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1- CAPITULO 1 - DOCUMENTO-BASE

1.1 - Apresentacao

Em 5 de novembro de 2015, uma barragem de rejeitos da mineradora Samarco
(barragem de Fundao) rompeu liberando aproximadamente 44 milhdes de m? de rejeitos. Uma
parte ficou retida dentro da propria area da mineradora e o restante desceu pelo corrego
Santarém, seguindo pelos rios Gualaxo do Norte, do Carmo e Doce até o mar. No trajeto da
onda de lama, estima-se que 22 milhdes de m* tenham se depositado a montante da usina
hidrelétrica (UHE) Risoleta Neves, distante 113 km da barragem de Funddo. O restante,
passou por esta barragem, atingindo cerca de 550 km do rio, a jusante da represa da
UHE Risoleta Neves, depositando-se ao longo da calha do Rio Doce e no estudrio (foz do Rio
Doce) até alcancar o mar. Além dos graves impactos ambientais, o desastre de Mariana

resultou em danos sociais € econdmicos ao longo da Bacia do Rio Doce.

Assim, este documento apresenta o Programa de Monitoramento Quali-quantitativo
Sistematico de Agua e Sedimentos - PMQQS, a ser executado conforme obrigagdo definida
no ANEXO 16 — PLANO DE RECUPERACAO AMBIENTAL do Acordo de Repactuagio,
homologado em 06 de novembro de 2024. O contetido das seg¢des deste documento
contempla: Objetivos; Legislacdo, Normas e Padrdes aplicaveis; e Diretrizes do Programa de
Monitoramento Quali-quantitativo Sistematico de Agua e Sedimentos, que contemplam

também comunicagado e gestdo de informacgdes, duracio do PMQQS e revisdes periddicas.
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O protocolo de garantia e controle da qualidade dos resultados (Quality Assurance and
Quality Control - QA/QC) que se aplicam aos procedimentos de amostragem e analise de
amostras de agua e sedimento sio apresentados no CAPITULO 2 — PROGRAMA DE
GARANTIA E CONTROLE DE QUALIDADE (QA/QC). Os procedimentos detalhados
de amostragem e analise sdo apresentados no CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS
PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE.

1.2 - Equipe técnica

A equipe técnica da WSP Brasil, responsavel pela elaboragdo deste documento, ¢
apresentada no Quadro 1-1. O Anexo A apresenta a anotagdo de Responsabilidade Técnica

do coordenador técnico.

Quadro 1-1 - Equipe técnica.

PROFISSIONAL DA WSP P P REGISTRO
BRASIL FORMACAO FUNCAO GERAL/CTF IBAMA
Déborah Regina de Oliveira e Bidloga, mesgzzsi?-:,l:;;iem Ecologia, Coordenagio CRBio 87804/04
Silva e Manejo de Vida Silvestre (UFMG) Téenica CTF 5810376
. . Bibloga (UNIRIO), mestre e doutora em Biofisica Elaboragio e CRBio 29943/02
Maria Isabel de Almeida Rocha (UFRJ) revisio CTF 7176839
Marina Vieira Xavier Engenheira Quimica Elaboragdo de CREA/RJ: 2023101531

textos

Vanessa Souza Romao Analista de sistemas Editoragdo IFP 104.169.94-1

1.3 - Objetivo

O objetivo geral do PMQQS ¢ o monitoramento de tendéncia de parametros de
qualidade de 4gua e sedimento cujas informagdes geradas servirdo de subsidio ao poder
publico para acompanhamento da recuperacdo ambiental da Bacia do Rio Doce. De modo
especifico, sdo monitorados pontos, parametros e frequéncia mapeados, de modo a continuar
com o desenvolvimento de um banco de dados confiavel, de qualidade e quantidade de 4gua e
sedimentos, com parametros fisicos, quimicos e biologicos, por 15 (quinze) anos a partir da

homologacdo judicial do Acordo de Repactuacgao.
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1.4 - Legislacao, normas e padroes aplicaveis

O Quadro 1-2 apresenta os principais instrumentos legais aplicaveis ao Programa de

Monitoramento Quali-quantitativo Sistematico de Agua e Sedimentos (PMQQS).

Quadro 1-2 - Legislacio aplicavel ao Programa de monitoramento de qualidade da dgua e sedimentos.

DISPOSITIVO LEGAL DESCRICAO
Resolugao CONAMA Dispde sobre a classificagdo dos corpos d’agua e diretrizes ambientais para o seu enquadramento, bem
357/2005 como estabelece as condi¢des e padroes de langamento de efluentes e da outras providéncias.
Deliberagdo Normativa Dispde sobre a classificagdo dos corpos de agua e diretrizes ambientais para o seu enquadramento no
Conjunta COPAM/ CERH- estado de MG, bem como estabelece as condi¢des e padroes de langamento de efluentes, e da outras
MG 08/2022 providéncias.
Resolu¢gio CONAMA Estabelece as diretrizes gerais e os procedimentos referenciais para o gerenciamento do material a ser
454/2012 dragado em aguas sob jurisdi¢do nacional e revoga as Resoluc¢des n® 344 de 2004 e n® 421 de 2010.

Apesar de a Resolugdo CONAMA 454/2012 ser aplicavel para avaliagdo de
sedimentos a serem dragados de corpos d’agua, ela serd utilizada como referéncia para avaliar
a qualidade do sedimento, uma vez que ndo existe na legislacdo brasileira, atualmente, outra
norma especifica para padroes de qualidade de sedimento no ambiente. Também poderdo ser
utilizados os valores do marco superior do banco de dados do Atlas geoquimico da Bacia do
Rio Doce (CPRM, 2016) como referéncia para avaliagdo dos resultados de sedimentos em

pontos do Rio Doce ou outras literaturas disponiveis.

1.5- Programa de Monitoramento Quali-quantitativo Sistematico de Agua

e Sedimentos - PMQQS

1.5.1 - Contexto do programa

A rede de monitoramento adotada para o PMQQS ¢ basicamente uma rede de
tendéncia, ou seja, € definida em pontos estratégicos para o acompanhamento da evolugdo da
qualidade das 4aguas e sedimentos, a identificacdo de tendéncias e o apoio a elaboracdo de
diagnosticos. Este monitoramento sera apresentado em termos de macrolocalizagdo (associada

aos objetivos da rede) e microlocalizacdo (envolve a definicdo do local exato onde sera feito o
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monitoramento). Assim, foram mantidas as subdivisdes da Bacia do Rio Doce em 4 trechos
separados entre si pelas Usinas Hidrelétricas (UHEs) Risoleta Neves (Barragem Candonga),
Baguari e Aimorés, além dos pontos localizados nas lagoas, estuarios e zona costeira da foz

do Rio Doce.

1.5.2 - Pontos de amostragem na Bacia do Rio Doce

A malha amostral do PMQQS para o sistema do Rio Doce, tributdrios e lagoas
marginais do Estado do Espirito Santo, foi separada por trechos de estudo, e ¢ apresentada no

Quadro 1-3 ¢ no Anexo B.

Quadro 1-3 — Divisao de trechos da Bacia do Rio Doce.

LIMITES DOS bt
TRECHOS TRECHOS DESCRICAO
. X O primeiro trecho compreende 14 (quatorze) pontos de amostragem, com 3 (trés) deles em locais ndo
Mina Samarco atéa . . ~ . . g . .
01 UHE Risoleta impactados pelo rompimento da barragem de Fundao. Analisando por rio tem-se: 6 (seis) localizados
Neves no rio Gualaxo do Norte, 3 (trés) no rio do Carmo, 2 (dois) nos diques S3 e S4, 1 (um) no rio Piranga
e 2 (dois) no Rio Doce, sendo um deles no reservatorio da UHE Risoleta Neves (Candonga).
. O segundo trecho possui 11 (onze) pontos de amostragem, sendo 05 (cinco) em areas ndo impactadas
UHE Risoleta . - . . . .
a pelo rompimento da barragem de Fundao. Analisando por rio tem-se: 02 (dois) pontos no rio
02 Neves até e . D . . . . !
. Piracicaba, 01(um) no rio Matip6, 02 (dois) no rio Santo Antonio, e 06 (seis) no Rio Doce, sendo um
UHE Baguari L .
deles no reservatorio da UHE Baguari.
O terceiro trecho ¢ formado por 9 (nove) pontos, sendo 3 (trés) em locais ndo impactados pelo
03 UHE Baguari até rompimento da Barragem de Fundéo. Analisando por rio tem-se: 01 (um) no rio Suagui Grande, 1
UHE Aimorés (um) no rio Caratinga, 1 (um) no rio Manhuagu e 6 (seis) no Rio Doce, sendo um deles no

reservatorio da UHE Aimorés.
UHE Aimorés até a O quarto trecho é formado por 19 (dezenove) pontos, sendo 6 (seis) no Rio Doce, sendo um ponto no
04 Foz reservatorio da UHE Mascarenhas, 1 (um) ponto no rio Guandu, 12 (doze) pontos em lagoas
localizadas nas cidades de Colatina/ES e Linhares/ES e 2 (dois) pontos no Canal Caboclo Bernardo.

O Quadro 1-4 apresenta todos os pontos amostrais com suas descrigdes € posi¢oes

geograficas, separados por trechos para os rios e lagoas.
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Quadro 1-4- Pontos de amostragem manual, municipios, coordenadas e descri¢ido para o
monitoramento do Rio Doce, tributarios e lagoas adjacentes na Bacia do Rio Doce.

RVD 03 Mariana~ Dique 53 Mariana/MG Localizado no vertedouro do Dique S32 gonstrmdo ) _ 20237 43,4223
Coérrego para conter efluentes contendo rejeitos.

Santarém i H i
RVDO04  Mariana- Dique S4  MarianaMG ~ -ocalizado no vertedouro do Dique S4, construido . . 20,2415 43,4107
para conter efluentes contendo rejeitos.

Localizado em uma regido a montante do encontro
RGN 01 Mariana - Gualaxo Mariana/MG do rio Guzilaxo. dq Norte com o corre'gq Santare{n., ) _ 20,2765 434317
Norte 01 em local ndo atingido pelo rejeito, proximo ao Sitio

Arqueologico Fazenda Gualaxo..

Local atingido pelos rejeitos, a montante da

Rio RGN Mariana - Gualaxo . confluéncia com o pequeno corrego localizado
Gualaxo 02M Norte 02 M Mariana/MG proximo ao ponto. O local fica a aproximadamente . . -20.25175 4337572
do Norte 2 km a montante da antiga PCH-Bicas.

