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SUMARIO EXECUTIVO

A SRK Consulting Brasil (SRK) elaborou de um Plano de Amostragem e Anélise (PAA)
de agua, sedimento e material inconsolidado em pontos da Barragem Nova Santarém, Dique S3
e Dique S4, de propriedade da Samarco Mineracdo S.A. (Samarco), além de pontos de
amostragem incluindo o Cérrego Mirandinha e Rio Gualaxo do Norte, todos eles localizados
na alta bacia do Rio Doce.

Este Plano de Amostragem e Analise vem atender a uma demanda da Camara Técnica
de Seguranca Hidrica e Qualidade da Agua (CT-SHQA) do Comité Interfederativo (CIF), em
conformidade com a Nota Técnica (NT) n° 47, veiculada em 02 de julho de 2019 (CIF, 2019).

Este PAA tem como objetivo avaliar a composi¢do quimica na agua, sedimentos e
solidos em suas diferentes fracGes, entender como o0s rejeitos podem afetar estes
compartimentos ambientais e complementar estudos realizados anteriormente para dirimir
davidas residuas acerca da area de interesse.

Este PAA conta com uma malha contendo 10 pontos de amostragem, conforme descrito
abaixo:

e Reservatorio da Barragem Nova Santarém: 2 amostras

e Reservatorio do Dique S3: 4 amostras

e Reservatorio do dique S4: 1 amostra

e Leito do corrego Mirandinha: 1 amostra

e Leito do rio Gualaxo do Norte: 2 amostras
Este PAA fornece diretrizes gerais acerca do protocolo a ser aplicado para

desenvolvimento do estudo e orientacdes especificas relacionadas aos procedimentos de

amostragem, analise quimica e controle de qualidade, para cada matriz a ser avaliada.
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1. INTRODUCAO

A SRK Consultores do Brasil Ltda (SRK) foi convidada pela Fundagdo Renova para a
elaboracdo de um Plano de Amostragem e Analise (PAA) de agua, sedimento e material
inconsolidado em pontos da Barragem Nova Santarém, Dique S3® e Dique S4Y), de
propriedade da Samarco Mineracdo S.A. (Samarco), além de pontos de amostragem incluindo
0 Cérrego Mirandinha e Rio Gualaxo do Norte, todos eles localizados na alta bacia do Rio
Doce.

Este Plano de Amostragem e Analise vem atender a uma demanda da Camara Tecnica
de Seguranca Hidrica e Qualidade da Agua (CT-SHQA) do Comité Interfederativo (CIF), em
conformidade com a Nota Técnica (NT) n® 47, veiculada em 02 de julho de 2019 (CIF, 2019).

As premissas para a elaboracdo deste PAA, incluindo as referéncias da malha amostral
e dos conjuntos amostral e analitico constam, igualmente, da Nota Técnica n® 47, que ¢
reproduzida no Anexo | do presente documento.

Nos capitulos a seguir, o plano amostral e analitico do estudo é apresentado, incluindo
requisitos de controle e garantia de qualidade analitica (QA/QC), e um cronograma previsto.
Esta abordagem é precedida de um breve contexto histérico sobre o estudo, além de seus

objetivos.
2. MOTIVACAO E HISTORICO DO ESTUDO

O texto abaixo apresenta um breve sumario sobre a motivacao e o histérico do estudo
correspondente ao Plano de Amostragem e Analises, objeto do presente documento.
De acordo com a NT n° 47 (CIF, 2019), o estudo correspondente ao presente PAA foi
solicitado inicialmente no ano 2016, no &mbito dos seguintes documentos regulatérios:
e Processo N° 02015.002417/2015-68 do MMA/IBAMA, que trata da Notificacdo
N° 9671/E de 11 de novembro de 2015, correspondente ao OFICIO N°

1 Os termos ‘Nova Santarém’, ‘Dique S3’ e ‘Dique S4°, correspondem as estruturas do Complexo Germano da Samarco, em Mariana/MG. A Barragem Nova Santarém
corresponde ao antigo reservatorio de 4gua Barragem Santarém, que foi assoreado apés o rompimento da Barragem de Funddo, e foi submetido a obras civis de recuperagéo e
adequagao de sua estrutura. Os diques S3 e S4 foram construidos no curso do cérrego Mirandinha, a jusante da barragem Nova Santarém e respectivamente a montante e jusante
da érea urbana do antigo povoado Bento Rodrigues, para formarem reservatdrios com fins de tratamento para a qualidade da 4gua do alto rio Doce, apds o rompimento da

Barragem de Fundéo.
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02001.004880/2016-84 DBFLO/IBAMA (IBAMA, 2016a), que trata do
Relatdrio de Vistoria realizada pelo IBAMA nas areas afetadas pelo rompimento
da barragem da Samarco e Mariana/MG); e,

e Parecer N° 02022.000443/2016-43 CPROD/IBAMA (IBAMA, 2016b) que foi
solicitado em fung¢do de observagdes da presenga “... de um material
inconsolidado, que tanto se localiza préximo ao fundo, como se apresenta em
alguns locais como sobrenadante, de aspecto coloidal, nos diques S3, S4 e ao
longo do rio Gualaxo do Norte, rio do Carmo e rio Doce”.

A NT n° 47 (CIF, 2019) observa que, a época da publicagdo dos referidos documentos,
considerou-se necessario o conhecimento da composi¢do de cada uma das fragdes presentes no
ambiente aquatico das areas de interesse. A NT justifica que este conhecimento seria necessario,
uma vez que a literatura especializada descreve que a fragdo coloidal tem importancia para o
conhecimento da mobilidade e disponibilidade de elementos-traco somente. Concluiu-se, entéo,
que o estudo das fragdes particulada e dissolvida ndo retratariam o fracionamento geoquimico
do rejeito proveniente da Barragem de Fundéo.

Assim, de acordo com os itens 115 e 118 do OFICIO N° 02001.004880/2016-84
(IBAMA, 2016a), foi solicitado que a Samarco (entdo responsavel por todos os estudos
decorrentes do rompimento da Barragem de Fundédo) desenvolvesse um plano de trabalho para
coletar amostras, a fim de analisar sedimentos e fracéo coloidal e material particulado em agua.
As coletas deveriam ser realizadas nos reservatdrios a montante e a jusante do Dique S3, bem
como no rio do Carmo, imediatamente a montante da confluéncia com o rio Piranga, em areas
com a presenca visivel de rejeitos.

As diversas agdes que se sucederam nos anos seguintes culminaram no protocolo, por
parte da Fundagdo Renova, junto aos 6rgdos reguladores, do relatdrio técnico (em sua verséo
final) intitulado “Investigagio de Qualidade de Agua, Material Particulado, Fragdo Coloidal,
Sedimentos e Material Inconsolidado” (Golder, 2018). Neste, foram apresentados os resultados
integrados de caracterizacdo i) de 4gua, suas diversas fracfes (agua bruta, dgua filtrada em 0,45
um e 0,22 um, material particulado e material coloidal) e sedimentos, conforme deliberado no
OFICIO N° 02001.004880/2016-84 (IBAMA, 2016a), mas também ii) dos dados analiticos de
um programa exploratério de caracterizacdo concebido pelo IBAMA (2016c). Este ultimo foi
realizado para que a Fundacdo Renova caracterizasse a composi¢do organica e inorganica de

‘coloides e materiais sobrenadantes’ presentes nas areas de estudo.
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De acordo com Golder (2018), a coleta das amostras correspondentes ao conjunto
integrado dos resultados ocorreu em dezembro de 2016 e fevereiro de 2017. Posteriormente,
em funcdo de problemas relacionados com preservacdo do segundo conjunto de amostras, a
coleta correspondente ao programa exploratorio estabelecido pelo IBAMA (2016c¢) teria sido
substituida por amostragens realizadas em setembro de 2017 (periodo seco), e janeiro de 2018
(periodo chuvoso).

Em dezembro de 2018, o estudo realizado por Golder (2018) foi avaliado pelos 6rgaos
reguladores através do Relatorio Técnico Conjunto N° 5 IBAMA IEMA (IBAMA-IEMA,
2018). Dentre os encaminhamentos, este relatdrio apontou a necessidade de uma nova
campanha de amostragem e andlise de agua e suas fracdes, além de sedimentos, conforme

reproduzido abaixo:

“6. ENCAMINHAMENTOS

... Devido as concentracdes de metais encontradas na gua bruta, sedimento,
material particulado e fracdo coloidal é sugerido que um Plano de
Monitoramento especifico seja elaborado para a regido de interesse, sendo este
plano aprovado pelo GT-Coloides, no ambito da CT-SHQA, e levando em
consideracdo as informagdes contidas no Plano de Manejo de Rejeitos do
Trecho 1 a 4, as sub-bacias de drenagem e os pardmetros monitorados no
relatorio em analise. Deve constar neste plano a caracterizagdo dos sedimentos
de fundo da barragem de Nova Santarém (1), Diques S3 (1) e S4(1) ...”

Finalmente, o Comité Interfederativo apresentou a NT n° 47 (CIF, 2019) que trata
justamente do plano de amostragem e analises para o novo monitoramento de qualidade da
agua, sedimentos e material inconsolidado das areas de estudo, que é o objeto do presente
documento.

Ressalta-se que a NT n° 47 incluiu, em principio, a area do estuario do Rio Doce para
esse novo plano de amostragem e analises. A Fundacdo Renova informou & SRK, entretanto,
que a area estuarina foi excluida do mesmo, apds um consenso realizado entre a Fundacéo e 0s
reguladores responsaveis pela concepg¢do do plano. Portanto, o presente documento nao inclui
a érea estuarina do Rio Doce.

3. OBJETIVOS

Os objetivos deste novo PAA estdo claramente definidos na NT n® 47 (CIF, 2019), e s@o

reproduzidos abaixo:
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. “Avaliar a composi¢@o quimica na agua, sedimentos e solidos em suas
diferentes fracdes”
. “Conhecer como o transporte dos rejeitos provenientes da barragem

de Funddo pode afetar a qualidade de agua e dos sedimentos a partir dos
barramentos Nova Santarém e Diques S3 e S4 além do rio Gualaxo do Norte?;
investigar adicionalmente a presenca de produtos de degradacdo dos produtos
quimicos do processo industrial”

. “Verificar os efeitos ecotoxicologicos na agua e nos sedimentos
destes locais supracitados, além de possiveis correlagbes com outros
parametros de interesse”

. “Complementar analises realizadas preteritamente, conforme Oficio
conjunto IBAMA e IEMA ‘Consideragdes sobre o documento Analise de
coloides, Qualidade de Agua e Sedimentos no Dique S3 e no rio do Carmo —
Plano de Trabalho’ e item 1 da Deliberacdo N° 33 de 24 de novembro de 2016
do Comité Interfederativo (CIF)*”.

4. PROGRAMA DE AMOSTRAGEM

E apresentando, a sequir, o plano de amostragem deste PAA, incluindo a malha amostral
sugerida e critérios de sua definicdo, os compartimentos amostrais e tipos de amostra

requeridos, e orientacdes (gerais e/ou especificas) sobre os procedimentos de amostragem.
4.1. Malha Amostral Nominal

Em principio, estd definida para este PAA uma malha amostral com 10 pontos de
amostragem. A expectativa de localizagdes dos pontos é apresentada na Tabela 1 e Anexo C,
respectivamente, e estd em conformidade com a NT n° 47 (CIF, 2019).

Os quantitativos por estrutura, ou compartimento de amostragem, foram assim definidos
(Tabela 1 e Anexo C):

e Reservatorio da Barragem Nova Santarém: 2 amostras

e Reservatorio do Dique S3: 4 amostras

e Reservatorio do dique S4: 1 amostra

e Leito do corrego Mirandinha: 1 amostra

e Leito do rio Gualaxo do Norte: 2 amostras

2 Insercdo do ponto no Gualaxo por solicitagdo da FRE em reunido realizada 06/06
3 Segundo RELATORIO TECNICO CONJUNTO N.° 05 IBAMA-IEMA, nio se observou correlagdes entre os
produtos utilizados pelo processo industrial e os picos (sinais) observados nas amostras ambientais para compostos
organicos carbonilicos. Todavia, as analises nitrogénio organico demonstram valores moderados, mesmo na
auséncia de urbanizacao que justifique esses niveis a partir de lancamento de esgotos sanitario, assim fazendo se
necessario a uma investigacgéo adicional

9
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De acordo com a NT n° 47 (CIF, 2019), a defini¢@o dos locais de amostragem planejados
pelo Grupo de Trabalho Coldides (GT-Coldides) considerou i) possiveis locais de deposicéo de
finos, ii) a localizacdo de pontos ja amostrados no estudo anterior (Golder, 2018) e iii) dados
de batimetria realizados no Dique S3.

Ainda, de acordo com aquela NT, a localizacdo do ponto no corrego Mirandinha foi
fornecida pela Fundacdo Renova, e o primeiro ponto a jusante do Dique S4, no rio Gualaxo do
Norte, foi relocado do Dique S3 para este local, apds consenso entre Fundacdo Renova e o
Institutos Lactec, seguida da aprovagdo do Grupo de Trabalho Col6ides (GT-Coléides) do CT-
CSHQA.

Conforme descrito acima, as localiza¢6es, ou mesmos guantidades, da amostragem sao
expectativas (i.e., localizacBes nominais) e poderdo se alterar, quando das campanhas de

amostragem. OrientacOes neste contexto sdo apresentadas na Segéo 4.3.1.

Tabela 1 - Pontos (nominais) de amostragem estabelecidos na NT ° 47 (CIF, 2019)

COORDENADAS
GEOGRAFICAS

PONTO LOCALIZACAO REFERENCIA ESTIMADAS (UTM/235)
X Y
1 Nova Santarém Ponto a Montante 661648 7763273
2 Nova Santarém Ponto a Jusante 662406 7762495
3 Dique S3 Proximo ao ponto 3 664254 7761829
4 Dique S3 Préximo aos pontos 4 e 6 664582 7761628
5 Dique S3 Préximo ao ponto 5 664509 7761472
6 Dique S3 Braco sul do Dique S3 664236 7760803
7 Dique S4 Proximo aos pontos 7 e 9 665964 7761128
8 Cérrego Mirandinha Préximo a nascente 663205 7760482
9 Rio Gualaxo do Norte A jusante do Dique S4 659969 7761250
10 Rio Gualaxo do Norte RGNO1 do PMQQS 663779 7757143

4.2. Compartimentos e Tipos de Amostras

Em conformidade com a NT n® 47 (CIF, 2019), em cada ponto de coleta localizado
nominalmente na Tabela 1, serdo amostrados os compartimentos e tipos de amostras

10
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discriminados abaixo. Estes correspondem essencialmente aqueles submetidos a amostragem e
analise apresentados por Golder (2018).

