locais de contaminagdo por substincias toxicas que nao

foram identificados nos testes agudos.

Jardim (2004), realizou ensaios de toxicidade aguda em dguas e sedimentos na Bacia do Rio
Corumbatai, importante afluente do Rio Piracicaba. A conclusdo do trabalho indica indices de

toxicidade aguda e cronica para as matrizes dgua e sedimento na drea de estudo.

Marrara et al. (2006) realizaram ensaios ecotoxicolégicos nas dguas do ribeirdo Tatu em
quatro pontos durante os meses de marco a agosto de 2005 com os bioindicadores Ceriodaphnia
diibia e Daphnia similis. Os resultados indicaram um aumento dos indices de toxicidade nas

estacdes de amostragens mais proximas da area urbana.
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3. OBJETIVOS

A presente pesquisa foi concebida para avaliar a qualidade da &4gua superficial e de
sedimentos da sub-bacia do ribeirdo Tatu, em especial na zona urbana do municipio de Limeira,
com énfase nos seguintes aspectos:

< quantificar a ocorréncia e a distribuicdo espacial de metais pesados e em agua
superficial e sedimentos de fundo;

<> determinar os niveis de toxicidade aguda e cronica da dgua por meio de testes
ecotoxicoldgicos e determinar a concentragao de hidrocarbonetos;

2 verificar a existéncia de correlagdo entre os resultados encontrados e a provavel
contaminac¢do industrial oriunda de despejos de efluentes galvanoplasticos ou outros;

<> comparar os impactos eventualmente provocados pela contaminagdo industrial

com a contaminag¢ao por esgotos domésticos.
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4. MATERIAL E METODOS

4.1 Trabalho de campo e coletas

As amostras de sedimento de corrente foram coletadas em trés ocasides, 25/09/2004,
17/04/2005 correspondendo as estagdes seca e chuvosa e 09/07/2006. As amostras de dgua foram
coletadas nos dias 25/09/2004, 17/04/2005, 26/03/2006 e 09/07/2006. Os pontos de amostragem
foram selecionados tendo em vista a facilidade de acesso e a localizacdo das cidades de
Cordeirépolis e Limeira. Também foram incluidos pontos no rio Piracicaba a montante e a
jusante da foz do ribeirdo Tatu. As Figuras 4.1 e 4.2 mostram estacdes de amostragem no ribeirdo
Tatu e no rio Piracicaba respectivamente. Na tabela 4.1 sdo apresentadas as coordenadas

geograficas e a descricdo dos pontos de amostragens.

Tabela 4.1 Coordenadas UTM e identificacdo dos pontos de amostragem

Ponto de Amostragem Latitude Longitude

SM-01: Nascente do ribeirdo Tatu 246360 5117377

SM-02: Ponto controle abaixo da nascente 246368 516151

SM-03: Lago da CECAFI — Cordeir6polis montante. 247817 511111
SM-04: Rodovia Washington Luis — Cordeirépolis jusante. 247817 511110
SM-05: Anel Vidrio — Limeira montante. 252350 505071

SM-06: Limeira jusante. 255069 500084

SM-07: Bairro do Tatu. 258262 492133

SM-08: Rio Piracicaba a montante de Limeira 258262 492133
SM-09: Rio Piracicaba a jusante da foz do Tatu. 257252 489934

Durante a amostragem, os parametros fisico-quimicos de qualidade da dgua foram analisados
in situ com um amostrador do tipo Horiba U22. As varidveis analisadas foram: pH, condutividade

elétrica, oxigénio dissolvido, temperatura, turbidez, potencial redox e sélidos dissolvidos totais.
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Figura 4.1: Estacdes de amostragem de dgua e sedimento da nascente do ribeirdo Tatu (SM-01) e
apos cidade de Limeira (SM-07).

Figura 4.2: Estacdes de amostragem de dgua no rio Piracicaba a montante (SM-08) e a jusante
de Limeira (SM-09).
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4.2 Delineamento experimental

A obtencdo de resultados analiticos confidveis estd diretamente relacionada aos cuidados
obtidos durante a amostragem. A integridade das amostras depende das condi¢des climéticas no
dia da coleta, da frascaria utilizada, da preservacao, do transporte das amostras e do tempo entre a
amostragem e andlise propriamente dita. Procedimentos como a refrigeracdo a 4°C retarda a
atividade fisico-quimica das amostras. A preservacdo quimica para determinadas andlises €
fundamental para manuten¢do da estabilidade dos parametros quimicos de interesse das amostras

coletadas (Lemes, 2001).

As coletas neste trabalho foram realizadas em acordo com as recomendacdes estabelecidas
no guia de coletas da CETESB (1987), da NBR 9898 (1990), NBR 12713 (2004), NBR 13373
(1995), do Standard Methods (1985) além de recomendacdes da agéncia norte americana
USEPA. Com base nessas normas e referéncias foram selecionados os tipos de frascos,

preservacdo e tempo de andlise para cada parametro especifico.

As amostras de dgua superficial foram coletadas com luvas cirdrgicas descartdveis com o
auxilio de um balde de plastico para metais e ago-inox para organicos em subsuperficie
(aproximadamente 10 cm) mergulhando a boca do amostrador contra a corrente no liquido a ser
amostrado. A Tabela 4.2 apresenta os frascos e preservacdes utilizadas para as coletas de dgua

neste trabalho.
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Tabela 4.2: Materiais utilizados na amostragem de dguas e condicdo de preservagao

Parametros quimicos

Frascos utilizados

Preservacao

Observacio importante

Alcalinidade Plastico de 500 mL Refrigeracdo 4+2C Sem espacgo aéreo no frasco.
Andlise imediata ou no mesmo dia
Anions Vidro ambar de 1L Refrigeracdo 4+2°C Amostras filtradas em campo em
membranas de 0,45 um
BTXE Vial Refrigeracdo 4+2°C Sem espago aéreo (bolhas) no
vidro
Cétions Pléstico tipo centrifuga de HNO; 1:1 ph<2 e Amostras filtradas em campo em
50 mL refrigeragdo 4+2-C membranas de 0,45 um
Coliformes fecais Bag-nasco Tiossulfato Andlise até 24 horas ap0s a coleta

Demanda bioquimica de

oxigénio

Vidro dmbar 1L

Refrigeracdo 4+2-C

Andlise até 24 horas ap0s a coleta

Demanda quimica de

oxigénio

Plastico de 500 mL

H,SO, e refrigeragdo
4+2C

Andlise até 24 horas ap0s a coleta

Indice de Fendis

Vidro dmbar 1L

H,SO, e refrigeracdo

442°C
Surfactantes Pléstico de 500 mL Refrigeracdo 4+2°C -
PAH Vidro ambar 1 L Refrigeracdo 4+2°C -

Toxicidade crénica com

Ceriodapnhia dubia

Frascos plasticos (2 L)

Refrigeracdo 4+2°C por 24

horas

Sem espago aéreo (bolhas) no

frasco

Toxicidade aguda com

Dapnhia similis

Frascos plasticos

an

Refrigeracdo 4+2°C por 24

horas

Sem espaco aéreo (bolhas) no

frasco

Para a coleta de sedimento foram escolhidas dreas de remanso do rio, quando possivel,

buscando locais de maior concentracdo de materiais finos. As amostras de sedimento foram

acondicionadas em potes pldsticos para as andlises de inorganicos e potes de vidro cheios até a

boca para a anélise de organicos.

A andlise em fracdes finas, especialmente na determinagdo de metais realca sua

concentragdo, pois particulas menores apresentam maior drea para adsor¢do de contaminantes

(Droppo & Jaskot, 1995). Autores como Droppo & Jaskot (1995) e Liu et al. (1999) recomendam

a andlise de sedimentos em fracdes menores que <63um para a determinagao de metais. Desta
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forma, as amostras das duas primeiras campanhas foram secas a temperatura ambiente e
desagregadas em bandejas pldsticas. Elas foram peneiradas nas fracdoes <177um e <63um (areia e
argila). A fracdo <177um foi homogeneizada e uma fracdo separada apds quarteamento. A
fracdo separada <177um foi moida em moinho com potes de 4gata.

As andlises de sedimentos por FRX foram realizadas no Instituto de Geociéncias da
Universidade Estadual de Campinas. As amostras de 4gua para todos os parametros e as analises
de sedimento para a determinagdo de organicos foram enviadas ao laboratério privado Bioagri

Ambiental.

4.3. Anilises de Aguas

Determinacgdo de cdtions

A determinacgdo de cations foi realizada em todas as campanhas de amostragem de dgua e em
todas as estacdes de coleta. A técnica utilizada foi Espectrometria de Emissdo Optica com fonte
de Plasma Indutivamente Acoplado. Nesta técnica, o liquido é nebulizado e transferido até um
plasma de argbnio onde os metais sdo excitados e emitem radiacOes caracteristicas. O
comprimento de onda da radiacdo € usado para identificar o elemento e o tamanho do pico é
proporcional a concentracao do metal. As andlises foram baseadas nos métodos SMEWW 3120 B
e no EPA 6010 B. Para este trabalho os principais elementos de interesse foram Al, Sb, As, Ba,
Be, Bo,Cd, Cr, Ca, Co, Cu, Pb, Fe, Mg, Mn, Ni, K, Ag, Na, Tl, V e Zn. As amostras foram
filtradas em campo em uma membrana de 0,45 um e dopadas com itrio antes do inicio das
andlises com concentracdo de 0,100 mg Y/L. A recuperagdo aceita encontra-se na faixa de 70 a
130 %. Outro controle de qualidade adicional foi a andlise de uma amostra de branco de

laboratério.

Determinacdo de dnions

A determinac¢do de anions foi realizada em todas as campanhas de amostragem de dgua em
todas as estagdes de coleta. Foram analisadas por cromatografia iOnica, utilizando-se a
metodologia de referéncia EPA 300.1 e EPA 9056. Os principais anions investigados foram CI,

F, NO;, Br, NOj3, POs e SOy . Para a preparagdo das amostras verificou-se se a condutividade
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evitando-se as medidas a obten¢ao de valores fora da faixa de calibracdo. Foi certificado que as
amostras foram dopadas com um composto de concentracdo conhecida (10uL para 10mL de
amostra). Antes da injecdo da amostra no equipamento, a mesma foi filtrada em membrana de

0,22um.

Determinacdo da Demanda Bioquimica de Oxigénio

A andlise da DBO foi realizada em todas as estacdes de amostragem apenas na campanha de
julho de 2006 visando complementar a pesquisa e identificar possiveis marcadores de
contamina¢do doméstica na drea de estudo. A DBOs,y de uma 4gua € a quantidade de oxigénio
necessdria para oxidar a matéria organica por decomposi¢ao microbiana aerébia para uma forma
inorganica estdvel. A DBOsjp € normalmente considerada como a quantidade de oxigénio
consumida durante um determinado periodo de tempo, numa temperatura de incubacdo
especifica. Um periodo de tempo de 5 dias numa temperatura de incubacdo de 20°C ¢é
freqlientemente usado e referido como DBOs. O método 5210 A do Standard Methods foi
utilizado como referéncia.

Para a andlise foi transferido diretamente o volume desejado de amostra para os frascos de
capacidade conhecida. Foi adicionada uma determinada quantidade de semente em cada frasco de
DBO (branco, diluicdes das amostras e padrdo). Os frascos foram preenchidos com a dgua de
diluicdo previamente aerada. Foi determinado com eletrodo de OD o oxigénio dissolvido inicial
nos frascos (branco, amostra e padrdo) e reposto o volume deslocado com agua de dilui¢dao. As
bolhas de dentro dos frascos foram retiradas. Para evitar a evaporacao de 4gua, durante a
incubagdo, a boca dos frascos foi coberta com uma folha de aluminio. As amostras foram
incubadas por 5 dias a 20 °C. As leituras do oxigénio dissolvido inicial das amostras, branco e
padrdao foram feitas imediatamente ou de forma que ndo excedeu 30 minutos apds a diluicao.

Ap6s 5 dias de incubacdo, foi feita a leitura do oxigénio dissolvido final.

Determinagdo da Demanda Quimica de Oxigénio

A andlise da demanda quimica de oxigénio (DQO) foi realizada em todas as estagdes de
amostragem apenas na campanha de julho de 2006 visando complementar a pesquisa e identificar

possiveis marcadores de contamina¢do doméstica e industrial na drea de estudo. A DQO ¢ a
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quantidade de oxigénio necessdria para oxidacdo da matéria organica através de um agente
quimico. Os valores da DQO normalmente sdo maiores que os da DBOs,y, sendo o teste
realizado num prazo menor. O aumento da concentragdo de DQO num corpo d'dgua se deve
principalmente a despejos de origem industrial. A metodologia do utilizada como referéncia para
a analise de DQO foi baseada no Standard Methods, Método 5220 D.

O reator de DQO deve ser pré-aquecido antes de se iniciar a digestdo das amostras. As
amostras foram agitadas vigorosamente e o volume necessdrio para a digestao retirado. Cada tubo
de DQO deve conter uma quantidade determinada de solugdo digestora. Para a realizacdo da
digestdo foi adicionado 2 mL da amostra homogeneizada. Os tubos de DQO foram rosqueados
firmemente de maneira que ndo haja perda durante o aquecimento. O branco foi realizado com 2
mL de dgua deionizada para cada lote de amostras. A digestdo do padrdo foi realizada com 2 mL
de solugdo de biftalato de potdssio. Os tubos (Branco, amostras e padroes) foram colocados no
bloco digestor e deixados em aquecimento por 2 horas. Apds o tempo de digestdo os tubos foram

resfriados e a DQO medida utilizando o método espectrofotométrico.

Determinacdo de coliformes fecais

A andlise de coliformes fecais foi realizada em todas as estacdes de amostragem apenas na
campanha de julho de 2006 visando complementar a pesquisa e identificar possiveis marcadores
de contaminacdo doméstica na drea de estudo. A metodologia utilizada como referéncia para a
andlise de coliformes foi baseada no Standard Methods 9223 A- Enzyme Substrate coliform Test.
Coliformes totais sdo bactérias bastonetes, capazes de fermentar a lactose com producdo de géis e
aldeido que na presenca da Enzima -Galactosidase (ONPG) em 24 — 48 hrs 4 35 - 37°C, libera
um radical O-nitrofenol de coloracdo amarelada. A maior parte das bactérias do grupo coliforme
pertence aos géneros Escherichia, Citrobacter, Enterobacter e Klebsiella. Os coliformes mais
utilizados para deteccio de contaminagdo humana sdo os coliformes fecais, pois sao
enterobactérias (presentes no organismo) diferentemente dos totais, que podem ser do ambiente
(4gua). Desta forma € um pardmetro claramente indicativo de esgoto doméstico.

O coliforme fecal predominante é a E. coli, que constitui uma grande propor¢do da

populacdo bacteriana intestinal humana.

O kit (Colilert) utiliza um meio de cultura com dois substratos:
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- B-D Galactopiranosideo (ONPG): identifica e enumera os coliformes totais deixando este

substrato amarelo.

- 4-metilumbeliferilBDglucoronideo (MUG): identifica e enumera a E. coli = Unica entre os
coliformes que produz uma enzima que reage com o MUG e torna a amostra azul fluorescente na
luz ultravioleta, confirmando a presenca de coliformes fecais.

Os frascos de 100 mL foram abertos e todo o contetido do frasconete Colilert foi adicionado,
o mesmo foi fechado e agitado até que todo o contetido fosse dissolvido. Os frascos foram
incubados a 35 °C # 0,5 °C durante 24-28 horas.

As amostras que apresentaram coloragdo amarela indicaram que resultado foi positivo para
coliformes totais. Em seguida o frasco foi exposto a luz UV, quando produziu fluorescéncia, o
resultado foi positivo para E.coli.

Para a contagem dos coliformes totais presentes foi utilizada a cartela Quanti-tray, com 49
cubos maiores e 48 menores. Apds 24 horas os nimeros de cubos maiores e menores (amarelos)
foram verificados e foi feita a intersec¢do na tabela indice do Quanti-tray determinando-se desta
forma a contagem.

Para a contagem dos coliformes fecais a cartela foi exposta a luz UV e os cubos que

apresentaram fluorescéncia indicaram resultado positivo, e da mesma forma a contagem foi feita.

Determinacdo analitica do indice de fendis 96615936

A andlise de indice de fendis foi realizada em todas as estacOes de amostragem apenas na
campanha de julho de 2006, este resultado foi utilizado para o calculo do indice de qualidade das
aguas de protecao das comunidades aqudticas. Os fendis e seus derivados aparecem nas aguas
naturais através das descargas de efluentes industriais. Industrias de processamento da borracha,
de colas e adesivos, de resinas impregnantes, de componentes elétricos (plasticos) e as
siderdrgicas, entre outras, sdo responsaveis pela presenca de fendis nas dguas naturais (CETESB,
2006). A metodologia utilizada como referéncia para a analise de fendis foi baseada no Standard
Methods, Método 5530 B. Neste método os fendis destilados reagem com a 4 - amino - antipirina
em pH =7,9 + 0,1, na presenca de ferricianeto de potdssio, para formar um complexo colorido de
amino antipirina. A destilacdo das amostras é feita com a transferéncia de 500 mL da amostra
para baldao de destilacdo, onde foi adicionado 0,5 mL de &4cido sulfdrico para reduzir o pH a

proximo de 4.
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A destilacdo foi finalizada quando o processo de ebulicdo parou e na seqiiéncia foi
adicionado 50 mL de dgua destilada ou deionizada morna dentro do baldo e destilado até volume
final do destilado de 500 mL.

Em seguida, foi transferido 500 mL do destilado para um funil de separagdao de 500 mL,
adicionado 10mL da solug¢do tampao cloreto de amdnio, 3,0 mL de solucdo de amino-antipirina
e 3,0 mL de solugdo de ferricianeto de potdssio e homogeneizado. Apds 3 minutos, a amostra foi
extraida com 25 mL de cloroférmio através da agitacao do funil 10X. O extrato de cloroférmio
foi filtrado em papel de filtro com sulfato de sédio anidro e recolhido em baldao volumétrico de 25

mL. Foi medida as absorbancias em espectrofotometro a 460 nm contra um branco.

Determinacdo analitica de surfactantes

A anélise de indice de surfactantes foi realizada em todas as estacdes de amostragem apenas
na campanha de julho de 2006 visando o cdlculo do indice de prote¢cdo das comunidades
aquaticas. De acordo com a metodologia analitica recomendada, detergentes ou surfactantes sao
definidos como compostos que reagem com o azul de metileno sob certas condicdes
especificadas. Estes compostos sdo designados "substancias ativas ao azul de metileno" (MBAS -
Metilene Blue Active Substances) e suas concentragdes sdo relativas ao sulfonato de alquil
benzeno linear (LAS) que € utilizado como padrao na anélise. Os esgotos sanitarios possuem de 3
a 6 mg/L de detergentes. As industrias de detergentes descarregam efluentes liquidos com cerca
de 2000 mg/L do principio ativo. Outras industrias, incluindo as que processam pecas metdlicas,
empregam detergentes especiais com a fun¢do de desengraxante, como € o caso do percloretileno.
(CETESB,2006).

A metodologia utilizada como referéncia para a andlise de surfactantes foi baseada no
Standard Methods, Método 2540 A. Em um funil de separacdo, foi colocado 100 mL de amostra,
adicionado gotas de fenolftaleina e em seguida, gota a gota de soluc@o de hidréxido de s6dio ao
funil até tornar a solucgdo alcalina a fenolftaleina produzindo colorag@o résea. A coloracdo rdsea
foi eliminada, adicionando gota a gota, solu¢do de 4cido sulftrico. Foi adiconado cloroférmio e
reagente azul de metileno. O funil foi agitado vigorosamente por 30 segundos tendo o cuidado de

abrir a torneira do funil algumas vezes para alivio de pressao.
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Uma vez separadas as fases, a amostra foi agitada lentamente mais uma vez e foi transferida
a por¢ao de cloroférmio para um segundo funil de separacdo. A extracdo foi repetida mais duas
vezes, empregando cloroférmio e combinando todos os extratos no mesmo funil.