RGN 04 Mariana - Gualaxo Mariana/MG Local a aproximadamente 2 km a montante da : : 202897 4326549

Norte 04 ponte de Aguas Claras.
RGN 06 Managgﬁ-e%%alaxo Mariana/MG Localizado proximo a ponte de Aguas Claras. - - -20,30353 -43,2493
RGN Barra Longa - Barra Localizado entre Barretos e Gesteira, cerca de 200 ) : 2026264 4312817

Rio 07M Gualaxo Norte 07 M Longa/MG m da Igreja Nossa Senhora da Concei¢ao ’ ’
gﬁiﬁ% Barra Longa - Barra Localizado na “Ponte do Onga” que fica ¢ entre

RGN 08 Gualaxo Norte 08 Longa/MG Gesteira e Barra Longa, a cerca de 1 km da foz, no RDO11 - -20,2861 -43,0658

rio do Carmo.
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¢ SAMARCO

CURSO A D ORI T ESTACAO ESTACAO COORDENADAS GEOGRAFICAS
CODIGO NOME DO PONTO MUNICIPIO DO IGAM DA AGERH
D’AGUA AMOSTRAGEM
COINCIDENTE  COINCIDENTE ELEUDE EUN e
Barra Longa - Barra Proximo a “Ponte de Ferro para Felipe Santos”
RCA 01 & sobre o rio do Carmo, em Barra Longa (MG) em - - -20,34624 -43,11147
Carmo 01 Longa/MG . -
local ndo atingido por rejeito.
Rio do Barra Lonea - Barra Localizado na area urbana de Barra Longa, apos a
Carmo RCA 02 & confluéncia com o rio Gualaxo do Norte, proximo RDO071 - -20,28208 -43,04434
Carmo 02 Longa/MG
ao campo do Barralonguense Esporte Clube.
RCA 057 Rio Doce - Carmo Rio Doce/MG Préximo a Fazenda PortoAAlf:gre, cerca de3kma ) . 202764 -42.93856
05J montante da confluéncia com Piranga.
. Proximo a ponte e a rotatoria da Rodovia Rio
Rio Ponte Nova - L. .
Pi RPG 01 . Ponte Nova/MG Casca (MG-262). Rio Piranga a jusante de Ponte RDO013 - -20,3839 -42,90241
iranga Piranga 01
Nova.
A montante da UHE Risoleta Neves, em Sao
RDO 01J  Rio Doce - Doce 01J Rio Doce/MG Sebastido do Soberbo, cerca de 2,5 km a montante RDO072 - -20,25562 -42,9106
Rio Doce do “Florestinha Camping Clube”.
UHE Rio Doce - . Cerca de 2 km a montante do reservatorio da
CAN UHE Candonga Rio Doce/MG UHE Candonga. - - -20,20028 -42,86561
Jusante do vertedouro da barragem
RDO 02J  Rio Doce - Doce 02] Rio Doce/MG UHE Candonga, no distrito de Santana do Deserto, - - -20,20025 -42,83206
proximo ao Santuario de Santana do Deserto
Sao D. do Prata - Sao Domingos .
RDO 03 Doce 03 do Prata/MG Em Areal no Rio Doce, na BR-262. RDO19 - -20,0144 -42,7446
) Bom J. do Galho - Bom Jesus do Na ponte perdida sobre o Rio Doce em area do
Rio Doce LADOI- Doce 04 Galho/MG Parque Estadual do Rio Doce do IEF. ; : R 42,5214
RDO 05 Belo Oriente - Doce _Belo No local da travessia da balsa, em Cachoeira RDO033 ) 19,3207 42,3646
05 Oriente/MG Escura.
RDO 06 Periquito - Doce 06 Periquito/MG Na travessia da balsa, no distrito de Pedra Corrida. RDO083 - -19,0956 -42,155
UHE Periquito - - No reservatorio da UHE Baguari, proximo a guarita
BAG UHE Baguari Periquito/MG de vigilancia da UHE. . . -19,02665 -42,12755
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¢ SAMARCO

CURSO A D ORI T ESTACAO ESTACAO COORDENADAS GEOGRAFICAS
CODIGO NOME DO PONTO MUNICIiPIO DO IGAM DA AGERH
D’AGUA AMOSTRAGEM
COINCIDENTE  COINCIDENTE SV SN LD
Raul Soarcs - Raul Soares Ponto encontra-se 5,5 km a jusante do centro do
Rio Matip6 RMA 01J - municipio de Raul Soares. Em local ndo atingido RDO021 - -20,08813 -42,47616
Matip6 01J /MG S
por rejeito.
RPC 02 Mariana - Piracicaba Mariana/MG Proximo a ponte da }\/IG—_ 129, em SanFa‘tha Durdo. ) ) 20,1593 434192
Ri 02 Em local nédo atingido por rejeito.
io
Piracicaba e el Proximo a foz do rio Piracicaba, nas proximidades
gy PR e i : - -19,50583 -42,54096
03J . < ..
Ipatinga/MG. Em local ndo atingido por rejeito.
_ RSA 01 Naque - Santo Naque/MG Areal em Naque, a0 lado da ponte BR-381. Em RD039 - -19,2324 42,3271
Rio Santo Antonio 01 local ndo atingido por rejeito.
Antonio RSA Belo Oriente - Santo Belo Medigdo de vazdo em local ndo atingido por rejeito, _ _ -19.18967 42,4229
01M Antonio 02 Oriente/MG em Naque-Nanuque. i >
Ponto entre Baguari e Governador Valadares,
RDO o7 U Valadares-Doce  Governador proximo ao Km 174 da BR 381. Acesso por - - -18,971744 -42,087895
07 Valadares’MG . .
) propriedade particular
Rio Doce . . o .
G. Valadares - Doce Governador Proximo e a jusante da Ponte da rodovia Rio-Bahia
RDO 08 ’ (116), de frente ao Parque de Exposicéo da Cidade, RD044 - -18,88181 -41,95283
08 Valadares’MG " ~
no bairro Sdo Paulo.
RDO 09 T“m‘“t‘gga - Doce T“m]‘\f[‘g"ga/ Na cidade de Tumiritinga, no porto das balsas RDO053 - -18,973194 -41,642006
Conselheiro Pena - Conselheiro Proximo a cidade de Conselheiro Pena, entre os
RDO 09J pontos RDO 09 (29 km jusante) e RDO 10 (35 km - - -19,1492 -41,4764
) Doce 09J Pena/MG . )
Rio Doce montante). Em propriedade particular.
RDO 10 Resplendor - Doce Resplendor/MG Na cidade de Rezplendor, proximo e a jusante da RDO059 ) -19.328575 41251612
10 Ponte Eng® Paulo Mauricio Sampaio
UHE Aimorés - : . 29 . z
AIM UHE Aimorés Aimorés/MG No reservatorio da UHE Aimorés - - -19,43872 -41,10055
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Rio Suagui G. Valadares - Governador Proximo e a montante da ponte da BR-381. Em

Grande RSG 01 Suagui 01 Valadares/MG area de propriedade da prefeitura. RD089 ) -18,8497 -41,78549
Rio RCRo]  C-FPema-Camatinga  Conselheiro  p 000 ¢ 4 montante da ETA de Barra do Cuieté. RD057 - -19,063321 -41,532155
Caratinga 01 Pena/MG
Rio RMH 01 Aimorés - Aimorés/MG Proximo e a_]usapte da pont.e da BR 259. Em RDO65 ) -19.483454 -41,092943
Manhuagu Manhuagu 01 propriedade particular.
Rio Baixo Guandu - Baixo Proximo e a montante da ponte da Rua Otaviano
Guandu ~ ROUO2 Guandu 02 Guandu/ES Ferreira. : - "19,51572 -41,01183
UHE Baixo Guandu - Baixo No reservatorio da UHE Mascarenhas, proximo a
MAS UHE Mascarenhas Guandw/ES ADM do vertedouro. . . -19,50266 -40,93363
RDO 11 Bizibo G - ERbTD Proximo e a jusante da Ponte Jones Santos Neves. - RDC1C005 -19,5061 -41,01324
Doce 11 Guandu/ES

RDO 12  Colatina - Doce 12 Colatina/ES No IFES de Itapina, em Colatina. Préximo as . RDCIE010 -19,500283 -40,758407
bombas de captagdo de agua

RDO 14  Colatina - Doce 14 Colatina/ES 8 N0 & ot s (Clolintin, 1y Aol 6 o - - -19,513103 -40,558373
Gargas / Perim.

Rio Doce

A jusante da Ponte Joaquim Calmon (BR-101) e do

RDO 15 Linhares - Doce 15 Linhares/ES ponto de descarga das aguas provenientes da - RDC1C025 -19,410117 -40,058965
macrodrenagem do Centro de Linhares.
RDO 16 Linhares - Doce 16 Linhares/ES Préximo e a jusante do Porto de Regéncia. - RDCI1E030 -19,644419 -39,819295
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No inicio do Canal Caboclo
Canal Caboclo

CCB 01 Linhares/ES Bernardo, proximo a tomada de - - -19,502310 -39,910426
Bernardo 01 : .
Canal agua do Rio Doce, em Linhares
Caboclo No final do Canal Caboclo
Bernardo
Canal Caboclo Bernardo, a montante da sua
CCB 02 Aracruz/ES - - -19,700 -40,023
Bernardo 02 acru confluéncia com o Rio Riacho, ’ ’
em Aracruz
LMo Colatina-Lagoado kg Préximo a conexdo da lagoa com o rio Limdo. - . -19,552 -40,3751
Lagoa do Limao 01
Limao LLM Colatina - Lagoa do . Aproximadamente 700 m distante do LLM 01, em
03R Limao 03R Comimlss diregdo a porcao central da lagoa. ) : AP g
Linhares - Lagoa Na porgao direita da praia da Cabana Serafim,
LNV 01 g Linhares/ES proximo a area utilizada para recreagdo da - - -19,4169 -40,1548
Nova 01 .
comunidade.
Lagoa Linhares - Lagoa
Nova LNV 02R Nova 02R Linhares/ES No meio da lagoa, em local mais profundo. - - -19,401 -40,15759
LNV 03R Linhares - Lagoa Linhares/ES Ao noroeste do ponto LNV 02R. No maior brago ) ) -19.38798 -40,16859
Nova 03R da lagoa.
LJP 01 e _NL agoa Linhares/ES Proximo a conexdo da lagoa com o rio Pequeno. - - -19,3533 -40,0872
Juparana 01
Lagoa X LIP 02R Linhares - Lagoa Linhares/ES Area central da lagoa, com maior largura entre as ) ) -19.29595 -40,12109
Juparana Juparana 02R margens.
LJP 03 il - Logse Linhares/ES Proximo a conexao da lagoa com o rio Sao José. - - -19,2199 -40,1908

Juparana 03
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Lagoa do LAL 01 Linhares - Lagoa do Linhares/ES Em frente da comunidade do Areal. - - -19,5855 -39,828
Areal Areal 01
Lagoa do Linhares - Lagoa do Em propriedade privada, apos a comunidade do
Aredo LAO 0IR ~ Linhares/ES § - - -19,57162 -39,84318
Aredo 0IR Areal.

(Pandolfi)

LMN 01 Linhares - Lagoa Linhares/ES Pr0x1m_0 a conexao da lagf)a com o R{o Doce e ) ) -19,558868 -39.801404
Lagoa Monsaras 01 distante de areas de intrusdo salina.
Monsaras LMN Linhares - Lagoa . Na por¢ao de maior largura da lagoa, em regiao

02R Monsaras 02R itz B3 com ocorréncia de intrusdo salina. B - Al =ELLl

Nota: O local de medicdo de vazio no rio Santo Antonio (RSA 01 M) é coincidente com estacdo fluviométrica da ANA (Naque Velho - cédigo 56825000).