Compartimentos e tipos de amostras:
e Amostras retiradas do compartimento agua:
o Aguas:
= Agua bruta (i.e., ndo filtrada)

= Agua filtrada em membrana filtrante com diametro de poro de
0,45 pm (filtro 0,45 pm)

= Agua filtrada em membrana filtrante com didmetro de poro de
0,22 um (filtro 0,22 um), apos filtragdo no filtro 0,45 um

o Solidos:
= Material particulado:

e Sélidos retidos no filtro 0,45 um, apos filtracdo da agua
nesta membrana

» Fracdo 01:

e Sélidos retidos no filtro 0,22 um, apos filtracdo da agua
na membrana 0,45 pm e neste filtro 0,22 um. A Fragéo
01, neste caso, corresponde a Fracdo Coloidal do estudo
anterior (Golder, 2018)

e Amostras de sedimentos:
o Sedimento superficial:

= Amostra de sedimento superficial coletada na interface
agua/sedimento

o Sedimentos profundos:

= Amostras de sedimento coletadas no substrato abaixo da
interface agua/sedimento (através do uso de equipamento
vibracore) — coleta apenas em Nova Santarém, Dique S3 e Dique
S4

4.3. Orientacdes Gerais para a Realizacdo das Campanhas de Amostragem

Conforme diretrizes da NT n® 47 (CIF, 2019), para os procedimentos de amostragem

deverdo ser seguidas as metodologias de coleta e preservacdo de amostras definidas no estudo

11
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anterior (Golder, 2018) que, por sua vez, foram referenciados em guias reconhecidos como
APHA/AWWA/WEF (2017) e CETESB & ANA (2011).

Como as campanhas de amostragem envolvem outras variaveis, incluindo o contexto da
amostragem (Secdo 4.2), que precisam ser ponderadas, sdo apresentadas nesta secdo
orientagdes gerais para 0s servigos de campo previstos no PAA. A partir da experiéncia da SRK,
as orientagbes abaixo tem o objetivo global de alcancar melhores praticas de coleta e
preservacao das amostras previstas neste PAA.

Diretrizes gerais para os procedimentos da amostragem em si sdo apresentados na Sec¢éo
seguinte (Secéo 4.4).

4.3.1. Das permissdes para os trabalhos e condicdes de salde & seguranca no campo
As premissas fundamentais em termos de permissdo para o trabalho e condigdes de
Salde & Seguranca para a execucdo do presente PAA séo:
e Os colaboradores de campo (i.e., equipes de amostragem) deverdo estar
devidamente habilitados pela Fundacdo Renova (ou Samarco, se for o caso), e
deverdo seguir suas normas de Salde & Seguranca (ou da Samarco, se for o
caso) para a plena execuc¢do dos servigos de amostragem
¢ A coleta de amostras somente podera ser realizada em areas que nao apresentem
riscos, ou que apresentem riscos controlaveis, para a salde e seguranca humanas.
O uso de equipamentos de protecdo individual (EPIs) seré obrigatorio por parte
das equipes de amostragem durante os trabalhos de campo.
e Serd indispensavel a presenca de colaboradores da Fundagdo Renova durante
todos os procedimentos de campo das campanhas de amostragem
e Conforme informacdo obtida junto a Fundagdo Renova, pelo menos um
componente da equipe GT-Coloides estard presente durante as campanhas de
amostragem. Portanto, a equipe de campo responsavel pela amostragem devera
observar as diretrizes daquele grupo, conforme enfatizado ao longo das se¢cfes

seguintes.

4.3.2. Darealizacdo da malha amostral no campo
As localizagcdes (ou mesmo quantidades) da amostragem deste PAA sdo nominais,
conforme descrito anteriormente na Secdo 4.1. Isto porque, durante as campanhas de coleta,

uma ou mais locagdes de amostras poderdo ser alteradas em fungéo de diferentes condigdes,
12
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eventualmente encontradas no campo (i.e., condi¢fes de acesso, de caracteristicas do ponto
nominal de amostragem frente aos objetivos do estudo, de seguranca pessoal e/ou de
equipamentos, dentre outras).

A ocasional alteragdo, durante a pratica de campo, das locagGes dos pontos de
amostragem esta prevista na propria NT n° 47, como se segue (CIF, 2019):

“Deve ser observado que pode haver alteracbes em campo, de acordo com
recomendacdes do GT Coloides, sendo que integrantes do mesmo estardo presentes durante a
coleta do material”.

Ainda que, ao final das campanhas de amostragem, as locag0es realizadas ndo sofram
variacdes significativas em relacdo ao planejado, € recomendavel que a equipe de amostragem
tenha conhecimentos prévios relevantes sobre as condi¢bes de campo, e das areas de

amostragem, sobretudo condi¢des do clima e de salde e seguranca humanas.

4.3.3. Premissas e orientacfes importantes para a realizacdo da malha amostral no
campo
Diante do contexto exposto na secdo anterior, sdo premissas julgadas importantes para

a realizacdo, no campo, da malha amostral prevista neste PAA:

o Premissa Fundamental em relacdo a eventual alteracdo da malha amostragem
nominal (Tabela 1):

o Quaisquer alteracdes locacionais significativas, ou mesmo
quantitativas, da malha amostral (Tabela 1), poderéo ser realizadas
mediante discussdo com a equipe GT-coloides, seguida de
suaaprovagéo, caso esta encontre-se presentes nos eventos de
amostragem:

= Se a equipe GT-colbides ndo estiver presente, as alteracGes
citadas deverdo ser realizadas e devidamente registradas sob o
julgamento técnico dos especialistas de amostragem,
considerando o contexto das areas de estudo, e 0s objetivos da
amostragem (vide abaixo).

e Obter e utilizar, o quanto possivel, informacBes prévias sobre as areas de
amostragem, tais como dados atualizados de batimetria (no caso dos
reservatorios), pluviosidade, regimes de vazOes, eventos de descargas de
efluentes, condicdes de acesso e seguranca, além de uso e ocupac¢do do solo,
dentre outras
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e Se o0 eventual deslocamento, ou mesmo a eventual substituicdo (ou supresséo)
de pontos de amostragem se fizerem necessarios, devera ser mantido o foco nos
objetivos do estudo e, portanto, da representatividade da amostragem. Assim,
principalmente em relagdo aos reservatorios (i.e., Barragem Nova Santarém e
Diques S3 e S4), a coleta de amostras em locais substituidos devera focar areas
preferencialmente com turbidez relativa elevada na coluna d’agua:

o A verificacdo da turbidez devera ser confirmada em etapa preliminar, e
integrara regularmente os ensaios de campo para amostras de agua (4.4.4).
Valores de turbidez estdo diretamente relacionados com materiais finos
em suspensdo, mesmo sedimentaveis. A importancia de finos para a
qualidade de sedimentos foi destacada na propria NT n® 47 (CIF, 2019).
Dados atualizados de batimetria dos reservatérios também serdo Uteis
nestes casos.

4.3.4. Do dimensionamento da amostra nos compartimentos amostrais e tipos amostrais

Conforme estabelece a NT n° 47 (CIF, 2019), o dimensionamento das amostras, em cada
ponto de coleta, nos compartimentos e tipos amostrais (Se¢do 4.2), deverd ser realizado
conforme descrito abaixo. Os mesmos critérios foram utilizados no estudo anterior (Golder,
2018).

Dimensionamento das Amostras

Amostras de agua:

e Coluna d’agua < 1,5 m de profundidade (coleta em uma profundidade):
o Coleta de uma amostra superficial (i.e., até cerca de 30 cm abaixo da
superficie da agua)
e Coluna d’agua > 1,5 m e <2,1 m de profundidade (coleta em 2 profundidades):
o Coleta da amostra superficial
o Coleta de uma amostra profunda (i.e., acima da interface sedimento-
agua)
e Coluna d’agua >2,1 m (coleta em trés profundidades)
o Coleta da amostra superficial
o Coleta de uma amostra intermediéria (i.e., a cerca da metade da
espessura da coluna d’agua)

o Coleta da amostra profunda
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Cada volume global de amostra retirado em cada uma das profundidades acima
sera submetido a procedimentos de filtracdo, conforme detalhado na Secédo 4.2, apds
separacdo da amostra de agua bruta. Desta forma, para cada profundidade sera
produzida i) uma amostra de agua bruta, ii) uma amostra filtrada na membrana filtrante
0,45 pm e ii) outra filtrada em 0,22 um, apos passar por 0,45 um. Além disto, serdo
geradas as 2 amostras correspondentes aos sélidos retidos nestas membranas (vide
Figura 1).

Amostras de sedimento:

e Coleta de uma amostra superficial através do uso de equipamento draga (e.g.,
dragas Ekman ou Van-Veen)
o Nos pontos amostrais que terdo coleta de sedimento por Vibracore nédo
havera necessidade de coleta superficial, conforme orientacdo da NT n°
47 (CIF, 2019).
e Amostras de sedimento profundo coletadas através de um equipamento de

Vibracore:

o Em principio, serdo coletadas duas amostras em profundidade (vide
excecdes na Secdo 4.4.5):

»= Em cada ponto de amostragem, o testemunho de sedimentos tera
espessura de, até, 100 cm, e sera seccionado em duas amostras,
com cerca de 50 cm de espessura cada uma

= A amostragem de sedimentos poderd ser realizada,
eventualmente, em profundidades maiores que 100 cm, que
devera ser discutido e definido em campo junto a equipe GT-
Coloides.

De acordo com a NT n° 47 (CIF, 2019), o uso de Vibracore devera ocorrer apenas nos
pontos em que havera amostragem de sedimentos profundos (Nova Santarém, Dique S3 e Dique
S4). Para estes que terdo coleta de sedimento por Vibracore ndo ha necessidade de coleta
superficial. Todos os demais pontos deverdo ser coletadas apenas amostras superficiais de
sedimento.

A Figura 1 ilustra o dimensionamento amostral descrito acima para aguas e para
sedimentos coletados em determinado ponto de amostragem. A figura considera o cenario mais

amplo para agua (i.e., coleta em 3 profundidades), e 2 profundidades de sedimentos.
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Figura 1. Dimensionamento amostral do Plano de Amostragem e Andlises
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4.4. Orientacdes Gerais para os Procedimentos da Amostragem em si

4.4.1. Premissa fundamental em relacdo aos procedimentos de amostragem de aguas e

sedimentos no campo

e Todos os procedimentos de amostragem em si deverdo ser realizados mediante
discussdo e orientacdo com membros do GT-Coldides, caso estes se encontrem
presentes nos eventos da amostragem. A despeito da presenga desta equipe, todos
0s registros de campo deverdo ser devidamente realizados e arquivados, como é
de praxe em campanhas de amostragem ambiental, para eventual consulta de
stakeholders, incluindo membros do GT-Coloides

e Os procedimentos de coleta e preservacao de amostras para a execucao deste PAA
deverdo ser realizados por equipe(s) técnica(s) especializada(s), devidamente
capacitada(s) para tal

e Os afazeres de campo deverdo ser executados em conformidade com guias
normativos estabelecidos e reconhecidos sobre o tema (e.g.; APHA/AWWA/WEF,
2017; CETESB & ANA 2011), de forma a garantir a representatividade e
integridade da amostra, até sua entrada no laboratorio.

Equipes especializadas em amostragem tém, como principio, seguir rotineiramente
procedimentos operacionais de coleta de amostras. Estas equipes geralmente integram um
sistema de qualidade que, por sua vez, esta inserido em uma politica de qualidade institucional.

O mesmo se aplica no caso dos metodos analiticos laboratoriais, sendo que, na maioria
das vezes, laboratorios comerciais de analise também se responsabilizam por todo o ciclo
analitico das amostras.

Parte-se do principio, portanto, que as boas praticas de amostragem tém base normativa
e sejam parte da filosofia das equipes especializadas que levarao a cabo a execucdo do presente
PAA.

Nesse contexto, 0s itens abaixo constituem orientagdes em linhas gerais, para colaborar
com as equipes de campo visando a execucdo de boas praticas da amostragem previstas no
PAA. As orientacdes sdo realizadas com base nos proprios guias e normas da literatura, e na

experiéncia da SRK.
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recipientes para amostras unitarias (frascaria e sacos plasticos), e para

armazenamento de conjuntos amostrais (coolers e caixas de isopor)

Todos os frascos e sacos plasticos destinados ao recebimento de amostras deveréao
ser, obrigatoriamente, fornecidos pelo(s) laboratério(s) de analise.

Os frascos e plésticos deverdo estar devidamente esterilizados internamente, e
limpos externamente. Frascos para analise de parametros que exigirem agentes
preservantes ja deverdo ser fornecidos com estes agentes. Neste caso, evitar
exposi¢do dos recipientes a luz solar, até 0 momento da coleta.

Os frascos e sacos plasticos deverdo ser abertos somente no momento de sua
utilizacdo, e deverdo ser lacrados assim que receberem as amostras.

Todos os frascos e sacos plasticos deverdo ser rotulados antes da amostragem e,
obrigatoriamente, receber rotulagem ainda no(s) laboratério(s) de origem. Os
rotulos de andlise deverdo incluir, necessariamente:

o ldentificacdo da amostra

o Pardmetro de analise

o Compartimento/tipo de amostra
o Data, hora e local de coleta

Os frascos rotulados deverdo ser fornecidos levando-se em conta a coeréncia entre
a natureza do parametro de analise (identificado no rétulo), e o tipo de frasco.

Um material qualquer em contado com uma amostra de campo tem o potencial de
contamina-la, ou mesmo sequestrar componentes da amostra (USEPA 2001). Por exemplo,
amostras podem ser contaminadas com zinco a partir de recipientes de vidro, e com compostos
organicos a partir de frasco constituidos de borracha ou plastico.