Aos extratos combinados foi adicionada solu¢do lavadora de fosfatos e o funil agitado
vigorosamente por 30 segundos. As fases foram separadas, o funil agitado mais uma vez e uma
por¢do de cloroférmio transferida para um baldo volumétrico de 100 mL passando o cloroférmio
por 1a de vidro previamente lavada com cloroférmio. A solu¢do lavadora de fosfato foi extraida
duas vezes com cloroférmio, juntando estes extratos ao balao volumétrico de 100 mL. O volume
do baldo foi completo com cloroférmio e homogeneizado.

As leituras dos padrdes e amostras foram feitas em um Espectrofotometro U V — Visivel.

Determinagdo analitica de BTXE em dgua

A andlise de indice de BTXE foi realizada em todas as estagdes de amostragem apenas na
campanha de julho de 2006. Para anélise destas amostras foi utilizada a técnica de Cromatografia
Gasosa Acoplada a Espectrometria de Massas (CG/MS), com sistema de inje¢cdo por Headspace.
Este método aplica-se a determinacdo de compostos organicos voldteis, em amostras liquidas e
sOlidas e € baseada no EPA 8260. Pode ser usado para quantificar compostos organicos volateis
que tem ponto de ebulicdo abaixo de 200°C. A Cromatografia Gasosa (GC) € uma técnica para
separacdo e andlise de misturas de substancias volateis e semivoldteis. A amostra devidamente
preparada é vaporizada ao ser introduzida no injetor com alta temperatura € um fluxo de gas
adequado denominado de fase mével ou gds de arraste faz com que os compostos passem pela
coluna cromatografica, onde ocorre a separacdo da mistura pela interagdo dos analitos com a fase
estaciondria e sua volatilidade. Os analitos eluidos na coluna capilar sdo introduzidos no
espectrometro de massa. A identificacdo de analitos alvo é realizada comparando seus espectros
de massa com os espectros de padrdes. A quantificacdo é realizada comparando a resposta de um
fon principal relativo a um padrao externo usando uma curva de calibracio de cinco pontos

A andlise por headspace consiste em um processo de duas etapas. Primeiramente, a amostra é
colocada em frasco de vidro, de modo que se forme um espaco vazio entre a superficie da
amostra e a tampa, chamado “espaco aéreo” ou “headspace”, lacrando-o em seguida. As amostras
foram retiradas da geladeira. Verificou-se se havia presenca de bolhas no vial coletado. Nao

continha bolhas, uma etapa fisica extremamente importante, pois € um interferente da andlise.
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Posteriormente foi transferido 15 mL das amostras para os frascos de andlise, previamente
marcados neste volume. O frasco € entdo aquecido a uma temperatura constante até que o
equilibrio entre as duas fases (liquido-vapor) seja alcangado. Depois do equilibrio, uma aliquota

da fase gasosa (headspace) € introduzida no cromatégrafo.

Ecotoxicologia em microcrustdceos

Com o objetivo de identificar se a d4gua do ribeirdo Tatu apresenta efeitos toxicos agudos
e/ou cronicos e em quais concentragdes, uma amostra da nascente do ribeirdo e outra a jusante do
p6lo industrial foram submetidas aos ensaios de toxicidade nas coletas de 25/09/2004 e
09/07/2006. As metodologias de andlise foram baseadas na ANBT NBR 13373 e ABNT NBR
12713.

Os microcrustaceos constituem um indicador muito util do real estado de pureza da dgua. A
escolha dos organismos aqudticos Ceriodapnhnia diibia e Daphnia similis utilizados neste
trabalho foram baseadas em alguns principios bdsicos descritos por Domingues, D.F. &
Bertoletti, E. (2006). O primeiro deles é a sensibilidade, a espécie deve ser bastante sensivel a
uma diversidade de agentes quimicos, de forma constante resultando em andlise precisa
garantindo boa repetibilidade e reprodutibilidade dos resultados. Além disso, espécies de pequeno
porte e ciclo de vida ndo muito longo tornam-se ideais aos estudos ecotoxicoldgicos em
laboratério. O outro principio de escolha utilizado foi a estabilidade genética que possibilita lotes
uniformes de organismos.

Os organismos testes nao ultrapassaram 8 horas de idade para ensaios cronicos em
Ceriodaphnia dubia e 24 horas de idade para ensaios agudos em Daphnia similis. Foram
selecionadas cinco concentracdes do agente téxico, dgua do ribeirdo, além do controle (dgua de
diluicao). Foi adicionado um volume conhecido do agente t6xico em um volume definido de dgua
de dilui¢do e as temperaturas das solugdes testes mantidas a 25+ 1°C.

Para cada concentracdo, foram preparadas 04 réplicas para testes agudos e 10 réplicas para
testes cronicos colocando 15 ml de solugdo teste em cada béquer de 30 ml. Para o teste agudo
foram utilizados cinco organismos por béquer e para o teste cronico apenas um. Os frascos—teste
foram mantidos em ambientes com temperatura de 25+1°C, fotoperiodo de 16 horas de luz e 8
horas de escuridao. Os organismos foram alimentados diariamente com o mesmo tipo de alimento

e com a mesma quantidade utilizada na manutencdo da cultura.
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Cdlculo do Indice de Qualidade da Agua (IQA)

Em 1997 a CETESB adotou um sistema de indice para avaliar a qualidade da 4dgua para o
abastecimento publico (IQA), adaptado pela National Sanitation Foundation, dos EUA, no qual
nove parametros sao utilizados para essa finalidade (oxigénio dissolvido, demanda bioquimica de
oxigénio, coliforme fecal, nitrato, fosfato, temperatura, turbidez e residuos totais (Zagatto et. al
1999). Este indice ndo avalia a presenca de substincias toxicas bem como a qualidade das dguas
para fins de protecdo das vidas aquaticas. No entanto € um indice importante pois reflete a
interferéncia por esgotos sanitrios e outros materiais organicos, nutrientes e sélidos objeto deste
trabalho apesar do ribeirdo em estudo ser um classe 04. Para cada parametro foi atribuido um

peso conforme a Tabela 4.3.

Tabela 4.3: Peso dos parametros utilizados para calculo do IQA

Parametro Peso-wi
Oxigénio dissolvido —-OD% 0,17
Coliformes fecais (NMP/100 mL) 0,15
PH 0,12
DBO (mg/L) 0,10
Nitrato (mg/L) 0,10
Fosfato (mg/L) 0,10
Variacdo de temperatura (°C) 0,10
Turbidez (UNT) 0,08
Residuos totais (mg/L) 0,08

O célculo do IQA ¢ feito pelo produtério ponderado das qualidades de dgua correspondente

aos parametros conforme a férmula:

9 wi

IQA =T qi

i=0
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Onde:
IQA — indice de qualidade da 4gua, um nimero de 0 a 100.
qi= qualidade do parametro i obtido através da curva média especifica de qualidade

Wi= peso atribuido ao parametro, em fun¢do de sua importancia na qualidade, entre 0 a 1.

Os niveis de qualidade de dgua sdo atribuidos conforme os valores obtidos na férmula acima.

Os niveis estdo apresentados na Tabela 4.4.

Tabela 4.4: Niveis de qualidade de dgua

Nivel de Qualidade Faixa
Excelente 90<IQA<100
70<IQA<90
25<IQA<50
0<IQAZ<25

Cdlculo do Indice de Pardmetros Minimos para a Preservagdo da Vida Aqudtica (IPCMA)

Em 1995 foi apresentada uma proposta de um novo indice de qualidade de dgua (IPCMA)
com o objetivo de estabelecer uma classificacdo de qualidade para a protecdo das comunidades
aquéticas. (Zagatto et al. 1999). Neste novo indice além das andlises quimicas convencionais, foi
implementado o uso do teste de toxicidade cronica com o microcrusticeo Ceriodaphnia dubia, o
qual pode detectar a presenca, auséncia, interacdes e biodisponibilidade de quaisquer substancias
em concentragdes capazes de causar efeitos toxicos sobre a reprodugdo e/ou sobrevivéncia de
organismos. Assim, a andlise quimica, parametros fisico quimicos e ecotoxicolégicos permitem a
determinacdo de um indice que mostre a qualidade de &4guas com vista a Protecdo de
Comunidades Aquaticas (Zagatto et all 1999).

Para o cdlculo do IPCMA sao considerados dois grupos de parametros: substancias toxicas
(cobre, zinco, chumbo, cromo, mercurio, niquel, cddmio, surfactantes e fenol) e parametros

essenciais (andlise de oxigénio dissolvido, pH e toxicidade).
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Para cada parametro sdo estabelecidas trés ponderacdes numéricas: 1, 2 e 3 baseadas na
legislacdo brasileira, na americana e na francesa, as quais estabelecem limites maximos
permissiveis para estas substincias. A ponderacdo 1 significa que a 4gua possui caracteristicas
necessdrias para manter a sobrevivéncia e reproducao dos organismos aquaticos. Ja a ponderacao
2 indica condi¢des de sobrevivéncia dos organismos, mas reproducdo afetada. A ponderagdo 3
indica comprometimento na sobrevivéncia dos organismos. O IPCMA ¢ calculado de acordo por

meio da equagdo (Zagatto et al. 1999):

IPCA=PE X ST

onde:

PE= Valor da maior ponderagao do grupo dos parametros essenciais

ST= Valor médio dos trés maiores ponderadores do grupo de substancias toxicas.

A Tabela 4.5 apresenta os diferentes niveis de qualidade da dgua de acordo com o resultado

obtido no calculo.

Tabela 4.5: Niveis de qualidade de dgua

IPCMA Classificaciao da agua
1 Boa
2 Regular
>6 Péssima

4.4. Analises de Sedimentos

Os sedimentos foram coletados em trés campanhas distintas. Na campanha de setembro 2004
e em abril 2005, foram coletadas 05 amostras ao longo do rio (SM-01, SM-04, SM-05, SM-06 e

SM-07 ) em cada etapa buscando caracterizar as estacoes de seca e de cheia.



As andlises quimicas de sedimentos em ambas fracdes granulométricas foram realizadas
para 10 6xidos maiores (Si02, TiO,, Al,Os, Fe,O3, MnO, MgO, CaO, Na,0, K,0 e P,05) e 21
elementos traco (As, Ba, Co, Cr, Cu, Ga, Mo, Nb, Ni, Pb, Rb, S, Sb, Sn, Sr, Th, U, V.Y, Zn e Zr)
por Fluorescéncia de Raios-X, em pastilhas prensadas, em um espectrometro Philips, PW 2404.
A exatidao do método foi assegurada por meio da andlise simultanea dos materiais de referéncia
internacionais GSD-9,GSD-12 e GSS-9.

Na terceira campanha em julho de 2006, os sedimentos das estagcdes SM-01, SM-04, SM-05,
SM-06 e SM-07 foram amostrados para a caracterizacdo dos compostos organicos benzeno,
tolueno, xilenos e etilbenzenos (BTXE) e hidrocarbonetos policiclicos arométicos (PAH) pela
técnica de Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectrometria de Massas (GC/MS).

Para andlise de sedimento o método aplicado a determina¢dao dos BTXE em amostras de solo
¢ baseado no Standard Methods 6410 B e no EPA 8260 B. De cada amostra de sedimento
refrigerada foi pesada uma aliquota de 2 gramas e inserida em frasco de 22 mL. Com uma
microseringa € adicionado 20 uL dos compostos surrogates. Com o auxilio de uma pipeta foi
adicionado 15 mL de dgua mineral. O frasco lacrado foi inserido no autosampler de equipamento
e o procedimento de andlise foi o mesmo descrito para as andlises de dgua.

Para andlise de sedimento o método aplicado a determinacdo dos Hidrocarbonetos
Poliaromaticos por GC/MS em amostras de solo é baseado no Standard Methods 6410 B e no
EPA 8270 C, e consiste na separacdo dos compostos por um solvente organico e identificados por
cromatografia a gds. O método envolve extracdo sélido-liquido, identificacdo e quantificagdo dos
compostos.

Pesa-se 20 g de solo em um vial de 40 ml. Adiciona-se 3 pérolas de vidro, adiciona-se 40 uL
de ST 1 e completa-se o vial com diclorometano. Coloca-se no agitador de Wagner por 25
minutos. Filtra-se usando funil de filtracdo com papel de filtro e sulfato de sédio num baldo de
rotaevaporador de 250 mL. Completa-se novamente o vial com diclorometano e coloca-se no
agitador por 25 minutos. Filtra-se no mesmo funil de filtra¢do, juntando com o primeiro extrato e
concentra-se no rotaevaporador até + 2 ml. Transfere-se para um tubo graduado e concentra-se
para 1 ml com gés inerte. O mesmo procedimento da andlise de 4gua € aplicado para as amostras
de solo.

No laboratério de Raios X do Centro de Geociéncias da Universidade Federal do Pard e da

Universidade Estadual Paulista “Jilio de Mesquita Filho”, foram realizadas as anédlises por DRX
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nas amostras de sedimentos na fracdo <63 um para as amostras SM-01, SM-04, SM-05, SM-06 e
SM-07 da campanha de abril de 2005.

4.5 Controle de qualidade das analises de BTXE em agua e solo.

Para assegurar a qualidade das andlises os seguintes procedimentos foram adotados:

< Anailise do branco de método:

Para o lote de amostras de dgua analisadas foi também analisada uma amostra de branco do
método, que sofrem o mesmo processo de extracdo das amostras analisadas. Consiste em uma
concentracdo conhecida de dgua com adicdo dos compostos de monitoramento do sistema
surrogates a uma concentracdo conhecida. Um branco aceitdvel deve estar isento de qualquer

composto alvo, ou no minimo em concentragdes abaixo do Limite de Quantificacao.

<> Verificagdo dos compostos surrogates:
Todas as amostras adicionadas 20 pug/L. de surrogates para amostras liquidas e 100 pg/kg
para as sOlidas. Foi realizada uma checagem se os compostos estavam dentro da faixa limite do
método.

Obtida de acordo com a equacao 1 e resultados expressos na Tabela 4.6.

x 100
% recuperac@o = - eq (1)

Q.

Onde,
Quq Quantidade determinada pela andlise

Q. Quantidade adicionada a amostra

Tabela 4.6: Faixa de recuperagdo aceita pelo método 8260.

Compostos surrogates Faixa de recuperacgdo (%)
Tolueno-d8 60 - 140
p-Bromofluorbenzeno 60 - 140
<> Padrio interno:
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Em todas as amostras analisadas foi adicionada uma concentragdao de 20 pg/LL para as
amostras liquidas e de 100 pg/kg para amostras s6lidas dos compostos da Tabela 4.7 e sua drea
nao foi superior a 200% ou inferior a 50% da area do mesmo padrio interno no ponto médio da

curva de calibragao.

Tabela 4.7: Padrao interno adicionado nas amostras:

Compostos Padroes Internos

Fluorbenzeno

Clorobenzeno-d5

% Amostra controle do laboratério

O LCS € uma amostra onde foram adicionados os compostos alvo da andlise, os surrogates e
os padrdes internos em concentracdo conhecida, verificando a eficiéncia de todo o processo de
andlise. Sao adicionados a uma concentracdo de 20 pg/LL para as amostras liquidas e de 100
png/kg para amostras soélidas e suas recuperacdes devem estar dentro da faixa de limite

apresentada na Tabela 4.8.

Tabela 4.8: Faixas de recuperagdes dos compostos alvos aceito pela metodologia.

Compostos de fortificacao Faixa de recuperagdo (%)
Benzeno 60 - 140
Tolueno 60 - 140

Etilbenzeno 60 - 140
m,p-Xilenos 60 - 140
o-Xileno 60 - 140

4.6 Controle de qualidade das analises de PAH em agua e solo.

Para assegurar a qualidade das andlises os seguintes procedimentos foram adotados:

¢ Analise do branco de método:
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Passaram pelo mesmo método de extragdo das amostras analisadas. Foram verificadas
possiveis contaminacdes durante o processo.
% Recuperagdo dos compostos surrogates:
Foram adicionados uma concentracdo de 250 pg/L para amostras liquidas e 1,0 mg/kg para
as solidas para verificacdo se as andlises estavam dentro da uma faixa limite obtida de acordo

com os resultados expressos na Tabela 4.9.

Tabela 4.9: Faixa de recuperagdo dos compostos alvos aceitos pela metodologia 8270.

Compostos surrogates Faixa de recuperagdo (%)
2-Fluorobifenil 40-120
Fenol d-6 40-120
Nitrobenzeno-d5 40-120
p-Terfenil-d14 40-120

+» Padrio interno:

Foi adicionada uma concentragdo de 500 pg/L para as amostras liquidas e de 500 pg/kg
para amostras sé6lidas e sua drea foi verificada ndo podendo ser superior a 200% ou inferior a
50% da area do mesmo padrao interno no ponto médio da curva de calibracdo. Os compostos

utilizados estio expressos na Tabela 4.10.

Tabela 4.10: Padrao interno

Compostos Padroes

Internos

Acenafteno-d10
Criseno-d12

1,4-Diclorobenzeno-d4

Fenatreno-d10
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Nafataleno-d8
Perileno-d12

*» Amostra controle do laboratério:

Foi adicionada uma concentracao de 250 pg/L para as amostras liquidas e de 1,0 mg/kg para

amostras solidas verificada as respectivas faixas limite expressa na Tabela 4.11.

Tabela 4.11: Faixa de recuperacdo dos compostos alvos aceitos pela metodologia.

Compostos de fortificacdo | Faixa de recuperacao (%)
Acenafteno 40-120
Acenaftileno 40-120
Antraceno 40-120
Benzo (a) antraceno 40-120
Benzo (a) pireno 40-120
Benzo (b) fluoranteno 40-120
Benzo (g,h,i) perileno 40-120
Benzo (k) fluoranteno 40-120
Criseno 40-120
Dibenzo (a, h) antarceno 40-120
Fenantreno 40-120
Fluoranteno 40-120
Fluoreno 40-120
Indeno (1,2,3-cd) pireno 40-120
Naftaleno 40-120
Pireno 40-120
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Qualidade das aguas

Composicdo Quimica da Agua

Os valores dos parametros fisico-quimicos medidos em campo encontram-se nas Tabelas
Al-1 a Al1-4. Entre as quatro coletas de amostras de dgua superficial, setembro de 2004, abril de
2005, marco e julho de 2006 os parametros fisico-quimicos variaram conforme descrito a seguir:
pH entre 5,4-7,4 e 5,4-7,2; condutividade elétrica 2-59mS/m e 4-41 mS/m; OD 0,5-9,7 mg/L e
5,6-9,7 mg/L; temperatura 18,6-28,5 °C e 23,1- 28,2 °C; turbidez 10-102 (UNT); sdélidos
dissolvidos totais 0,01-0,38 g/L e 0,02-0,23 g/L.

Nota-se que os parametros pH e OD apresentaram bastante variacao ficando por vezes fora
do limite estabelecido pela legislacio CONAMA 357 para rios classe 04.

As Tabelas Al-5 a Al1-8 apresentam os resultados da composicdo quimica das aguas
coletadas entre setembro de 2004 e julho de 2006.

Na Figura 5.1 € exibido o diagrama Piper com as composi¢des das amostras de dgua para os
componentes maiores. As amostras coletadas, a montante do pélo industrial, exibem composi¢des
de dguas bicarbonatadas célcicas principalmente as amostras (SM-01, SM-02 e SM-03), enquanto
que as amostras coletadas a jusante da cidade de Cordeirdpolis apresentam composi¢des de dguas
mistas e mesmo algumas com concentragdes elevadas de sédio e potdssio (SM-04,SM-05,SM-06
e SM-07).

O diagrama triangular dos cétions, mostra que em sua grande maioria as amostras
representam composi¢do de dguas mistas. Nota-se que algumas amostras (SM-06 e SM-07)
tendem a uma composi¢ao sédica. O tridngulo dos anions mostra o dominio do fon bicarbonato,
com uma tendéncia de enriquecimento de sulfato nas amostras da estacio SM-05.
Aparentemente, concorrem para a contaminacdo das dguas, tanto os efluentes industriais, como a

descarga de esgotos domésticos.
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Diagrama de Piper

#5101
B 3n-02
a-03
+ 3n-04
SI-05
O 3M-06
SMI-07

¢o,  +HCO, ¢l

Figura 5.1 Composi¢do das amostras de dgua segundo o diagrama de Piper
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Metais em dgua

Os resultados de metais em dgua foram comparados com os limites preconizados pelo
CONAMA 357 artigo 15 devido a auséncia de limites permissiveis para tais compostos em rios
classe 04, no qual o ribeirdo Tatu se enquadra. Na Figura 5.2 encontram-se os valores dos metais
(ug/L) para as amostras de dgua. Nota-se que ao comparar com os limites estabelecidos do
CONAMA 357, para os rios classe 02 os valores de aluminio, ferro e manganés encontram-se
acima dos limites pertinentes em todas as estacdes. Alguma variacdo sazonal pode ser observada,

no entanto, chama a aten¢ao o aumento das concentragdes principalmente nas estagdes SM-06.