Outubro, 2025 | pmMOOS 10



WS I ) ¢ SAMARCO

PROGRAMA DE MONITORAMENTO QUALI-QUANTITATIVO SISTEMATICO DE AGUA E SEDIMENTOS - PMQQS
PMQQSPrograma de Monitoramento Quali-quantitativo Sistematico de Agua e Sedimentos - PMQQS
ET-001_24675238-00_00-B

1.5.3 - Pontos de amostragem em estuarios e zona costeira

A malha amostral da zona costeira e estuarina ¢ composta por 28 (vinte e 0ito) pontos

distribuidos a norte e a sul da foz do Rio Doce, a saber:

= Estuarios: Corresponde a 14 pontos amostrais localizados em 7 estuarios ao longo da
costa central e norte do Espirito Santo.

= Zona Costeira: Corresponde a 14 pontos amostrais localizados ao longo da isobata de
10 m na plataforma continental a norte e a sul da foz do Rio Doce, entre os Municipios de
Serra e Conceicao da Barra, no Espirito Santo.

Os pontos da zona costeira e estuarina sdo apresentados no Quadro 1-5 e no Anexo B.
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Quadro 1-5 — Pontos de amostragem, municipios, descri¢io e coordenadas geograficas do monitoramento da zona costeira e estuarios.

2 COORDENADAS
CURSO CODIGO DO NOME DO PONTO DE ‘ ~ GEOGRAFICAS
D'AGUA PONTO AMOSTRAGEM MUNICIPIO DESCRICAO DO PONTO DE AMOSTRAGEM
LATITUDE LONGITUDE
EIT 01 Estudrio Ttatnas 01 Conceigdo da Na foz do rio, em regido com forte 1'nﬂuen01a de marés e -18,534681 -39.731657
Barra/ES movimentagdo de sedimento.
EIT 02R Estuério Itatinas 02R C‘g‘::r‘;aé’sda Aproximadamente 1400 m a montante do EIT 01. -18,525 239,732

Conceicio da Na foz do rio, em regido com forte influéncia de marés e
ECR 01R Estuario Cricaré 01R ¢ movimentagdo de sedimento. Regido usada para -18,6 -39,731

Barra/ES navegagdo de barcos de pesca.
ECR 02 Estuario Cricaré 02 C(;;I;erlf/?sda Aproximadamente 2500 m a montante do ECR 01R -18,597237 -39,752879
Na foz do rio, em regido com forte influéncia de marés e
EBN OIR Estuario Barra Nova 01R Sdo Mateus/ES fundo em sua maioria rochoso. A jusante da confluéncia -18,955 -39,74
do rio Mariricu com o rio Barra Seca.
EBN 02R Estuario Barra Nova 02R Sdo Mateus/ES A montante do EBN 01R, no rio Mariricu. -18,86372 -39,75816
Estuarios s . .
ERI 01 Estuério Rio Ipiranga 01 Linhares/ES Proximo a foz do rio, em frente a comunidade de Barra 4 15633 -39,721465
Seca. Fundo predominantemente rochoso.
ERI 02R Estuério Rio Ipiranga 02R Linhares/ES A O ity BN 01, [t o 2 G (9 -19,16318 -39,72239
Pontal do Ipiranga.
ERD 02* Estuario Rio Doce 02 Linhares/ES Na foz do Rio Doce. -19,6518 -39,8197
ERR 01R Estuério Rio Riacho 01R Aracruz/ES Na foz do rio, em regido onde hd navegagdo de barcos g 7679, -40,054842
pesqueiros e langamento de efluentes domésticos.
A montante do ponto ERR 01R e a jusante da
ERR 02 Estuario Rio Riacho 02 Aracruz/ES confluéncia do rio Riacho com o Canal Caboclo -19,82503 -40,059012
Bernardo. A jusante de um dique automatico privado.
EPA 01R Estuario Piraqué-A¢u 01R Aracruz/ES Na foz do rio, proximo a margem direta. -19,950567 -40,156586
EPA 02R Estuario Piraqué-Ag¢u 02R Aracruz/ES No rio Piraqué-agu, no ponto mais profundo do estuario. -19,92863 -40,17543
EPA 03 Estuario Piraqué-Mirim Aracruz/ES No rio Piraqué-mirim. -19,941232 -40,201788
Outubro, 2025 | PMQOS
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ZCS 01 Refugio Aracruz/ES - -19,99534 -40,13492
ZCS 02 Padres Aracruz/ES - -19,94143 -40,11398
ZCS 03 Barra do Riacho Aracruz/ES - -19,82618 -40,05026
ZCS 04 Comboios Aracruz/ES - -19,728258 -39,966213
ZCS 05 Regéncia Linhares/ES - -19,67695 -39,8812
ZCS 06 Regéncia Linhares/ES - -19,66055 -39,82539
ZCS 07 Jacaraipe Serra/ES - -20,14541 -40,16949
Zona Costeira ZCS 08 Manguinhos Serra/ES = -20,20791 -40,18317
ZCN 01 Povoagao Linhares/ES - -19,58418 -39,77687
ZCN 02 Vila de Cacimbas Linhares/ES - -19,3712 -39,69029
ZCN 03 Pontal do Ipiranga Linhares/ES - -19,19572 -39,7012
ZCN 04 Urussuquara Séo Mateus/ES - -19,01171 -39,72445
ZCN 05 Guriri Sdo Mateus/ES - -18,72408 -39,74225
ZCN 06 Itainas C‘g‘:fria‘ffé’sda - -18,42006 -39,68565

*Nas campanhas em que o ponto ERD 02 estiver localizado sob banco de areia, a coleta devera ocorrer em darea préoxima e adequada para execuciio da metodologia prevista.
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1.5.4 - Estacdes de monitoramento automatico

O PMQQS conta também com uma rede de alerta com monitoramento em tempo real,
composto por estrutura fixa no local de medicdo, onde estdo instalados equipamentos para
medi¢do de nivel d’4gua, medi¢do continua de pardmetros de qualidade da 4gua e parametros

meteoroldgicos. Dessa forma, foram definidos dois tipos de estagdes automaticas, a saber:

= Estacdo TIPO I: estacao telemétrica de monitoramento de nivel cota do rio, precipitagao
pluviométrica e temperatura do ar. Em 4 pontos das estacdes TIPO I também h4 medicao
de turbidez (RGN 01, RGN 06, RGN 08, RCA 01).

= Estagdo TIPO II: estagao telemétrica de monitoramento de nivel cota do rio, precipitagao
pluviométrica, temperatura do ar e sonda multiparamétrica para medicao de parametros de
qualidade de d4gua (temperatura da d4gua, turbidez, pH, oxigénio dissolvido e
condutividade). Além desses pardmetros, as estagdbes RDO 05, RDO 08 e RDO 12

deverdo possuir sensor para medicao de clorofila-a e ficocianina/cianobactéria.

Ressalta-se que os dados de clorofila-a e cianobactérias coletados por meio das
estacdes automaticas sao destinados a avaliagdo qualitativa para identificagdo de possiveis
situacdes emergenciais e cujos sensores ndo necessitam de calibragcdo. Portanto, ndo devem
ser comparados com os limites de classe de enquadramento, a fim de evitar interpretagdes

equivocadas dos resultados.

O Quadro 1-6 resume os parametros monitorados e a faixa de medicao em cada tipo

de estacdo automatica.
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Quadro 1-6 - Parametros de qualidade de agua monitoradas pelas Esta¢coes Automaticas TIPO I e II.

Temperatura do ar -5 até 50°C X X
Precipitacdo pluviométrica X X
Nivel da dgua X X
Clorofila-a 0 até 400 pg.L! S
Ficocianina/Cianobactérias 0 até 100 pg.L"! x**
Condutividade 0 até 200 mS.cm’! X
Turbidez 0 até 4.000 NTU x* X
Oxigénio dissolvido 0 até 50 mg.L*! X
Oxigénio dissolvido saturado 0a 100% X
pH Oal4 X

Nota: Faixas de mediciio baseadas no equipamento EXO1 e EXO2 (Marca YSI).
* Estac¢iio Tipo I que possui sensor de turbidez — RGN 01, RGN 06, RGN 08, RCA 01.
** Possui sensor de Clorofila-a e Ficocianina/Cianobactérias - RDO 05, RDO 08 e RDO 12.

O Quadro 1-7 apresenta a descricao das treze estagdes automaticas do Tipo I e das nove

estagdes automaticas do Tipo II, bem como as suas localizagdes.
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Quadro 1-7 - Descriciao das estacoes automaticas dos Tipos I e 11

Tipo I

RMA 01 Radar na estrutura da ponte. Fita métrica 20.0998 42,4491 A estagao esta localizada dentro da cidade de Raul Soares, na parte inferior da cabeceira de ponte que passa pelo
(retratil) presa na ponte. > > rio Matip6. Ponte da MG 329 na altura da rua Anténio Pinto Figueiredo

RDO 07 Sensor de pressio. Réguas linimétricas. 18,9708 42,0883 PCD instalada na margem esquerda do rio. Ponto ent]r;k B3a§gluar1 e Governador Valadares. Proximo ao Km 174 da

RSG 01 Stoma (o s, [N i drlons, -18,84994 -41,784831 PCD instalada na margem esquerda, dentro do terreno do DER-MG proximo ao Areal Santa Clara, 100 metros a

montante da ponte sobre a Rodovia 381
RDO 09 Sensor de radar. Réguas linimétricas. -18,9708 -41,64165 PCD instalada na margem esquerda do rio, no lado oposto a Tumiritinga. Na area de travessia da balsa
Radar instalado no canal de ~ a g 8ng g & %
RCR 01 e G A, R -19.0636 41,5311 A estagdo esta instalada na margem direita do rio, den(t:rl(l)i ;1; estagdo de tratamento de agua da SAAE, em Barra do
linimétricas. ’

RMH 01 Radar na estrlu?ura da ponte. Fita métrica -19.4837 41,0941 PCD esta instalada na margem direita do rio, ao lado de uma linha férrea em um terreno particular e sensores na
(retratil) presa na ponte. ponte férrea sobre o rio Manhuagu

RDO 11 Radar na est[:u'Fura da ponte. Fita métrica -19.506486 41013980 A estagdo esta localizada na ponte Jones dos Santos Neves no municipio de Baixo
(retratil) presa na ponte. Guandu/ES.

RDO 14 Radar em poste. Réguas linimétricas. -19.5106 40,5549 A estagdo esta instalada na margem esquerda, dq_:) rio, dentro_ de uma area de extragdo de areia (Areal das Gargas)

proximo a rodovia ES-248.