Genericamente, frascos de vidro (borossilicato) sdo indicados para amostras destinadas
a analises de compostos organicos em geral. Frascos de plastico (polimero inerte), por sua vez,
sdo indicados para a maioria dos parametros inorganicos, bioldgicos e microbioldgicos
(CETESB & ANA, 2011)

Estes aspectos devem ser do conhecimento basico e da pratica rotineira de laboratdrios

de analise, e

de suas equipes de campo

Os coolers e/ou caixas de isopor deverdo ser obrigatoriamente fornecidos pelo
laboratorio de andlise, em boas condi¢cBes de limpeza e integridade fisica,
incluindo condi¢bes para lacre. Ocasionalmente, estes recipientes poderdo ser
obtidos no campo, desde que estejam em estado virgem.
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4.4.3. Dos equipamentos serem utilizados durante a amostragem no campo

443.1.

4.4.3.2.

Equipamentos de amostragem propriamente ditos

Os equipamentos da amostragem, em si, deverdo ser apropriados a sua
utilizacdo, com base nas caracteristicas do material e do local de amostragem.
Para este PAA deverdo ser utilizados equipamentos dos tipos apresentados nas
Tabelas 2 e 3 a seguir, para a coleta de dguas e sedimentos, respectivamente
Assim como as frascarias para alocagdo das amostras, os equipamentos de coleta
deverdo ser compostos de materiais aceitaveis, (e.g., aco inoxidavel, ou plastico
inerte), a fim de prevenir a contaminacao da amostral

Equipamentos (ndo dedicados) de amostragem reutilizados nos diferentes pontos
de amostragem deverdo ser adequadamente limpos e descontaminados antes da
primeira coleta, e entre todos 0s pontos de amostragem:

No caso de corpos d’agua, os equipamentos de coleta deverdo ser ambientados
com agua do préprio local de amostragem, ap6s sua descontaminacdo e
imediatamente antes da coleta da amostra (ANA e CETESB, 2011).

Instrumento de medigcdo no campo (sonda multiparamétrica)

Para a medicdo de parametros analiticos de campo nas aguas e sedimentos,

devera obrigatoriamente ser utilizada uma sonda multiparamétrica (Figura 2):

o A sonda deverd estar devidamente calibrada para o inicio de cada
campanha de amostragem. A verificacdo da calibracdo no campo devera
ser realizada e registrada diariamente, ou eventualmente, quando
necessario (e.g. troca de baterias do equipamento)

o Os padrbes de calibragdo deverdo ser devidamente selecionados, de
acordo com as caracteristicas do meio amostrado, e deverdo estar,
obrigatoriamente, dentro do prazo de suas validades

o Sondas distintas, mas de mesmo modelo, deverdo ser utilizadas para
medicdo dos parametros de campo para agua e sedimentos

Figura 2. Exemplo de sonda multiparamteros para agua e sedimentos.
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Tabela 2. Equipamentos para amostragem de agua (superficial e profunda)

APLICACAO (FUNCAO DA
EQUIPAMENTO AMOSTRA OU AMBIENTE IMAGEM DE EXEMPLARES
DE AMOSTRAGEM)

Balde inox

Balde confeccionado em aco
inox AISI 316L polido Porcao superficial de corpos , ' o
d’4gua superficiais (e.g., < 30 e
cm de profundidade)

(CETESB & ANA, 2011)

[Nota: Recomenda-se balde
com capacidade volumétrica

>10L]
Fonte: CETESB & ANA (2011)
Garrafa de VVan Dorn Coluna d’agua de corpos d’agua
Confeccionadas em tubo superflcwuts (profundidades
cilindrico de: diversas)

’ Grarrafa de Van Dorn 2

PVC rigido, .

Acrilico, ou

Aco inox AISI 316L polido
(CETESB & ANA, 2011)

[Nota: Recomenda-se [Fonte: Imagem obtida a partir do
capacidade volumétrica >10L website www.floptech.com.br]
para este PAA]
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Tabela 3 . Equipamentos para amostragem de sedimentos (superficial e profunda)

APLICACAO
(FUNCAO DA
EQUIPAMENTO AMOSTRA OU IMAGEM DE EXEMPLARES
AMBIENTE DE
AMOSTRAGEM)

Sedimentos macios e
finos (silte, areia fina)
[Nota: equipamento
relativamente leve, nao
indicada para locais com
Draga de Ekman-Birge correnteza moderada e
elevada, e para
substratos duros]

Confeccionada
preferencialmente em aco
inox AISI 316L polido (ANA & CETESB,
2011)

Draga Ekman-Birge

(CETESB & ANA, 2011)
www.hydrobios.de

[Fonte: Imagem obtida a partir
do website www.hydrobios.de]

Sedimentos arenosos,
cascalhentos ou
constituidos de argila
firme

Draga de Petersen

[Nota: equipamento
relativamente pesado.
Peso ajustavel conforme

[Fonte: Imagem obtida a partir
do website https://aratu.net/

Draga de Petersen ou necessidade em funcéo
Draga de Van Veen da correnteza no
ambiente de
amostragem]
Equipamentos manuais Draga de Van Veen
(ANA & CETESB,
2011)
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APLICACAO
(FUNCAO DA
AMOSTRA OU IMAGEM DE EXEMPLARES
AMBIENTE DE
AMOSTRAGEM)

EQUIPAMENTO

Vibracore: Motor de

vibragdo (E) e Vibracore em
operagdo (abaixo)

Perfilagem profunda na
maioria de tipos de
sedimentos

(USEPA, 2001)
Vibracore

[Nota: A operagdo
geralmente exige
estrutura de suporte
montada sobre
embarcacdes (e.g.,

barcos e balsas)]

Equipamento mecanizado

/vessels-equipment/equipment/]

Bandeja Inox

Bandejas confeccionadas

Manuseio das amostras
em ago inox ou plastico

de sedimentos (e.g.,
perfis c?m nec?55|dade Bandeja Plastica
bandeja com capacidade  de seccéo de diferentes

volumétrica > 6L] profundidades)

[Nota: Recomenda-se
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APLICACAO
(FUNCAO DA
EQUIPAMENTO AMOSTRA OU IMAGEM DE EXEMPLARES
AMBIENTE DE
AMOSTRAGEM)

Espéatula Inox

Manuseio das amostras

Espatulas confeccionadas de sedimentos (e.g., e
em aco inox ou plastico  perfis com necessidade , .
de seccéo de diferentes Espatula Plastica
profundidades)

4.4.4. Dos equipamentos serem utilizados durante a amostragem no campo
Seguem, abaixo, as orientacBes gerais para a coleta de aguas no corpo de amostragem,
considerando o contexto previsto neste PAA (Secdes 4.2 e.3.3):
e Medigdo da espessura da coluna d’4gua:
o Ao chegar no ponto de coleta, a equipe de amostragem devera
inicialmente medir a espessura da coluna d’agua, para conhecer quantas
profundidades serdo coletadas no ponto (4.3.4)
e Medicdo dos parametros analiticos de campo:
o Apo6s o procedimento acima, deverdo ser registrados, com suporte de

uma sonda multiparamétrica, os seguintes analitos de campo:
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= Potencial hidrogenidnico (pH)
= Potencial redox (Eh)

= Condutancia especifica (CE) e/ou sdélidos dissolvidos totais
(TDS)

= Temperatura da amostra e ambiente
= Oxigénio dissolvido
o A medicdo desses parametros de campo devera ser realizada, na medida
do possivel, no local da amostragem, incluindo diferentes profundidades
da coluna d’agua. Caso contrario, deverdo ser retiradas aliquotas da
amostra para este fim, e as medidas de campo deverdo ser realizadas
nestas aliquotas o mais rapidamente possivel. A medida de Eh devera ser
prioritaria, neste caso, sendo que a amostra de agua deverad preencher
completamente o frasco de coleta. Sempre que possivel, utilizar
recipientes descartaveis para as aliquotas.
e Coleta de 4gua:
o Aamostragem de &gua em diferentes profundidades devera ser realizada
em sequéncia, da menor para a maior profundidade
o Para a amostragem superficial (até 30 cm de profundidade) devera ser
utilizada garrafa Van Dorn e balde polido de ago inox (Tabela 2), com
capacidade volumétrica adequada aos fins da amostragem, para
homogeneizacao dos volume coletados.

* Durante a coleta, inclinar o balde no corpo d’4gua com sua
abertura situada a favor da eventual correnteza. Evitar a entrada
de materiais flutuantes na 4gua

= Amostras individuais de agua superficial também poderdo ser
coletadas diretamente no frasco de amostra (desde que 0 mesmo
ndo contenha preservante), inclinando-os no corpo d’agua como
descrito acima

o Para as amostragens profundas, deverdo ser utilizados equipamentos

apropriados, como garrafas Van Dorn (Tabela 2)
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= Durante a coleta, o corpo cilindrico da garrafa devera estar no
sentido do fluxo d’agua, conforme orientacao do fabricante do
equipamento
o As &guas coletadas (seja no balde inox seja nas garrafas) deverdo
preencher os frascos de amostras obedecendo a seguinte ordem em
funcdo dos parametros de analise:
= Série Solida
= Alcalinidade
= Nutrientes
= Espécies de Carbono

=  Metais e fons

4.45. Da amostragem de sedimentos em si
Seguem, abaixo, as orientacOGes gerais para a coleta de sedimentos, considerando o
contexto da amostragem de &gua prevista neste PAA (Sec¢des 4.2 e 4.3.3):

e Em conformidade com o estudo anterior (Golder, 2018) os procedimentos de
amostragem de sedimentos (superficiais e profundos) deverao ser realizados, em
cada ponto, ap0s os procedimentos e ha mesma ocasidao de coleta de agua no
ponto de coleta

e Os sedimentos superficiais (interface sedimento/agua) deverdo ser coletados
com o auxilio de uma draga manual tipo Ekman ou VVan-Veen (Tabela 3)

e Os sedimentos profundos serdo amostrados atraves de um vibracore (Tabela 3),
conforme descrita na Segdo 4.3.4.

e Segregacdo do testemunho de sondagem:

Premissa: a realizagdo das agdes abaixo estard sujeita a discussdo e orientacdo de

membros da GT-coloides eventualmente presentes nas campanhas de amostragem (vide
premissa fundamental no primeiro paragrafo da Secéo 4.4)

e Conforme a Secdo 4.3.4, sera obtido um testemunho nominal de 100 cm, que
sera seccionado em duas amostras (cerca de 50 cm de espessura cada uma),
excecoes a esta subdivisdo sdo apresentadas abaixo:

26

Av. Getulio Vargas 671 42 andar | Funcionarios | Belo Horizonte | MG | 30112-021 | 0800 031 2303 | fundacaorenova.org



M., FUNDACAO

s FENOova

= Se 0 pacote de sedimentos for superior a 50 cm e inferior a 100
cm, no ponto de amostragem, o perfil devera ser dividido ao
meio, obtendo-se duas amostras (conforme acima)

= Se 0 pacote de sedimentos for inferior a 50 cm de espessura,
coleta-lo integralmente como amostra Unica:

e (Caso esta amostra ndo apresente massa suficiente (i.e., <
1 kg), uma a duas sondagens adicionais deverdo ser
realizadas nas redondezas do ponto amostrado, a fim de
encontrar  material  equivalente. Os  materiais
eventualmente obtidos deverdo ser homogeneizados para
compor a amostra final com a massa suficiente requerida,
a ser obtida ap06s procedimento de quarteamento

e (Caso o material equivalente ndo seja encontrado nas
demais sondagens, a amostra original (com massa inferior
a 1 kg) deveré ser normalmente destinada ao laboratdrio,
incluindo, entretanto, definicdo de prioridade de ensaios
analiticos (eg. Metais > fenois totais > pH, etc.)

= Se 0 testemunho de sondagem apresentar intervalos com
caracteristicas granulométricas e/ou composicionais
visivelmente heterogéneas (i.e., camadas distintas) em relagdo ao
material restante perfilado, 0 mesmo devera ser seccionado para
segregar as heterogeneidades observadas, na forma de amostras
distintas (exemplo ilustrativo na Figura 3):

e Se houver uma camada heterogénea dentro de um
intervalo aparentemente homogéneo, com espessura em
torno de 50 cm:

o Os subintervalos semelhantes entre si deverao ser
homogeneizados para comporem amostra Gnica

o A camada heterogénea segregada devera ser
coletada como outra amostra. Caso esta amostra

ndo apresente massa suficiente (i.e., < 1 kg),
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devera ser procedido como descrito acima (i.e.,

material homogéneo com pequena massa)
= Caso o0s testemunhos de sondagem estejam naturalmente
homogéneos, ou sejam observadas lentes finas de materiais
discretos, ou mesmo “ritmitos” a amostragem ndo tentara
segregar 0 material, voltando-se a divisdo de amostras pelo

comprimento do pacote, como descritos anteriormente
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Figura 3. Modelo de amostragem de sedimentos a partir de testemunhos de sondagem coletados.

Testemunho de sondagem
aparentemente heterogéneo
(1m de espessura)

Testemunho de sondagem
aparentemente homogéneo
(1m de espessura)

Amostra A

a
|‘h

Amostra
Composta CE
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e Medicdo de Eh, pH, e CE:

o Apo6s a coleta de sedimento, deverdo ser medidos Eh, pH e condutividade
elétrica da amostra saturada. Os valores poderdo ser obtidos assim que
possivel, inserindo os eletrodos devidamente limpos no seio da amostra.
(deverdo ser registradas, também, a temperatura da amostra e ambiente)

» No caso especifico de pH e CE, caso o sedimento saturado apresente
resisténcia a penetracdo do eletrodo, a medida no campo devera ser
obtida imediatamente a partir de uma suspensdo com razdo
sedimento/agua deionizada de 1:1, (MEND, 2009). A suspenséo podera
ser elaborada a partir de uma aliquota de 50 g de amostra, e devera ser

suficientemente homogeneizada antes das medicdes.

4.4.6. Do manuseio, preservacdo, armazenamento e transporte das amostras de

aguas e sedimentos

A integridade de amostras ambientais € fungdo de diferentes variaveis que, em grande parte,
dependem da acdo direta do(s) operador(es) que ira(ao) manusea-las no campo. Assim, é fundamental
manusear, preservar, armazenar e transportar amostras em condi¢Ges adequadas. Deve-se realizar
estas acOes em funcdo de requisitos especificos de laboratério (ou anélises), e requisitos especificos
do estudo em andamento, se for o caso.

Para andlises quimicas e bioldgicas, padrdes de preservacdo e armazenamento de amostras
constituem importantes requisitos de laboratorio, para o campo. Neste contexto, sao descritas, abaixo,

responsabilidades visando a integridade de amostras previstas neste PAA.