Agua - Aluminio

2500 A
2
2
g
g
=
<«
O -
SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Aluminio Set/04 0 0 70 264 62 111 71
I Aluminio Abr/05 0 614 54 225 38 2355 34
I Aluminio Margo/06 47 165 759 679 353 1070 445
= Aluminio Julho/06 276 193 1060 265 66 423 4
= Limite superior CONAMA 357 100 100 100 100 100 100 100

Figura 5.2: Concentracdo de metais em dgua
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Manganés (ug/L)

Agua - Manganés

500 ~
O -
SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Manganés Set/04 67 409 0 194 439 314 413
I Manganés Abr/05 154 247 117 233 150 949 292
I Manganés Margo/06 102 132 101 76 88 72 147
[ Manganés Julho/06 13 23 0 108 345 468 207
= Limite superior CONAMA 357 100 100 100 100 100 100 100
Agua - Ferro
2500 A
E
°
=
=
o
=
O -
SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Ferro Set/04 176 1315 247 790 937 723 1158
I Ferro Abr/05 219 2173 240 819 743 1839 1512
I Ferro Margo/06 353 2020 606 642 625 714 511
@ Ferro Julho/06 938 302 619 642 1120 910 505
= Limite superior CONAMA 357 300 300 300 300 300 300 300

Figura 5.2: Continuagao
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Optou-se focar esta pesquisa nos metais cobre, niquel e zinco, pois sdo metais utilizados no
processo das industrias de galvanoplastia. Como indicado na Figura 5.3 as estacdes a montante da
cidade (SM-01, SM-02, SM-03 e SM-05) apresentam valores menores que os limites de
quantificagdo do equipamento para as concentracdes destes metais. Na estacio SM-04, onde
basaltos sao aflorantes, valores positivos para niquel 12 ug/L (abril de 2005), cobre 17 ug/L e
zinco 15 pg/L (marco de 2006) foram encontrados. O cobre ultrapassa os valores maximos
permitidos pela legislacio CONAMA 357 artigo 15 de 9 ng/L.

Ja a jusante do pdlo industrial (SM-06 e SM-07) os valores de Ni, Cu e Zn em agua do
ribeirdo Tatu sdo mais elevados. Na campanha de setembro de 2004 o niquel excedeu os valores
maximos permitidos pela legislacdo CONAMA 357 para o artigo 15 de 25 pg/L atingindo valores
de 27 ug/L e 61 pug/L nas estacoes SM-06 e SM-07. Sabe-se que a concentracdo de niquel em
mananciais geralmente ¢ menor que 2-10 ug/L (Oliveira, 2002). J4 o cobre apresentou valores
maiores que a legislacdo em todas as campanhas de amostragem a jusante do pdlo industrial. As
concentragdes atingiram valores maximos de 121 pg/L.

Nao foi detectada a presenca de niquel nas amostras de dgua do rio Piracicaba em nenhuma
campanha de amostragem. Nas campanhas de mar¢o e julho de 2006 os valores de cobre
observados foram de 9 ng/L e 56 pg/L para as estacdes a jusante da cidade de Limeira, sendo que
o ultimo valor excede os valores maximos permitidos pela Legislaggo CONAMA 357 para o
artigo 15. A presenca de zinco s6 ndo foi detectada na ultima campanha de julho de 2006. Nas
demais campanhas os valores variaram entre 11 pg/L e 214 pg/L sendo o dltimo maior que a
legislagio CONAMA para rios classe 02. Nota-se que o zinco apresenta concentragdes tanto nas
amostras a montante quanto a jusante da cidade de Limeira. Para considerar a influéncia do
ribeirdo Tatu nestas concentragdes dois fatores devem ser levantados, um € a distincia entre a
estacdo de amostragem deste trabalho de aproximadamente 5 quilometros do rio Piracicaba em
relacdo a foz do Tatu. Outra seria a dilui¢ao do rio Piracicaba, pois o volume de d4gua do mesmo é
consideravelmente maior, se comparada ao Tatu, conforme observado na Figura 5.4 Portanto,
torna-se dificil a correlacdo da concentracdo destes metais no ribeirdo Tatu e a influéncia no rio

Piracicaba.
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Figura 5.3 Concentracdo de metais em dgua superficial para quatro campanhas de amostragem
(Setembro 2004, Abril 2005, Mar¢o 2006 e Julho 2006)

Fonte: Mario Roberto dos Santos

Figura 5.4: Ribeirdo Tatu desembocando no rio Piracicaba.
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De maneira geral, os metais Cu, Zn e Ni apresentaram as maiores concentragdes em agua
principalmente nas estagdes a jusante da cidade de Limeira com excec¢do da estacdo SM-04 que
encontra-se a montante de Limeira e a jusante de Cordeirdpolis. Na estacio SM-04 afloram
rochas basdlticas da Formacdo Serra Geral, no entanto estas concentracdes de metais ndo sao
atribuidas a geologia da drea, pois ndo ocorre uma padronizacdo sazonal da concentracdo e nem
dos elementos encontrados nesta estacdo. Provavelmente, estas concentragdes sdo atribuidas a
descargas eventuais de efluentes industriais. O mesmo ocorre nas estacoes SM-06 e SM-07 que
apresentaram maiores valores de Cu, Ni e Zn. Estas estacdes drenam rochas areniticas, portanto
uma possivel contribuicdo da geologia da drea pode ser descartada. A falta de padronizagdo
sazonal e dos elementos encontrados corrobora com a hipdtese de eventuais descargas de

efluentes industriais neste curso d’agua.

A Tabela 5.1 apresenta um comparativo das médias dos resultados encontrados no ribeirao

tatu quando comparado com outros rios descritos na literatura.

53



Tabela 5.1: Comparativo entre os diversos trabalhos descritos na literatura sobre a concentra¢ao

de metais em dgua

Concentraciao Média Local Referéncia Bibliografica
Aluminio
154pg/L Bacia do Rio Pardo Lemes (2001)
313ug/L Bacia do Rio Mogi Guagu Lemes (2001)
212,14 ng/L Bacia do rio Cambé Yabe & Oliveira (1998)
300 pg/L Londrina (média dos Carmo et al. (2005)
pontos)
360 pg/L Bacia do Ribeirao Tatu deste trabalho
356 pg/L Bacia do Ribeirao Tatu deste trabalho
Bario
45ug/L América do Norte Durum e Haffty (1963)
Tlug/L Bacia do Rio Pardo Lemes (2001)
73ug/L Bacia do Rio Mogi Guagu Lemes (2001)
S5lug/L Bacia do Rio Descoberto Carmo et al. (2005)
20ug/L Meédia de rios no mundo Carmo et al. (2005)
20ug/L Aguas de rios Levinson (1974)
36 ng/L Bacia do Ribeirao Tatu deste trabalho
44 ng/L Rio Piracicaba deste trabalho
Ferro
300ug/L América do Norte Durun & Haffty (1963)
751pg/L Bacia do rio Cambé Yabe & Oliveira (1998)

Londrina (média dos

pontos)
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Ferro

40ug/L Média de rios no mundo Szikszay (1969)
40-1500 pg/L Aguas de rios Levinson (1974)
839 ng/L Bacia do Ribeirao Tatu deste trabalho
580 ug/L Rio Piracicaba deste trabalho
Cobre
0,832 ug/L Wisconsin Shafer et.al (1997)
1 pg/L Mississipi Salomons & Forstener (1984)
4,2 ug/L Paraiba do Sul Pfeiffer et. al (1986)
62 ng/L Bacia do Rio Pardo Lemes (2001)
138 pg/L Bacia do Rio Mogi Guagu Lemes (2001)
4,8 ug/L Bacia do Piracicaba Falético (2001)
6-7 pg/L Rio Jaguari (Captacdo Fonseca (1997)
Limeira)**
entre 3 e 15 nug/L Bacia do Piracicaba Fonseca (1997)
(Captacdes Americana,
Piracicaba, S Barbara
Sumaré e Campinas)**
20,8 ug/L Represa Billings Rocha et al (1995)
18,5 ug/L Bacia do Rio Cambé Yabe & Oliveira (1998)
(média das amostras) —
Londrina *
3ug/L Média de rios no mundo Carmo et al. (2005)
7,3 ug/L Bacia do Ribeirao Tatu* deste trabalho
8,1 pg/LL Rio Piracicaba * deste trabalho
Niquel
10 pg/L América do Norte Durum e Haffty (1963)
3ug/L Rios da Califérnia Silvey (1964)
62 ng/L Bacia do Rio Pardo* Lemes (2001)
<16 ng/L Bacia do Rio Mogi Lemes (2001)
Guagu*
<16 ng/L Bacia do Piracicaba Falético (2001)
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Niquel

(Méximo) <10 pg/L Rio Jaguari (Captacdo Fonseca (1997)
Limeira)**
Bacia do Piracicaba Fonseca (1997)

entre <L.Q e 10ug/L

(Captacdes Americana,
Piracicaba, S Barbara

Sumaré e Campinas)**

2,1 g/ Represa Billings Rocha et al (1985)
88,9 ng/L Bacia do Rio Cambé Yabe & Oliveira (1998)
(média das amostras) —
Londrina *
0,3 ug/L Média de rios no mundo Carmo et al. (2005)
0,42 pg/L Bacia do Ribeirao Tatu *deste trabalho
<LQ Rio Piracicaba * *deste trabalho
Zinco
0,497 pg/L Wiscosin Shafer et.al (1999)
10 pg/L Mississipi Salomons & Forstener (1984)
2-33 ug/L Sapucai-Mirim Avelar et al. (1997)
13 pg/L Paraiba do Sul Pfeiffer et. al (1986)
<3 pg/L Bacia do Rio Mogi Lemes (2001)
Guagu*
<3 ug/L Bacia do Rio Pardo* Lemes (2001)
66 ug/L Bacia do Piracicaba* Falético (2001)
10,6 ug/L Represa Billings (Média Rocha et al (1985)
entre 1975 e 1983)
953,50 ug/L Bacia do Rio Cambé Yabe & Oliveira (1998)
(média das amostras) —
Londrina *
87 ug/L Bacia do rio Descoberto * Carmo et al. (2005)
15 ng/L Média de rios no mundo Szikszay (1969)
1.6 ng/L Bacia do Ribeirao Tatu *deste trabalho
55,3 pg/L Rio Piracicaba *deste trabalho

* amostras filtradas 45pum

*% Andlise em amostras “tal qual”
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Coliformes fecais, DBO e DQO

Visando tracar um panorama da contaminacdo no ribeirdo Tatu, alguns indicadores de
contaminagdo por esgotos domésticos foram utilizados na dltima campanha de amostragem em
julho de 2006. Foram selecionados para este estudo, os testes de contagem de coliformes fecais,
demanda bioquimica de oxigénio e demanda quimica de oxigénio. Os resultados analiticos
obtidos estdo apresentados na Tabela A1-5 a A1-8.

Os coliformes mais utilizados para deteccdo de contamina¢do humana sido os coliformes
fecais, pois sdo enterobactérias (presentes no organismo). Desta forma é um parametro
claramente indicativo de contaminagdo por esgoto doméstico (Zagatto et. al 1999).

A matéria organica ocorre naturalmente em agua, em razao da decomposicao de folhas, fezes
e animais mortos de origem silvestre. O aumento da concentracao de matéria organica nas aguas
€ provocado principalmente por despejos de esgotos domésticos e industriais de origem organica.
A DBO ¢ definida como a quantidade de oxigénio exigida pelas bactérias enquanto estas mesmas
bactérias estabilizam a matéria organica que se decompde em condicdes aerdbias. O teste de
DBO ¢ amplamente usado para se determinar o grau de polui¢cao de residuos liquidos industriais e
domésticos em termos de oxigénio que estes residuos consumirdo se lancados em rios em quais
as condig¢des aerdbias existem.

Os maiores aumentos em termos de DBO num corpo d’4dgua sdo geralmente causados por
despejos de origem predominante organica. A DQO € a quantidade de oxigénio necessaria para a
oxidagdo da matéria orginica por um agente quimico. O aumento da DQO em um corpo d4 dgua
deve-se principalmente a despejos de origem industrial (CETESB, 2004). Isto se deve, pois, a
DQO ¢ a quantidade de oxigénio consumida por diversos compostos organicos através de uma
oxidagao quimica.

A legislaggo CONAMA para rios classe 04 ndo aplica estes parametros como medida de
monitoramento, portanto como comparacdo os resultados obtidos no ribeirdo Tatu foram
inseridos no contexto dos rios classe 02. As Figuras 5.5 e 5.6 mostram os resultados de
coliformes, DBO e DQO quando comparados com a Resolugdo CONAMA artigo-15.

Nota-se que a partir da SM-04 houve um acréscimo significativo nos valores de DBO e
DQO. A taxa de DQO é maior em todos os pontos, isto porque, a DQO corresponde a oxidacdo
quimica, tanto da fracdo biodegradédvel, quanto a fracdo inerte. Ao contrario, a DBO corresponde

a oxidacdo bioquimica da matéria organica biodegraddvel por organismos.
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Foi aplicado o calculo da razio DQO/DBO das estagdes de amostragem. Desta forma, pode-
se obter uma idéia da biodegradabilidade da matéria organica presente. Os valores variaram de
2,4 para o SM-04, 4 para o SM-05, 2,4 para o SM-06 e 2,6 para o SM-07. Segundo a CETESB
(2007) considera-se que correspondem a fracdes facilmente biodegradaveis relacdes DQO/DBO
nao maiores que 3:1. Para Jardim (2006) razdes de DQO/DBO < 2,4 indicam que a matéria
organica presente € facilmente biodegradavel e, portanto de origem principalmente doméstica.

Nota-se, portanto um incremento significativo dos indicativos de poluicdo doméstica em

todas as estagdes, principalmente a partir da estacdo SM-04 a jusante da cidade de Cordeirépolis.

5.2 Calculo do Indice de Qualidade da Agua (IQA)

Para o estabelecimento do IQA, foram utilizadas as equacgdes desenvolvidas pelo SQA
(Sistema e Calculo da Qualidade da Agua) do estado de Minas Gerais. Os resultados dos calculos
matematicos obtidos estdo apresentados na Tabela A2-1.

A Figura 5.7 mostra que as estacdes SM-01 e SM-02, pontos de nascente e controle, a
qualidade do ribeirdo apresenta um indice de qualidade médio em um limiar muito préximo do
bom, visto que os valores obtidos do IQA foram de 68,34 e 69,57. Uma melhora consideravel é
observada no Lago do Tatu devido a maior dilui¢do e quantidade de dgua presente. A piora da
qualidade de 4dgua nota-se principalmente a partir da jusante da cidade de Cordeirdpolis,

permanecendo ruim até a jusante de Limeira confirmando a contaminac@o por esgoto sanitério.
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As altas concentragdes de coliformes fecais, aumento da DBO e instabilidade dos
parametros fisico-quimicos sdo responsaveis por esta qualidade atribuida ao Tatu. Nota-se uma
piora considerdvel nas estacdes a jusante da cidade de Limeira principalmente no SM-06 e SM-
07.

Segundo a CETESB (2006) o ribeirdao Tatu € um dos principais afluentes responsaveis pela
piora da qualidade deste corpo d’agua, conforme observado pelo IQA calculado a jusante de
Limeira. O célculo do IQA realizado pela CETESB (2006) no ribeirdo Tatu a jusante da cidade
de Limeira apresentou resultados semelhantes ao obtido neste trabalho, apresentando uma média
anual de 22 indicando um indice de qualidade ruim, resultado semelhante ao obtido neste
trabalho.

A Figura 5.7 mostra que as estacdes SM-01 e SM-02, pontos de nascente e controle, a
qualidade do ribeirdo apresenta um indice de qualidade médio em um limiar muito préximo do
bom, visto que os valores obtidos do IQA foram de 68,34 e 69,57. Uma melhora consideravel é
observada no Lago do Tatu devido a maior dilui¢do e quantidade de dgua presente. A piora da
qualidade de dgua nota-se principalmente a partir da jusante da cidade de Cordeirdpolis,
permanecendo ruim até a jusante de Limeira confirmando a contaminagdo por esgoto sanitario.
As altas concentracdes de coliformes fecais, aumento da DBO e instabilidade dos parametros
fisico-quimicos sdo responsdveis por esta qualidade atribuida ao Tatu. Nota-se uma piora

considerdvel nas estacOes a jusante da cidade de Limeira principalmente no SM-06 e SM-07.

Figura 5.7: Calculo do IQA para o ribeirao Tatu

indice de qualidade das aquas
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Estacdao de Amostragem
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5.3 Ensaios de toxicidade em microcrustaceos

Os resultados obtidos nos ensaios de toxicidade aguda estdo apresentados na Tabela 5.3, os
dados brutos e testes estatisticos estdo apresentados no Anexo 3. Os dados mostram que a dgua
do ribeirdo Tatu ndo apresenta toxicidade aguda para um periodo de exposicdo de 48 horas para o
organismo Dapnhia similis em nenhum dos pontos amostrados. A dgua € considerada tdéxica
quando 50% dos organismos apresentam letalidade se expostos a determinado poluente, neste
caso foi considerado poluente a dgua do ribeirdo Tatu. Nota-se na tabela 5.1 que ndo houve a
letalidade de nenhum dos organismos em nenhuma das réplicas, sendo mantida uma porcentagem

de 100% de sobrevivéncia dos organismos no estudo.

Tabela 5.2 Numero de organismos vivos no teste de organismos vivos de toxicidade aguda (48
hrs) para Daphnia similis com duas amostras de dgua do ribeirdo Tatu.

Local N° de N° acumulado % de

organismos de organismos |sobrevivéncia

iméveis por

réplica
1 | 2] 3| 4 | Iméveis | Total
SM-01 | 0| O | 0] O 0 20 100
SM-07 | 0| 0| 0] O 0 20 100
Controle | 0 | 0 | O | O 0 20 100

Os ensaios de toxicidade cronica com Ceriodapnhia dubia foram conduzidos nas amostras SM-
01 e SM-07 nos meses de setembro de 2004 e julho de 2006. Os resultados obtidos nos ensaios de
toxicidade cronica estdo apresentados na Figura 5.6 e 5.7, os dados brutos e testes estatisticos
estdo apresentados no Anexo 3. Os dados mostram que as amostras na nascente do ribeirdo Tatu
SM-01 apresentam um valor de CENO (concentracdo de efeito ndo observado) a 50% nos meses
de setembro de 2004 e julho de 2006 para a nascente do ribeirdo. Desta forma, sabe-se que em
uma dilui¢do de 50% da dgua de rio com agua-controle nao foi observado nenhum efeito sobre os

organismos. A proxima concentracdo utilizada no teste foi de 100% da agua do ribeirdo, esta
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apresentou efeitos toxicos nos organismos indicados pela queda de reproducdo quando
comparada ao controle. Observou-se que este efeito, o CEO (concentragdo de efeito observado)
foi a 100%, tanto em setembro, quanto em julho de 2006. A Figura 5.8 que apresenta o
decréscimo da reprodugdo dos organismos. A toxicidade cronica na amostra de montante deste
rio, pode ser explicada pelo fato da nascente estar inserida em um contexto urbano-rural com
industrias de ceramica e plantagdo de cana em sua volta, podendo contribuir para a poluicdo da
mesma. Mesmo que os resultados analiticos ndo representem concentragdes expressivas de
compostos nocivos, oscilacdes nos parametros fisico-quimicos da 4dgua ja podem ter causado
efeitos nestes organismos.

Para a amostra SM-07 no més de setembro de 2004, a jusante do pdlo industrial, o valor de
CENO encontrado foi 6,5% e o CEO 13%, ou seja, a amostra ja estd comprometida a baixas
concentracdes da dgua do ribeirdo. Para esta mesma amostra SM-07 em julho de 2006 o valor de
CENO encontrado foi 25% e o CEO 50%, notando uma melhora nos niveis téxicos quando
comparado aos resultados de setembro de 2004. Nas concentracdes de 25% em setembro de 2004
e 100% em abril de 2006 houve uma letalidade de 100% dos organismos estudados, conforme é
mostrado na Figura 5.9. Os organismos mostraram-se bastante sensiveis aos altos niveis de
contaminagdo por esgotos domésticos e industriais. Além disso, oscilagdes grandes nos
parametros fisico-quimicos também podem ter causado efeitos toxicos nos organismos-teste.