RDO 15 Radar na estrutura da ponte. Fita métrica -19.4078 _40.0646 A estagdo esta instalada na margem esquerda do rio, em um espago publico, ao lado de uma pista de skate da

(retratil) presa na ponte. ? > prefeitura da cidade de Linhares-ES. O sensor de nivel radar esta localizado a 50 metros da cabeceira da ponte.
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RGN 01M

RGN 06

RCA 01

RGN 08

RCA 02M

RDO 01J

RDO 02J

RDO 03

RDO 04

Sensor de pressdo a montante da
cachoeira. Instalagdo de réguas
linimétricas.

Radar embaixo da ponte. Fita métrica
(retratil) presa na ponte.

Sensor de pressdo. Instalagao de réguas
linimétricas.
Radar embaixo da ponte. Fita métrica
(retratil) presa na ponte.

Radar em poste. Instalagdo de réguas
linimétricas.

Estagéo realocada do ponto RDO 01
(NT 55). Radar em poste. Instalagdo de
réguas linimétricas.

Estacdo realocada para coincidir com

ponto RDO 02J (NT 55). Radar em
poste. Instalagdo de réguas linimétricas.

Sensor de radar a montante da
cachoeira. Instalagdo de réguas
linimétricas.

Radar na estrutura da ponte. Fita métrica
(retratil) presa na ponte.

-20,285

-20,3037

-20,3471

20,2861

20,28241

-20,25597

-20,20025

-20,0144

-19,5542

-43,47721

-43,2495

-43,1127

-43,0658

-43,04488

-42,91041

42,83206

42,7446

-42,5214

Tipo I com turbidez

A estagdo esta instalada na margem esquerda do rio, proximo a Rodovia Samarco na MG-129, em Antonio
Pereira - Ouro Preto/MG, proximo a uma pequena estrada de terra.

A estagdo esta instalada na margem direita do rio, as margens de uma estrada proximo de uma ponte, sendo que o
sensor radar esta instalado no meio da ponte.

A estagdo esta instalada na margem direita do rio, as margens de uma estrada proximo de uma ponte, em frente a
uma pequena fazenda em um terreno particular, 4 Km a jusante da Cidade de Acaiaca/MG

A estagdo esta instalada na margem direita do rio, as margens de uma estrada proximo de uma ponte, passando
por Gesteira.

Tipo 11

Estagfo esta na margem direita do rio, no centro da cidade de Barra Longa-MG, proximo ao campo de futebol do
time local.

A estacdo fica localizada no municipio de Santa Cruz do Escalvado e esté instalada na margem direita do rio.

A estagdo foi realocada para, aproximadamente, 5 km a jusante do barramento da UHE de Candonga percorridos
por estrada local. Na margem esquerda em terreno proxima a igreja catolica da Comunidade de Santana do
Deserto, municipio de Rio Doce- MG

Estagao instalada na margem esquerda do rio, no municipio de Sao Domingos do Prata, dentro de area de
extragao de areia.

A estacdo estd instalada na margem esquerda do rio, na estrutura da ponte, do Centro de Pesquisa Ponte Perdida
do IEF. A sonda de qualidade esté instalada em tubo metalicofixado na ponte.
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Estagao esta instalada na margem esquerda do rio, ao lado do porto da balsa que atravessa o Rio Doce em

i " s _ )
RDO 05 Radar em poste. Réguas linimétricas. 19,3207 42,3646 Cachocira Escura.
RDO 08* Radar em poste. Réguas linimétricas. -18.8833 41,9505 Estacdo localizada na margem direita do rio a jusante da p.onte sobre o Rio Doce (BR-116), nos fundos da SAAE
— ETA Vila Isa.
, L Estacao localizada na margem esquerda do Rio Doce junto a estagdo de bombeamento do Instituto Federal do
* - -
(DO S e i, e m s, Bl ALY Espirito Santo — IFES, no distrito de Itapina, municipio de Colatina-ES.
RDO 16 Sensor de pressio. Réguas linimétricas 19,6464 39,8232 A estagdo esta instalada na margem direita do rio, no porto de Regéncia-ES, instalada em um dos postes de

iluminag@o do porto e a sonda de qualidade esta instalada em boia 250 metros a montante do porto.

*Possuem sensores especificos para medi¢iio de clorofila-a e ficocianina (cianobactéria).
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1.5.4.1 - Niveis de alerta

Os niveis de alerta serdo considerados para alteragdo da frequéncia de amostragem dos
parametros de qualidade de agua. Foram estabelecidos niveis de alerta para os parametros:
turbidez (>1.050 NTU), condutividade elétrica (>150 uS.cm™) e oxigénio dissolvido
(<3,5mg.L"). Estes niveis de alerta foram determinados considerando 10% acima do méaximo
(ou 10% abaixo do minimo histérico para oxigénio dissolvido) historico registrado no
Programa Aguas de Minas do IGAM para as estagdoes RD033, RD044, RD059 ¢ RDO071,
excluindo-se os valores monitorados durante o periodo do rompimento da barragem. Caso
sejam observadas elevacdes acima dos niveis de alerta em duas ou mais estagdes automaticas
consecutivas com sensor de qualidade de agua (i.e., RCA 02, RDO 01J, RDO 03, RDO 04,
RDO 05, RDO 08 ¢ RDO 12), durante um periodo de 5 dias consecutivos, a frequéncia de
amostragem dos demais parametros de qualidade de 4gua (i.e., parametros fisicos, quimicos e

bioldgicos) devera ser alterada para semanal nas seguintes estagoes:

=  Em Minas Gerais: RGN 08, RCA 02, RDO 01J, RDO 03, RDO 05, RDO 06, RDO 07;
RDO 08; RDO 09J e RDO 10;

= No Espirito Santo: RDO 11, RDO 12, RDO 14 e RDO 15.

Essa frequéncia semanal para coleta de amostras de agua serd mantida até que os
niveis desses parametros retornem a valores inferiores aos niveis de alerta, no caso da turbidez
(1.050 NTU) e da condutividade elétrica (150 uS/cm), e acima do nivel de alerta do oxigénio
dissolvido (3,5 mg/L).

1.54.2 - Manutencao das estacoes automaticas

Os dados medidos pelas estagdes automaticas serdo armazenados em datalogger €

enviados via telemetria para um banco de dados, a cada 1h.
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Nas estacdes automaticas TIPO I com turbidimetro e TIPO II, a frequéncia de visitas
para manutencdo ¢ semanal no periodo chuvoso (de outubro a marco) e quinzenal no periodo
seco (de abril a setembro). Durante essas visitas, a leitura das sondas serd verificada por meio
de comparacao entre os valores reportados pela sonda instalada e aqueles reportados por uma
sonda calibrada. Caso os valores reportados pelas sondas sejam diferentes (maior que 5% do
valor medido na sonda padrdo), a sonda instalada deve ser substituida por outra sonda
calibrada ou por outros sensores calibrados, ou os sensores devem ser ajustados para garantir
a confiabilidade dos dados monitorados. Especificamente para o parametro turbidez, devera
ser considerada a discrepancia de 20% quando os resultados estiverem abaixo de 50 NTU,
10% para valores entre 50 e 100 NTU e 5% para valores acima de 100 NTU. No caso do

sensor de clorofila-a, ndo ha necessidade de verificagdo semanal de erro.

A verificacdes e ajuste da sonda e/ou dos sensores sera feita, necessariamente, em
local abrigado, sem incidéncia direta de luz solar e vento sobre os equipamentos e
preferencialmente com temperatura estavel, adotando-se as melhores praticas metodologicas

para este fim.

Nas estacoes TIPO I sem turbidimetro, a frequéncia de visitas para manuten¢do dos

equipamentos sera quadrimestral.

As estacOes automaticas contardo com intervengdes especificas de manutencao
corretiva, remota ou presencialmente, sempre que houver interrup¢do na transmissao dos
dados por periodo superior a 48 horas. O periodo sem transmissdo de dados ndo ultrapassara
7 dias. Em casos de eventos extremos e atipicos (grandes cheias, tempestades, danos aos
componentes da estacdo por furto e/ou vandalismo, por exemplo) essa obrigatoriedade fica

Suspensa.

Caso a auséncia de transmissao de dados ou de medicao ultrapasse 7 dias consecutivos
deverd ser reportado os esforgos feitos para garantir a funcionalidade das estagdes. Devera,
ainda, fazer uma avaliagdo com agdes necessarias caso a coleta e transmissao de dados seja

impedida.

Outubro, 2025 | PMQOS 20



WS | ) ¢ SAMARCO

PROGRAMA DE MONITORAMENTO QUALI-QUANTITATIVO SISTEMATICO DE AGUA E SEDIMENTOS - PMQQS
PMQQOS
ET-001_24675238-00_00-B

Todas as ocorréncias relacionadas a problemas operacionais e manutencao dos
equipamentos de medi¢do automatica deverdo ser registradas, para que possam ser avaliados
quanto ao controle de qualidade dos resultados. Esses registros deverdo ser feitos por meio de

oficios ou relatorios técnicos, com a devida justificativa.
1.5.5- Parametros a serem monitorados

Neste item sdo apresentados os parametros de qualidade de agua e sedimentos
avaliados no PMQQS. Os procedimentos de amostragem de dgua e sedimentos e analise de
todos os pardmetros sio apresentados no CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS
PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE. As anilises das amostras serdo
realizadas por laboratorios acreditados nos termos da ABNT NBR-ISO/IEC 17025:2017 junto
ao Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial (INMETRO) e
seguirdo as instru¢cdes descritas no CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS
PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE.

Ressalta-se que os limites de quantificagdo de cada parametro de qualidade de agua
avaliados deverdo ser compativeis com os padrdes de qualidade definidos pela Resolucgao
CONAMA n° 357/2005 e pela Deliberagdo Normativa Conjunta COPAM/CERH-MG
n° 08/2022. Para amostras coletadas em rios e lagoas (com excecao dos pontos localizados na
foz do Rio Doce - RDO 16 e na lagoa Monsaras - LMN 01 e LMN 02R), os LQ’s de cada
parametro deverdo ser compativeis aos limites estabelecidos para dguas doces classe 2. Os
parametros analisados nos pontos localizados na Lagoa Monsaras (LMN 01 e LMN 02R) e na
foz do Rio Doce (RDO 16) deverdo apresentar LQ do método compativel com os limites

estabelecidos para 4gua doce ou salobra, a depender da medicao da sua salinidade.

Os pontos localizados nos estuarios deverdao considerar o LQ do método de cada
parametro compativel com os limites estabelecidos para 4gua salobra classe 1. Pontos
localizados na zona costeira deverdo apresentar parametros com LQ compativel com os

limites estabelecidos para dguas salinas classe 1.
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Da mesma forma, os limites de quantifica¢do para as analises de metais em sedimentos
também deverdo ser compativeis com os limites estabelecidos nos niveis de classificagdo da

Resolucado CONAMA n° 454/2012.