4.4.7. Responsabilidades basicas do laboratorio de analise

Constituem responsabilidades béasicas diretas do laboratério de anélise, ou da instituigdo
(empresa) independente de amostragem, através de agdes ‘pré campo’ visando a integridade das
amostras:

e Fornecer frascos e sacos de amostragem apropriados, devidamente rotulados e com

eventual agente preservante (conforme previsto na Segéo 4.4.2)

e Fornecer as Cadeias de Custddia e Fichas de campo do programa analitico
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Fornecer coolers, ou caixas de isopor para o devido armazenamento sob refrigeracéo
e transporte das remessas de amostras

No caso especifico deste PAA, fornecer equipamentos e materiais para 0S
procedimentos de filtracdo, conforme descrito na se¢do abaixo

Garantir atendimento aos padr@es de coleta e analise, bem como os prazos de analise
de cada parametro para todas as matrizes coletadas

4.4.8. Procedimentos basicos da equipe de campo apds a retirada da amostra do

ambiente de amostragem

Uma vez coletadas nos compartimentos de amostragem, as amostras de agua e
sedimentos deverdo ser adequadamente transferidas aos recipientes de amostras e, em
sequéncia, armazenadas para transporte ao laboratério
Em conformidade com a NT n°® 47 (CIF, 2019), no caso das amostras de sedimentos,
antes de sua homogeneizacao e transferéncia para o recipiente de amostra, deverao ser
removidos, manualmente, materiais como cascalhos, galhos, pedras e pedregulhos,
dentre outros. As fragdes de menor granulometria (“finos”), ndo consolidadas, ndo
deverdo ser desprezadas em nenhuma das amostras de sedimento coletadas. Ainda, de
acordo com a NT, a amostra obtida devera ser totalmente homogeneizada
Amostras de sedimentos deverdo ser alocadas, de preferéncia, de forma a preencher
completamente cada recipiente unitario de amostra (i.e., com um minimo possivel de
espacos vazios nos sacos de amostragem)
Em funcéo do analito investigado, amostras de agua ndo destinadas a filtracdo, e cujos
frascos ndo contenham preservante, também deverdo preferencialmente preencher
completamente o frasco de amostragem. Este € o caso, por exemplo, da agua destinada
ao ensaio de alcalinidade. A presenca de ar atmosférico e, portanto, de didxido de
carbono gasoso [CO2(g)] no frasco de amostragem poderd interferir na concentragdo
final da alcalinidade
A filtracdo da amostra, quando necessaria, devera ser realizada conforme a se¢do 4.4.9
a sequir.
Armazenamento das amostras de dgua e sedimentos:
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o Todas as amostras obtidas neste PAA deverdo ser necessariamente
armazenadas e transportadas ao abrigo da luz solar e de intempéries

o A grande maioria dos parametros quimicos e biologicos de anélise de agua, ou
de sedimentos, tem como exigéncia comum o armazenamento da amostra sob
refrigeracdo, geralmente < 4 °C. O resfriamento pode ocasionalmente ser
realizado em temperaturas menores e/ou sob congelamento, de forma a
incrementar o prazo de validade (holding time) da amostra para ensaios
especificos (e.g., ensaios ecotoxicoldgicos).

o Uma vez obtidas, portanto, as amostras de aguas e sedimentos deste PAA
deverdo ser armazenadas sob refrigeracdo, ou condicdo especifica, conforme
indicado pelos laboratdrios de analise.

o O operador devera conferir a selagem dos recipientes de amostra, a fim de
evitar contaminacdo cruzada entre amostras, ou por gelo.

o Selos com numeros de identificacdo deverdo ser afixados em todos os
despachos de amostras, que deverdo seguir viagem juntamente com Cadeias de
Custddia devidamente preenchidas

e Transporte de amostras em tempo habil para analises no(s) laboratério(s) de analises

o E fundamental que as remessas de todos os conjuntos de amostras ao
laboratorio de analise sejam realizadas em tempo habil, de forma a obedecer
aos prazos de validade (holding time) dos parametros de analise em questao

o Atencdo especial deverd ser dispensada aos parametros com validade entre 12h

e 48h, especialmente no caso de ensaios ecotoxicoldgicos.

4.4.9. Filtracdo de agua e manuseio dos produtos da filtracio

Em estudos ambientais, a filtracdo de agua, quando requerida, é realizada idealmente em
campo, tdo logo quanto possivel a amostra seja coletada, ou em até 24 horas contadas a partir do
momento da coleta, estando a amostra devidamente armazenada e refrigerada.

Como requisito especifico deste PAA, a filtracdo de amostras de agua, prevista na Secéo 4.2,
devera ser realizada pela instituicdo responsavel pela amostragem e/ou analises laboratoriais, que

devera providenciar um laboratério moével, com plena capacidade para realizar os procedimentos de
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filtragdo e manuseio dos produtos da filtragio em campo. Também neste caso devera haver
alinhamento com todas as partes interessadas.

E importante relembrar que em cada profundidade de determinado ponto de amostragem, sera
obtida uma amostra de agua filtrada em membrana de 0,45 um, e outra amostra filtrada em membrana
de 0,22 um (ap06s passar pela primeira), além da amostra de agua bruta ndo filtrada. Os sélidos retidos
nestas membranas, respectivamente designados Material Particulado e Fracdo 1, também serdo
amostrados (Figura 2).

Um obstaculo neste cenario é a pequena taxa esperada de retencdo da Fracdo 1, na membrana
0,22 mm, conforme registrado no estudo analogo anterior (Golder, 2018). Naquele estudo, foi
necessario a coleta e filtracdo de um volume muito grande (i.e., > 10 L) de dgua bruta destinada a
filtracdo, a fim de se obter uma massa (8 a 16g) adequada para os ensaios da Fracgdo 1.

Diante deste cendrio, apresenta-se abaixo os procedimentos de filtracdo recomendados para
este PAA.

Procedimentos de Filtracdo especificos deste PAA:

Procedimentos da filtragdo em si

e Para cada profundidade (quando for o caso) de cada ponto de amostragem, coletar ao
minimo 20 L* de 4gua bruta destinada exclusivamente a filtragdo. Assim que possivel,
levar as amostras para a estrutura preparada para execucdo dos procedimentos de
filtragdo com posterior armazenamento sob refrigeracao

o As amostras destinadas a andlise da propria agua bruta (coletada no mesmo
evento de amostragem da amostra filtravel) ndo precisardo ser destinadas ao
procedimento de filtracdo. Ela devera ser preservada e armazenada (Secao
4.4.8), e remessas das mesmas deverdo ser enviadas ao(s) laboratério(s),
respeitando os prazos de validade dos pardmetros de analise

e Separar membranas filtrantes de 0,45 um e 0,22 um. Selecionar membranas com
composicéo (e.g., nitrato de celulose, e silica) coerente com o pardmetro de analise
requerido no PAA (vide Se¢édo 5.3.1)

A depender da turbidez das dguas no momento da coleta o volume necessério sera significativamente superior. A determinagdo do volume a ser filtrado devera ser de
responsabilidade do profissional de campo. Os volumes filtrados deverdo ser registrados para todos os pontos de coleta.
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Pesar e registrar o peso das membranas filtrantes de 0,45 pum e 0,22 pm, previamente

secas em estufa (a 105 °C, durante uma hora)

Homogeneizar efetivamente o volume total de agua bruta a ser filtrada, imediatamente

antes de cada evento de filtracdo

Através de um sistema de filtracdo a vacuo (e.g., Millipore®) previamente limpo,

filtrar o volume (minimo de 15 L) de 4gua bruta na membrana de 0,45 pum:

o

Caso o filtro sature-se de solidos colmatando-se (Figura 4), e a filtracdo se
torne impraticavel, interrompé-la e substituir o filtro por outro equivalente.
Agir sucessivamente da mesma forma, até que todo o volume inicial esteja
totalmente filtrado. A unidade de filtragem ndo precisara ser substituida neste
caso (somente cada membrana filtrante 0,45 pum).
Ao final da filtracdo, transferir a amostra filtrada para a frascaria
correspondente, devidamente rotulada
Transferir cada filtro (0,45 um) com seu Material Particulado do para uma
Placa de Petri (previamente limpa e seca) — Figura 5.
Secar cada membrana (dentro da Placa de Petri) em estufa, a 40°C, até que ndo
se observe eventual escorrimento liquido a partir da membrana.

= Esta secagem devera ter duracdo em torno de 1h, e ndo corresponde a

secagem total do material para ensaios, 0 que devera ocorrer no

laboratério de analises

Separada a amostra liquida filtrada em 0,45 pm, medir e registrar o volume

remanescente, e continuar com a filtracdo a vacuo do mesmo, utilizando, agora, a

membrana de 0,22 um (Figura 6). Se houver colmatagdo do filtro, substitui-la e

continuar com o procedimento de filtracdo, conforme descrito acima.

Repetir para os filtros 0,22 um os procedimentos de secagem e armazenamento

descritos acima

Preservar e armazenar os produtos (amostras) da filtracéo:

o

Amostras liquidas:
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» Todas as amostras liquidas obtidas apo6s as filtracdes deverdo ser
rotuladas, preservadas e armazenadas para remessa ao laboratério de
analise conforme descrito na Secédo 4.4.3.
o Material Particulado (i.e., material retido na membrana filtrante 0,45 pm):
= Apo0s a secagem parcial das membranas de 0,45 pum, cada grupo de
Placas de Petri contendo membranas de uma mesma amostra devera ser
envolvido com um filme tipo PVC, formando um conjunto Unico. O
conjunto devera ser rotulado e armazenado para remessa, sem
refrigeracdo, em uma caixa limpa e seca. O mesmo devera ser disposto
no interior da caixa de forma que se desloque e tenha risco de perda de
amostra.
o Fragéo 01 (i.e., material retido na membrana filtrante 0,22 pum):
» Repetir o procedimento acima, descrito para 0 manuseio das
membranas de 0,45 um (Figura 7)
Repetir os procedimentos acima para uma nova amostra de agua bruta. Para isto, lavar
adequadamente o sistema de filtracdo (conforme orienta¢6es do laborat6rio), a fim de

evitar contaminagao cruzada entre amostras.
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Figura 4. Exemplo de filtro com didmetro de poro 0,45 pm (filtro 0,45 um) colmatada com material
particulado ap6s procedimento de filtracdo

Fonte: Golder, (2018)

Figura 5. Filtro 0,45 um (com material particulado) acondicionado em uma Placa de Petri

Fonte: Golder, (2018)
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Figura 6. Exemplo de filtro 0,22 um com material retido apds filtracao (a amostra filtrada nesta
membrana ja teria atravessado uma membrana 0,45 pm).

Fonte: Golder (2018)

Figura 7. Exemplo de 2 conjuntos de placas de Petri com filtros 0,22 um contendo materiais de uma mesma
amostra. Conjunto superior: membranas de fibra de vidro. Conjunto inferior: membranas de
nitrato de celulose

Fonte: Golder (2018)
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Orientag0es e observagdes relevantes

Premissa Fundamental: A realizacdo do procedimento de filtragdo em campo exige que
medidas sejam tomadas para minimizar, o quanto possivel, o potencial de contamina¢do das amostras
que serdo ali filtradas e preparadas.

Sobre esses aspectos, recomenda-se (dentre outros que os stakeholders envolvidos julgarem
necessarios):

e A despeito de uma rotina de organizacao e limpeza, as &reas nas quais serdo realizados
os procedimentos deste PAA deveréo ser obrigatoriamente e criteriosamente limpas,
livres de condi¢bes que possam provocar alteracdo da qualidade do ar (e.g., veiculos
automotores ligados, trafego de méaquinas e veiculos, etc). Isto devera ser premissa
basica para cada diaria de filtracdo das amostras ambientais:

e Todos 0s materiais equipamentos e reagentes necessarios para os procedimentos de
filtracdo deste PAA deverdo ser fornecidos pelo laboratério responséavel pelas
amostras filtradas, e seus sélidos correspondentes. Esta condi¢do inclui o fornecimento
de (dentre outros):

o Agua reagente, detergentes e reagentes de frascaria para laboratorio

o Frascarias e preservantes de amostra (quando for o caso), conforme previsto
na Secédo 4.4.7.

o Todo o sistema de filtracdo em si, e acessorios (i.e., bombas de vacuo,
recipiente de filtracdo, membranas filtrantes e suporte de membranas,
mangueiras, pincas, kitasatos, béqueres)

o Placas de Petri e filmes PVC para agrupa-las

o Coolers e/ou caixas de isopor

4.4.10. Da documentacéo e registros das campanhas de amostragem

E fundamental que campanhas de amostragem ambientais sejam respaldadas pela
documentacao e registros de campo, e 0 mesmo devera ser realizado na execucgdo deste PAA.

Cadeia de Custddia

Destaca-se, no contexto dos registros de campo, o formulario Cadeia de Custddia, que é um

requisito normativo de laboratérios, e € descrito em guias analiticos universais como o Standard
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Methods (APHA/WWA/WEF, 2017). Este formuldrio € indispensavel para garantir a
correspondéncia entre o programa analitico planejado, e o programa de amostragem executado no
campo. Ele também ¢é indispensavel para garantir a rastreabilidade das remessas de amostras do
campo ao laboratorio. Laboratorios comerciais estabelecem conteudo e formato proprios para o
documento Cadeia de Custodia.

Toda e qualquer remessa de amostras obtidas na execucao deste PAA devera ser acompanhada
por sua Cadeia de Custddia, devidamente preenchida e assinada por seus responsaveis.

Fichas ou Cadernetas de Campo

Fichas ou cadernetas de campo sdo documentos essenciais para registrar a localizacdo do
ponto amostral, e a descricdo de condi¢cBes ambientais que interferem com a coleta e com a prépria
amostra, incluindo a eventual ndo realizacdo de uma amostragem.

As descricdes realizadas nas Fichas de Campo sdo fundamentais para a producdo do Relatério
de Campo, em si, bem como subsidiar o entendimento de determinado resultado analitico.

Assim como no caso da cadeia de Custodia, laboratorios comerciais estabelecem contetdo e
formato proprios para fichas ou cadernetas de campo. Todos os eventos de amostragem (ou ndo
amostragem) e amostras obtidas na execucdo deste PAA deverdo ser acompanhados de registros
através destes documentos.