Os resultados deste trabalho foram obtidos através do testes estatisticos Fisher Exact Test
para verificar diferenca significativa na sobrevivéncia dos organismos teste e Dunnett’s
Procedure para analisar os dados de reproducdo, nas condi¢cdes onde a sobrevivéncia dos
organismos teste ndo tiver sido muito diferente do controle. Inclui uma andlise de variancia,
seguido de uma comparacdo do nimero de jovens produzidos em cada concentragdo com o
nimero do controle, o que indicard a existéncia de diferenga significativa entre a reprodugdo
obtida nas diferentes concentracdes e no controle. Assim determina-se a CENO e a CEQO, além do

valor cronico com o auxilio do programa computacional “TOXSTAT 3.4”.
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6,50% 13,00% 25,00% 50,00% 100,00%
SM-01/04 - Média de neonatas 15,6 15,6 16 15,5 1,2
3 SM-01/06 - Média de neonatas 16,00 15,20 15,70 15,90 7,40
Meédia de neonatas do Controle/04 e 06 15,30 15,30 15,30 15,30 15,30

Concentracdo da amostra SM-01 no teste

Figura 5.8: Média de reprodugdo por replicata comparada a média de neonatas da amostra

controle por porcentagem de concentra¢ao da dgua de rio.

Influencia da reproducao em testes de toxicidade cronica

20
Nua
mer 15 4 —
0
de
neo
nat 10 1
as
5
0
6,50% 13,00% 25,00% 50,00% 100,00%
SM-07/04 - Média de neonatas 16,3 9,9 0 0 0
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Figura 5.9: Reproducdo em ndmero de neonatas,

comparada a médias de neonatas por amostra.
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5.4 Indice de Protecao das Comunidades Aquaticas (IPCMA).

Neste trabalho o IPCMA foi calculado para os pontos de nascente (SM-01) e foz do ribeirao
Tatu (SM-07). Para a viabilidade do cdlculo deste indice foram analisados os pardmetros
complementares, solidos totais, surfactantes e indice de fendis em todas as estagOes de
amostragem de dgua, conforme resultados apresentados na Tabela Al -8. Assim estabeleceu-se o
diagnostico do comportamento destes compostos desde a nascente do ribeirdo até a sua foz apesar
de o IPCMA ter sido calculado apenas nas estacoes SM-01 e SM-07. Observa-se nos resultados
analiticos da campanha de julho de 2006, na Tabela A1-8, que em todas as estagdes nao foi
quantificada a presenga de indice de fendis. No entanto, nota-se um aumento progressivo na
presenca de surfactantes a partir da estacdo a jusante da cidade de Cordeirépolis com
concentracoes de 0,32 mg/L , 0,64 mg/L, 0,57mg/L e 2,6 mg/L nas estagdes SM-04, SM-05, SM-
06 e SM-07 respectivamente. Tais valores estdo acima dos valores maximos permitidos da
legislagio CONAMA 357 artigo 15, de 0,5 mg/L ja na estagao do SM-05.

A Tabela 5.3 classifica as estacdes em diferentes niveis de acordo com as concentragdes

obtidas nos resultados analiticos.
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Tabela 5.3: Ponderacgdes obtidas para determinacdo do [PCMA de acordo com os critérios obtidos

nos diferentes niveis.

Ponderagéo 1 Ponderagio 3

>5

OD (mg/L) 3a<5s

<3

6a9

pH 5a<6e>9a9,5
<5e>95

W N =

Ponderacdo 2 Ponderacido 1

W N =

Naio téxico

Toxicidade Efeito cronico Ponderagdo 2 Ponderagio 2

W N =

Efeito agudo

<0,001
Cddmio (mg/L) >0,001 a 0,005
>0,005

Ponderagio 1 Ponderagio 1

W N =

<0,05
Cromo (mg/L) >0,05al
>0,05
<0,02
Cobre (mg/L) >0,02 a 0,05
>0,001
Merctirio (mg/L) <0,0002
>0,0002 a 0,001
>0,001
Niquel (mg/L) <0,025
>0,025 0,16
>0,16
Indice de fenéis (mg/L) <0,001
>0,001 a 0,05
>0,05
Surfactantes (mg/L) <0,5
>0,5al

>1

Ponderagio 1 Ponderagdo 2

W N =

Ponderacio 1 Ponderacio 1

W N =

Ponderagio 1 Ponderagio 1

W N =

Ponderagio 1 Ponderagio 1

W N =

Ponderacio 1 Ponderacdo 2

W N =

Ponderagéo 1 Ponderagio 3

W N =

—_

Zinco (mg/L) <0,18
>0,18a 1 2 Ponderagio 1 Ponderagio 1
>1 3

Ponderagdo 1= Padrdes de qualidade estabelecidos pela Resolugio CONAMA.

Ponderagao 2 e 3= Limites obtidos nas legislacdes francesa e americana.
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Na sua porcdo inicial o ribeirdo Tatu apresenta qualidade regular, pois os parametros

considerados essenciais como pH e a toxicidade cronica apresentam ponderacgao 2.

A qualidade ruim da estacio SM-07 da-se principalmente pelo comprometimento dos
parametros essenciais como OD e toxicidade com ponderacdo 2 e pela quantificacdo de
substancias téxicas como cobre e surfactantes na d4gua com ponderacdo 2 e 3 respectivamente. A

Tabela 5.4 apresenta os resultados obtidos através do cédlculo do IPCMA

Tabela 5.4: Célculo do IPCMA para as amostras de dgua do ribeirdo Tatu.
IPCMA Classificacao da agua IPCMA calculado
2 Regular SM-01

.

5.5 Residuos de hidrocarbonetos em aguas do ribeirao Tatu.

Os resultados da determinagdo dos organicos BTXE e PAH em 4gua estdo apresentados na
Tabela A1-8. O tolueno apresentou resultados significativos nas amostras SM-04 a jusante da
cidade de Cordeirépolis e SM-06 e SM-07 a jusante da cidade de Limeira conforme Figura 5.10.
Os valores encontrados variaram entre 17 pg/L e 35 ug/L. Para a Resolugado CONAMA 357 rios
classe 04 ndo ha consideracdo sobre os niveis aceitdveis deste composto. No entanto, os limites
preconizados para rios classe 02 mostram que os valores encontrados estdo acima dos valores
maximos permitidos para esta legislagdo de 5 ug/L. A amostra SM-09 do rio Piracicaba a jusante
da cidade de Limeira apresentou concentracao de 3 pg/L. Para as demais estagdes de amostragem
os valores encontrados ficaram abaixo do limite de quantifica¢do instrumental.

Os HPAs para todas as amostras analisadas nos més de julho de 2006 foram menores que o
limite de quantificacdo instrumental. Os resultados dos controles de qualidade empregados na

analise encontram-se nas Tabelas A1-9 a A1-15.
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50 4

40

30 4

20 4

Tolueno (pg/L)

10 4

SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07

Tolueno - Julho/06 19 17 35
—— Limite superior CONAMA 357-classe 03 5 5 5 5 5 5 5

Estaciio de Amostragem

Figura 5.10: Presenca de tolueno nas amostras de dgua do ribeirdo Tatu

5.6. Qualidade dos sedimentos

Andlise mineralogica dos sedimentos

O estudo mineralégico de sedimentos na fracdo < 63um foi realizado nas amostras SM-01,
SM-04, SM-05 e SM-06 por difracdo de Raios X. As espécies dominantes com excecdo do SM-
04 sao os silicatos quartzo e microclinio seguido dos argilominerais de hidréxido de aluminio
gibbsita e montmorilonita. A estacio SM-04 apresenta também ilmenita e muscovita. Os
resultados dos minerais encontrados estdo descritos na Tabela 6.1. Os difratogramas ilustrativos
encontram-se nas Figuras A41-A4-5. Estes dados devem ser observados com cautela, pois
algumas fases podem nio ter sido detectadas durante a andlise devido a limitagao instrumental ou
até mesmo na interpretacao dos difratogramas. Portanto, estes resultados sdo importantes para um

panorama mineralégico geral das estagdes de amostragem.
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Tabela 5.5: Mineralogia dos sedimentos identificada por DRX.

SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Quartzo + + + + +
Si0,
Microclinio + - - + +
Kalsi303
Gibbsita + + - - -
Al(OH),
Montmorilonita - + + - +
Nay(ALMg);Si;019(OH),.,H,0
Ilmenita +
FeTiO3
Muscovita +
KalSi;AlO,(OH),
minerais nao +
identificados

* presente, ~ ausente

Composicdo quimica dos sedimentos

A composicdo quimica dos sedimentos analisados por FRX encontra-se na Tabela AS5-1 a
AS5-4. Estes resultados mostram que a composicdo quimica dos elementos maiores reflete a
litologia fonte dos sedimentos de drenagem. A presenca de SiO, e Al,O3; na estacio SM-01
correspondem aos sedimentos ricos em argilominerais da Forma¢cao Corumbatai. Na estacao SM-
04 por sua vez o decréscimo de Si0; e o acréscimo de Fe,O3 corresponde ao sedimento que drena
as rochas basdlticas da Formagdo Serra Geral. Nas demais estacdes nota-se um acréscimo na
concentracdo de SiO, e decréscimo na concentracdo de aluminio refletindo as rochas
predominantemente areniticas correlatas a Formagao Itararé.

Optou-se por enfocar o estudo na concentracao dos elementos-traco principalmente os metais
Cr, Cu, Zn e Ni, pois sdo indicativos de contamina¢do industrial de galvanoplastias. Os resultados
foram comparados com os limites preconizados pela legislaggo CONAMA 344. Estes limites
referem-se a valores obtidos por meio de digestdo das amostras com 4cido nitrico sem separacao
granulométrica. Os valores de referéncia do CONAMA sdo os Unicos existentes na legislacdo,
desta forma os comparativos deste trabalho com estes valores-guia devem ser observados com
cautela, pois se espera que na granulometria de 63 wm ocorra uma maior concentra¢do de metais.

Dentre os metais pesados, aqueles que exibiram aumento de concentracio nas estacdes SM-

04 e ponto SM-06 foram Cr, Cu, Ni e Zn, em especial na fracdo granulométrica menor que 63 um
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conforme Figura 8.1. Analisando a carta geologica e afloramentos em campo, a estagdo de
amostragem SM-06 corresponde a terrenos de arenito médio a grosso, contendo basicamente
quartzo, feldspato e aluminosilicatos, fato que corrobora com os picos observados nas andlises de
difratometria de raios-X. A presenca de metais pesados e os valores de cobre, cromo e niquel que
extrapolaram o limiar da legislagdo pertinente, podem estar associados a descarte de efluentes
industriais e adsorcdo nas fracOes mais finas dos sedimentos. O ponto SM-07 apesar de
localizado na mesma formacao geoldgica apresenta menores concentragdes dos metais pesados
que a estacdo SM-06, outro fato que contribui com a hipétese de tratar-se do acimulo de descarga
industrial. J& o ponto SM-04 localizado a montante da cidade de Limeira apresenta concentracoes
de metais pesados relativamente elevadas provavelmente devido a alteracdo de rochas basélticas
aflorantes no local. A Figura 5.11 mostra um diagndstico da variacdo sazonal e temporal dos

metais encontrados nos sedimentos.
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Figura 5.11: Variacado sazonal e temporal dos metais pesados nos sedimentos.
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100 4
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0
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Sedimentos - Niquel
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2
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0
SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Niquel Set/04 15 28 20 28 23
Niquel/05 24 56 17 42 28
Limite Inferior CONAMA 344 18 18 18 18 18
——— Limite superior CONAMA 344 359 359 359 359 359
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350 7
325 A
300 -
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) 250 A
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EY 200
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S 150 |
g 125 1
N 100
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50 4
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SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Zinco Set/04 73 223 140 157 50
Zinco Abr/05 80 263 116 242 63
Limite Inferior CONAMA 344 123 123 123 123 123
—— Limite superior CONAMA 344 315 315 315 315 315
Estaciio de Amostragem

Figura 5.11: Continuagao.
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Para auxiliar na andlise dos resultados de sedimentos obtidos nesta pesquisa, a Tabela 7.2
contém vdrios trabalhos reportados na literatura de algumas &dreas sabidamente afetadas por
eventos de contaminacio antrOpica. Analisando a tabela observa-se que os metais encontrados no

ribeirdo Tatu estdo acima dos metais encontrados em vdrias pesquisas na literatura, onde em

alguns casos este comparativo foi feito com resultados de amostras nao fracionadas.

Tabela 5.6: Valores de metais em sedimentos encontrados na literatura

Sedimento de corrente Concentracio (ug/g)
(lagoas, rios e corregos) Cromo Cobre Niquel Zinco
Lago Paranod * 81 40,25 16,8 48,7
Rio Arroio do Salso ° 34,56 5,25 3,47 46,81
Bacia do rio Piracicaba ° 0,4 41 ° 111
Rio Jaguari Mirim ° 1,1 7,7 1,0 10,4
Rio Canoas 1,7 6,5 1,7 5.5
Ribeirdo da Capelinha d 1,2 2,8 1,7 7,1
Lagoa do Inferndo ° 7,33 17,9 6,9 31,5
Lagoa do Frutal © 7,96 17,3 3,76 21,4
Lagoa do Oleo ' 0,94 6,70 0,90 17.8
Lagoa do Quilombot 1,5 7.5 0,76 13,1
Cérrego do Cafund6 ' . 4,66 0,14 6,15
Cérrego Boa Sorte f 0,44 2,2 ° 3,0
Cérrego Jatai ' 1,06 6,65 1,03 7,15
Barra Bonita ® 2,4 5,20 5,8 10,7
Pirapora ¢ 44 121 105 147
Finlandia " 12 . 3 46
Lituénia ' 8 o 5 42
Valor médio ribeirao Tatu 98 180,8 44,8 217,10

Fonte: (a)Moreira & Boaventura (2003) -sedimento néo fracionado digestdo 4cida ICPOES.
(b) Soares et al (2004) — peneiramento 63 um e digestdo acida seguida de analise no ICP-OES.

(c) Falético (2001) - sedimento ndo fracionado digestdo dcida ICPOES

(d) Lemes (2001)- peneiramento 63 um e digestdo acida seguida de andlise no ICP-OES.

(e) Gatti (1997)- Lagoas do rio Mogi Guacu - digestdo 4cida.

(f) Lima (1990) apud Gatti (1997) - Lagoas e cérrego na estacéio ecoldgica do Jatai — digestdo dcida
(g) Bevilacqua (1996)- Rio Tieté —extragdo acida

(h) Lahermo et al. (1996) — média de 1268 sedimentos ricos em matéria organica
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O célculo do fator de enriquecimento tem sido utilizado por muitos autores como uma
estimativa para a contribuicdo antropogénica na area. Autores como Covelli & Fontolan, (1997)
mostraram que a normalizac@o pela média crustal pode superestimar os resultados, pois em certas
litologias a concentracdo dos elementos utilizados ocorre em maiores concentracdes. Para este
trabalho a normalizacdo para os metais Zn, Cu, CR, Ni e Zn foi realizada em relacdo a média
crustal do aluminio de Turekian & Wedepohl, (1961), definida como melhor op¢ao devido a
auséncia de um background na 4rea através das médias dos resultados obtidos na fragao <63 um
conforme abaixo. Além disto, o aluminio € considerado geogénico e pouco moével e o
comportamento dos resultados encontrados ndo apresentaram nenhuma variacdo que pudesse
sugerir uma contribui¢do antrépica. Os valores de aluminio apresentaram-se maiores nas estagdes
SM-01 e SM-02 correspondente a Formagao Corumbatai e houve um decréscimo a partir da SM-

03 onde alforam rochas basalticas e arenitos.

M/ Al

Mc/Alc

Fe = fator de enriquecimento

M= Concentracao do metal na amostra
Al= Concentracdo do Al na amostra
Mc= Concentracao do metal na crosta

Alc= Concentragao de aluminio na crosta

Conclui-se conforme a Figura 6.2 um aumento significativo da concentragdo dos metais nas
estacOes a jusante da cidade Limeira, principalmente na amostra SM-06 alocada dento da éarea
urbana. Apesar da homogeneidade litol6gica dos pontos SM-05, SM-06 e SM-07 este pico de
enriquecimento de metais pesados nao foi observado na estacdo de montante da cidade de

Limeira SM-05 e nem na drea rural SM-07 notando uma diminui¢do da concentracdo destes
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elementos. Logo, o enriquecimento acentuado na estacio SM-06 é um bom indicativo de

contaminagdo antropica.

4
3 A —e— Cromo

—m— Cobre

Niquel

2 -
/\/ Zinco
1 o \

SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SMo7

Amostras

Metais Normalizados

Figura 5.12: Metais normalizados

5.7 Residuos de hidrocarbonetos nos sedimentos do ribeirao Tatu.

Os resultados da determinacdo dos organicos BTXE e PAH em sedimento estdo apresentados
na Tabela A5-5. Apenas o composto tolueno foi quantificado na amostra SM-04 a jusante da
cidade de Cordeirépolis e na amostra SM-06 a jusante da cidade de Limeira. Os niveis de
concentracdo variaram de 0,04 e 0,02 mg/kg respectivamente. Nao ha registros na legislacdo
brasileira sobre os limites aceitdveis deste composto em sedimento Os demais compostos,
benzeno, etilbenzeno e xilenos apresentaram-se abaixo do limite de quantificagdo instrumental.
Os HPAs nao foram quantificados em nenhuma das amostras de sedimento. Em todas as amostras
analisadas nos més de julho de 2006 os resultados encontrados foram menores que o limite de
quantificagdo. Os resultados das andlises do controle de qualidade das amostras de sedimento

estdo apresentados nas Tabelas A1-9 a A1-13.
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6 . CONCLUSAO

O aumento das concentracdes de metais, sulfato, DQO e tolueno em dgua a jusante da cidade
de Limeira, indicam uma contribui¢do de langcamentos de efluentes industriais.

As concentragdes de cloreto, nitrato, sédio, DBO e principalmente coliformes fecais sugerem
uma contribuicao de esgoto doméstico ao longo do ribeirdo. A presenca de esgotos sanitdrios foi
demonstrada pelo cdlculo do IQA, onde a qualidade do rio passou a ser ruim principalmente a
partir da jusante da cidade de Cordeir6polis.

Ensaios ecotoxicolégicos com Dapnhia similis nao indicaram toxicidade aguda nas amostras
de 4gua. Ensaios cronicos com Ceriodapnhia dibia indicaram toxicidade na amostras de
background e de jusante do pdlo industrial, mostrando-se bons bioindicadores de contaminacao.
Os dados de reproducao observados na estacio SM-01 indicam um parcial comprometimento da
nascente deste ribeirdo. Os indices téxicos mais severos notados na estacio SM-07 corroboram os
efeitos de poluicdo industrial a jusante do pélo além da contribui¢do significativa dos esgotos
domésticos.

Os resultados mostram pelo cdlculo do IQA, do IPCMA e da relagio DQO/DBO que a
contaminagdo industrial por metais pesados do ribeirdo Tatu é menos preocupante que a
contaminac¢do causada por esgotos domésticos principalmente devido a sazonalidade dos despejos
industriais. Devido a legislacdo ambiental, fiscalizacdo dos 6rgdos ambientais e vigilancia da
opinido publica, as industrias aparentemente mantém um razodvel controle dos seus efluentes e
descartes apesar da sabida intermiténcia destes possiveis descartes. Uma avalia¢do geral da bacia
mostra que a qualidade das 4guas do ribeirdo Tatu ji estd razoavelmente comprometida, se
considerada a protecdo das comunidades aquéticas em sua nascente. A qualidade ruim das dguas
do ribeirdo Tatu segundo o IPCMA e o IQA em sua foz, sinaliza para a necessidade de maior
atencdo para a eficdcia do tratamento de esgotos da cidade. Além do que, esta bacia € um
importante afluente do rio Piracicaba e a ma qualidade do ribeirdo Tatu pode agravar seriamente
os niveis de contaminacio do Piracicaba. E possivel imaginar que este quadro nio seja especifico
de Limeira e deve se repetir nas zonas urbanas de regides mais industrializadas do sudeste do
Brasil.