1.5.5.1- Agua

O Quadro 1-8 apresenta a lista de parametros que serdo avaliados os 82 pontos de
monitoramento de dgua, localizados nos rios, lagoas, zonas costeiras e estuarinas, descritos
nos itens 1.5.2 - Pontos de amostragem na Bacia do Rio Doce ¢ 1.5.3 - Pontos de
amostragem em estuarios e zona costeira. Os pardmetros de qualidade da 4gua a serem
analisados em campo ou em laboratério incluem os fisicos e quimicos, bioldgicos, nutrientes,

metais dissolvidos e totais.

Nas analises de mercurio (Hg) para a matriz d4gua, devem ser consideradas técnicas de
vapor frio que possuem LQs baixos, de forma a quantificar o elemento e atender a Resolugao
CONAMA n° 357/2005, ou poderd ser analisado por técnicas mais atualizadas, visando a
redugdo do LQ.

Quadro 1-8- Parametros analisados no monitoramento da qualidade de agua superficial nos pontos
amostrais indicados para cada ambiente

PARAMETRO (unidade) TIPO DE AMBIENTE
Alcalinidade total (mg CaCO3.L-1) Rios, lagoas, zona costeira e estuarina (Todos)
Aluminio (mg.L™") Todos
Arsénio Todos
Especiagio de As™ e As™ (mg.L") (*) Pontos do Trecho 1 e em RDO 11 e RDO 12

Antiménio (mg.L™") Todos
Bério (mg.L™") Todos
Boro (mg.L™") Todos
Céadmio (mg.L™") Todos

Calcio (mg.L™") Rios e lagoas
Carbono organico dissolvido (mg.L™") Todos
Carbono organico total (mg.L™") Todos
Chumbo (mg.L™") Todos

Cianeto livre (mg.L™") Rios e lagoas

Cloreto total (mg.L™") Rios e lagoas
Clorofila-a e Feofitina (ug.L™") Todos
Cobalto (mg.L™") Todos
Cobre (mg.L™") Todos
Condutividade elétrica (uS.cm™) Todos
Condutividade elétrica — laboratério (uS.cm™) Todos

Cor verdadeira Rios e lagoas
Cromo (mg.L™") Todos

DBO:s, 5 (mg O,.L") Rios e lagoas
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PARAMETRO (unidade) TIPO DE AMBIENTE
Dureza total (mg CaCO;.L™") Todos
Escherichia coli (NMP.100 mL™") Todos
Enterococcos ZC e estuarina e ponto RDO 16
Ferro (mg.L™") Todos
Ferro - Especiagdo Fe?* (mg.L™) Todos
Ferro — Especiagdo Fe** (mg.L™") Todos
Fosfato (mg.L™") Todos
Fésforo (mg.L™") Todos
Magnésio (mg.L™") Rios e lagoas
Manganés (mg.L") Todos
Mercurio (mg.L™") Todos
Molibdénio (mg.L) Todos
Niquel (mg.L") Todos
Nitrato (mg.L™") Todos
Nitrito (mg.L™") Todos
Nitrogénio amoniacal total (mg.L™") Todos
Nitrogénio Kjeldahl total (mg.L™") Todos
Nitrogénio organico (mg.L™") Rios e lagoas
Oxigénio dissolvido (mg.L™! €%) Todos
pH-in situ Todos
pH-lab (**) Todos
Polifosfatos (mg.L™") Todos
Potéssio dissolvido (mg.L™") Todos
Potencial Redox (mV) Todos
Profundidade (m) Todos
Salinidade (PSU) ZC e estuarina e pontos LMN 01, LMN 02R e RDO 16
Selénio (mg.L™") Todos
Sédio dissolvido (mg.L™") Todos
Sédio total (mg.L™") Rios e lagoas
Sélidos dissolvidos totais (mg.L™") Todos
Sélidos sedimentaveis (mL.L™") Rios e lagoas
Sélidos suspensos totais (mg.L™") Todos
Sélidos totais (mg.L™") Rios e lagoas
Sulfato (mg.L™") Todos
Sulfeto com H,S nio dissociado (mg.L™") Todos
Sulfeto total (mg.L™") Rios e lagoas
Temperatura ambiente (°C) Rios e lagoas
Temperatura da agua (°C) Todos
Transparéncia da agua (m) Lagoas
Turbidez (NTU) Todos
Turbidez — laboratério (NTU) Todos
Vanadio (mg.L™") Todos
Zinco (mg.L™") Todos

Nota: mg.L'! = miligramas por litro; pS.cm™ = microSiemens por centimetro; Pt = unidade de cor verdadeira; UV = ultravioleta;
NTU = Unidade Nefelométrica de Turbidez; - = ndo aplicavel; ZC = Zona Costeira.

(*) As coletas e analises de especiacio de Arsénio deverio ser realizadas somente nos meses de janeiro (periodo chuvoso) e agosto ou
setembro (periodo seco).

(**) A avaliacio do pH de laboratério é analisado apenas como um parimetro de validacio dos dados, porém nio existe a
necessidade de apresentacio desses resultados no banco de dados.
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Em todos os pontos de coleta serdao realizadas medi¢des de campo através de sondas
multiparamétricas dos seguintes parametros: temperatura da amostra, turbidez, condutividade
elétrica, oxigénio dissolvido (mg.L' e %), pH e potencial redox. Adicionalmente, sera
mensurada a salinidade nos pontos da zona costeira, estuarina, na Lagoa Monsaras (LMN 01 e
LMN 02R) e no ponto RDO 16, conforme Quadro 1-8, ¢ a temperatura ambiente devera ser

avaliada por termdmetros, em ambientes sombreados, nos pontos de rios e lagoas.
1.5.5.2- Sedimento

O Quadro 1-9 apresenta a lista de parametros que serdo avaliados nos pontos de
monitoramento de sedimento, localizados nos rios, lagoas, zonas costeiras e estuarinas. Os
limites de quantificagdo dos métodos deverdo ser iguais ou inferiores aos limites indicados na

Resolugdo CONAMA 454/2012, quando existente.

Os procedimentos para amostragem de sedimentos podem ser consultados no
CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E
ANALISE ¢ deverio seguir as recomendacdes da ANA & CETESB (2023) e ABNT
NBR-15469:2021.

1.5.5.2.1 - Testemunho de sedimentos

Coletas de testemunhos de sedimentos de fundo serdo realizadas nos rios, lagoas e
estuarios. Os parametros analisados, bem como as respectivas metodologias analiticas e os
procedimentos de preservacdo e armazenamento das amostras estdo indicados no Quadro
1-9. O detalhamento quanto ao procedimento de amostragem, preservacao e armazenamento
das amostras de testemunhos de sedimento pode ser visto no CAPITULO 3 - DESCRICAO
DOS PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE.
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Quadro 1-9 - Parametros analisados no monitoramento da qualidade de sedimentos nos pontos amostrais,

indicados para cada ambiente.

HPA-Hidrocarbonetos policiclicos aromaticos (ug.kg™)

PARAMETRO (unidade)

Aluminio* (mg.kg™)
Antiménio* (mg.kg™")
Arsénio* (mg.kg™)
Especiagio de As™ e As™ (mg.L) **
Bario* (mg.kg™")

Berilio (mg.kg™)
Céadmio* (mg.kg™)
Carbono organico total* (%)
Chumbo* (mg.kg")
Cobalto (mg.kg™)
Cobre* (mg.kg™)
Cromo* (mg.kg™")
Estroncio (mg.kg™)
Fenois (mg kg™)

Ferro* (mg.kg™)
Fosforo total* (mg.kg™)
Manganés* (mg.kg™")
Merctrio* (mg.kg™)
Molibdénio (mg.kg")
Metilmerctrio (ng.kg™) **
Niquel* (mg.kg™)
Nitrogénio Kjeldahl total* (mg.kg™)
pH
Potencial de oxi-redugdo (ORP) (mV)
Solidos (%)

Silicio (mg.kg™)

Teor de Carbonatos (%)
Teor de umidade (%)
Titanio (mg.kg™)
Selénio (mg.kg™)
Vanadio* (mg.kg™)
Zinco* (mg.kg™)
Distribui¢@o granulométrica (%)

PCB-Bifenilas policloradas (ug.kg™)

TIPO DE AMBIENTE

Todos
Todos
Todos
Rios, Lagoas e Estuarios
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Rios, Lagoas, Estuarios
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
ZC e estudrios
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos
Todos

Nota: mg.kg"' = miligramas por quilograma; pg.kg"' = microgramas por quilograma; mV = milivolts; - = ndo aplicavel; ZC = Zona

costeira.

* Parametro analisado no sedimento e MPS (Material Particulado em Suspensio).
** Parametros analisados somente no testemunho de sedimento.
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1.5.5.3- Descarga liquida

As medigoes de descarga liquida (vazao) deverao ser realizadas pelo método acustico
(ADCP - Acoustic Doppler Current Profiler) utilizando equipamento e software de aquisi¢ao
e processamento de dados adequados para as medi¢des confiaveis € que se aproximem ao
maximo da realidade de escoamento da se¢do. Os procedimentos de medicao de descarga
liquida sdo apresentados em detalhes no CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS
PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE.

A partir dos dados obtidos ao longo de todo o periodo de amostragem acumulado,
serdo geradas curvas-chave para cada ponto amostral, quando possivel, e disponibilizadas na

planilha geral de dados, de acordo com modelo adotado pela ANA.

Devera ser utilizada uma metodologia para verificacdo se a vazao medida no inicio do
periodo seco estd congruente com a curva chave. Apds essa avaliagdo, e mediante aprovacao
da Governanga, ¢ possivel que a medi¢do de descarga liquida no periodo seco seja alterada

para bimestral.
1.5.5.4 - Descarga sélida

Para a determinagdo de descarga sélida em suspensado serdo realizadas amostragens de
sedimentos em suspensdo para determinacdo das suas concentracdes e para andlise
granulométrica pelo método de difracdo a laser. Os procedimentos de medicao de descarga
solida sdo apresentados em detalies no CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS
PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE.

1.5.5.5- Material particulado em suspensiao (MPS)

Nos pontos em que a descarga solida for avaliada , bem como nos pontos RDO 16 e
ERD 02, serdo realizadas também coleta e analise do Material Particulado em Suspensao

(MPS) para os parametros marcados (*) no Quadro 1-9, considerando os métodos de
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amostragem descritos no CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE
AMOSTRAGEM E ANALISE.

1.5.5.6 - Bioindicadores (fitoplincton e fauna bentonica)

Nos pontos localizados em rios, reservatorios e lagoas marginais serao avaliados
bioindicadores que incluem fitoplancton e macroinvertebrados bentonicos. Nos estudrios e
zona costeira sera avaliada a fauna bentdnica (meiofauna ¢ macrofauna) (Quadro 1-10). O
detalhamento da metodologia de amostragem e analise desses bioindicadores ¢ apresentado no
CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E
ANALISE.

Quadro 1-10 - Bioindicadores a serem avaliados no PMQQS

BIOINDICADOR AVALIACAO

Avalia a diversidade de organismos fitoplanctonicos através de indices
Fitoplancton — qualitativo e quantitativo (cel.mL™") ecoldgicos e quantifica as espécies presentes, especialmente as cianobactérias
que s3o potencialmente toxicas.