Registro fotogréafico

Durante a execucao deste PAA, é fundamental que as notas de campo a serem descritas nas
fichas ou cadernetas de campo sejam complementados com relatérios fotograficos que identifiquem
(sem se restringirem):

e Condices ambientais
e Condicdes de amostragem,
e Condicdes da amostra, do seu manuseio, preservacao e armazenamento.

Recomenda-se que cada ficha de Cadeia de Custddia preenchida seja fotografada antes da
remessa da mesma ao laboratdrio, juntamente com cada conjunto amostral.

Deverd ser realizado um registro fotogréafico dos testemunhos de sondagem de sedimentos,

apos a retirada dos mesmos do equipamento coletor, e antes das amostras serem fatiadas e segregadas.
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5.  PROGRAMA ANALITICO LABORATORIAL

Conforme estabelecido na NT n° 47 (CIF, 2019), o programa analitico deste PAA inclui os
mesmos parametros de analise e metodologias analiticas realizadas por Golder (2018), acrescidos da

analise de fenais totais, e analises ecotoxicoldgicas, para dguas e sedimentos.

5.1 Premissa Fundamental

Os limites de quantificacdo (L.Q) das metodologias analiticas a serem empregadas neste
programa deverao, quando for o caso, atender aos padrdes regulatérios das normas ambientais listadas
abaixo. No caso de parametros em comum entre normas de referéncia para dgua, o L.Q devera atender
ao padréo mais restritivo (i.e., 0 padrdo de menor valor):

e Normas de referéncia para agua:
o Resolugado CONAMA n° 357/2005 (CONAMA, 2005) para aguas Classe 2
o Deliberagdo Normativa Conjunta (DN) CERH/MG n° 01/2008 (COPAM/CERH,
2008) para aguas Classe 2
e Normas de referéncia para sedimentos:
o Resolugio CONAMA n° 454/2012 (CONAMA, 2012) para o nivel N1

5.2 Parametros e Métodos de Analise

O Anexo B apresenta o programa analitico em forma de tabela, previsto para este PAA. O
programa € sumarizado abaixo, juntamente com as suas referéncias. Neste mesmo anexo estdo
também listados, para cada parametro e matriz (agua, sedimentos de fundo e material particulado em
suspensdo) a serem analisados, respectivos métodos analiticos e limites de quantificacao.

Pardmetros analisados realizados por Golder (2018) em sua ‘Investigagdo Primaria’ (exceto
Micotoxicologia), que sdo alvos deste PAA:

e Amostras de agua:
o (Parametros de campo) — [Vide Secéo 4.4.4]
o Série solida (i.e., solidos em suspensdo, sélidos sedimentaveis, sélidos dissolvidos
totais e sélidos totais)
o Espécies de carbono

o lons majoritarios
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o Metais
o Nutrientes
e Amostras de sedimentos:
As amostras de sedimentos deverdo ser devidamente preparadas através de secagem em estufa
a 40 °C, homogeneizagdo e quarteamento, para a realiza¢do dos seguintes ensaios:
o Distribuicdo granulométrica
o pH de pasta
o Conduténcia especifica de pasta
o Analise mineraldgica:
= Difracdo de raios-X (XRD) com refinamento Rietveld em uma aliquota de
amostra ndo peneirada
= Difracdo de raios-X (XRD) sem refinamento Rietveld em cada uma das fracGes
de amostra: areia, silte e argila
= Microscopia eletrénica de varredura (SEM) acoplada com espectroscopia
dispersiva em energia (EDS) em cada uma das fragdes de amostra: areia, silte
e argila
o Analise composicional:
= Analise de rocha total
= Metais
e Digestdo USEPA 3050B (exceto mercurio - Hg)
o Obs: Para esta digestdo ¢ mandatorio que o sedimento passe
por maceracdo e peneiramento em malha 200 mesh Tyler
(0,074 mm). A maceracdo pode ser realizada em almofariz e
pistilo de agata ou moinhos com laminas de aco inox, sendo
proibido a utilizacdo de almofariz e pistilo de ceramica.
e Digestdo USEPA 7471B para Hg
= Carbono organico total (COT) e carbono inorgénico total (CIT)
= Amonia, amdnio e nitrogénio total Kjedal (NKT)

= Foésforo total e enxofre total
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Membranas filtrantes de 0,45 um e 0,22 um (membranas em branco, e membranas com
solidos retidos apds filtracao):

o Membranas de éster de celulose:

= Analise de metais

e Digestdo USEPA 3050B (exceto mercurio - Hg)
e Digestdo USEPA 7471B para Hg
o Membranas de fibra de vidro:
= COTeCIT
=  Amodnia, amodnio e NKT
o Anélise mineraldgica:

XRD com refinamento Rietveld
= Microscopia (SEM/EDS)

Parametros estabelecidos na NT n°® 47 (CIF, 2019) que também serdo realizados neste PAA:

e Amostras de agua bruta, agua filtrada (nas membranas 0,45 pum e 0,22 pm) e

sedimentos:

o Fendis totais (devera ser empregada a mesma metodologia utilizada no estudo
de LACTEC, 2019):

= Extracdo liquido-liquido

Método espectrofotométrico (USEPA, 1986) — reacdo com 4-
aminoantipirina na presenga de ferrocianeto de potéssio
Amostras de agua bruta e elutriato de sedimento:

o Analises ecotoxicologicas:

Nivel 1: algas verdes (ABNT NBR 12648:2018)

Nivel 2: Ceriodaphnia spp (ABNT NBR 13373:2017)
e Amostras de sedimento bruto:

o Hyalella spp (ABNT NBR 15470:2013) — ensaios agudo e cronico.

5.3 Procedimentos Laboratoriais Especificos

Sdo apresentados procedimentos laboratoriais especificos, que deverdo ser realizados no
escopo deste PAA.
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5.3.1 Distribui¢do granulométrica de amostras de sedimentos
Assim como realizado no estudo anterior (Golder, 2018), as amostras de sedimentos deverdo

ser submetidas a analise granulométrica descrita no método ASTM D422 (ASTM, 2007a), em
conformidade com Teixeira et al. (2017) e indicado na Resolu¢do CONAMA 454/2012 (CONAMA,
2012). Os seguintes tamanhos de peneira deverdo ser utilizados (Golder, 2018):

e 2mm

e 1mm

e 0,500 mm (#35)

e 0,250 mm (#60)

e 0,125 mm (#120)

e 0,063 mm (#250)

e 0,025 mm (#500)

e <0,025 mm (pan)

e < 0,002 mm (argila por higrometria)

5.3.2 Digestdo de membranas filtrantes 0,45 um e 0,22 um para a analise de materiais
particulados e Fracdo 1 (apos filtracéo)

De acordo com Golder (2018), o material particulado e a fracdo coloidal de seu estudo retidos,
respectivamente, nos filtros 0,45 um e 0,22 um, apos os procedimentos de filtracao, foram digeridos
como recebidos no laboratorio. Assim, os solidos retidos ndo foram separados das membranas (tanto
as de éster de celulose, como as de fibra de vidro) para a abertura das amostras.

Esse teria sido um encaminhamento dos reguladores ambientais (IBAMA e IEMA-ES). Os
filtros foram digeridos e submetidos a analises como se segue, sendo que filtros correspondentes em
branco foram adicionalmente digeridos, para efeitos de QA/QC (Golder, 2018):

e Filtros de membrana de éster de celulose (0,45 pum e 0,22 um): digestdo através do
método EPA 3050B (USEPA 1996) e determinacdo de: Al, Sbh, As, Ba, Be, B, Cd, Ca,
Cr, Co, Cu, Fe, Pb, Li, Mg, Mn, Mo, Ni, P, K, Se, Ag, Na, S, Tl, Ti, U, V e Zn. Anélise
de mercurio (Hg) através do método EPA 7471B (USEPA 1998)

e Filtros de membrana de fibra de vidro (0,45 ume 0,22 um): Anélise dos parametros
COT, CIT e nitrogénio segundo os métodos ASTM 1915-07a (ASTM 2007b), SM
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4500-N C/4500-NO3- F (APHA/JAWWA/WEF 2017) e, SM 4500-NORG/4500-
NH3G (APHA/AWWA/WEF 2017).

O mesmo procedimento devera ser feito para aplicacdo deste PAA.

5.3.3 Analise mineral6gica de material particulado e Fracéo 1
Conforme descrito anteriormente, as amostras de material particulado e Fracdo 1, previstos
neste PAA, serdo submetidas a ensaios mineraldgicas (i.e., DRX e SEM/EDS). Para isto, a preparacdo
das aliquotas retidas nos filtros 0,45 pum e 0,22 um devera seguir o procedimento realizado por Golder
(2018):
e um pequeno pedaco de membrana filtrante representativa de cada amostra devera ser
cortado para as analises mineralogicas
e Cada um dos filtros de membrana devera ser analisado utilizando um microscépio
dptico, a fim de avaliar caracteristicas visuais
e Apds confirmar se o conjunto de filtros correspondente a uma amostra € visualmente
homogéneo, usando o microscopio Optico, um pedaco aleatorio de filtro devera ser
selecionado de cada conjunto (isto é, dentre todos os filtros usados para filtrar amostras
em um unico local de amostragem) e destinado aos ensaios mineralégicos (XRD e
SEM/EDS). De acordo com Golder (2018) estes ensaios ndo sdo destrutivos, de forma
que o pedaco de filtro analisado poderia ser retornado para ser submetido a analises
quimicas, no entanto, a SRK recomenda que este pedaco de filtro seja descartado a fim
de remover uma variavel que podera gerar incerteza acerca do controle de qualidade
que envolve este PAA..
Este procedimento foi adotado por Golder (2018) em fungdo da “pequena massa recuperada
de amostras de material particulado e de frag¢do coloidal ”. ESpera-se que 0 mesmo ocorra no ambito

da execucdo deste PAA e, portanto, o procedimento descrito devera ser replicado.

5.3.4 Geracao de elutriato de sedimentos para ensaios ecotoxicol0gicos
O elutriato de sedimentos para as analises ecotoxicoldgicas estabelecidas pela NT n°® 47 (CIF,
2019), devera ser obtido com base no método USEPA (1998). Devera ser realizado procedimento

analogo ao apresentado por Golder (2017), como se segue:
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e O elutriato devera ser gerado a partir de agua coletada dos mesmos locais em que 0s
sedimentos serédo coletados.
e O sedimento e a agua nao filtrada serdo combinados sob uma razdo sedimento/agua de
1:4 (em massa). A mistura seré agitada por 30 minutos, deixando-se decantar por uma
hora
e O sobrenadante sera, entdo, extraido por meio de sifdo, sem perturbar o material
decantado, e filtrado (0,45 pum) para remover os particulados. Uma porcao da amostra
filtrada sera destinada ao ensaio ecotoxicoldgico
e Qutra porcao da amostra sera filtrada em membrana 0,22 um, e a agua filtrada também
sera destinada ao ensaio ecotoxicolégico
O volume de agua coletada para os ensaios ecotoxicoldgicos deveré ser tal, que seja suficiente
tanto para a analise da agua bruta, como para as duas solugdes filtradas descritas acima. Observa-se,
ainda, que para o caso dos ensaios ecotoxicoldgicos os métodos previstos pela ABNT demandam a
realizacdo dos testes considerando dilui¢bes distintas. Dessa forma, o volume total de &gua a ser

coletado deve também ser suficiente neste sentido.

6. GARANTIA DE QUALIDADE ANALITICA E CONTROLE DE
QUALIDADE ANALITICA (QA/QC)

Para a execucdo deste PAA, deverdo ser utilizados os procedimentos e técnicas de Garantia
de Qualidade analitica e Controle de Qualidade (QA/QC), apresentadas a seguir, a fim de permitir a
verificacdo da qualidade dos dados analiticos. As orientacdes sao baseadas em normas, procedimentos
e orientacBes nacionais e internacionais, que visam a adocdao das melhores praticas e devem ser
adotadas para todas as matrizes analisadas. As ferramentas de QA/QC estabelecidas abaixo foram
referenciadas naquelas propostas por Golder (2018) e também no conhecimento dos especialistas da
SRK.

6.1 Amostras de Controle

Uma amostra controle € uma amostra que é inserida em um lote de amostras durante o
processo de amostragem ou analise com o objetivo de monitorar erros, precisdo e exatiddo.

Recomenda-se a insercao de pelos menos 1 amostra de controle de cada tipo a cada 10 amostras (10%)
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coletadas. E indispensavel que amostras de controle sejam tomadas, mesmo que o nimero total de
amostras seja inferior a 10. Para matrizes solidas e liquidas devem ser coletadas Amostras de Controle

dos tipos descritos a seguir.

6.1.1 Brancos de campo
Sao amostras usadas para avaliar a existéncia da contaminagdo durante o processo de coleta,
manuseio, armazenamento, transporte e analise.
e Branco de Material Sélido (para sedimento e fragdes solidas deste PAA): refere-
se a um material poroso, e.g. quartzo, de composicdo conhecida, elevado grau de
pureza, certificado, que ndo inclua nenhum dos analitos de interesse (vide Sec¢éo 6.1.6).
O material padrdo devera ser transportado para o campo e para o laboratorio, no
mesmo tipo de recipiente usado para coletar as amostras solidas.
e Branco de Agua: refere-se a uma amostra de agua com elevado grau de pureza.
Padrdes técnicos sobre a qualidade da agua foram estabelecidas por uma série de
organizagdes, incluindo a American Society for Testing and Materials (ASTM), por
meio da Norma ASTM para Agua Reagente Laboratorial (ASTM D1193-91). Para
branco de agua, recomenda-se a utilizagcio de Agua Reagente do Tipo I. O branco de
agua devera ser transportado para 0 campo e para o laboratério, no mesmo tipo de
recipiente usado para coletar as amostras liquidas.
e Branco de Filtro: Além de Brancos de Amostras liquidas e sélidas, Brancos de Filtros
(0,22 um) também deverdo ser tomados, haja visto que estes serdo digeridos para a
analise quimica do material retido (Fracdo 1). Amostras de Brancos de Filtros devem
ser coletadas no(s) local(is) onde serd(do) executada(s) a(s) filtracdo(Ges). As

orientacOes sugeridas na Se¢do 4.4.9 e 6.1.6 devem ser seguidas de forma sistematica.

6.1.2 Branco de Ambiente

Tal como apresentado no item 4.4.9, este PAA considera um contexto de amostragem
especifico e que apresenta potencial para contaminagdo das amostras manuseadas.