Amostras de sedimentos analisadas ao longo do ribeirdo Tatu mostraram um incremento dos

metais cromo total, cobre, niquel e zinco, atingindo niveis de concentracdo acima dos valores
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maximos permitidos para cobre da legislagao vigente na amostra a jusante do pélo industrial. A
utilizacdo do Al como normalizador ao longo do ribeirdo mostrou uma tendéncia de
enriquecimento registrando um efeito de poluicdo a jusante do pdlo industrial, podendo ser
oriundo de descartes de efluentes galvanoplasticos.

Dos hidrocarbonetos analisados em sedimentos foram encontradas concentragdes de tolueno
nas estacOes a jusante da cidade de Cordeirépolis e da cidade de Limeira. Considera-se uma
contaminac¢do de origem industrial podendo ser oriunda tanto de efluentes de empresas que usam
0 composto em seu processo como as de postos de combustiveis.

De maneira geral, a contribui¢do industrial para a polui¢do do Tatu ainda é menos severa,
quando comparada aos indices de descargas domésticas neste ribeirdo. Apesar deste ser um
panorama comum a outras cidades do Estado de Sao Paulo e até do Brasil, acdes de intervencao
ambiental s@o necessdrias visto que o ribeirdo Tatu atravessa toda a cidade de Limeira, o risco da
proliferacao de vetores, emanagdo de odores, prejuizo a vida aqudtica e limitagdo do uso
recreativo e contemplativo sdo problemas graves reais que hoje afetam a populacao da cidade de

Limeira.
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ANEXO 1

Tabela Al-1 Parametros fisico-quimicos de dgua (setembro de 2004).

SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Parametro
Temperatura (°C) 22 18,6 26,9 26,4 239 28,5 27,5 26,5 26,5
PH 59 6,2 6,7 7 7 6,9 7 74 74
Oxigénio dissolvido (mg/L) 2,9 6,2 75 0,7 9,7 1 0,5 1,5 2
Potencial redox (mV) 535 259 378 94 381 158 60 352 221
Condutividade (miliS/m) 2 7 5 51 31 43 59 57 46
Turbidez (NTU) 10 50 40 234 80 147 102 30 22
Sélidos dissolvidos totais (g/L) 0,01 0,04 0,03 0,33 0,20 0,28 0,38 0,37 0,30
Tabela A1-2 Parametros fisico-quimicos de dgua (abril de 2005).
SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Parametro
Temperatura (°C) 23,1 21,2 25,6 25 23,5 26,5 27,6 28,2 27,2
PH 5,40 7,07 5,40 5,48 6,28 6,59 7,02 6,9 7,1
Oxigénio dissolvido (mg/L) 59 79 8,7 5.8 9,7 5,1 5,6 9 7,5
Potencial redox (mV) 389 176 381 241 314 252 136 268 281
Condutividade (miliS/m) 4 5 7 2 20 32 41 20 24
Turbidez (NTU) - - 33 143 239 598 162 126 114
Sélidos dissolvidos totais (g/L) 0,02 0,03 0,04 0,2 0,13 0,21 0,26 0,13 0,15

93




Tabela A1-3 Parametros fisico-quimicos de dgua (marco de 2006).

SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Parametro
Temperatura (°C) 24,8 23,2 24,9 24,6 239 27,3 27,1 26,4 24,6
PH 6,3 6,36 6,90 7,19 7,36 741 6.96 7,27 7,26
Oxigénio dissolvido (mg/L) 2,55 1,45 2,87 3,48 4,28 3,50 4,06 7,60 4,09
Potencial redox (mV) - - - - - - - - -
Condutividade (US/cm) 045 0,09 0,35 0,106 0,87 0,157 0,175 0,122 0,135
Turbidez (NTU) 9 6 197 85 47 149 104 79 26
Sélidos dissolvidos totais (g/L) - - - - - - - - -
Tabela A1-4 Parametros fisico-quimicos de dgua (julho de 2006).
SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Parametro
Temperatura (°C) 19 18 20 21 21 23 23 23 22
PH 5.4 5,82 7,09 7 7,16 7,65 7,31 747 7,27
Oxigénio dissolvido (mg/L) 6,5 6.36 5.39 4.62 7.9 32 32 53 4,53
Potencial redox (mV) 208,4 138,8 - 15 - 97,3 69 57,5 58,7
Condutividade (uS/m) 12 27 53 377 205 313 428 323 280
Turbidez (NTU) 7.9 14 60 90 17 236 59 72 83
Sélidos dissolvidos totais (mg/L) 12 52 56 374 188 422 366 266 222
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Tabela A1-5 Composi¢do quimica de dgua (setembro de 2004).

SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-08 SM-09

Anion (mg/L) LQ
Fluoreto 0,1 <0,1 <0,1 0,1 0,2 0,13 0,45 0,79 0,85 0,85 0,74
Bromato 0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 0,01 <0,005 <0,005 <0,005 0,01
Cloreto 1 <1 <1 42 21,9 10,18 25,57 70,52 42,56 42,76 39,91
Nitrito 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 0,13 <0,02 <0,02 0,18 0,18 0,53
Nitrato 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 0,35 <0,1 <0,1 0,76 0,76 0,39
Fosfato 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 0,12
Sulfato 1 <1 <1 <1 134,06 72,9 61,46 50,19 151,46 152,23 96,08

Cition (ug/L) LQ
Aluminio 10 <10 <10 70 264 63 111 71 68 67 75
Antimonio 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Arsénio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Birio 10 15 41 16 60 53 59 57 36 36 37
Berilio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Boro 10 <10 44 63 561 265 191 201 42 40 44
Cadmio 1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Cilcio 500 1401 2580 4050 31200 24200 23200 25900 11900 11900 12400
Chumbo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobalto 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobre 5 <5 <5 <5 <5 <5 55 121 <5 <5 <5
Cromo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Ferro 10 176 1315 247 790 937 723 1158 421 407 438
Magnésio
Manganés 10 67 409 <LQ 194 439 314 413 131 130 135
Niquel 10 <10 <10 <10 <10 <10 27 61 <10 <10 <10
Potdssio 500 833 833 1602 3325 2402 6436 8549 6934 6981 5913
Prata 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Sédio 500 <500 <500 1574 34732 17235 37719 66367 21239 22184 81567
Talio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Vandadio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Zinco 10 <10 <10 <10 <10 <10 21 30 28 26 30
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Tabela A1-6 Composi¢do quimica de dgua (abril de 2005).

SM-01 SM-02 SM-03 | SM-04 | SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-08 | SM-09
Anion (mg/L) LQ
Fluoreto 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 0,1 0,1 0,7 1,6 0,1 0,1 0,1
Bromato 0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005
Cloreto 1 <1 <1 2.8 9,6 3,47 13,34 36,86 11,29 10,95 11,52
Nitrito 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 0,04 0,1 0,09 0,3 0,2 0,17 0,2
Nitrato 0,1 <0,1 <0,1 <0,1 <0,1 0,5 <0,1 <0,1 0,74 0,7 0,64
Fosfato 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02
Sulfato 1 <1 <1 <1 68 27 26 13 15 15 24
Cition (ug/L) LO

Aluminio 10 <10 614 54 225 38 2355 34 650 527 808
Antimé6nio 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Arsénio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Bario 10 15 27 29 53 47 86 68 54 53 54
Berilio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Boro 10 <10 44 29 192 49 40 82 <10 <10 <10
Céadmio 1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Cilcio 500 1750 2170 4890 26900 17100 17100 22500 9190 9010 10
Chumbo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobalto 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobre 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 12 <5 <5 <5
Cromo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Ferro 10 219 2173 240 819 743 1839 1502 920 679 1090
Magnésio
Manganés 10 154 247 117 233 150 949 292 55 54 30
Niquel 10 <10 <10 <10 12 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Potassio 500 <500 <500 907 2.390 1.220 4.040 4000 3.570 3.570 3.890
Prata 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Sédio 500 <500 <500 <500 14900 7270 16400 27500 18700 18700 23400
Télio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Vanadio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Zinco 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 20 214 371 <10
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Tabela A1-7 Composi¢do quimica de dgua (margo de 2006).

SM-01 ‘ SM-02 ‘ SM-03 ‘ SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Anion LO
Fluoreto 0.1 <0,1 <0,1 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0.4 0,3
Bromato 0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,005
Cloreto 1 1.9 1,2 2.8 5,2 29 9,2 2,6 9 9,3
Nitrito (como N) 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 0,09 0,07 0,07 0,06
Nitrato (como N) 0,1 <0,1 <0,1 0,1 0,3 0,3 0,6 1 1 0,8
Fosfato (como P) 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 0,04 <0,02 <0,02 <0,02
Sulfato 1 <1 3 <1 15 17 20 24 16 21
Cdtion LO

Aluminio 10 47 165 759 679 353 1070 445 791 631
Antimé6nio 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Arsénio 10 <10 <10 <10 <10 13 <10 <10 <10 <10
Bario 10 30 44 54 69 64 94 99 82 86
Berilio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Boro 10 <10 <10 23 121 67 62 69 <10 <10
Céadmio 1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Cilcio 500 1790 1710 4320 11400 9750 11200 11800 6930 7460
Chumbo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobalto 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobre 5 <5 <5 <5 17 <5 17 12 5 9
Cromo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Estanho 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Ferro 10 353 2020 606 642 625 714 511 878 668
Magnésio 500 829 724 3320 3000 3900 4140 4220 2430 2420
Manganés 10 102 132 101 76 68 72 147 16 32
Niquel 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Potdssio 500 1510 900 2040 2790 1940 3730 3870 4850 5010
Prata 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Selénio 8 19 <8 <8 <8 <8 <8 <8 <8 <8
Sédio 500 1470 1220 2460 7570 5250 12700 16000 17500 19000
Talio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Vandadio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Zinco 10 <10 <10 <10 15 <10 <10 11 17 26

97




Tabela A1-8 Composi¢do quimica de dgua (julho de 2006)

SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Anion LQ
Fluoreto 0,1 0,1 <0,1 0,1 0,3 <0,1 0,4 0,5 0,3 0,3
Bromato 0,005 <0,005 <0,005 <0,005 <0,01 <0,005 <0,01 0,012 <0,01 <0,01
Cloreto 1 <1 <1 33 20,1 9,8 24,5 64,8 29,9 29,1
Nitrito (como NO2) 0,05 <0,05 <0,005 <0,005 <0,1 <0,05 <0,1 <0,1 0,36 0,43
Nitrato (como NO3) 0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <1 <0,5 <1 <1 54 477
Fosfato (como PO4) 0,02 <0,06 <0,06 <0,06 <0,12 <0,06 <0,12 0,17 0,47 0,50
Sulfato 1 <1 <1 <1 108 43,8 35,9 41,3 101 73
Cétion LQ
(ne/L)
Aluminio 10 276 192 1060 265 66 423 44 138 114
Antimonio 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Arsénio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Bario 10 <10 11 10 27 33 52 27 39 38
Berilio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Boro 10 <10 15 44 317 140 128 920 36 47
Céadmio 1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Cilcio 500 1100 1040 1650 19300 12100 17400 13600 10100 10100
Chumbo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobalto 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cobre 5 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Cromo 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Ferro 10 938 302 619 642 1120 910 605 459 540
Magnésio 500 <500 <500 1280 2410 2980 4310 2210 2460 2220
Manganés 10 13 23 <10 108 345 468 207 67 62
Niquel 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Potdssio 500 <500 <500 990 3750 2400 7330 5610 7230 6850
Prata 5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5 <5
Sédio 500 1180 1070 2410 23100 12200 26300 31500 63000 60084
Talio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Vanadio 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
Zinco 10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10 <10
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Tabela A1-8 Continuacdo.

Inorgdnicos LO SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Sélidos totais 5 mg/L 16 56 76 510 202 422 440 278 232
Coliformes fecais 14 12 <100 >242000 48840 >242000 >242000 68670 >242000
NMP/100
mL
DBO 2 mg/L <2 <2 <2 37 52 27 17 <2 3.8
DQO Smg/L <5 <5 <5 88 20 65 45 <5 1,3
Surfactantes 0,1mg/L <0,1 <0,1 <0,1 0,32 0,64 0,57 2,6 0,34 0,45
Indice de fendis 0,002mg/L | <0,002 <0,002 |<0,002 <0,002 <0,002 <0,002 <0,002 |<0,002 <0,002
Orgdnicos LO
Benzeno 1 mg/L <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Tolueno 1 pg/L <1 <1 <1 19 <1 17 35 <1 3
Etilbenzeno 1ug/L <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
0-Xileno Iug/L <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
m,p-xileno 2ug/L <2 <2 <2 <2 <2 <2 <2 <2 <2
Benzo-a-pireno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(b)fluoranteno | 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(k)fluoranteno | 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Criseno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Acenaftileno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Fluoreno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Antraceno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(g,h,i)perileno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Fenantreno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Dibenzo(a,h)antraceno | 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Indeno(1,2,3,c,d)pireno | 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Pireno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Fluoranteno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Naftaleno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo-a-antraceno 0,05ug/L | <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
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Tabela A1-9 Branco de andlise de PAH em 4gua (julho de 2006).

Unidade LQ SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07

Pardmetros
Benzo(a)pireno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(b)fluoranteno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(k)fluoranteno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
criseno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
acenaftileno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
fluoreno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(g,h,i) perileno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Fenantreno ng/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Dibenzo(a,h)antraceno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Indeno (1,2,3,cd)pireno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Pireno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Acenafteno ng/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Fluoranteno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Naftaleno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
Benzo(a)antraceno ug/L 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
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Tabela A1-10 Recuperagdo dos compostos da amostra controle de laboratério (PAH)

Parametros Quantidade Unidade Faixa de recuperagdo | Resultado recuperacdo

adicionada (%)
aceitavel (%)

Fenantreno 0,25 ue/L 40-120 51
Naftaleno 0,25 ug/L 40-120 60
Fluoranteno 0,25 ug/L 40-120 90
Criseno 0,25 ug/L 40-120 98
Pireno 0,25 ug/L 40-120 86

Tabela A1-11 Recuperagao dos surrogates na amostras de branco e controle do laboratério.

Parametros Quantidade Unidade Resultado da Resultado da
adicionada Recuperacdo do Recuperagdo(%) da
branco (%) amostra controle
2 — Fluorbifenil 0,25 % 63 74
Terfenil d4 0.25 % s >3
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Tabela A1-12 Recuperagdo dos surrogates nas amostras analisadas no ribeirdo Tatu

Parametros Faixa aceitdvel de SM-01 SM-02 | SM-03 | SM-04 | SM-05 | SM-06 | SM-07
recuperacio (%)
Terfenil d4 40-120 57 43 45 42 46 48 45
2 — Fluorbifenil 40-120 78 43 45 48 48 41 48
Tabela A1-13 Branco de anélise de BTXE em 4gua

Parametros Unidade LQ SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Benzeno ug/L 1 <l <l <1 <1 <1 <1 <1
Tolueno ug/L 1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Etilbenzeno ug/L 1 <1 <l <1 <1 <1 <1 <1
m-p-Xileno ug/L 2 <2 <2 <2 <2 <2 <2 <2
0-Xileno ug/L 1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
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Tabela A1-14 Recuperagdo dos compostos da amostra controle de laboratério (BTXE)

Parametros Quantidade Unidade Faixa de recuperacdo Resultado recuperacio

adicionada (%)
aceitavel (%)

Benzeno 20 ug/L 60-140 103
Tolueno 20 ug/L 60-140 124
Etilbenzeno 20 ug/L 60-140 138
m-p-Xileno 40 ug/L 60-140 126
0-Xileno 20 ug/L 60-140 123

Tabela Al-15 Recuperacdo dos

surrogates na amostras de branco e controle do laboratério

(BTXE).
Parametros Quantidade Unidade Resultado da Resultado da Recuperagdo(%) da
adicionada Recuperagdo do amostra controle
branco (%)
1,4 — diclorobenzeno d4 20 % 132 66
Clorobenzeno d5 20 % 113 120

103




Tabela A2-1:Célculo do IQA realizado para as amostras do ribeirdo Tatu

ANEXO 2

1 Parametro Unidade Wi Amostra: SM-01 Amostra: SM-02 Amostra:SM-03

Valor qi qi™ Valor qi qi™ Valor qi qi™
1 Coliformes Fecais NMP/100mL 0,15 14 62,05 1,86 12 63,96 1,87 <100 100 2,00
2 pH adimensional 0,12 5.4 34,36 1,53 5,82 46,76 1,59 7,1 92,21 1,72
3 DBO mg/L 0,10 <2 100,96 1,59 <2 100,96 1,59 <2 100,96 1,59
4 NTK mg/L 0,10 <0,5 100,17 1,59 <0,5 100,17 1,59 <0,5 100,117 1,59
5 Fésforo Total mg/L 0,10 0 20,72 1,35 0 20,72 1,35 <0,06 20,72 1,35
6 Temperatura °C 0,10 19 93 1,57 18 93 1,57 20 93 1,57
7 Turbidez NTU 0,08 7.9 73,7 1,41 14 62,57 1,39 60 35,71 1,33
8 Residuo Total mg/L 0,08 16 83,77 1,43 56 86,85 1,43 76 86,35 1,43
9 OD % saturagao 0,17 82,5 113,28 2,23 6,36 104,63 2,20 68.4 122,5 2,26

IQA 68,34 69,57 79,22

I Parametro Unidade Wi Amostra:SM-04 Amostra:SM-05 Amostra:SM-06

Valor qi qi™ Valor qi qi™ Valor qi qgi™
1 Coliformes Fecais NMP/100mL 0,15 >242000 3,95 1,23 >242000 395 1,23 >242000 3,95 1,23
2 pH adimensional 0,12 7 91,33 1,72 7,16 91,91 1,72 7,65 91,9 1,72
3 DBO mg/L 0,10 37 91,33 1,57 52 57,15 1,50 27 6,25 1,20
4 NTK mg/L 0,10 <0,5 100,17 1,59 <0,5 100,17 1,59 <1 100,17 1,59
5 Foésforo Total mg/L 0,10 0 20,76 1,35 <0,06 20,72 1,35 0,2 36,55 1,43
6 Temperatura °C 0,10 21 93 1,57 21 93 1,57 23 93 1,57
7 Turbidez NTU 0,08 90 34,94 1,33 17 57,35 1,38 236 5 1,14
8 Residuo Total mg/L 0,08 510 33,92 1,33 202 73,64 1,41 422 42,58 1,35
9 OD % saturagao 0,17 58,6 56,21 1,98 80,7 104,63 2,20 42,6 36,33 1,84

IQA 39,16 46,00 25,67
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Tabela A2-1:Continuagio

1 Parametro Unidade Wi Amostra: SM-07

Valor qi qiWi
1 Coliformes Fecais NMP/100mL 0,15 >242000 3,95 1,23
2 pH adimensional 0,12 32 6,49 1,25
3 DBO mg/L 0,10 17 15,52 1,32
4 NTK mg/L 0,10 0 100,17 1,59
5 Fésforo Total mg/L 0,10 0,17 34,27 1,42
6 Temperatura °C 0,10 23 93 1,57
7 Turbidez NTU 0,08 59 35,42 1,33
8 Residuo Total mg/L 0,08 440 40,37 1,34
9 OD % saturagdo 0,17 49,3 112,68 2,23

IQA 28,59

105




og o

TESTE DE TOXICIDADE AGUDA COM s
Daphnia similis
[ Preliminar JE1 Definitivo N° M 881
(Divisdo ambiental)
INICIO DO TESTE TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAO DECN®:
Data: Hordrio: Data: Horério: econstituida: N Lote n®: :
2HoaN1 | 1300 R esioy !g‘_w Er a:_ 25 [Natural ;ﬂ:réw[m:, {:};’}OL_{
Variag#o da temperatura interna na incubadora Método de ensaio
Incubadora teste n°: O© durante o teste:
Maxima 2L, F Minima _<0, Z f:ﬁ&J T
AMOSTRA
Némero Data Entrada pH Condutividade (uSicm) Q.D. (mg /L) Temp. &gua no inicio
; do teste (°C)
25 Y4¢2]oy 2209 [0y Y.y 142 ¥-3 0.3
OBSERVAGOES:
RESULTADO DO TESTE
CONCENTRACAO N° DE ORGANISMOS N°* ACUMULADO % MEDIDAS
B % IMOVEIS POR REPLICA DE ORGANISMOS | |01 17ADOS FINAIS
O mgL
1 2 4 | imoveis | Total esibn pH | om. T"'“P(fg;"“"
£ 0 |lo o oo || © 35 (9.3 | 20 v
SO @) O o |7 20 D /
25 o |o |2 |e |»2 |z]| o I
G & = “? > -2 o o ) /
wutr | O e | |2 |2 | i
r-"—ﬁw'f
/ﬂjﬂ