Invertebrados bentonicos (meiofauna e macrofauna) — Avalia a diversidade de organismos bentonicos através de indices ecologicos,
quantitativo (org.m™) grupos indicadores, espécies exoticas e de interesse sanitario.
1.5.5.7- Ensaios ecotoxicolégicos

Estdo previstas andlises ecotoxicologicas especificas para as diferentes matrizes
ambientais contempladas no PMQQS. A relacdo dos ambientes, matrizes, pontos amostrais,
tipos de ensaios (cronico ou agudo), organismo-teste e as frequéncias do monitoramento estao
detalhadas no Quadro 1-11. Os procedimentos de amostragem e analise para os ensaios
ecotoxicologicos em agua e sedimentos dos rios, lagoas e estuarios sdo apresentados no
CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E
ANALISE.
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Cabe informar que nos ensaios ecotoxicologicos com os organismos Hyalella sp.,
Chironomus sancticaroli e Nitokra sp., de acordo com seus métodos, sdo analisados tanto a
toxicidade aguda quanto a toxicidade cronica das amostras, seja de agua, elutriato ou de

sedimento integral.
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Quadro 1-11 — Detalhamento dos critérios para ensaios ecotoxicolégicos previstos no PMQOS.

Ambiente Matriz Pontos Ensaio Organismo Frequéncia
RVD 03, RVD 04, RGN 01, RGN 04, RGN 06, RGN 08, RCA 01, RPG 01, RCA 02,
RDO 01J, RDO 02J, RDO 03, RDO 04, RDO 05, RDO 06, RDO 07, RDO 08, RDO 09,
RDO 09J, RDO 10, RDO 11, RDO 12, RDO 14, RDO 15, RDO 16*, RPC 02, RPC 03J, Cronico Ceriodaphnia silvestrii e Raphidocelis subcapitata Trimestral
Agua RMA 01J, RSA 01, RSG 01, RCR 01, RMH 01, RGU 02, UHE CAN, UHE BAG, UHE
AIM, UHE MAS, CCB 01, CCB 02
RVD 03, RVD 04, UHE AIM, RGN 06, RGN 08, RCA 02, RDO 01J, RDO 11, RDO L
l6* Agudo Daphnia similis Semestral
Rios e UHE UHE CAN, RDO 02J, RDO 16*, UHE AIM, CCB 01, CCB 02 Cronico Ceriodaphnia silvestrii Trimestral
Elutriato UHE CAN, RDO 02J, RDO 16*, UHE AIM Agudo Daphnia similis Semestral
UHE CAN, RDO 02J], RDO 16*, UHE AIM, CCB 01, CCB 02 Agudo e Cronico Hyalella sp.** e Chironomus sancticaroli** Trimestral
RGN 01, RGN 04, RGN 06, RGN 08, RCA 01, RPG 01, RCA 02, RDO 01J, RDO 02J,
RDO 03, RDO 04, RDO 05, RDO 06, RDO 07, RDO 08, RDO 09, RDO 09J, RDO 10,
Sedimento integral RDO 11, RDO 12, RDO 14, RDO 15, RDO 16*, RPC 02, RPC 03], RMA 01J, RSA 01, Agudo e Crénico Hyalella sp. e Chironomus sancticaroli Trimestral
RSG 01, RCR 01, RMH 01, RGU 02, UHE CAN, UHE BAG, UHE AIM, UHE MAS,
CCB 01, CCB 02
LLM 01, LLM 03R, LNV 01, LNV 02R, LNV 03R, LJP 01, LJP 02R, LJP 03, LAO . , .. .. . X , .
Agua 0IR, LAL 01, LMN 01*, LMN 02R* Cronico Ceriodaphnia silvestrii e Raphidocelis subcapitata Trimestral
Lagoas LLM 01, LLM 03R, LAO 01R, LMN 01* e LMN 02R* Agudo Daphnia similis Trimestral
. . LLM 01, LLM 03R, LNV 01, LNV 02R, LNV 03R, LJP 01, LJP 02R, LJP 03, LAO . . . . .
Sedimento integral 0IR, LAL 01, LMN 01*, LMN 02R* Agudo e Cronico Hyalella sp. e Chironomus sancticaroli Trimestral
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A ERD 02 Cronico Skeletonema costatum, Echinometra lucunter Trimestral
gua
ERD 02 Agudo Mpysidopsis juniae (Misidaceo) Trimestral
Estuarios . ERD 02 Cronico Echinometra lucunter Trimestral
Elutriato . .
ERD 02 Agudo Mpysidopsis juniae (Misidaceo) Trimestral
Sedimento integral ERD 02 Agudo e Cronico Nitokra sp. Trimestral

Notas:
* Nos pontos RDO 16, LMN 01 e LMN 02R, se a salinidade indicar agua salobra, deve-se considerar os mesmos organismos analisados no ERD 02.
** Importante mencionar que os ensaios de elutriato de sedimento ndo sdo comuns para os organismos Hyalella sp. ¢ Chironomus sancticaroli, visto que sdo espécies de sedimento. Sera necessaria a adaptacdo de

normas e metodologias, aumento do esforco amostral, além da realizagdo de um periodo de testes para avaliagdo e estabelecimento de critérios de validagdo. Além disso, tais ensaios ndo sdo acreditados pelo
INMETRO.
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1.5.6 - Frequéncia amostral

No ambiente de rio, o monitoramento de agua e descarga liquida terd frequéncia
mensal, enquanto o monitoramento de sedimentos, dos organismos fitoplanctonicos e
densidade de cianobactérias, organismos bentonicos, descarga solida, MPS e ensaios
ecotoxicologicos cronicos tera frequéncia trimestral. J&4 os ensaios ecotoxicologicos agudos
terdo frequéncia semestral. Sempre que possivel, as amostragens mensais, trimestrais e
semestrais deverdo ocorrer na mesma campanha, possibilitando a analise integrada das

diferentes matrizes.

Nas lagoas, nos estuarios e na zona costeira a frequéncia de coletas serd trimestral para
todas as matrizes (agua, sedimento fitoplancton, organismos bentonicos, MPS ¢ ensaios

ecotoxicologicos).

As estacOes automadticas, distribuidas ao longo do Rio Doce, de alguns de seus
formadores e afluentes, terdo transmissdo de resultados dos parametros em tempo real com

frequéncia de 60 minutos.

A amostragem de testemunhos de sedimento sera realizada com frequéncia anual e
essas amostras serdo analisadas para os mesmos parametros de qualidade de sedimentos,

acrescidos do metilmerctrio e da especiagdo do arsénio.

A frequéncia do plano de amostragem ¢ apresentada de maneira resumida no

Quadro 1-12.
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Quadro 1-12 — Frequéncia de amostragem para qualidade de 4gua e sedimento no Rio Doce, tributarios, lagoas, estudrios e zona costeira.