Neste sentido, A SRK recomenda que seja implementado um sistema de rastreio, ao longo das
etapas de campo que envolvem filtracdo de amostras de agua, das condigdes do ambiente em que as
filtraces e manuseio das amostras estejam ocorrendo.
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Deverdo ser gerados, a cada dia operacional, 3 brancos de ambiente. Estes brancos deveréo
ser compostos pelos filtros utilizados para a filtracdo de amostras. O primeiro filtro devera ser exposto
ao ambiente no local das amostragens e armazenado ap0s encerramento das atividades no local para
posterior analise composicional. O segundo filtro devera ser exposto no local em que serdo realizadas
as filtracbes e armazenado ap6s encerramento das atividades no local para posterior analise
composicional. O terceiro filtro devera ser exposto no local em que serdo realizadas as andlises
quimicas, ou seja, o laboratério, e armazenado apds encerramento das atividades no local para

posterior analise composicional.

6.1.3 Duplicata de campo

A amostra duplicata é coletada com o objetivo de se verificar a variabilidade nos resultados
que podem ser atribuidas ao processo de amostragem, recolhendo duas amostras da mesma
localizacdo, mesma data e horario, a poucos metros de distancia, ou seja, sao duas aliquotas distintas.
As Amostras Duplicatas devem ser cegas ao analista. Devem ser coletadas amostras duplicadas de

matrizes sélidas, liquidas e filtros.

6.1.4 Replicata de laboratorio

Esta € uma amostra de controle criada no laboratério dividindo uma amostra em duas aliquotas
idénticas. O objetivo das Amostras Replicatas é verificar os procedimentos executados no laboratorio,
incluindo a preparacéo de amostras (pulverizacdo, homogeneizagdo e quarteamento) e a rota analitica.
As amostras replicadas devem ser cegas ao analista. Devem ser coletadas e analisadas amostras
replicadas de matrizes sélidas e liquida.

6.1.5 Amostra fortificada (matrix spike)

Este tipo de amostra consiste na adi¢do de uma quantidade conhecida de um analito em uma
amostra cuja concentracdo do mesmo analito também € conhecida. Ela indica a tendéncia do método
analitico devido a interferéncia de substancias ou da propria matriz da amostra. Amostras solidas e

liquidas devem ser fortificadas em laboratdrio.

6.1.6 Padrao certificado de referéncia
Esta € uma amostra que foi preparada e analisada por meio de métodos, procedimentos e

protocolos validados onde repetidas anélises foram realizadas e os resultados foram considerados
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aceitaveis. Esse tipo de amostra deve ser utilizado para indicar a precisdo e acuracidade dos
resultados. Os materiais de referéncia devem ser de composicdo semelhante as amostras analisadas.
Essas amostras podem ser cedidas pela Natural Resources Canada (NRC) e pelo National Institute
of Standards and Technology (NIST).

Recomenda-se, para sedimento, usar o padréo certificado produzido pelo National Institute of
Standards and Technology (NIST) Buffalo River NIST® RM 8704.

Para analise de metais em agua recomenda-se utilizar padrdo de referéncia certificado SRM
1643f (NIST - Trace Elements in Water).

6.2 Calibracdo de Equipamentos de Campo

A empresa responsavel pela coleta de dados no campo, seja para matriz liquida seja para a
matriz solida, devera apresentar registros das calibragdes, e realizar verificacdes diarias de todos 0s
equipamentos utilizados no campo. Para isto, deverdo ser utilizadas solu¢des padronizadas, também
na presenca de registros de padronizacao, e dentro dos prazos de validades. Todos 0s registros citados
deverdo ser apresentados no campo, e copias dos mesmos deverdo contar dos relatérios de campo.

E mandatério que a equipe de campo seja composta por profissional capacitado para
identificar e corrigir, em tempo habil, eventuais falhas de equipamentos que possam ocorrer ao longo
dos procedimentos de amostragem. Para evitar atrasos no cronograma de amostragem, € desejavel
que a equipe de campo conte com um conjunto reserva de equipamentos, em caso de falhas do
conjunto original. Os equipamentos-reserva deverdo estar devidamente calibrados e suas calibragoes

também deverdo ser verificadas anteriormente ao uso.

6.3 Programa de Garantia e Controle de Qualidade do Laboratorio

Para a realizacdo do programa analitico previsto neste PAA, deverdo ser utilizados
laboratorios que possuam acreditacdo conforme a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025, no que se
refere a analises composicionais e ecotoxicoldgicas. Conforme mencionado na Secdo 4.4.1,
instituicdes como laboratérios comerciais possuem, como principio, um sistema de qualidade inserido
em uma politica de qualidade. Através deste sistema, os laboratorios utilizam ferramentas internas de
QAQC, como aquelas apresentadas nas secGes 6.1.4 a 6.1.6, dentre outras ferramentas. Para a
realizacdo dos ensaios laboratoriais previstas neste PAA, € esperado que os laboratorios selecionados

utilizem suas ferramentas internas de QAQC. Os resultados desta avaliacdo deveréo ser apresentados
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juntamente com os laudos analiticos das amostras, propriamente ditos. Os resultados de QAQC
poderdo ser alternativamente apresentados na forma de relatdrio técnico individual. Neste caso, 0s
subconjuntos de corridas analiticas correspondentes a este PAA deverao estar inseridos no conjunto
global de corridas analiticas que estardo sob controle de QAQC, devidamente descritos no referido
relatdrio.

Observa-se que, como forma indireta de QAQC, os laboratdrios selecionados para a execucao
do programa analitico deste PAA deveriam idealmente serem também responsaveis pelas equipes e

procedimentos de amostragem do programa de campo.

6.3.1 Programa analitico interlaboratorial

Dentre as ferramentas de QAQC deste PAA, sugere-se a realizacdo de um programa analitico
interlaboratotial. A realizacdo ou ndo deste programa devera definida pela Renova previamente ao
inicio dos trabalhos, uma vez que tal programa demanda recursos financeiros e logisticos
relativamente superiores aos demais procedimentos previstos neste PAA. A anélise interlaboratorial
é um parametro de proficiéncia e trés laboratorios comerciais e acreditados deverdo ser selecionados
para a execucdo das analises interlaboratoriais

O laboratério responsavel pelo conjunto global das amostras, isto €, o laboratério principal,
sera aquele responsavel por preparar as amostras do programa e destina-las aos demais laboratorios.
Deverdo ser preparadas aliquotas idénticas de amostras, conforme descrito na Se¢éo 6.3.2, para serem
distribuidas entre os 3 laboratorios.

Um subconjunto amostral devera ser selecionado de maneira aleatoria e submetido a anélise
interlaboratorial na propor¢do de 10%, tanto para amostras de 4gua bruta quanto sedimento.

As andlises mineraldgicas previstas na Secdo 5.3.3 (e Anexo B) ndo precisardo ser
necessariamente acreditadas, visto que muitas vezes sdo utilizados laboratérios de instituicGes

publicas nacionais para este fim (e.g., laboratorios de universidades publicas).

6.3.2 Cadeia de Custodia

Independentemente da configuracdo da equipe de amostragem, se ela é diretamente ligada ao
laboratdrio analitico ou se ela é parte independente do processo, 0 uso da cadeia de custddia deve ser
procedimento obrigatorio e registros desses documentos devem ser mantidos no banco de dados da
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Renova. E imprescindivel que a cadeia de custddia a ser utilizada contenha, no minimo, as seguintes

informacgdes:

Data da coleta da amostra;

Data do envio da amostra para o laboratério;

Temperatura da amostra no momento do envio;

Temperatura da amostra no momento do recebimento;

Responsavel pela coleta da amostra;

Responsavel pelo envio da amostra para o laboratorio;

Responsavel pelo recebimento da amostra no laboratério;

Registro de ndo conformidades, caso sejam verificadas, no momento da entrega das

amostras ao laboratorio.

Todas as fichas de Cadeia de Custédia deverdo ser auditadas e as ndo conformidades, se

encontradas, deverdo ser identificadas, registradas e reportadas. Conforme descrito na Secdo 4.4.10,

todas as remessas de amostra, do campo ao laboratorio, deverdo ser acompanhadas de Cadeias de

Custodia devidamente preenchidas e assinadas por seus responsaveis.

6.4 Tratamento e Validacdo dos Resultados

Os resultados deverdo ser tratados e validados segundo a diretrizes da USEPA (2016) para a

analises de dados inorganicos, contidas no Contract Laboratory Program Functional Guidelines.

Para a validacdo dos resultados, os seguintes aspectos deverdo ser considerados:

Completude: medida de cada conjunto de dados recebido, dividido pelo nimero de
dados validos (aceitos) obtidos, de acordo com o planejado.

Precisdo das amostras (duplicatas e replicatas);

Acuracia das amostras de controle;

Acuracia dos materiais certificados;

Precisdo de amostras interlaboratoriais;

Resultados de brancos;

Resultados do controle de qualidade do laboratorio (QC): branco do méetodo, amostra

fortificada e duplicatas de amostras certificadas.
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e Balanco idnico de amostras liquidas: o balanco de carga para as amostras de agua
devera ser executado, admitindo-se um erro de + 10%. Caso os erros de balanco de
carga excedam o valor admitido, a reanalise pelo laboratorio pode ser solicitada.

7. Relatorios e Resultados

A SRK sugere a Renova que, como resultado da execucdo deste PAA, 0s seguintes produtos
sejam apresentados:

e Relatdrios dos procedimentos de campo correspondentes, respectivamente, a cada
campanha de amostragem indicando, inclusive, eventuais perdas/erros/falhas, dentro
outros aspectos, que tenham ocorrido durante os trabalhos e possam impactar a
qualidade dos resultados

e Reporte de resultados analiticos utilizando modelo padronizado a ser fornecido pela
Renova.

e Laudos analiticos

o Relatorios técnicos conforme em conformidade com especificagfes da Nota técnica n°
42,

8.  Cronograma

Neste item, a SRK sugere, com base em seu conhecimento acerca dos trabalhos ja realizados
e dos documentos fornecidos pela Renova, um cronograma estimado para a execucdo deste PAA
(Tabela 4). Estdo incluidas 2 campanhas de amostragem, sendo uma correspondente ao periodo seco
e outra ao periodo chuvoso, conforme estabelecido pela NT n° 47 (CIF, 2009).

O cronograma abaixo considera atividades ap06s protocolo, revisdo e aprovacdo deste PAA
junto aos reguladores ambientais, além do periodo de contratacdo do laboratério e consultoria
responsavel pela execugdo do PAA.

O cronograma abaixo considera somente atividades especificas de mobilizacdo para a
amostragem, e os procedimentos em si. Ndo sdao considerados periodos relacionados a treinamentos
e habilitacdes de equipes de campo, ou mesmo habilitagdes de veiculos e equipamentos junto a

Samarco. Estes, por sua vez, podem ter dura¢des de algumas semanas.
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Tabela 4: Cronograma previsto para a execugédo deste PAA

TAREFA MES 1|MES2|MES3|MES4|MES5|MES6

12 campanha de amostragem
(final do periodo chuvoso)

Minuta do 1° relatério de
campo

Ensaios laboratoriais

Compilacéo e avaliagéo dos
dados analiticos

Minuta do Relatério parcial

2% campanha de
amostragem (periodo seco)

Ensaios laboratoriais

Compilagéo e avaliagéo dos
dados analiticos

Minuta do Relatério final
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Nota Técnica n° 47 da Camara Técnica de Seguranca Hidrica e Qualidade de Agua
instituida pelo Comité Interfederativo — Termo de Transacado e Ajustamento de Conduta

do Rio Doce.

Belo Horizonte, 02 de julho de 2019.

Assunto: Plano de amostragem para o Monitoramento da Qualidade da Agua, Sedimentos e

Material Inconsolidado nos diques S3, S4, barragem de Nova Santarém e rio Gualaxo do Norte

Técnicos envolvidos na andlise: Ana Paula Fernandez (IBAMA), Maria Dulce Chicayban
(IBAMA), Emilia Brito (IEMA) e Thales Altoé (IEMA)

1. INTRODUCAO

Na 292 Reuni&o Ordinaria da Camara Técnica de Seguranca Hidrica e Qualidade da Agua (CT
SHQA) foi apresentado o Relatdrio Técnico Conjunto n°05 IBAMA-IEMA (RT n.°05) (IBAMA-
IEMA,2018), que trata da analise do Relatorio de Investigacdo de Qualidade de Agua, Material
Particulado, Fracdo Coloidal, Sedimentos e Material Inconsolidado (Golder, 2018). Como
encaminhamento, além daqueles propostos no RT n.°05, a CT SHQA determinou que fosse
realizada coleta com analises similares no estuario do rio Doce e que o Plano de Amostragem fosse
elaborado por este grupo técnico, ao invés da Fundacdo Renova. Isto posto, este relatdrio técnico
apresenta o Plano de Amostragem, levando em consideracdo os encaminhamentos ja elencados
pelo RT Conjunto n.°05 IBAMA-IEMA e outras informacgfes publicadas sobre os rejeitos
provenientes da barragem de Fundao.

O presente estudo foi solicitado inicialmente no &mbito do processo MMA/IBAMA N°
02015.002417/2015-68 que trata da notificagho 9671 E de 11.11.2015, do oficio
02001.004880/2016-84 DBFLO/IBAMA, que trata do Relatério de Vistoria realizada pelo Ibama
nas areas afetadas pelo rompimento da barragem da Samarco e Mariana/MG, e do parecer
02022.000443/2016-43 CPROD/IBAMA., O mesmo foi solicitado evido a observagédo da presenca
de um material inconsolidado, que tanto se localiza préximo ao fundo, como se apresenta em
alguns locais como sobrenadante, de aspecto coloidal, nos diques S3, S4 e ao longo do rio Gualaxo
do Norte, rio do Carmo e rio Doce.