OBSERVACOES:

Adig&o de organismos:

OPERADORES DO TESXE:
Leitura:

CALCULO DA CE (I) 60

Método estatistico empregado

-4

[ Lichfield & Wilcoxon

[ p Trim Spearman-Karber

(] Interpolagdo Gréfica

O mg/L
CE (I) 50
ﬂ %o

24 h

— i

aan NT B

Intervalo de Confianga (95%)

—

—

a

MT - oS roxi
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AGUA DE DILUIGAO

Data Z#WOQH o7 PH_ 1, . Tempera{um_ﬂ_oc on 8-/  mgL ReSp._‘d’\L
PREPARO DA SOLUCAO-ESTOQUE
Calculada por: L}O Preparada por; ;LID Data: Z#0% [oy
SOLUGOES J QUANTIDADE DE VOLUME VOLUME
( v 1% ( ) mail AMOSTRA ADICIONADA DE AGUA (mil) FINAL (mi)
Sol. Est. 1 = rj [oF s _— —— ==
Sol. Est 2= ml Sol. Est. 1 -
Sol. Est. 3= !,Woe_—e—“""'f
Sol. Est. 4 = [ S o2 mi Sol. Est. 3
Sol Est 5= ml Sol. Est. 4
PREPARO DA SOLUCAO-TESTE
Calculada por: _CLP Preparada por: ﬁp Data. 2HO9 0y
CONCENTRAGAC VOLUME ADICIONADO VOLUME FINAL
[ yw I1% )ymgiL DE SOLUGAO-ESTOQUE
) QO 160 mido Sol. Est. ) mi
5—0 ¢ midoSol Est. | t mi
2K 2ty midoSol Est > oo mi
) j» midoSol Est | mi
G- 6.5 midoSol Est. | mi
GO o —. midoSol Est. __ J mi
mi do Sol. Est. m
mi do Sol. Ej:;__j,f——*““"f m
H—— mi do Sol. Est. mi
s mi do Sol. Est. ml
Equipamentos utilizados: Observacdes:
 Medidorde 0.D. n°_CL¥
e Potencidmetron® P!y
e Termdmetro n® TR oGy
e Condutivimetron®°__¢cY
Operador: J?O
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TESTE DE TOXICIDADE AGUDA COM Referente ao
Daphnia similis
O Preliminar Kl Definitivo N° M 881
(Divisdo ambiental)
INICIO DO TESTE TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAO DECN°:
Data: Horérlo: Data: Horario: DiReconstituida: __ 2] ¢ [INatural | Lote n®: ;
23 loy 19:00. | 29090y 11 e Kr i 45| 0 [ s /77/09
Variagio da temperatura interna na incubadora Método de ensalo
Incubadora teste n°: O durante o teste:
Mdxima 20, % Minima _?_lJr_’(L iy f%} T
AMOSTRA
+  Namero Data Entrada pH Condutividade (uS/cm) 0.D.(mg /) Iemp. &gua no Inicio
; : test
25 g8 oy 24l oa oy Hod 660 1.9 oteste PO 20,3
OBSERVAGOES: /
RESULTADO DO TESTE
CONCENTRAGAO N° DE ORGANISMOS N° ACUMULADO % MEDIDAS
B % IMOVEIS POR REPLICA DE ORGANISMOS | 4468 1zADOS s
O mg/L
1 2 3 4 | tméveis | Total OBTIDA pH | oo. Te""’(.c" ]”m
|00 e o|lo |» |o 20 o 73 |78 | X%
A
sY 0 o | » o o |2 o] e
/
)3 ° 4 Q 4 o 0 o P
6. o 1o |o |0 o5 . L
) 0 o | o o g
-"“""-"”-‘
l--"'--"-—‘
s sl
OBSERVAGOES: /
OPERADORES DO TESTE:
Adigdo de organismos: ﬂp Leitura: pr
CALCULO DA CE (1) 50
Método estatistico empregado
O Litchfield & Wilcoxon J B Trim Spearman-Karber [ interpolagio Grafica
O mg/L. _
CE (I) 20 2uh — O 48 h o )3 Intervalo de Confianga (95%) ~ a —
R

14

NT= Jas 40xicr.

109




AGUA DE DILUICAO

Data 23/ O 0V Y, Y

PH

Temperatura ZO.Z °c op_ 23/

mg/l.  Resp. ‘{é

PREPARO DA SOLUGAO-ESTOQUE

Calculada por: j\)ﬂ Preparada por. .%[) Data: a?j / oG
SOLUGOES QUANTIDADE DE VOLUME VOLUME
( v )% ( ) maiL AMOSTRA ADICIONADA DE AGUA (mi) FINAL ()
Sol. Est. 1 = ) [ovs) s s —_—
Sol. Est. 2= mi Sof. Est. 1 fﬂ/
Sol. Est 3= __miSaEstZ]
Sol Est 4= ﬂfﬂ-ﬁ" mi Sol. Est. 3
Sol. W/ ml Sol. Est. 4
PREPARO DA SOLUGAO-TESTE
Calculada por: Q}O Preparada por: kp Data: 2¥los /oy
CONCENTRAGAO | VOLUME ADICIONADO VOLUME FINAL
Ly 1% ( ) mgiL DE SOLUGAO-ESTOQUE
jRe%o) joo mMidoSol Est [ mi
5O KO midoSol Est. | \ ml
5 P 2~ ~midoSol Est | ) ] &< mi
)5 13 mi do Sol. Est. | mil
ng 65 mi do Sol. Est. | mi
OuT . mido Sol. Est. — ml
—_ = mido Sol. Est. ___ mi
midoSol Est___——1 mi
_,_f.---"‘""ﬁm Sol. Est. mi
ml do Sol. Est. mi
Equipamentos utilizados: Observacdes:
e Medidorde 0.D. n° _ XY
e Potencidmetron®° ___¥Y{Y
e Termdmetro n° TR2u: &Y
 Condutivimetro n° __CCY
Operador: Lf)
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TESTE DE TOXICIDADE CRONICA COM Ceriodaphnia dubia

0 Preliminar

@ Definitivo

N° M 880
(Divisao ambiental)

)
Referente ao Pop

INiC1O DO TESTE TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAO DEC N°:
Data: Oilfﬁiﬂ‘?'“(’dﬂm I Dﬂtﬂ:us“q Horario: s E Reconstituida: ™S D Natnﬂl|t'°ten°:f-76,"a‘f}ﬂ1‘5 / 71\(10.,,
Variagao da temperatura interna na incubadora durante Método de ensaio
Incubadora teste n°: _OZ oteste:
Mixima_2S -1 Miima__ T F 8w
AMOSTRA
Numero Data Entrada pH Condutividade (uS/cm) 0.D. (mg /L) Temp. 2gua no inicilo do teste (°C) &t Sr Gl
25 \ygrloy 2fled)oy ¥ 1 belY. 3249 24,5 L
OBSERVAGOES:
Concentra Dia da o = Temperatura N°total | N°total
o c:: b i Reprodugiio (em n° de jovens) e sobrevivéncia dos organismos dr:gm o o jo‘: = Medidas finais
,g‘% (data) Réplicas (renovagiio) adultas vivas
o mg/L TT 7 T3 T 4 5] 6] 7 | 8 [ 9 |10 |Antes |Depois vheas pH ob_ |°C
(ouno) BV [ov ey [vv Jev | CY | ¢V ¢t lov lov | 2854 24,
| 2°C0%l12) cCrrl 0% | e+l o] ev| ov|ov ] or | or |OF | 24 ieogr)
3°( ) ——+— '
loo — O
=—1T | 7
Total : o lo s |c | - o] o] e l° e e [ LY b
Tdji0) lou _|cv [6Y [ev jou Jov | v | OV LCV ov 2&)} 24,6
2(elic Yot |0+ (o4 JO+ |ok oL |04 | O+ | Q& | O — -
<) 3 ) [ B C
4°( ) [ ot ) e Z—‘{ :
S () {3-€ (9.9 f
Total : < 4} e (= o o -3 el o 2 i e
1°©Yjie) Jov |¢v [ Cu jEV | €V eV ov | evleviev |25 | 2Y6 |
| 2°(Cene ) ot lov ot |2+ |0t ]oe OV ]| e | v |OF | 2¥2 29 &
B FREle) |cr Jov [or | dv]or|os {OV O 1OF ot & =
g D 3 i s W < O |3 AR
15 — &
Total : ¢ < 2} ol 0 =] ] o Iz 5 i
112 ) oV &V od |lod |lov ey oY |ov OV [25¢ 244
2°(06[1= ) v [3v (32 1&v v lev ISV Gy |7 [3v |24.3 | 246
. P80 v |ev lav [R ISV [V 1KV sV [5v |«wv — -
P j 4°( ) ,_,__-—---———‘——'-"'_’_'_""_'___-_ }0 5 - 4.3
s s ey s a4 73
Total : 2 1a bz la |3 112 1n 147 Y 2 =
1P(Oujio) Joy_|ov |ov |ev |¢v oV lef ov |Ov OV |25 1 |24¥.6
Tl lev v lev lov |y lev [3v [2Y W 43 29.3 | 2«6
€< F(ot(to) 2y (W 1y 1SV e Gy |%4d |ev oV |av = -
5 a( ) ] T s S o R JO 2 M3
11 | 163 1.3
Tom: Uiy L4 _1b* DB 1> L 145 lie U3 He - | - )
"Wy Jov Jev Jov oF jev lev Cv | Cv |0V @Y s [2M¢
(R0 |1 | ¥ Jev W O |FY Leu W lov [V [2t.% |2V @
. [37@02 ) o %V au | |ev {lzv |2V CYWIR IR B P -0
e 4°( ) L — 11 | : - 0 Ly
5° +— |3 ’} 3. 1.3 -2
Lk 3 (7o o5 Lid ys (aleglaaind ] o4l — 1 = | 1

Nio considerar os machos ¢ as que morTeram por probl

+ = prganismo meorto

v = OTEAnISMO VIVO

& = macho
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Adigdo de organismos’ w

OPERADORES DO TESTE:
Leitura;

)

AGUA DE DILUICAO

pata O /JO O  py_Y v

Températura Y-S °¢ oo _¥-1 mg/L Resp. w

EXPRESSAO DO RESULTADO

|vc qv,O)

CENO (X = CEo |3
M I A

Resp: U

Método esratistico utilizado: DunNeTTIS T&GTre %,

PREPARO DA SOLUCAO-ESTOQUE

Calculada por; d\p Preparada por: ip_& paw  (/]10loy
SOLUGOES QUANTIDADE DE VOLUME VOLUME
2%  Omgl AMOSTRA ADICIONADA DE AGUA (mi) FINAL (ml)
E Est 1= l %D —_ » _ _
Sol Est. 2= ml Sol. Est. 1 ]
So.Est3= ] ml Sol Est. 2
PREPARO DA SOLUGAO-TESTE
Calculada por QO Preparada por: 4?0 Dataa O/ / 10 / oy
CONCENTRAGAO % 0 mgl VOLUME ADICIONADO VOLUME FINAL

DE SOLUGAO-ESTOQUE

oo 250 midoSol Est. mi
SO y2C midoSol Est | ml
5.0 ©2, S midoSolEst / b&b’O m
/ 3 32,8 mi do Sol, Est. ¢ / mi
(< J¢ 3 midoSol Est | mi
T - midoSol Est. — ] mi
mi da Sol. Est. ml
midaSol Est ] mi
="M daSol Est mi
ml da Sol. Est. ml
Equipamentos utilizados: Alimento : Algas PSEUDOKIRCHNERIELLA SUBCAPITATA
« Medidorde 0.D. n° _ CDCY DATA LOTE RESPONSAVEL
= Potencidmetro n® iy Ollso] o F?/’)V 4\/
e Termdmetro n° TIL2C oY 2 56105 '}3{.0\{ 4_:0
e Condutivimetro n°__ cO¥ - t
Operador: &L Gafedley L =g
: oicoy 1310y 4
03 1ol 9 J3lo4 LP
06| 10f04 13104 20
C3lie]oy /3104 ¢p
Y
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TESTE DE TOXICIDADE CRONICA COM Ceriodaphnia dubia

Referente ao Pop

_— i N° M 880
(] Preliminar K Definitivo (Divisdo amblental)
INiCIO DO TESTE TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAO DEL N°:
a6 Gil1e oM I Horarlo: | 3 oo Pig) 10 Hordrio: |3 o Bl Reconstituida: )5 O Natural | Lote n®: ; 7¢ fovimsS 17210y
Variago da temperatura interna na incubadora durante | Método de ensaio
ncubadora teste n°: 02 O feste )
Maxima 25 - Minima 2%- % _ B )T
AMOSTRA
Nimero Data Entrada pH Condutividade (uSicm) o.D. {mg)fl_) Temp. agua no inicio do teste (°C) >
Sygzley 23ilevioy F M §.2 7. % 4 s
JBSERVAGOES:
e Diad o T ratura N®total | N"total
0“;':‘“ = - Reprodugiio (em n” de jovens) e sobrevivéncia dos orgmismosﬁ "::":'gm d(: h jo‘:'tem Medidas finai
(‘_’- % (data) Réplicas (renovagao) adultas vivas
0 mg/L TTE T3 4] £ 67819} |Aua Depois | "1 | pH oD 3¢
1°(0upe ) jov v |V | &V ov lev jov lov |ov |ev 125 4.6

(%lic ) |eu |cy ey | cY oY [ev zv 1ov | cvlev |2ro [ 24.€

3°(ghe ) |ev ov P2, Lv 3J cv | ¢V 1 N |6 - e
- —_—

_5'( A ] l 'Z/ ‘g |
——1% Jo_ 12 11! > 1o 13 _11_1° = W 3 {33
140y oV _|ev [cev |evd |ed | Qv OV oy oy €V | 25y | 2Y

12 (elic) Josu | w [ Y o ¢y |5V LSY 1k v |30 J2w3y 1 Zeg
3Ealio ) | w v av | gu |G we e v 1Y led — -~

O 1T | D i< ,
: - = = 92 |14
Total : 3 113 3 e |13 l1e 1z L4y ¢ i? e
1"(oqlte) [QU ¢y |€V |Ov LV oV oV |ev | Ov|ov | ey |24 s

| 2°(op[1c ) |osv o v lev lev | W 8V | |ed 1KV Zv.7 | 2v¢

3Pslio) [lov [Fv [V [V ey o |9v |9V ez 18 = 3

J EX _ S SO e . 160

N | s s s jO 20 |y P®
Total : 5 |l T TEN N I FEE U 13 116 — ' 3
Floqpto ) [0y ¢V lod | v o |lov lov | ouv | &V oV Lz | 26
Feefio) sV oY [ n/ lebr [eu Loy 13 1RV Vv Qv w3 |24
3" @alte) =XV P2V W v |gv eV |8V fv lau [ W s -

3 e (L 5 s v o |56 .

= r—1 ] ] e 115 ] o L~ | 2.4 | +3 >3

Total : 9 F e [F s s P s = =
o) ey |ov lov 1Y ev | oV |y |Ov Y oV | B 2y g

| 2° (010 ) ¢uv |sv |bv |w | SV |V TV ¥J | w7 | &Y |23 24
[3°(os(ia ) |3V |0V [V T X G T U K — - 5

.S |£C T 10 (1S 3

: _55‘(___ _ _}____,_,_, g1 (4 6 . O = 1 2-“\:5
(Total : S (T (I T T (TP N U = e
i) [0y |6V lov |@v eV Cd lcu lev Jev |ov |est | 2¥ ¢
i’fd@f-"’) PV I I A a1 SvlgupgvilgvIsSy M- 2x-¢

~ _ 13F@glte Y Jlev [ gy (A |+ Y c~wplzuldviy vijg vigzvy] S ?
o i ETE. le; ! € 0 1.8 24.8
5 )
Toeel 1 7 (e s v (s (a3 s Jiv [13 1A — | - |

Nao considerar os machos € as que morreram por probl

+ = prganismo morto

v = organismo vivo

& = macho

emas na manipulagdo inadequada do operador.




Adigdo de organismos: é D

OPERADORES DO TESTE:
Leitura:

i

AGUA DE DILUKGAO

Data _Q"_LZO_*’Q:L PH_ 7,4 Temperatura <1-§ °¢ oniL mg/L Resp. _4Q_
EXPRESSAO DO RESULTADO
CENO 50| CEO o, |. ! Ve 30311,
Método esratistico utilizado: QTTPSNIR ¢ 1 T Resp: LD
PREPARO DA SOLUCAO-ESTOQUE =
Calculada por: Qp Preparada por; Qp Data: ()} / 10 [ oy
SOLUCOES QUANTIDADE DE VOLUME VOLUME
K% Cmgl AMOSTRA ADICIONADA DE AGUA (mi) FINAL (mi)
Sol. Est 1 = | QO _= B _ —
Sol. Est. 2 = ml Sol. Est. 1 ]
Sol. E_s_lj_= mil Sol .Est. 2
PREPARO DA SOLUCAO-TESTE
Calculada por. é_p Preparada por: @ pata (Of)t0O ,! ay
CONCENTRACAO J%  [mglL VOLUME ADICIONADO VOLUME FINAL
DE SOLUGAO-ESTOQUE
J 00 200 Midosol Est. | ml
O J2.C  MidoSol Est. | mi
2K 6., midoSol Est \ 7<) mi
I 3 30 ¢ midoSol Est. | mi
¢S [ 3 MidoSolEst | mi
N~ _ midoSol Est.  _ =
mi da Sol. Est. mi
mi da Sol. Est. il mi
| midaSol Est. mi
mida Sol. Est. mi
Equipamentos utilizados: Alimento : Algas PSEUDOKIRCHNERIELLA SUBCAPITATA
« Medidorde O.D. n°® 0\\)3757 DATA LOTE RESPONSAVEL
e Potencidmetro n° Py Ol ety 13| o 4y
e Termémetro n° TR20 (Y N 1310y ;_p
 Condutivimetron®__ CC¥ Ty Lp
Biperadn: 0D 03holoy )3 10y
' 044 10] Oy 1310y 1P
ey ylolcH 13104 ij)
0G[le(ny J21CY }45
0100y 310 j;O
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TESTE DE TOXICIDADE CRONICA COM Ceriodaphnia dubia

L.