CURSO NOMEDOPONTODE ~ CODIGODO , ESTACAO Al?’lsgﬁ?é?CA ML BENED L FISICO-QUIMICO ~ DESCARGA  DESCARGA q ECOTOXICOLOGICOS ECOTOXICOLOGICOS ECOTOXICOLOGICOS
TRECHO  yiprico MONITORAMENTO PONTO AUT?I“;[(‘)*PCA TIPO I COM AU%EICA le(l;vgfo SED%E(;O TESTEMUNHO LiQUIDA SOLIDA itif EUOEESNCON EERIOS AGUA** ELUTRIATO** SEDIMENTO**
TURBIDEZ
Mariana - Dique S3 RVD 03 Mensal Cronico — Trimestral
Corrego Agudo — Semestral
Santarém PP
Mariana - Dique S4 RVD 04 Mensal (Cirtitey = L tieie|
Agudo — Semestral
Mariana - Gualaxo Norte RGN 60 minutos
01 01 M
« LT = ST OINGIEE RGN 01 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico — Trimestral Cromgo/Agu St =
g 01 Trimestral
o 1 -
% Mariana %galaxo Norte RGN0O2 M Mensal Mensal Trimestral Trimestral
5 Rio iana - oni _
2 Gual et = Gl okt RGN 04 Mensal Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico — Trimestral Cronlgo/Agu ity
2 ualaxo 04 Trimestral
do Norte oo As o . B
é‘ Mariana (z)%alaxo Norte RGN 06 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral C;onl(cio ”Sfrlmesttreil, Cr0¥1§0/Agu(lio
=) gudo — Semestra rimestra
< 1 -
© Mzt = Girsleo N I Mensal Mensal Trimestral Trimestral
= 07 07M
o . . -
% Barra Longa - Gualaxo RGN 08 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~ Trimestral Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral, Crom;O/Agu do —
g Norte 08 Agudo — Semestral Trimestral
3 Cronico/Agud
g Barra Longa - Carmo 01 RCA 01 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral m{"l;icr(r)lestgrr: 1 0
i Rio do Cronico — Trimestral Cronico/Agud
N Carmo Barra Longa - Carmo 02 RCA 02 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ronico — Inmestral, TOMCOrALUdo =
= Agudo — Semestral Trimestral
E Rio Doce - Carmo 05 RCA 05J Mensal Mensal Trimestral Trimestral
Rio . . . . . . Crénico/Agudo —
. Ponte Nova - Piranga 01 RPG 01 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico — Trimestral -
Piranga Trimestral
Rio Doce - Doce 01 RDO 01J 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~Trimestral Trimestral Trimestral Citintey — Tt wesival Cronlgo/Agu ity —
Rio Doce Agudo — Semestral Trimestral
1 - A . _ . * A . _
Rio Doce - UHE UHE CAN Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico — Trimestral Cronico — Trimestral Cromc;o/Agu do
Candonga Agudo — Semestral Trimestral
. . . . . . . Cronico — Trimestral* Cronico/Agudo -
Rio Doce - Doce 02 RDO 02J 60 minutos Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral .
Agudo — Semestral Trimestral
S@o Domingos do Prata - RDO 03 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~Trimestral Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cronllco/Agudo )
g Doce 03 Trimestral
El - oni -
P g Tz o Gillie RDO 04 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromf:o/Agu do
= Rio Doce Doce 04 Tr_1mestra1
% Belo Oriente - Doce 05 RDO 05 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral Crénico - Trimestral Cro{,l;icri/e/zgg ?0 )
< oni o
L Periquito - Doce 06 RDO 06 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~ Trimestral Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cro{-l;f;/é:tg; ;10
<
< AL
%D Periquito - UHE Baguari UHE BAG Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral Crénico - Trimestral Cro{,l;icr?lg:ﬁz?o )
ks
g oni -
S Rio Mariana - Piracicaba 02 RPC 02 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Crénico - Trimestral Cror}l;;:;/ez:tgr': ;10
<=} L a -
% Piracicaba Ipatinga - Piracicaba 03 RPC 03J) Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral ler“l;fr(l)l/e/:tgrlal ijo )
[
g Rio Raul Soares - Matip6 01 ~ RMA 01 60 minutos
=] A .
ﬁ Matipo Raul Soares - Matipo 01 ~ RMA 01J Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cm"?;fr?l/eAstgrlal ijo )
= g
. Naque - Santo Antonio 01 ~ RSA 01 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cromf:o/Agu 0 =
Rio Santo Trimestral
Antdnio Belo Onen.te - Santo RSAO1 M Mensal
Antonio 02
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Covemas o Velbhres = RDO 07 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~ Trimestral Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromf:o/Agu it =
2 Doce 07 Trimestral
- A .
g Governador Valadares - RDO 08 60 minutos Mensal Trimestral Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cronlf:o/Agu do-
2 Doce 08 Trimestral
= Tumiritinga - Doce 09 RDO 09 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~Trimestral Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cromf:o/Agu o
% Rio Doce . ATrllmestral
s Conselhelr((;gPena - Doce RDO 09J Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Crom.co/Agu do -
s J T1:1mestra1
é Resplendor - Doce 10 RDO 10 Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cro"}lll-g:r(r)l/e‘:tgrg;io -
5] A _ . A . * A_- _
M Aimorés - UHE Aimorés UHE AIM Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cronico Trimestral Cromf:o/Agu do
m Agudo — semestral Agudo - semestral Trimestral
% Rio Suaqui [ Yaladares B RSG 01 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromf:o/Agu o=
"\} Grande Suacui 01 Trimestral
o . . N
2 le) Conselhe.:lro Pena - RCR 01 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral ~ Crénico - Trimestral Cronlf:o/Agu do-
S Caratinga Caratinga 01 Trimestral
—
= i A B
Rio Aimorés - Manhuagu 01 RMH 01 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromf:o/Agu it
Manhuagu Trimestral
Rio Baixo Guandu - Guandu RGU 02 Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Crom(;o/Agu do —
Guandu 02 Trimestral
Baixo Guandu - UHE . . . . . Cronico/Agudo -
5 UHE Mascarenhas MAS Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Trimestral
=9 As . A .
N Baixo Guandu - Doce 11 RDO 11 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral Cronico — Trimestral, Cromgo/Agu do—
2 Agudo — Semestral Trimestral,
] . . : : : : : s 5 Cronico/Agudo -
5 Colatina - Doce 12 RDO 12 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~Trimestral Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Trimestral
£ Rio Doce -
< Colatina - Doce 14 RDO 14 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral CTO{‘lrliC;/elztgr: ?0 .
m
% Linhares - Doce 15 RDO 15 60 minutos Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~ Trimestral Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cro;;ic;/é:g: ;10 B
< Ao A * . B
2 Linhares - Doce 16 RDO 16 60 minutos Mensal Trimestral Anual Trimestral Trimestral Trimestral Cronico — Trimestral, Cronico — Trimestral Cronlf:o/Agu do
3 Agudo — Semestral Agudo — Semestral Trimestral,
-
= i - oni :
Canal 1R e — (el G eslw CCB 01 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~ Trimestral Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cronico — Trimestral* Cromf:o/Agu ity
Cabocl Bernardo 01 Trimestral
aboclo . .
Bernanrdo  Linhares — Canal Caboclo CCB 02 Mensal Trimestral Anual Mensal Trimestral ~ Trimestral Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cronico — Trimestral* Cromf:o/Agu do -
Bernardo 02 Trimestral
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TRECHO  CURSO NOME DO PONTO DE CODIGO DO A[f].sgl‘:‘,&i?c A Al?gglel?iAT?CA A[?‘"‘ngﬁg‘}r‘l’c A gg%ﬁgo Q%gb FISICO-QUIMICO ~ DESCARGA  DESCARGA PS FITOPLANCTON  BENTOS ECOTOXICOLOGICOS ECOTOXICOLOGICOS ECOTOXICOLOGICOS
HIDRICO MONITORAMENTO PONTO MO0 TIPO I COM e K TR TESTEMUNHO LiQUIDA SOLIDA AGUA** ELUTRIATO** SEDIMENTO**
TURBIDEZ
L d COlatﬁfn%(I;%gloa s LLM 01 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Agu;i;)i;:;ggico B Cm?gr(;/itgrl; (110 a
agoa do
Limao ina - onico - oni _
Colatha ~Lagoa do LLM 03R Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Agudq ¢ cronico Cron{co/Agu do
Limaéo 03 Trimestral trimestral
Linhares - Lagoa Nova 01 LNV 01 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral ~ —Cronico - Trimestral Cro;lrlic;/elzél;io i
Lagoa Linhares - Lagoa Nova 02 LNV 02R Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cromgo/Agu do--
Nova Trimestral
Linhares - Lagoa Nova 03 LNV 03R Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral ~ Cronico - Trimestral Cro;l;icr(r)l/ez:tgrﬂ; ?0 i
2 Linhares - Lagoa Juparana LIJP 01 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromgo/Agudo .
s 01 Trimestral
)
< 1 - 3 oni o
—~ Lag0a~ e e LJP 02R Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cronlf:o/Agu it
Juparana 02 Trimestral
Linhares - Lagoa Juparana LJP 03 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromgo/Agudo .
03 Trimestral
Lago:i do ILflreTess N ILareen e LAO 01R Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Agudq © cronieo - Cronlgo/Agu it -
Aredo Aredo 01 Trimestral Trimestral
Lagoado  Linhares - Lagoa do Areal LAL 01 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Cronico - Trimestral Cromgo/Agu do -
Areal 01 Trimestral
L Ll&hgflzzgégggloa LMN 01 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Agu%g;:;ggico B Cm{”l;fr(r)l/e[ztgr: ;10 ;
agoa
Monsaras i - onico - oni -
Linhares 'Lagoa LMN 02R Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Agudq ¢ cronico Crom;o/Agu do
Monsaras 02 Trimestral Trimestral
Cé’;ﬁgﬁzolgzi‘;r{ﬁ - EIT 01 Trimestral ~ Trimestral Anual Trimestral
Cg;ﬁz;?z(}tizizrgz_ EIT 02R Trimestral ~ Trimestral Anual Trimestral
%’szzgsc)ciiiaéra B ECR 01R Trimestral Trimestral Anual Trimestral
(iiosl:ﬁ?r(i;goc(ri?caBrg)aZ- ECR 02 Trimestral Trimestral Anual Trimestral
Sao];\;[ ::I;\?(;Vﬁsélll 4o EBNOIR Trimestral ~ Trimestral Anual Trimestral
Sao]é\;l ?rt:l;\?(;vlzsggano EBN 02R Trimestral Trimestral Anual Trimestral
8 leaizir;fgs;ug ilo 50 ERI 01 Trimestral Trimestral Anual Trimestral
=
g Estudrios Linhares - Estuario Rio . . .
2 Ipiranga 02 ERI 02R Trimestral Trimestral Anual Trimestral
IIIERSS <) 1N ERD 02 Trimestral Trimestral Anual Trimestral Trimestral Agudq © cronico - A dq © cronieo - Agudq © cronico -
Doce 02 Trimestral Trimestral Trimestral
Aracru;i;c]isélgilr io Rio ERR 01R Trimestral Trimestral Anual Trimestral
Aracru}:i;isélt)azn DIKD ERR 02 Trimestral Trimestral Anual Trimestral
A;?:;:je-_f:lug?o EPA 01R Trimestral Trimestral Anual Trimestral
A;?f;:je__fztlugrzlo EPA 02R Trimestral Trimestral Anual Trimestral
Aracruz - Estudrio EPA 03 Trimestral Trimestral Anual Trimestral

Piraque-Acu 03
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€ sAMARCO

Regido Costeira e estuarina

Aracruz - Refuigio
Aracruz - Padres
Aracruz - Barra do Riacho
Aracruz - Comboios
Linhares - Regéncia 01
Linhares - Regéncia 02

Serra - Jacaraipe

Zona i
Costeira Serra - Manguinhos
Linhares - Povoagao

Linhares - Vila de
Cacimbas
Linhares - Pontal do
Ipiranga
Sao Mateus - Urussuquara

Sao Mateus - Guriri

Conceigdo da Barra -
Itaunas

ZCS 01
ZCS 02
ZCS 03
ZCS 04
ZCS 05
ZCS 06
ZCS 07
ZCS 08
ZCN 01

ZCN 02

ZCN 03

ZCN 04
ZCN 05

ZCN 06

Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral
Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

Trimestral

* De acordo com as metodologias, para os ensaios de elutriato de sedimento com os organismos Hyalella sp. e Chironomus sancticaroli sio analisados os efeitos agudos e crénicos.
** Informacdes sobre os organismos adotados nos ensaios ecotoxicolégicos constam no Quadro 1-11.
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1.5.7 - Gestao das informacoes
1.5.7.1 - Geracao dos dados

As condigdes de campo identificadas no momento da coleta e os resultados das
analises de campo devem ser registrados nos formuldrios de cadeia de custodia. A partir do
recebimento das amostras no laboratorio, as mesmas devem ser submetidas as respectivas
analises, conforme descreve o CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS
DE AMOSTRAGEM E ANALISE, de forma que todos os resultados das analises de campo
e de laboratoério serdo fornecidos em laudos analiticos em formato PDF e arquivos com
extensdo “.CSV”, assim como detalhado no CAPITULO 2 - PROGRAMA DE
GARANTIA E CONTROLE DE QUALIDADE (QA/QC).

Todos os laudos originais de analises laboratoriais, atestados por profissional habilitado
junto ao Conselho Regional de Quimica (CRQ) ou ao Conselho Regional de Biologia (CRBI0),
bem como as memorias dos calculos analiticos, devem ser arquivados pelo laboratério durante
05 (cinco) anos, de maneira acessivel para posteriores avaliagdes técnicas dos Orgaos

competentes.
1.5.7.2 - Gerenciamento dos dados

Os dados medidos pelas estacdes automaticas TIPO 1 e TIPO II sdo transmitidos via
rede de telefonia celular 3G, 4G ou via satélite (General Packet Radio Services — GPRS), a
depender da disponibilidade de sinal na localidade, em intervalos de 60 minutos. Os dados
medidos pelas estacdes sdo entdo armazenados localmente em dataloggers e enviados pela
internet para um banco de dados brutos acessivel via portal web com acesso mediante

apresentacao de usudrio e senha, distribuidos a diversos 6rgaos ambientais.
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O processo de gestdo de dados implementado como parte dos procedimentos de
QA/QC devera ser feito por um sistema de banco de dados que recebera os dados das estagdes
automaticas e das coletas manuais do PMQQS. Os dados medidos pelas estagdes telemétricas
deverdo alimentar o sistema de banco de dados de forma continua. Os dados das coletas
manuais deverdo ser reportados pelos laboratorios em arquivos no formato CSV, e apds

passar por um processo de conferéncia, serdo importados para o sistema do banco de dados.