Considerando a importancia da fracdo coloidal para o conhecimento da mobilidade e

disponibilidade de elementos traco (Worms et al., 2010; Honeyman & Santschi,1992) e que
1
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somente o estudo das fracOGes particulada e dissolvida ndo retratam todo o fracionamento
geoquimico do rejeito proveniente da barragem de Fund&o. Desta forma considerou-se necessario
0 conhecimento da composi¢do de cada uma das fracdes presentes no ambiente aquatico em
questdo. A principio foi solicitado que a Fundacdo Renova utilizasse uma metodologia de filtracao
comprovadamente reconhecida, como o sistema de ultrafiltracdo tangencial (UF) que tem sido
amplamente utilizado pela comunidade cientifica (Souza et al., 2014; Guo et al., 1994). Neste a
retencdo ou rejeicdo de compostos ocorre em funcao de fatores como o tamanho molecular, forma,
forca idnica, pH e concentragdo dos componentes (Zhao et al., 2000). Este método é o mais
indicado para as andlises da fragdo coloidal presente nos corpos hidricos. A Fundacdo Renova
encontrou dificuldade em encontrar laboratérios para realizar o estudo conforme solicitado.

E considerado coloide por diversos autores os solidos que v&o desde 0.001 pm a 1 um (Guo et al.,
2001; Stumm and Morgan, 1996), porém para fins operacionais foi utilizado pela Fundacéo
Renova o termo “fracdo coloidal” para a fracdo que passa pela membrana de 0,45 pum ficando
retida no filtro de 0,2 pm.

Neste estudo denominamos o material retido na membrana de 0,45um como material particulado

em suspensao (MPS) e como “fracdo 01” o material retido no filtro de 0,2 um.

2. PLANO DE AMOSTRAGEM

Para a elaboragéo do presente Plano de Amostragem levou-se em consideragao:

e Encaminhamentos elencados no RELATORIO TECNICO CONJUNTO N.°05 IBAMA-
IEMA (IBAMA-IEMA, 2018);

e Documento produzido pelo Instituto Lactec, como parte do Diagndstico socioambiental dos
danos decorrentes do rompimento da barragem de Funddo na bacia do rio Doce, intitulado a
Caracterizacdo do Rejeito de Mineracdo do Complexo de Germano (LacTec, 2018);

e Plano de Manejo de Rejeitos dos Trechos de 1 a 4 (CH2M, 2018) e do Programa de
Monitoramento Quali-Quantitativo Sistematico (Golder, 2017) em execuc¢do pela Fundacao

Renova.


http://www.inct-tmcocean.com.br/pdfs/Produtos/Artigos_periodicos/264_silva-Filho-et-al.pdf
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2.1. Objetivo

Considerando os resultados das investigagOes anteriores e as solicitagdes provenientes da Camara
Técnica de Seguranca Hidrica e Qualidade da Agua (CT SHQA), foi verificada a necessidade de

dar continuidade aos estudos. O objetivo deste projeto se constitui de:

e Avaliar a composi¢do quimica na agua, sedimentos e solidos em suas diferentes fracdes;

e Conhecer como o transporte dos rejeitos provenientes da barragem de Funddo podem
afetar a qualidade de agua e dos sedimentos a partir dos barramentos Nova Santarém e
Digues S3 e S4 além do rio Gualaxo do Norte (inser¢cdo do ponto no Gualaxo por
solicitacdo da FRE em reunido realizada 06/06); Investigar adicionalmente a presenca de
produtos de degradacdo dos produtos quimicos do processo industrial

e Verificar os efeitos ecotoxicol6gicos na dgua e nos sedimentos destes locais supracitados,
além de possiveis correlacdes com outros parametros de interesse;

e Complementar analises realizadas preteritamente, conforme Oficio conjunto Ibama e lema
“Consideracdes sobre o documento Analise de coloides, Qualidade de Agua e Sedimentos
no Dique S3 e no rio do Carmo — Plano de Trabalho” e item 1 da Deliberagdao N° 33 de 24
de novembro de 2016 do Comité Interfederativo (CIF) Acrescenta-se ainda que analise
anterior (RELATORIO TECNICO CONJUNTO N.° 05 IBAMA-IEMA), apesar dos
indicios de compostos organicos carbonilicos nos sedimentos dos diques e informacdes da
investigacao primaria, no estudo cromatografico exploratério da investigacao secundaria
n&o se observou correlagdes entre os produtos utilizados pelo processo industrial e 0s picos
(sinais) observados nas amostras ambientais. Todavia, as anélises nitrogénio organico
demonstram valores moderados, mesmo na auséncia de urbanizacdo que justifique esses
niveis a partir de lancamento de esgotos sanitario, assim fazendo se necessario a uma

investigacdo adicional.

2.2. Malha amostral

Na elaboragéo da malha amostral levou-se em consideracdo que a avaliacdo da qualidade dos
sedimentos geralmente produz melhores resultados quando realizada na area de deposicédo de
finos, tal qual descrito por CETESB (2018), além das batimetrias do dique S3 e os pontos de
monitoramentos ja realizados em campanhas anteriores (Golder, 2018). Isto posto, segue nas

figuras abaixo uma expectativa da localizagdo dos pontos de coleta.
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Em reunido realizada com a Fundacdo Renova e o LacTec foi realocado um ponto, a pedido da
Fundacéo Renova, do Dique S3 para o rio Gualaxo e a localizagédo do ponto no Mirandinha foi
também fornecida pela Fundacédo Renova. Por e-mail, a Fundacdo Renova ressaltou que eram dois
pontos no Gualaxo do Norte, sendo um imediatamente a jusante do Dique S4, que também foi
acatado pela equipe do GT. Em consenso, 0s técnicos reunidos definiram neste primeiro momento

restringir as coletas no Complexo de Germano.

Deve ser observado que pode haver alteracGes em campo, de acordo com recomendacdes do GT
Coloides, sendo que integrantes do mesmo estardo presentes durante a coleta do material. Na

Tabela 01 estdo descritas as caracteristicas dos pontos de amostragem, de forma simplificada.

Figura 1. Localizacdo aproximada dos pontos de coleta no Dique S3, S4, Nova Santarém e
Mirandinha — Complexo Germano — proposicdo e 0 ponto no representativo no rio Gualaxo do
Norte (proposto pela Fundacdo Renova em reunido). O Ponto 10 ndo se encontra no mapa.
Adaptado de Google Earth (2019).

Tabela 1. Descricdo simplificada dos pontos de coleta - proposta

PONTO | LOCALIZACAO | REFERENCIA
Complexo Germano — Minas Gerais
1 Nova Santarém Ponto a Montante
2 Nova Santarém Ponto a Jusante
3 Dique S3 Proximo ao ponto 3
4 Dique S3 Proximo aos pontos 4 € 6
5 Dique S3 Proximo ao ponto 5
6 Dique S3 Braco sul do reservatorio de S3
7 Dique S4 Proximo aos pontos 7 e 9
8 Corrego Mirandinha Proximo a nascente
9 Rio Gualaxo do Norte A jusante do Dique S4
10 Rio Gualaxo do Norte RGNO1 (PMQQS)
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As coletas deverdo ser acompanhadas por técnicos do GT Coloides e 0s pontos amostrais propostos
poderdo ser ajustados em campo, uma vez que a regiao pode ter sofrido intervencées, fazendo com

que os pontos propostos ndo sejam adequados para a investigacao.

2.2. OrientagOes para Coleta

Deverdo ser realizadas duas coletas nos mesmos pontos amostrais, caracterizando o periodo seco
e periodo chuvoso; Deverdo ser seguidas as metodologias de coleta ja definidas no Relatério
Técnico “ Investigagdo de Qualidade de Agua, Material Particulado, Fracdo Coloidal, Sedimentos
e Material Inconsolidado, abril, 2018 As coletas assim como a preparagdo e preservagao das
amostras foram elaboradas com base nas orientacGes descritas no Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (APHA/AWWA/WEF, 2005) e no Guia Nacional de Coleta
e Preservacdo de Amostras (CETESB, 2011). Deve-se realizar as coletas para um mesmo ponto
em conjunto, seguindo a ordem pré-definida na metodologia. De preferéncia todos os pontos da
regido do complexo de Germano deverdo ser amostrados no mesmo dia, assim como todos 0s
pontos da regido estuarina. Deve-se realizar a coleta de periodo seco até setembro de 2019.

Em todos os pontos descritos na malha serdo amostradas as seguintes matrizes:

Amostras de agua
e Agua ndo filtrada;
e Agua filtrada na membrana de 0,45 pm;

e Agua filtrada na membrana de 0,22 um (ap6s ter sido filtrada na membrana de 0,45 pum).

Amostras de soélidos

e Material particulado -solidos retidos na membrana de 0,45 um apoés filtragem da agua

bruta;
e Fracdo 01: solidos retidos na membrana de 0,22 um apds filtragem da agua que passou na

membrana de 0,45 pm;

Sedimentos

e Superficial: amostras de sedimento superficial coletadas na interface sedimento-agua

usando uma draga;
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e Profundo: amostras de sedimento profundo coletadas usando um equipamento Vibracore
nos diques (Nova Santarém, S3 e S4).

Nos pontos amostrais que terdo coleta de sedimento por Vibracore ndo ha necessidade de
coleta superficial.

As amostras deverao ser coletadas conforme segue:

Amostras de agua:
e Coluna d’agua < 1,5 m: uma amostra coletada (i.e. superficial);
e Coluna d’agua entre 1,5 m e 2,1 m: amostras coletadas em duas profundidades (i.e.
superficial e profunda);
e Colunad’agua> 2,1 m: amostras coletadas em trés profundidades (isto ¢, superficial, meia-

coluna e profunda).

Amostras de sedimento:

e Amostras de sedimento profundo coletadas usando um equipamento de Vibracore. Os
testemunhos de sedimento, de até 100 cm, serdo seccionados em duas partes, de 50 cm

cada

Cascalhos, galhos, pedras e pedregulhos devem ser removidos manualmente, antes da
homogeneizacdo da amostra. As fragoes de menor granulometria (“finos”), nio

consolidadas, ndo devem ser desprezadas em nenhuma das amostras coletadas.

2.3. Anélises Laboratoriais

Para as analises definidas abaixo deverédo ser adotadas as metodologias ja previstas no ambito do
Relatorio Técnico “ Investigagdo de Qualidade de Agua, Material Particulado, Frag¢ao Coloidal,
Sedimentos e Material Inconsolidado, abril, 2018, complementadas com as metodologias descritas
neste relatério. Da mesma forma devera ser adotado o programa de Garantia de Qualidade e
Controle de Qualidade (QA/QC).

2.3.1 Parametros e matrizes

Para cada ponto da malha amostral deve-se realizar as seguintes andlises, em cada uma das
matrizes assinaladas, conforme listado na Tabela 2. No caso na amostragem para sedimento e MPS

a amostra devera ser totalmente homogeneizada, incluindo os “finos” anteriormente citados.
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Tabela 2. Relacdo de pardmetros a serem analisados conforme matriz.

Agua Sedimento
Parametros Agua |« ] Sedi- Sed
Bruta AguaN AguaN mento MPS Fracao
Fracéo 01 |Fracdo 02 | — 01
Alcalinidade total

Aluminio dissolvido
Aluminio total
Antimonio dissolvido
Antimdnio total
Arsénio dissolvido
Arsénio total

Bario dissolvido
Bario total

Berilio dissolvido
Berilio total

Boro dissolvido

Boro total

Cadmio dissolvido
Cadmio total

Calcio dissolvido
Calcio total

Carbono inorganico
total

Carbono  organico
dissolvido

Carbono  organico
total

Chumbo dissolvido

Chumbo total

Cobalto dissolvido

Cobalto total

Cobre dissolvido

Cobre total

Condutividade
elétrica

Cor verdadeira

Cromo dissolvido

Cromo total

DBO

Dureza total

Enxofre total

Estroncio

Ferro dissolvido

Ferro total

Fosforo dissolvido

Fosforo total




Litio dissolvido

Litio total

Magnésio dissolvido

Magnésio total

Manganés dissolvido

Manganés total

Mercurio dissolvido

Mercurio total

Molibdbdénio total

Molibdénio
dissolvido

Niquel dissolvido

Niquel total

Nitrato

Nitrito

Nitrogénio amoniacal

Nitrogénio kjeldahl
total

Nitrogénio organico

Oxigénio dissolvido

pH

Potassio total

Potencial redox

Prata dissolvido

Prata total

Selénio dissolvido

Selénio total

Sédio dissolvido

Saédio total

Sélidos  dissolvidos
totais

Sélidos
sedimentaveis

Sélidos  suspensos
totais

Sélidos totais

Sulfato

Sulfetos (como H2S
ndo dissociado)

Sulfetos totais

Temperatura
ambiente

Temperatura da
amostra

Titanio dissolvido

Titanio total

Turbidez
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Vanadio dissolvido
Vanadio total
Zinco dissolvido
Zinco total

Uréanio dissolvido
Uranio total

Além dos parametros e matrizes apresentados na Tabela acima, as seguintes analises deverdo ser

realizadas:

e Analise mineraldgica para sedimentos, utilizando a mesma metodologia do Relatorio
Técnico “ Investigacdo de Qualidade de Agua, Material Particulado, Fra¢ao Coloidal,
Sedimentos e Material Inconsolidado, abril, 2018

e Analise granulométrica nos sedimentos.

e Analises ecotoxicologicas

Para as analises ecotoxicoldgicas, devem-se priorizar as analises de ecotoxicidade cronica.
Em ambiente dulcicola deve-se realizar as seguintes analises:
e Paraas matrizes AGUA BRUTA e ELUTRIATO DE SEDIMENTO
Nivel 1: algas verdes (ABNT NBR 12648:2018);
Nivel 2: Ceriodaphnia spp (ABNT 13373:2017);

e ParaamatrizSEDIMENTO BRUTO
Hyalella spp (ABNT NBR 15470:2013) - realizar ensaio agudo e cronico.

e Andlise de Fenol total em agua e sedimento

De forma geral, classificam-se como fendis os compostos organicos onde existe um grupamento
hidroxila ligado diretamente a um anel aromatico, sendo que na estrutura molecular podem estar
ligados outros grupamentos funcionais. As propriedades e comportamentos destes compostos
dependem da estrutura molecular dos mesmos, de acordo com os radicais incorporados a molécula.
“Compostos fenolicos sdo classificados como poluentes perigosos devido a sua alta toxicidade e
persisténcia no ambiente, sendo considerados como poluentes prioritarios e listados como
substancias perigosas e nocivas pela Agéncia de Protecdo Ambiental Americana (U.S. EPA,
2002)” e outras entidades.
O relatério produzido pelo Instituto Lactec, Caracterizagdo do Rejeito de Mineragdo do Complexo
de Germano (2018) informa que a determinagdo de compostos fenolicos pode ser realizada por
9
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cromatografia em fase gasosa acoplada a espectrometria de massas (EPA 8270E, 2014) a qual
permite separar, identificar e quantificar os diversos tipos de fendis. Adicionalmente, conforme o
relatorio citado, o “método EPA 9065 (1986) determina a concentragdo de fenodis totais pelo
método espectrofotométrico, o qual ndo separa os diferentes tipos de fendis presentes na amostra.
O resultado expressa a soma de todos 0os compostos fendlicos presentes nas amostras, que reagem
quimicamente com a 4-aminoantipirina na presenca de ferrocianeto de potassio”.