Referente ao Pop

INiCIO DO TESTE

i Ne M 880
D Pl'eiiminar E Deﬁnltlvo (DIViSéO amblental)
TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAO DELC N°:

l:cnlclaqiﬂorﬁﬂo: 13 .ud Dﬂlﬂ.‘b‘gf IQ’dj

Horério: 13 2

Bl reconstivaida: Y715 L Naturat | Ot 0% /76 foy/ 25 17110y

.ubadora teste n°: 0<

Variagio da temperatura interna na incubadora durante | Método de ensaio
o teste

Mdxima 28 -1 Minima _2%. ¥ j2cINa
AMOSTRA
“Namero Data Entrada pH Condutividade (uS/cm) 0D. (mg L) Temp. agua no Inicio do teste (°C) 2¢
‘ygzley 23ilov oy 3 M . ZE 2
3SERVAGOES:
mcentra Dia da B o Temperatura | N° total N° total
s G Reprodugho (em n de jovens) e sobrevivencia dos organismos dadgua de de jovens Medidas finais
% (data) Réplicas (renovagio) adultas vivas
tmgl T TR [ 6§ 7. 8 | 9 |10 [Anks [Depdle vhes oH oD [°C
1°(0upe ) |ouv jov €y _|ev |ov |ev &V ov lov lev |25 12v.¢
2°(%lic ) ey |64 | oy | cd jov |eov cu |ov | oy lev [erd |24.% |
Fwshic ) |2v Jov |aw fiv |30 |¢¥ jev |3 id |6V = =
L] ,_._-——-'-'-' -
oo L) - T 10 2%
Total : Z. o 2 ] 3 |0 |2 |3 i < = = )
TQNfo) [ov [ev [cv led fed | OV ovlov lov €V [2ayg | 2Y%6
T(lio) [0ev | w | YW gy | ey gV ISd L€y e 13V |293 |2
Fealio) [ v [gu |av v Jize |9V jod e | — |~
e S T O 18% 243
2—r17 | _ Q-2 .
Total : 3 T3 I3 e 115 e |1z ey Jie 14 L = 1=
1(oqio) LQU | &y €V Jev | ¢V oV ov lev | oviov | 2gy |24
(efic) |losv | v (s eV jeV w |8v | v lev lgo |Z4.3 l2ne |
3°0sl10) llov (v [V LV ey (W IR A L -1 = = .
; ° — ] b
% 4 ) _ I — { 2
S+ " 1O g1 |4y 24
Total : T3 IS A TE N (I [ FE N U 13 (16 = :
(oo ) [Ov_ <V |ov [ ev [0V |OV OV ou |lov [oV Lzt | 2y
2@ i) |sv_Iey [ n lebr lgy lav |3V |3V v |qu (B3 | 2MG
Ielte) AV W v v |[q9v liev [8v fv lav |V - = _
| 2 4°( ) _.______________4_______4__._--«—-—-—- ) O NG ; 2/"1'8
Fe—odF—"1—1 T2 (sact e ] B +3
Total : N F U9 Ly s [ 1 us U - -
1°(f10) eV [Ov s lov |ev | @V {ov |Ov oV | ov | 8 2w g
Tt ) 6V sV _6v |w |sVlev |yv [¥J LB v |2 |46 |
6. Fosie ) |3V [0V i |ty [ tev lwd 190 s/ g Jeove | — | - o |is 2
S A ) T IS, Sl e & G %
e 5.0 |12 38
Total : 1S 6 |13 [K JIS e e 1 115 1l = 1=
1Poapd) [0y (€Y gV |9V eV ¢y e lew | €V v |zat | 2Y &
riey |39 S eV |3 v v IS lev ISV gV s v g |2 |
Tl G T N zelavk vl vhievl = L= 4 n 1ISE | 8 1A 1243
£°( ) ]
Total : i1 lge s iy Vs jad by v (03 i == = |

Nio considerar os machos e as que mofTeram por probl

+ = organismo morto

v = Organismo vivo

emas na manipulagdo inadequada do operador
& = macho
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OPERADORES DO TESTE: X
Adicdo de organismos: LD Leitura:
\
AGUA DE DILUIGAD
pata O /)0 ,0Y PH_ 7, M Temperatura <1-8 °%¢ o0 ¥./ mgL Resp. ép
EXPRESSAO DO RESULTADO
CENO 501, CEO o |. ]"C 10311,
Método esratistico utilizado: T - ¢ ] 2. Tax Resp: ﬁ ( ;
PREPARO DA SOLUCAO-ESTOQUE
Calculada por: Qp Preparada por: d_p Data: (O / 00 / oy
SOLUCOES QUANTIDADE DE VOLUME VOLUME
R% O mgiL AMOSTRA ADICIONADA DE AGUA (mi) FINAL {mi)
Sol. Est. 1 = }OD — L S
Sol. Est. 2= ml Sol. Est. 1 .
Sol.Est3= = = — —] ml Sol.Est. 2
PREPARO DA SOLUCAO-TESTE
Calculada por: é_p Preparada por: Q‘p pata: O/)10 jO}‘
CONCENTRACAO Mm%  Omgl VOLUME Amcioruoo VOLUME FINAL
DE SOLUGAO-ESTOQUE
JOO 20 MidoSol Est. | mi
£ j2C midoSol Est. ml
::2,\/ 6.5 mido Sol. Est. -Jw mi
! 3 32__; mido Sol. Est. | [ - mi
¢-S |¢ 3 MidoSolEst l mi
(Cu~ — midoSol Est  _ ) "
mi da Sol. Est. ml
mi da Sol. Est — mi
fﬁL—/‘/’r;;%!. Est. mi
mi da Sol. Est ml
Equipamentos utilizados: Alimento : Algas PSEUDOKIRCHNERIELLA SUBCAPITATA
« Medidorde 0.D.n° D 0¥ DATA LOTE RESPONSAVEL
° i o
Potenciémetro n j;!;} : nen 13] o ¢)
° o el Y td
Termﬁ:T\etro n 02 1010y 1310y 5"\0
e Condutivimetron®  CO¥ T
03 hejoy JELA LP
Operador: Q0
‘ 04/ tof 0y 1310y 1P
7
Cx ylolcM 13|09 Ly
Oc[lof0v 210 )
f
0x(10/0y § 3104 W
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“ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

i __NUMBER OF
IDENTIFICATION L ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
i 50 i 1?_ 0 10
TOTAL 20 0 20

“ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

_______________ ??MBER OF
[DENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 5 y
100 N 10 o »
TOTAL 20 5 .

‘ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b wvalue is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Summary of Fisher's Exact Tests ob
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Fisher's Exact Test

NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIY? ??%?u _TOTAL ANTIMALS
CONTROL 10 0 10
6.5 10 i ‘__?___ 10
TOTAL 20 0 20

“ritical Fisgher's wvalue (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b wvalue is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test
________________ NUMBER OF T
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
13 10 0 10
TOTAL 20 0 20

'ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b wvalue is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
25 10 0 10 i
__________________________________________________________________________ N @P
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ritle: DEC177/04 /%44 LSE*SZ,OH
File: DEC17704 Transform: NO TRANSFORMATION
ANOVA Table
SOURCE DF S8 MS F
" “Between = s 1748.7333 349.7467  156.0853
Within (Error) 54 121.0000 2.2407
Trotar s9 1869.7333 h

(p-value = 0.0000)

0.01, df
0.05, df

5,54)

3.3769 (alpha
5,54)

2.3861 (alpha

Critical F

n o
o

Since F > Critical F REJECT Ho: All equal (alpha = 0.05)

. \o\ﬁi
0
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iROUP IDENTIFICATION EXPOSED DEAD 0.05
CONTROL 10 0
1 6.5 10 0
2 13 10 0
3 25 10 0
4 50 10 0
5 100 10 0
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o 2552 Joy  Pe (7Y
Titla: DEC177/04 -
File: DEC17704 Transform: NO TRANSFORMATION

Hartley's Test for Homogeneity of Variance

Calculated H statistic (max Var/min Var) = 8.5156
Table H statistic = 12.10 (alpha = 0.01)
7.80 (alpha = 0.05)

Used df = 9
Based on R (# groups)

I
o

Data PASS homogeneity test (alpha = 0.01). Continue analysis.
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Y gzfod
Mtle: DEC177/04 ﬁ%&? L5
le: DEC17704 Transform: NO TRANSFORMATION

Chi-Square Test for Normality

INTERVAL <-1.5 -1.5 to «<-0.5 -0.5 to 0.5 >0.5 to 1.5 >1.5

IXPECTED 4.0200 14.5200 22.9200 14.5200 4.0200

JBSERVED 2 18 20 18 2
Chi-Square = 4.0702 (p-value = 0.3966)

Critical Chi-Square = 13.277 (alpha =
- 9.488 (alpha = 0.05 , df

yata PASS normality test (alpha = 0.01) . Continue analysis.
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“itle: DEC177/04

Pile: DEC17704 Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test - TABLE 1 OF 2 Ho:Control<Treatment
_________ TRANSFORMED MEAN CALCULATED IN SIG
sROUP IDENTIFICATION MEAN ORIGINAL UNITS T STAT 0.05

_1 controle 15.7000 15.7000

2 65 15.6000 15.6000 0.1494

3 X3 15.6000 15.6000 0.1494

4 25 16.0000 16.0000 -0.4481

5 50 15.5000 15.5000 0.2988

6 100 1.2000 1.2000 21.6599 *

wunnett critical value = 2.3100 (1 Tailed, alpha = 0.05, df [used]
(Actual df 5,54)

‘itle: DEC177/04

file: DEC17704 Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test - TABLE 2 OF 2 Ho:Control<Treatment
NUM OF MIN SIG DIFF $ OF DIFFERENCE
JROUP IDENTIFICATION REPS (IN ORIG. UNITS) CONTROL FROM CONTROL
1 controle 10
2 6.5 10 1.5464 9.8 0.1000
3 13 10 1.54¢64 S.8 0.1000
4 25 10 1.5464 9.8 -0.3000
5 50 10 1.5464 9.8 0.2000
6 100 10 1.54¢64 9.8 14 .5000
0?
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Fisher's Exact Test

_____ N?MBER OF
IDENT{?ICAT{ON ______ %%%YE ??%? TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
6.5 10 i 0 10
TO?%E ______ 29 _______ 0 B 20
‘ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b walue is 10.

Since b is greater than 6

.0 there is no significant difference

between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

B B NUMBER OF

IDENTIFICATION %LIVE ?EAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
13 ) 16 B ) 0 10
TOTAL 20" 0 20

'ritical Fisher's value
Since b is greater than 6

(10,10,10)

(alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
.0 there is no significant difference

between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

NUMBER OF
ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
10 0 10
2 8 10
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‘ritical Fisher's wvalue (10,10,10) (alpﬁazo.os) is 6.0. b wvalue is 2.
Since b is less than or equal to 6.0 there is a significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

_________ NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
) o s0 o 10 10
TOTAL 10 10 20

‘ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 0.
Since b is less than or equal to 6.0 there is a significant difference

petween CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Summary of Fisher's Exact Tests

NUMBER NUMBER SIG
sROUP IDENTIFICATION EXPOSED DEAD 0.05
CONTROL 10 0
1 6.5 10 0
2 13 10 0
3 25 10 8 *
= 50 10 10 *

126



I

1rﬁ5 i

">
qEle: 25488-04 e 173
qle: 25488004 . TXT Transform: NO TRANSFORMATION

Chi-Square Test for Normality

NTERVAL <-1:5 -1.5 to <-0.5 -0.5 to 0.5 205 tE 1.5 >1.5
'XPECTED 2.6800 9.6800 15.2800 9.6800 2.6800
JBSERVED 3 7 16 14 0
Chi-Square = 5.4221 (p-value = 0.2467)
Critical Chi-Square = 13.277 (alpha = 0.01 , df = 4)
= 9.488 (alpha = 0.05 , df = 4)

)ata PASS normality test {alpha = 0.01) . Continue analysis.
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Title: 25488-04 Qe vy
File: 25488004 . TXT Transform: NO TRANSFORMATION

Jartley's Test for Homogeneity of Variance
3artlett's Test for Homogeneity of Variance

These two tests can not be performed because at least one group has
zero variance.

Jata FAIL to meet homogeneity of variance assumption.
additional transformations are useless.

128



“itle: 25488-04 e 1T oY
ile: 25488004 . TXT Transform: NO TRANSFORMATION

LANOVA Table

SOURCE DF 5SS MS o
Between ‘T 1712.8750 570.9583  336.4075
Within (Error) 36 61.1000 1.6972
Trotar 39 1773.9750

(p-value = 0.0000)

Critical ¥ = 4.3771 (alpha = 0.01, df = 3,36)
= 2.8663 (alpha = 0.05, df = 3,36)
Since F > Critical F REJECT Ho: All equal (alpha = 0.05) {: ‘ :
| D
{ ‘\("
i
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itle: 25488-04 vec 177]0Y
1le: 25488004 .TXT Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test = TABLE 1 OF 2 Ho:Control<Treatment
TRANSFORMED MEAN CALCULATED IN SI1G
;ROUP IDENTIFICATION MEAN ORIGINAL UNITS T STAT 0.05
1 CONTROLE 15.7000 15.7000
2 6.5 16.3000 16.3000 -1.0298
3 13 9.9000 $5.9000 9.9551 *
4 25 0.0000 0.0000 26.9473 %
yunnett critical wvalue = 2.1500 (1 Tailed, alpha = 0.05, d4df [used] = 3,30)
(Actual df = 3,36)
itle: 25488-04
Mile: 25488004 . TXT Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test - TABLE 2 OF 2 Ho:Control«<Treatment
NUM OF MIN SIG DIFF % OF DIFFERENCE
sROQUP IDENTIFICATION REPS (IN ORIG. UNITS) CONTROL FROM CONTROL
1 CONTROLE 10
2 6.5 10 1.2526 8.0 -0.6000
3 13 10 1.252¢6 8.0 5.8000
4 25 10 1.2526 8.0 15.7000
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TESTE DE TOXICIDADE CRONICA COM Ceriodaphnia dubia

Referente ao Pop

@E@Kﬂ B B D
] Preliminar ¥ Definitivo (Divis&o ambiental)
TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAOC DEC N°:

iNic1O DO TESTE

‘ Horario:

ls oo |2 z5loa)oe

Horaro: 1S 00

mlleconstihﬂda: ms DN.&‘IIII] |me“.:nS)IDb,M5 EQ}!BG

B g0 s

Variagdo da temperatura interna na incubadora
durante o teste

Método de ensaio

Incubadora teste n°: 0%
Maxima 25| Minima 24,3 A B N T
AMOSTRA
Namero Data Entrada pH Condutividade (pS/cm) | 0.D {mg /L) Temp. agua no inicio do teste *C)
L3t A% A3]o30c 3 & 24% 8 249
OBSERVAGOES: -
// ek
c"“g{‘:‘"‘ I[:i:ut:': b_Reprc«luq;io (em n® de jovens) e sobrevivéncia dos organismos T':‘ﬁ:::" No;‘:m d:;::‘:lm Medidas finais
} % (data) Réplicas (renovagio) adultas vivas
2 me/l. 1 2 5T a1 51 6] 7] 8] 9 | 10 [Antes |Depols v pH oD oC
1 2fp3 g | oo lov |o¥ | oy fn 1OV (O o o | Zha | 4.9
5 2 230y | U Jev o |OU IV 20 | ov | o |or | oY | 250 | 248
\ 3° l] ] 4 + -+ J . A b J - - 5
\ 7s5]0y {ov |G of |0 o >N lat |09 |ow | O O
Total : 0 0 [¢] o 0 o] [#] o) [o) [) - = 1.4 ‘3' z % _*3
T )y |ov lov | |o O oV g | o lov | O [ 24.9 | 2649
2 '3!(})‘4 20 | dg 130 law pod bau by | apd [ 30 1o | 38, 2448 |
D 3% w50y | Gv | N 35 |30 Jav | 2v | 3 dy l2v |4V & - 10 -
Total : G 3 | 3 4 | 5 4 Z 15 [4 - - L.L‘ 1.5 49 248
* ozidox] ou loJ |0y |ov [ou lod lov 1od 1OY o | 26,4 | 264
6 2° zjsllm w | &0 |ev |99 |5 |V &Y av | w |gv |25 | @8
7 3 zgny ey |y (a9 | | &Y v gy | W |84 [V - =
T?w:‘ g lus |13 |1 113 11y 113 |16 s |13 - - 1P |58 1,0 5.8 2‘*1'3
T° 2oy |ogu |ov lov |ov lod Loy loJ | OJ 10y oJ | 24,8 | 26,4
3 2 3-’[;”! 29 [ed |99 IN |sv |8 |8y |Gy |00 }30 | .7} 24
| 3 zsloy | A | B (49 (6 v | %Y [0 gy {1y [ Qu - _
Total : 1 14 38 by IS H g 4y 120 16 = - w JG' '1.,(- G,S 2.5
T 2lox | oy Loy |ou (o) lov leu [OJ1oJ) oY o) 264 | 249
i 2° z3jio*+ W lge led QY ;d Gy | 8 | 8y {4 | 179! 24,6
ol 3 asjoy | aov 129 |3v [MV |89 Jay g |4 LW 3J - -
Ll S 1) luz e s [iwlte [3lielis | - } - Lo leo | ¥s | 3! |8
¥ oy |ou | oo Jos | [o3 Jov [0 lou 1O (O 26,9 | 26,9
F! 2 23]0) (o [ GJ | 8 1Gu 13 130 L8 LSV Qo |dv | 25,1 | 24.8
i o 3 <oy | ge | N | Llos )8y 30 | 84 | Bu gov|loy | 84 = lo 1S€
Total : e |13 (a8 113 Lig (IS Ve LIS 19 |1s - - 1Y |8 | R
1° —
2° -
¥ - -
Total : -
1* | —
B 1 |
= |
Total - d_,,_—f_f
1° 1
7 = —
3 _— ]
e 1 Total :
Nio considerar os machos € as que moTTeram por problemas na manipulagio inadequada do operador
+ = prganismo morto v = organismo vivo & = macho EE = Emro de escrita
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TESTE DE TOXICIDADE CRONICA COM Ceriodaphnia dubia

Referente ac Pop

w 2 . - N° M 880
T Preliminar ¥ Definitivo (Divisso ambiental)
INICIO DO TESTE TERMINO DO TESTE AGUA DE DILUICAO DEC N°:
Horario: iS:m & Reconstituida: 0y [ Natoral I Lote "‘63,}!%}”‘5-_. :50}"06

Data: | 2|nq Ioa. IH“"""'“ 15:00 | D= ‘Jﬁ]m}ac

Variagdo da temperatura interna na incubadora
durante o teste

Método de ensaio

Incubadora teste n®:  p2
Mdaxima 25,1 Minima 24,3 ARNT
AMOSTRA
Numero Data Entrada pH Condutividade (uSicm) | O.D. (mg /L) Temp. a4gua no inicio do teste (°C)
102 G2 33lo3 oG &Y 28,1 T R 24
OBSERVACOES:
Concentra Dia da & o coa Temperatura N®total | N°total
a0 fsitrrn Reproducdo (em n° de jovens) e sobrevivéncia dos organismos 5 dewn 20 o j‘:ﬂ“ Medidas finai
X% (data) Réplicas (renovagiio) | adultas | vivas
Cmg/L 1] 2] 3] 4] 5] 6] 7] 8] 9] 10 |Antes |Depors | *1¥3 pH oD e
U afoa Loy Tow o lov low 1od Tov oy lou (o9 | 249 [26.q
2" o3y |34 [ &V 30 |35 fuo J1v |30 [4u [su[sv | 26 | 268
\00 3 15/ | sV 4 2|5V led |ev [2v |3 | 2|3 N = i ) )
Total : g |.& & [ io Y “ 3 3 i = i O -“fq (ci,)f G,< P
" 2] [ou lov Jou Jou fow Tov e lovloy lov | 260 | 29
2 13}}54 8J [6d [ [4v [3v 5y [gulay [y [8 |25 26§
GO |3 2503 [ By [ 49 18J lyoy |BY [y [0y [ou [6v [gu | ~ \0 24,3
Towl: /g |15 s [1a 13 /5 [jg [1a [13 (4 [ - | - 1sg |31 |03 | 3
1_ 2for oy [oJ fou Tov Je? [ouTod Tov [ou Jov 269 [ 249
” 2 uf g [P |4V [V lov |80 |Qu |™ |W [ 8 |25 | 243
3 28y |2y |V (80l [W gy | s [ [6¢ | 8 a s I
Total : ¢ 1y 113 Ti1s [ua 11y |73 124 145 176 . . 1Sy |13 | 3.0 | 243
1« 2oy Jod 1o | oY |l ovfen) [od Jov ol |9 |ov |29 |749
- 2 23ley [ RIJBY W IW |E9 |4 | Bu | W |90 | BY | 25 | 248
: 3 28]00 QY |y [ W |89 (W [l [Gu| 82| gyl 2 < \
Total : N 1)s 11e 1 T3 [yg T3 Ty | g ~ - 0 1S3 3.3 |31 2.3
" 2oy Jov Joo lod Tow [o [¢r tow Jov [ov [ov [ 264 | 2s
o 2 uﬁlon 29 {3 19 |Qy gy [@u (8 |3 (v lqu 2 | 242
b.> 3° asjoy | jJov fJov Jgy |3 fW |8 [8Y [qu |3y & = | - .
Total : IS |} fQ ;) ’!3 ;S )lc ‘S ’} ’; _ — O JG.‘O “‘\G j|S ?-cf,‘&
P2y Jovlod lov Jos fav oo fou Ja Ty Jou 240 [2¢a
Co120 2300 2y 16y | 8y |yd |av 30 |8 [Sulgy [y [2851 |24
ONY 13 25003 gy | JoJ [8¢ [0 [ gy 187 | lov | 200 [ @Y - = 10 5% 2
Total : le 1ja (18 |13 L lislrelyslie lss - - 13 |28 | &
1° .
7 fﬁ,,—-"”"’/
3° _/J,,f}—ff
Total : »_w_‘_‘_,.f-""’”’f
1° L —
2° |
3 | —
Total : 1
1° o ==
2’ e
3
~ | Total : |

Nao considerar os machos € as que morreram por problemas na manipulagio inadequada do operador
A = macho

- = Organismo morto

V = Organismo vivo

133

EE = Erro de escrita



e 10306 Fisher's Exact Test
——— —A—ﬁ:——LO:jzsg.;);:::::====::::z:::::::::&:::::=:==‘:====:==:=:::::=:==:=:=:=—_-::
___________ NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
6.5 10 0 10
TOTAL 20 0 20

Critical Fisher's value (10,20, 30} (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
gince b is greater than 6.0 there is no significant difference
petween CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

T NUMBER OF
IDENTI?IC%T%?N _______ %?%YF ??%?_ T?TAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
1% - _lO_ 0 10
TOTAL 20 0 20

Critical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
25 10 0 L0



Critical Fisher's value (10::20,19) (alpha=9.0§)_is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there 1is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

TTTTTTT NUMBER OF o
IDENTIFICATION ALIVE DEAD (TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
50 w0 o 10
TOTAL 20 0 20

Critical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
petween CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

____________ NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
_____________________ my s 5 10
TOTAL 15 5 50

~ritical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 5.
gince b is less than or egual to 6.0 there is a significant difference
petween CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Summary of Fisher's Exact Tests
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p 103533 mec 103|of Fogj@

GROUP IDENTIFICATION EXPOSED DEAD 0.05
CONTROL 10 0
1 65 10 0
2 13 10 0
3 25 10 0
4 50 10 0
5 100 10 5 *
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dec 103 |0¢
Title: Am: 103577
File: aml03577.txt Transform: NO TRANSFORMATION

Chi-Square Test for Normality

Actual and Expected Frequencies

INTERVAL L B -1.5 to <-0.5 -0.5 to 0.5 >0.5 to 1.5 »l.5
EXPECTED 3.3500 12.1000 19.1000 12.1000 3.3500
OBSERVED 3 12 19 12 4
Chi-Square = 0.1649 (p-value = 0.9968)
Critical Chi-Square - 13.277 (alpha = 0.01 , 4df = 4)
- 9.488 (alpha = 0.05 , df = 4)
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?ob)oc.

s 103 |0%
Title: Am: 103577
File: aml103577.txt Transform: NO TRANSFORMATION

Hartley's Test for Homogeneity of Variance

calculated H statistic (max var/min Var) = 2.3315
Table H statistic = 11.10 (alpha = 0.01)
7.11 (alpha = 0.05)
Used df = 9
Based on R (# groups) = 5

Data PASS homogeneity test (alpha = 0.01). Continue analysis.