A determinacdo de fendis relativas aos pontos desta malha amostral deverdo ser executadas
utilizando-se o mesmo procedimentos analitico utilizado para a mensuracao do teor de fenois
totais, conforme citado acima (método EPA 9065 (1986), conforme realizado pelo Instituto
Lactec.

4. ENCAMINHAMENTOS e CONCLUSOES

Os sedimentos do Dique S3 e do Dique S4 sdo compostos por mistura de rejeitos, detritos, solos e
vegetacdo provenientes do rompimento da barragem de Fund&o, além de um percentual devido a
contribuicdo do escoamento da bacia de drenagem (Golder, 2018). O inventario de contribuicao
destas misturas ndo foi realizado, mas de acordo com o0s estudos de granulometria, existe

correlagdo destes com os rejeitos de Fund&o.

Diante dos questionamentos e incertezas que tem se acumulado, tornou-se mandatério que se tenha
uma analise da assinatura do rejeito para que se possa melhor entender a contribuicdo do mesmo
ao longo da area impactada, incluindo a regido costeira do Espirito Santo o que ja foi repetidamente
solicitado em pareceres técnicos e relatorios anteriores. Muitos estudos foram realizados com esta
finalidade através da composicdo isotdpica de determinados elementos reconhecidamente
presentes no material investigado. O comportamento do potencial Zeta de sedimentos vem sendo
utilizado como tracador e pode ser uma alternativa para a investigacao da entrada de rejeitos de
mineracdo no Rio Doce e regido costeira. Solicita-se que a Fundacdo Renova proponha uma
metodologia para alcancgar este objetivo.

As coletas deverdo ser realizadas preferencialmente no final do periodo seco e no periodo chuvoso.
No final do periodo seco, buscando uma amostragem que favoreca a evidéncia e identificacdo dos
compostos fenolicos, que sdo muito hidrossollveis. E no periodo chuvoso, para analisar os efeitos
da ressuspensao do material inconsolidado na coluna d’4gua. Desta forma, os meses preferenciais
sdo agosto e janeiro (ou inicio de fevereiro).

Os laudos das coletas realizadas deverdo ser encaminhados a CT SHQA assim que recebidos e

conferidos pela Fundagdo Renova, num prazo méaximo de 60 dias ap6s a coleta. Apos as coletas
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em ambas campanhas, um relatério devera ser elaborado e entregue a CT SHQA em até 120 dias
apos a ultima campanha amostral, sendo objetivo e contendo no maximo 100 péginas.
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Aguas Sedimentos e Material Particulado (MPS)
A . - Limite de -
PRI EEID L TED Quantificacdo Filtrada (0,45 | Filtrada (0,22 | Sedimento de | MPS Retido SIS [RETE
I um) um) Fundo em 0,45 um D (022 1177) =
' Fracdo 1
Alcalinidade total USEPA 310.1 6,0 mg CaCO3/L X X X
Al dissolvido USEPA 6010C <0,1 mg/L X X X
Al total USEPA 6010C <01 mg/L - agua X X X X X X
5 mg/kg - sedimento
Sh dissolvido USEPA 6010C <0,005 mg/L X X X
<0,005 mg/L - a4gua
Sb total USEPA 6010C 1 mg/kg - sedimento X X X X X X
As dissolvido USEPA 6010C <0,01 mg/L X X X
<0,01 mg/L - 4gua
As total USEPA 6010C <5,9 mg/kg - sedimento X X X X X X
Ba dissolvido USEPA 6010C <0,7 mg/L X X X
<0,7 mg/L - agua
Ba total USEPA 6010C 10,0 mg/kg - sedimento X X X X X X
Be dissolvido USEPA 6010C <0,04 mg/L - 4gua X X X
Be total USEPA 6010C <0,04 mg/L. - agua X X X X X X
1,0 mg/kg - sedimento
B dissolvido USEPA 6010C <0,5 mg/L X X X
<0,5 mg/L - 4gua
B total USEPA 6010C 10,0 mg/kg - sedimento X X X X X X
Cd dissolvido USEPA 6010C <0,001 mg/L X X X
Cd total USEPA 6010C <0,001 mg/L. - agua X X X X X X
<0,6 mg/kg - sedimento
Ca dissolvido USEPA 6010C <0,5 mg/L X X X
Ca total USEPA 6010C <05 mg/l. - agua X X X X X X
5,0 mg/kg - sedimento




Aguas Sedimentos e Material Particulado (MPS)
A g - Limite de -
e TR AL ED Quantificacdo Filtrada (0,45 | Filtrada (0,22 | Sedimento de | MPS Retido HES REITED
Bruta pm) pm) Fundo em 0,45 um D (022 1177) =
' Fracdo 1
CID* USEPA 9060A (diferenca entre CT e COT) <2,0 mg/L X X X
USEPA 9060A - agua (diferenca entre CT e
COoT) <2,0 mg/L - 4gua
*
cir EMBRAPA (2011) - sedimentos (diferenca 0,1% - sedimentos X X X X X X
entre CT e COT) conforme Bernand et al
COD* USEPA 9060A <2,0 mg/L X X X
USEPA 9060A - agua <2,0 mg/L - 4gua
*
coT EMBRAPA (2011) - sedimentos 0,1% - sedimentos X X X X X X
Pb dissolvido USEPA 6010C <0,01 mg/L X X X
<0,01 mg/L - 4gua
Pb total USEPA 6010C <35,0 mg/kg - sedimento X X X X X X
Co dissolvido USEPA 6010C <0,05 mg/L X X X
Co total USEPA 6010C <2<()Oﬁ?g5/lr<2]g{|;éd?%eamo X X X X X X
Cu dissolvido USEPA 6010C <0,009 mg/L X X X
<0,009 mg/L - 4gua
Cu total USEPA 6010C <35,7 mg/kg - sedimento X X X X X X
Cond. elétrica SMEWW 2510 B 0,1 uS/cm X X X X X X
Cor verdadeira SMEWW 2120 C <75 mg Pt/L X X X
Cr dissolvido USEPA 6010C <0,05 mg/L X X X
<0,05 mg/L - 4gua
Cr total USEPA 6010C <37,3 mglkg - sedimento X X X X X X
DBO* SMEWW 5210B <3,0 mg/L X
Dureza total SMEWW 2340 B <2,0 mg CaCO3/L X
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Aguas Sedimentos e Material Particulado (MPS)
A . - Limite de -
e TR AL ED Quantificacdo Filtrada (0,45 | Filtrada (0,22 | Sedimento de | MPS Retido HES REITED
I um) um) Fundo em 0,45 um emF?fg%sT B
S total USEPA 6010C <1,0 mg/L X X X X X X
Sr dissolvido USEPA 6010C 0,1 mg/L X X X
Sr total USEPA 6010C 0,1 mg/L. - agua X X X X X X
1,0 mg/kg - sedimento
Fe dissolvido USEPA 6010C <0,3 mg/L X X X
<0,3 mg/L - agua
Fe total USEPA 6010C 15,0 mg/kg - sedimento X X X X X X
. . SMEWW 5530C - 4gua <0,01 mg/L - 4gua
Fenois Totals USEPA 8270D - sedimentos 0,3 mg/kg - sedimento X X X X
P dissolvido USEPA 6010C <0,03 mg/L X X X
P total USEPA 6010C <0,03 mg/L. - agua X X X X X X
5,0 mg/kg - sedimento
Li dissolvido USEPA 6010C 0,03 mg/L X X X
Li total USEPA 6010C 0,03 mg/L. - agua X X X X X X
0,5 mg/kg - sedimento
Mg dissolvido USEPA 6010C 0,5 mg/L X X X
0,5 mg/L
Mg total USEPA 6010C 5,0 my/kg - sedimento X X X X X X
Mn dissolvido USEPA 6010C <0,1 mg/L X X X
<0,1 mg/L - agua
Mn total USEPA 6010C 1,0 mg/kg - sedimento X X X X X X
Hg dissolvido USEPA 7470A - agua <0,0002 mg/L X X X
USEPA 7470A - agua <0,0002 mg/L - 4gua
Hg total USEPA 7471 B - sedimento <0,17 mg/kg - sedimento X X X X X X
Mo dissolvido USEPA 6010C 0,01 mg/L X X X
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Aguas Sedimentos e Material Particulado (MPS)
A . - Limite de :
e TR AL ED Quantificacdo Filtrada (0,45 | Filtrada (0,22 | Sedimento de | MPS Retido HES REITED
Bruta em 0,22 ym —
pm) pm) Fundo em 0,45 um Eracio 1
Mo total USEPA 6010C 0,01 mg/l. - agua X X X X X X
2,0 mg/kg - sedimento
Ni dissolvido USEPA 6010C <0,025 mg/L X X X
. <0,025 mg/L - 4gua
Ni total USEPA 6010C <18,0 mg/kg - sedimento X X X X X X
. SMEWW 4500 NO3 —E — 4gua <10 mg/L — 4gua
Nitrato USEPA 353.2 / Embrapa (2017) - sedimentos | 3,0 mg/kg - sedimentos X X X X X X
Nitrito SMEWW 4500 NO2 -B <1l mg/L X
Nitrogénio amoniacal USEPA 350.2 <0,50 mg/L X
<0,50 mg/L - 4gua
NKT* SMEWW 4500 Norg B 20,0 mg/kg - sedimentos X X X X X X
. . . <0,50 mg/L
Nitrogénio organico USEPA 350.2 10,0 mg/kg X X X X X X
OoD* SMEWW 4500-0 G 0,1 mg/L X
pH SMEWW 4500-H+ B 0,1 X X X X X X
K dissolvido USEPA 6010C 0,6 mg/L - 4gua X X X
K total USEPA 6010C 0,6 mg/l. - agua X X X X X X
5,0 mg/kg - sedimentos
Eh SMEWW 2580 B -2000 mvV X X X X
Ag dissolvido USEPA 6010C <0,01 mg/L X X X
Ag total USEPA 6010C <001 mg/L - agua X X X X X X
1,0 mg/kg - sedimentos
Se dissolvido USEPA 6010C <0,01 mg/L X X X
Se total USEPA 6010C <0,01 mg/L - agua X X X X X X
2,0 mg/kg - sedimentos
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Aguas Sedimentos e Material Particulado (MPS)
A . - Limite de -
e TR AL ED Quantificacdo Filtrada (0,45 | Filtrada (0,22 | Sedimento de | MPS Retido HES REITED
I um) um) Fundo em 0,45 um emF?iésT a
Na dissolvido USEPA 6010C 0,2 mg/L X X X
Na total USEPA 6010C 0,2 mg/L - agua X X X X X X
25 mg/kg - sedimentos
SDT* USEPA 160.1 15,0 mg/L X X X
SSd* USEPA 160.5 0,30 mL/L X X X
SST* USEPA 160.2 15,0 mg/L X X X
STo* USEPA 160.3 15,0 mg/L X X X
Sulfato SMEWW 4110 B 0,5 mg/L X X X
Sulfetos (H2S ndo SMEWW 4500 S2- H <0,002 mg/L X
dissociado)
. SMEWW 4500 S2- G — 4gua 0,1 mg/L — 4gua
Sulfetos totais Mend (2009) ASTM E 1915 - sedimentos 0,1% - sedimentos X X
Temperatura ambiente SMEWW 2550 B 0,1°C X X X X
Temperatura da o
amostra SMEWW 2550 B 0,1°C X X X X
Ti dissolvido USEPA 6010C 0,1 mg/L X X X
Ti total USEPA 6010C 0,1 mg/L. - agua X X X X X X
0,5 mg/kg - sedimento
Turbidez SMEWW 2130 B 0,1 UNT(a) X
V dissolvido USEPA 6010C <0,1 mg/L X X X
V total USEPA 6010C <01 mg/L - agua X X X X X X
2,0 mg/kg - sedimentos
Zn dissolvido USEPA 6010C <0,18 mg/L X X X
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Aguas Sedimentos e Material Particulado (MPS)
A . - Limite de :
PRI EEID L TED Quantificacdo Filtrada (0,45 | Filtrada (0,22 | Sedimento de | MPS Retido SIS [RETE
Bruta em 0,22 ym —
pm) pm) Fundo em 0,45 um Eracio 1
<0,18 mg/L - 4gua
Zn total USEPA 6010C 123,0 mg/kg - X X X X X X
sedimentos
U dissolvido USEPA 6010C - agua <0,02 mg/L X X X
USEPA 6010C - agua <0,02 mg/L - a4gua
U total USEPA 6020A - sedimentos 0,5 mg/kg - sedimentos X X X X X X
Granulometria @ EMBRAPA 2011 n/a X
Mineralogia @ Rietveld n/a X X X
ABNT NBR 12648:2018 - 4gua
Ecotoxicologia © ABNT NBR 13373:2017 - 4gua n/a X X(@
ABNT NBR 15470:2013 - sedimentos

ACRONIMOS:

CID: Carbono inorganico dissolvido
CIT: Carbono inorgéanico total
COD: Carbono orgénico dissolvido
COT: Carbono organico total

DBO: Demanda bioquimica de oxigénio
NKT: Nitrogénio total Kjedal

OD: Oxigénio dissolvido

SDT: Sélidos dissolvidos totais
Solidos sedimentaveis

Solidos suspensos totais

Solidos totais
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NOTAS:

(1): Vide Segéo 5.3.1

(2): Vide Secédo 5.3.3

(3) e (4): Vide Sec¢éo 5.3.4

(4): Observar na Sec¢éo 5.3.4 que estes ensaios ecotoxicoldgicos serdo realizados e no elutriato das amostras de sedimento

LEGENDA:

X Ensaios estabelecidos para as matrizes de analise na NT n°® 47 (CIF, 2019), reproduzida no
Anexo A deste PAA
X Ensaios complementares que também deverao ser executados no &mbito deste PAA
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Anexo C: Mapa de Localizacdo dos Pontos de Amostragem
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