(v

N\

0
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F;,&)m

Dec w}kw
Title: Am: 103577
File: aml03577.txt Transform: NO TRANSFORMATION
ANOVA Table
SQURCE DF SS MS F
Between 4 1063.2800 265.8200 78.4387
Within (Error) 45 152.5000 3.3889
Total 49 1215.7800

(p-value = 0.0000)

Critical F 3.7674 (alpha

2.5787 (alpha

0.01, df
0.05, df

4,45)
4,45)

non
nu

Since F > Critical F REJECT Ho: All equal (alpha = 0.05)
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pos I

DeC lod Lo&
Title: Am: 10357
File: aml03577.txt Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test = TABLE 1 OF 2 Ho:Control<Treatment

S TRANSFORMED MEAN CALCULATED IN SIG
GROUP IDENTIFICATION MEAN ORIGINAL UNITS T STAT 0.05

1 Controle 15.8000 15.8000

2 6.5% 16.0000 16.0000 -0.2429

3 13% 16.1000 16.1000 -0.3644

4 25% 15.8000 15.8000 0.0000

5 50% 4.4000 4.4000 13.8472 «*

Dunnett critical value = 2.2300 (1 Tailed, alpha = 0.05, df [used] = 4,40)
(Actual df = 4,45)

Title: Am: 103577

File: aml03577 .txt Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test - TABLE 2 OF 2 Ho:Control«<Treatment
NUM OF MIN SIG DIFF % OF DIFFERENCE
GROUP IDENTIFICATION REPS (IN ORIG. UNITS) CONTROL FROM CONTROL
1 Controle T
2 6.5% 10 1.8359 11.6 -0.2000
3 13% 10 1.8359 11.6 -0.3000
4 25% 10 1.8359 11.6 0.0000
5 50% 10 1.8359 11.6 11.4000

C; rj\&

140



Fisher's Exact Test

i &T_._.',Q?;&_Lf’__z___-_w_:r'j)—é‘g':"zozl_-i’:::::=====::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::
_______________ NUMBER OF
I{DENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
6.5 10 0 10
TOTAL 20 0 20

Critical Fisher's wvalue (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. Db value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

i NUMBER OF
IDENTIFICATI?N o %LIVE ?E%?_ TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
________ l%_ . 10 ) 0 10
TOTAL 20 0 20

Critical Fisher's wvalue (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

NUMBER OF
IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL 10 0 10
25 10 0 10 Qr' 0 '
Y
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Critical Fisher's value (10,10,10) (alpha:Q.O?)_iS 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

______ NUMBER OF
IDENTIFICATION AL{Y? ?F%?- _?OTAL A?fMALS
CONTROL 10 0 10
50 10 0 10
TOTAL 20 0 20

Critical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b value is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Fisher's Exact Test

________________ NIMBER OF
 IDENTIFICATION ALIVE DEAD TOTAL ANIMALS
CONTROL : ; -
100 10 ’ y
TOTAL 20 0 .

Critical Fisher's value (10,10,10) (alpha=0.05) is 6.0. b wvalue is 10.
Since b is greater than 6.0 there is no significant difference
between CONTROL and TREATMENT at the 0.05 level.

Summary of Fisher's Exact Tests



pec 13|06 ?931

. 107867 NUMBER NUMBER SIG
GROUP IDENTIFICATION EXPOSED DEAD 0.05

CONTROL 10 0

1 6.5 10 0

2 13 10 0

3 25 10 0

4 50 10 0

5 100 10 0
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£
Dec o3 |oe

Title: Am: 102862
File: aml102862 .txt Transform: NO TRANSFORMATION

Chi-Square Test for Normality

Actual and Expected Frequencies

INTERVAL <-1.5 -1.5 to «<-0.5 -0.5 to 0.5 >0.5 to 1.5 1.5
EXPECTED 4.0200 14 .5200 22.9200 14 .5200 4.0200
OBSERVED 4 11 25 15 5
Chi-Square = 1.2970 (p-value = 0.8619)
Critical Chi-Square = 13.277 (alpha = 0.01 , df = 4)
= 9.488 (alpha = 0.05 , df = 4)

Data PASS normality test (alpha = 0.01). Continue analysis.
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DEL 104\0(-
Title: Am: 102862
File: am102862.tXC Transform: NO TRANSFORMATION

Calculated H statistic (max Var/min var) = 2.3702
Table H statistic = 12.10 (alpha = 0.01)
7.80 (alpha = 0.05)
Used df = 9
Based on R (# groups) = 6

Data PASS homogeneity test (alpha = 0.01). Continue analysis.
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fcgi?

e 021
Title: Am: 102862
File: am102862.txt Transform: NO TRANSFORMATION
ANOVA Table
SOQURCE DF SS MS F
Between 5 591.4833 118.2967 38.2287
Wwithin (Exrror) 54 167.1000 3.0944
Total 59 758.5833

Critical F 3.3769 (alpha

2.3861 (alpha

6,01, 8f
0.05, df 5,54)

nn
non

on

gince F > Critical F REJECT Ho: All equal (alpha = 0.05)
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Pfﬁ“

@choﬂOC
Title: Am: 102862
File: am102862 .txt Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test - TABLE 1 OF 2 Ho:Control<Treatment
TRANSFORMED MEAN CALCULATED IN SIG
GROUP IDENTIFICATION MEAN ORIGINAL UNITS T STAT 0.05
T: Controle 15.8000 15.8000
2 6.5% 16.0000 16.0000 -0.2542
3 13% 15.7000 15.7000 . 1271
4 25% 15.7000 15.7000 0.1271
5 50% 15.9000 15.9000 -0.1271
6 100% 7.4000 7.4000 10.6776 *

Dunnett critical value = 2.3100 (1 Tailed, alpha = 0.05, df [used] = 5,40)
(Actual df = 5,54)

Title: Am: 102862

File: aml02862.txt Transform: NO TRANSFORMATION
Dunnett's Test - TABLE 2 OF 2 Ho:Control<Treatment
NUM OF MIN SIG DIFF % OF DIFFERENCE
GROUP IDENTIFICATION REPS (IN ORIG. UNITS) CONTROL FROM CONTROL
1 Controle T
2 6.5% 10 1.8173 135 -0.2000
3 13% 10 1.8173 11.5 0.1000
4 25% 10 1.8173 135 0.1000
5 50% 10 1.8173 3.5 -0.1000
6 100% 10 1.8173 1i1.8 8.4000
C ’ \OF
=
Y

u7



ANEXO 04

Figura A4-1: Difratograma da amostra de sedimento SM-01

Fil Fl m D [ oLt uantify

Figura A4-2: Difratograma da amostra de sedimento SM-04
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Figura A4-3: Difratograma da amostra de sedimento SM-05

ntify
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Figura A4-5: Difratograma da amostra de sedimento SM-07
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Tabela AS —1 Composi¢do quimica das amostras de sedimentos de corrente (Setembro 2004) na

fracdo <63 um

Anexo 5

Amostra
<63 pm SM-01 | SM-04 | SM-05 | SM-06 | SM-07

Si02 442 33,6 59,3 73,5 66,2
TiO2 2,53 2,5 3,62 1,35 1,15
AI203 22,4 23,6 15,6 11,8 18,6
Fe203 16 21,7 11,5 4,8 55
% MnO 0,07 0,75 0,19 0,04 0,05
| MgO 0,92 0,3 0,59 0,48 0,66
Ca0 0,32 0,84 0,63 0,78 0,14
Na20 0,49 0,06 0,23 0,23 0,19
K20 0,83 0,23 0,68 0,98 1,28
P205 0,18 04 0,35 0,26 0,1

PF 11,8 14 7 4.8 6

Total 99,74| 97,98| 9969| 99,02| 99,87

As 9 8,6 7.2 53 47
Ba 210 562 282 317 329

Co 19,4 96 32 14,5 9.8

Cr 51 53 62 96 66

Cu 74 162 71 224 37
Ga 29 22 14,1 6,5 15,7

Mo 5.6 2,5 11,5 14,3 3,9

Nb 35 60 60 28 25

Ni 15 28 20 28 23

Hg/g Pb 27 84 36 38 24
Rb 63 36 41 55 68
S 298 7291 896 2012 210

Sb 9,3 7,6 5.8 9.8 7,1

Sn 7.5 8,1 6,7 12,8 4,5

Sr 56 50 47 52 36
Th 17,5 <2 17 9,1 17,7

U 3,1 54 2 4,5 3

v 242 134 157 77 104

Y 37 33 35 23 33

Zn 73 223 140 157 50

Zr 420 450 1577 1765 715
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Tabela AS —2 Composi¢do quimica das amostras de sedimentos de corrente (Setembro 2004) na
fracdo <177 pym

Amostra
<177 pm SM-01 | SM-04 | SM-05 | SM-06 | SM-07
Si0, 44 32,3 66,5 90,7 75
TiO, 2,33 3,14 9,74 1,04 1,18
ALO; | 227 23,9 9,1 42 14,1
Fe,0, 15 20,1 112 1,8 3.8
% MnO | 007 0,94 0,13 0,02 0,03
MgO 1 0,3 0,4 0,2 0,5
CaO 0,3 0,9 0,4 0,2 0,1
Na,O 0,6 0,1 0,2 0,2 0,2
K,O 0,9 0,2 0,5 0,4 1,1
P,0; 0,18 0,38 0,19 0,07 0,09
PF 12.8 15,9 1,45 1,1 3.8
Total | 87,08 | 98,16 | 99,81 | 9993 99,9
As 93 9,7 2 2,2 3,3
Ba 229 448 39 95 233
Co 21 62 23 55 6,4
Cr 58 55 90 57 346
Cu 71 160 46 52 27
Ga 26 21 8 3.3 94
Mo 4.8 3.4 6,8 5,6 5
Nb 30 72 80 8,3 14,3
Ni 19 35 5 5 10
Pb 30 87 35 20 24
ue/g Rb 62 37 23 13,6 41
S 272 5850 493 592 198
Sb 10 7.8 7,1 6,3 7,1
Sn 7.8 74 <2 3,1 3.6
Sr 55 46 15,8 15,7 23
Th 12,8 <2 <2 <2 4,2
U 43 4.4 <2 32 2.8
\ 218 115 <6 53 83
Y 31 27 7.8 9,7 15
Zn 75 226 91 38 31
Zr 352 457 1018 620 551
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Tabela A5 —3 Composi¢ao quimica das amostras de sedimentos de corrente (Abril 2005) na
fragdao <177 um

Amostra
<177 pm SM-01 | SM-04 | SM-05 | SM-07
SiO, 56,8 34,1 67,8 69,1
TiO, 4,69 4,38 2,58 0,7
Al O3 16,8 25,9 15,1 15,6
% Fe, 03 13,4 20 6,2 4,5
MnO 0,13 0,21 0,15 0,06
MgO 0,6 0,4 0,7 1,4
CaO 0,4 0,5 0,3 0,2
Na,O 0,4 0,1 0,2 0,2
K,O 0,5 0,4 1,1 2,5
P,0; 0,19 0,46 0,1 0,11
PF 6,1 12,7 5,6 5,7
Total 100,01 99,15 99,83 100,07
As 2,7 8,8 3,2 <2
Ba 119 285 318 703
Co 29 59 20 14,9
Cr 66 96 50 78
Cu 49 181 32 25
Mg/g Ga 14,9 23 10,4 134
Mo 4,5 8,1 2,8 4,2
Nb 35 71 34 14,7
Ni 13 51 10 26
Pb 21 119 25 22
Rb 28 33 56 105
*S 195 1880 734 106
Sb 8,3 7,2 6,3 6,4
Sn 2 22 4,2 5,4
Sr 27 42 37 57
Th 3,6 9,1 7,4 10,1
U <2 2,2 <2 <2
\Y 244 178 112 76
Y 14 18,3 25 30
Zn 78 236 78 54
Zr 370 550 439 414
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Tabela A5-4 Composicao quimica das amostras de sedimentos de corrente (Abril 2005) na fragdo
<63 um

Amostra
<63 pm
SM-01 | SM-04 | SM-05 SM-06 | SM-07
SiO, 41,5 32,9 60,7 64,2 65,6
TiO, 3,81 3,14 1,44 1,23 0,72
ALO; 21,4 22.8 16,9 14,4 16,6
Fe,0; 16,1 20,2 7,2 6,5 5,2
% MnO 0,19 0,24 0,19 0,07 0,06
MgO 0,7 0,4 0,8 0,6 1,4
CaO 0,6 0,4 0,3 0,5 0,2
Na,O 0,4 0,1 0,2 0,2 0,2
K,0 0,7 0,4 1,3 1,1 2,7
P,05 0,25 0,47 0,11 0,37 0,11
PF 14,6 18,3 10,6 10,2 7,2
Total 100,25 99,35 99,74 99,37 99,99
As 5,9 11,3 6 7 <2
Ba 273 395 476 427 783
Co 24 69 23 22 14,6
Cr 44 88 53 77 64
Cu 90 217 45 291 29
Ga 25 27 15,4 12,3 15,6
Mo 7,2 8,3 3,8 8,4 4,1
Hg/g Nb 50 69 29 26 17
Ni 24 56 17 42 28
Pb 27 155 31 48 23
Rb 48 41 82 70 120
*S 306 3015 1000 1450 118
Sb 9,9 6,8 5,7 8,7 6,3
Sn 4,2 27 7 26 9,1
Sr 57 45 55 56 59
Th 12,7 6,2 9,8 9,1 12
U <2 4,1 2,4 3,3 <2
A\ 250 212 125 103 82
Y 40 33 46 32 36
Zn 80 263 116 242 63
Zr 595 667 630 1001 402
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Tabela AS5-5 Composicao quimica das amostras de sedimentos de corrente (Julho 2006)

Organicos LQO SM-01 SM-02 SM-03 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07 SM-08 SM-09
Benzeno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Tolueno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Etilbenzeno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
o-Xileno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
m.p-xileno 0,03 mg/kg| <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03
Benzo-a-pireno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(b)fluoranteno [0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(k)fluoranteno [0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Criseno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Acenaftileno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Fluoreno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Antraceno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(g,h,i)perileno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Fenantreno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Dibenzo(a,h)antraceno |0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Indeno(1,2,3,c.d)pireno 0,01 mg/kg| <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Pireno 0,01 mg/kg| <0.05 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Fluoranteno 0,01 mg/kg| <0.05 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Naftaleno 0,01 mg/kg| <0.05 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo-a-antraceno 0,01 mg/kg| <0.05 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
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Tabela A5-6 Branco de analise de PAH em sedimento

no

Parametros Unidade LQ SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
Benzo(a)pireno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(b)fluoranteno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(k)fluoranteno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
criseno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
acenaftileno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
fluoreno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(g,h,i) perileno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Fenantreno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Dibenzo(a,h)antraceno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Indeno (1,2,3,cd)pireno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Pireno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Acenafteno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Fluoranteno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Naftaleno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Benzo(a)antrace mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
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Tabela A5-7 Recuperagdo dos compostos da amostra controle de laboratério (PAH)

Parametros Quantidade Unidade Faixa de recuperagio | Resultado recuperacio

adicionada (%)
aceitdvel (%)

Fenantreno 0,2 mg/ke 40-120 70
Naftaleno 0.2 mg/kg 40-120 %
Fluoranteno 0.2 mg/kg 40-120 28
Criseno 0,2 mg/kg 40-120 93
Pireno 0.2 mg/kg 40-120 .

Tabela A5-8 Recuperagdo dos surrogates na amostras de branco e controle do laboratério (PAH)

Parametros Quantidade Unidade Resultado da Resultado da
adicionada Recuperagio do Recuperagdo(%) da
branco (%) amostra controle
2 — Fluorbifenil 0,2 % 45 47
Terfenil d4 0.2 % 40 >0
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Tabela A5-9 Recuperacdo dos surrogates na amostras analisadas no ribeirdo Tatu

Parametros Faixa aceitavel de SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
recuperacio (%)
Terfenil d4 60-140 46 62 63 47 42
2 — Fluorbifenil 60-140 41 49 51 49 40

Tabela A5-10 Branco de andlise de BTXE em sedimentos.

Parametros Unidade LQ SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07

Benzeno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Tolueno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Etilbenzeno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01

m-p-Xileno mg/kg 0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02

0-Xileno mg/kg 0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
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Tabela A5-11 Recuperagdo dos compostos da amostra controle de laboratério (BTXE)

Parametros Quantidade Unidade Faixa de recuperacdo Resultado recuperacio

adicionada (%)
aceitavel (%)

Benzeno 0,1 mg/kg 60-140 107
Tolueno 0,1 mg/kg 60-140 99
Etilbenzeno 0,1 mg/kg 60-140 92
m-p-Xileno 0,2 mg/kg 60-140 118
0-Xileno 0,1 me/ke 60-140 101

Tabela A5-12 Recuperacgdo dos surrogates na amostras de branco e controle do laboratdério.

Parametros Quantidade Unidade Resultado da Resultado da Recuperagdo(%) da
adicionada Recuperacdo do amostra controle
branco (%)
1,4 — diclorobenzeno d4 0,1 % 129 93
Clorobenzeno d5 0,1 % 107 97

Tabela A5-13 Recuperacgao dos surrogates na amostras analisadas no ribeirao Tatu

Parametros Faixa aceitavel de SM-01 SM-04 SM-05 SM-06 SM-07
recuperagdo (%)
1,4 — diclorobenzeno d4 60-140 103 85 125 100 101
Clorobenzeno d5 60-140 133 101 134 134 119
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