Apds a importacdo com éxito dos resultados para o sistema do banco de dados serdo
aplicados validadores e qualificadores para garantia e controle da qualidade dos dados. A
conferéncia dos dados validados e qualificados ¢ realizada através da elaboragdo de planilhas
eletrénicas com escopo definido de QA/QC, conforme descrito no CAPITULO 2 —
PROGRAMA DE GARANTIA E CONTROLE DE QUALIDADE (QA/QC). Para os
dados das estagdes automaticas, sempre que um alerta permaneca pelo periodo superior a 3
(trés) horas, os seguintes atores deverdo ser cientificados das violagdes via e-mail:
Governanca, Prestadores de servigos responsaveis pelo abastecimento publico municipal da
localidade em que estiver a estacdo; Defesas Civis Municipais e Estaduais da localidade em
que estiver a estagdo; Orgdos de Meio Ambiente e Gestdo de Recursos Hidricos Estaduais e
Federais da localidade em que estiver a estagdo,. Para os responsaveis pela operagdo dos
sistemas de abastecimento, os alertas deverdo ser encaminhados também para os celulares,

por Short Message Service (SMS), além dos e-mails.

1.5.7.3 - Analise e divulgacio dos dados

O banco de dados contendo os resultados validados e qualificados (CAPITULO 2 —
PROGRAMA DE GARANTIA E CONTROLE DE QUALIDADE (QA/QC) sera
apresentado em relatorios de QA/QC, com frequéncia trimestral, de forma a garantir a
qualidade dos dados gerados, ficando a andlise sobre a qualidade da dgua na Bacia do Rio
Doce e eventuais correlacdes com usos de recursos hidricos de atribuicdo dos o6rgaos

competentes.
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O encaminhamento a Governanga do relatério de QA/QC trimestral, contendo os
resultados validados dos parametros fisicos, quimicos, bioldgicos e ecotoxicoldgicos, deve ser
feito em até 90 dias corridos apods o ultimo dia da coleta do terceiro més do trimestre. A partir
da finalizagdo dos protocolos de garantia e controle de qualidade, o banco de dados devera ser
disponibilizado no Portal Monitoramento Rio Doce, que consiste em uma plataforma on-line
contendo todos os resultados monitorados pelo PMQQS, com amplo acesso ao publico

(www.monitoramentoriodoce.org).

Esta plataforma agrega os dados validados gerados, com a possibilidade de
visualizacdo grafica dos principais pardmetros da qualidade da agua e sedimentos, bem como
de indices de qualidade da 4gua, e a possibilidade de download de toda a base de dados do
PMQQS, tanto das coletas convencionais quanto das estacdes automaticas. Possui uma
linguagem clara e acessivel para os usuarios com diferentes formacdes e necessidades de
informagdo, bem como para tomadores de decisdo e gestores de recursos hidricos. Nela
contém as documentacdes técnicas emitidas por 6rgdos ambientais relacionadas ao programa
de monitoramento e as alteragdes ocorridas no decorrer do tempo, como também a equipe
multidisciplinar envolvida no programa, algumas agdes ja realizadas e links para assuntos e

organizagdes correlatas ao monitoramento.

Esta plataforma possui um “fale conosco” nomeado como “Duvidas” para receber
reclamagdes, sugestdes e duvidas, de forma a permitir a elaboragdo de melhorias do conteudo

levantados pelos usudrios.

1.5.8 - Duracido do PMQQS e revisoes periodicas

O programa de monitoramento implementado deveréd ser revisto pela Governanga a
cada 02 (dois) anos para eventual redugdo dos pontos de coleta e periodicidade, a partir de
proposta do Responsavel Designado. O monitoramento serd encerrado pelo Responsavel
Designado quando alcancado o prazo de 15 (quinze) anos da homologacdo do Acordo de
Repactuagdo, cabendo a Samarco o envio do relatorio QA/QC em até 90 dias apos a ultima

campanha do PMQQS. O encerramento da obriga¢do se dara mediante entrega dos resultados
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do ultimo ciclo a Governanga, ndao havendo etapa de avaliacdo dos dados pela Governanga

para fins desse encerramento e da respectiva quita¢do da obrigagao.

O processo de revisao do PMQQS objetiva o aprimoramento dos procedimentos de
amostragens ¢ andlises, sem comprometer a qualidade dos dados gerados, para garantir
melhor entendimento do ambiente. Para isso, deve-se levar em conta algumas premissas, tais

como.

= avaliagdo de consisténcia da malha, parametros e frequéncia amostral, a fim de se

identificar possiveis redundancias/similaridades das informagdes coletadas;

= verificagdo de possiveis atualizacdes das normas técnicas utilizadas como referéncia no

processo de amostragem e analise;

= acompanhamento das coletas em campo e verificacdo da execucdo das analises
laboratoriais, gerando informag¢des que possam subsidiar alteragdes metodologicas e

tomada de decisdo.

A proposta revisdio do PMQQS devera ser aprovada pela Governanca antes que

qualquer alteracdo seja implementada.
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2- CAPITULO 2 - PROGRAMA DE GARANTIA E
CONTROLE DE QUALIDADE (QA/QC)

2.1 - Apresentac¢io

Neste capitulo ¢ apresentado o Programa de Garantia e Controle da Qualidade
(QA/QC) adotado pelo Programa de Monitoramento Quali-quantitativo Sistematico de Agua
e Sedimentos (PMQQS), seguindo os procedimentos adotados por institui¢des de referéncia

e as diretrizes que constam no Acordo de Repactuacdo.
2.2 - Objetivo

Este programa de QA/QC tem como objetivo assegurar e garantir a precisdo e acuracia
dos resultados obtidos no ambito do PMQQS, assim como garantir a integridade do banco de
dados. Para isso, este programa fornece diretrizes gerais de garantia e controle de qualidade a
serem observadas nos procedimentos de amostragem, procedimentos e medi¢cdes de campo,
preparagdo das amostras, ¢ andlises quimicas, cuja descrigdo ¢ apresentada no CAPITULO 3
- DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM E ANALISE, bem como

informagdes sobre a gestdo das informagdes geradas nesse processo e a divulgagdo dos dados.
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2.3 - Metodologia

As seguintes referéncias padroes devem ser utilizadas para validar os procedimentos

realizados em campo e os resultados das analises laboratoriais:

Referéncia

ABNT NBR 12648:2018
(ABNT, 2018)

ABNT NBR 12713:2016
(ABNT, 2016)

ABNT NBR 13373:2017
(ABNT, 2017b)
ABNT NBR 15.469:2015
(ABNT, 2015b)
ABNT NBR 15308:2017
(ABNT, 2017¢)

ABNT NBR 15350:2020
(ABNT, 2020)
ABNT NBR 15470:2021
(ABNT, 2021)

ABNT NBR 16181:2013
(ABNT, 2013)

ABNT NBR 16435:2015
(ABNT 2015a)

ABNT NBR ISO/IEC
17025:2017 (ABNT, 2017a)

ANA & CETESB (2023)

DOQ-CGCRE-008/2011
(INMETRO, 2011)

USEPA-540-R-2017-001
(USEPA 2017)

USEPA-540-R-2017-002
(USEPA 2017)

Descri¢ao

Meétodo para avaliagdo da toxicidade cronica de amostras
liquidas e substancias quimicas soliveis ou dispersas em
agua para as microalgas Chlorella vulgaris,
Desmodesmus subspicatus, Monoraphidium dybowskii,
Raphidocelis subcapitata (sinonimia
Pseudokirchneriella subcapitata) e outras algas verdes
unicelulares
Ecotoxicologia aquatica — Toxicidade aguda — Método
de ensaio com Daphnia spp. (Crustacea, Cladocera);
ABNT NBR 13373:2017 (ABNT, 2017b) - método de
ensaio para avaliagdo da toxicidade cronica para
Ceriodaphnia dtibia
mMe¢étodo de ensaio para avaliagdo da toxicidade cronica
para Ceriodaphnia dubia
Ecotoxicologia - Coleta, preservagao e preparo de
amostras
Ecotoxicologia aquatica — Toxicidade aguda — Método
de ensaio com misideos (Crustacea)
Ecotoxicologia aquatica — Toxicidade cronica de curta
duragdo — método de ensaio com ourigo-do-mar
(Echinodermata: Echinoidea)
Ecotoxicologia aquatica — Toxicidade aguda e cronica —
Método de ensaio com Hyalella spp. (Amphipoda) em
sedimentos
Ecotoxicologia aquatica — Toxicidade cronica — Método
de ensaio com microalgas marinhas
Estipula procedimentos para avaliar a qualidade de
controle amostragem para fins de investigagdo de areas
contaminadas

Estabelece requisitos gerais para a competéncia de
laboratorios em realizar ensaios e calibragdes.

Diretrizes para realizagdo de coleta e preservagao de
amostras de aguas brutas, tratadas, residuarias,
sedimentos e biota aquatica, visando a fiscalizagéo,
controle e a caracterizagdo da qualidade ambiental.
Compreende orientagdes sobre validagdo de métodos
analiticos. Assegura que os laboratorios possuem
caracteristicas necessarias a obtengdo de resultados com
a qualidade exigida, pela validagdo dos métodos
National functional guidelines for inorganic superfund
methods data review: descreve o programa de controle
de qualidade (QA/QC) para analise de componentes
inorganicos pela U.S. Environmental Protection Agency
(USEPA);

National functional guidelines for organic superfund
methods data review: descreve o programa de controle
de qualidade (QA/QC) para analise de compostos
organicos pela U.S. Environmental Protection Agency
(USEPA).

Etapa do PMQQS

Analises laboratoriais

Analises laboratoriais

Analises laboratoriais

Coleta, preservagao e
preparo das amostras

Analises laboratoriais

Analises laboratoriais

Analises laboratoriais

Analises laboratoriais

QA/QC

Analises laboratoriais
e calibragdes

Coletas e preservagao
das amostras

QA/QC

QA/QC

QA/QC

Matrizes
Contempladas

Ensaios
ecotoxicologicos

Ensaios
ecotoxicologicos

Ensaios
ecotoxicologicos
Ensaios
ecotoxicologicos
Ensaios
ecotoxicologicos

Ensaios
ecotoxicologicos

Ensaios
ecotoxicologicos

Ensaios
ecotoxicologicos

Geral

Agua, sedimento,
comunidades
aquaticas e
efluentes liquidos
Agua, sedimento,
comunidades
aquaticas e
efluentes liquidos

Geral

Agua, sedimento,
comunidades
aquaticas e
efluentes liquidos

Agua, sedimento,
comunidades
aquaticas e
efluentes liquidos
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2.3.1 - Garantia da qualidade (QA)

A garantia da qualidade (QA) no processo de amostragem manual e analises

laboratoriais ¢ assegurada considerando:

Contratagdo de laboratorio acreditado pela NBR-ISO 17025 para os parametros que serao
analisados no PMQQS. Quando as andlises ndo sdo rotineiras nos laboratdrios analiticos
nacionais e eles ndo possuirem a certificacio pelo INMETRO, este devera
prioritariamente subcontratar a analise com algum laboratorio que possua a certificagdo,
ou ao menos, possuir certificacdo que o qualifique para a respectiva analise, com uma

justificativa técnica;

Capacitacdo técnica da equipe responsavel pelo monitoramento de dgua e sedimento,

incluindo rotina de treinamentos a cada dois anos ou quando houver mudanga de contrato;

Participacdo rotineira dos laboratorios contratados e subcontratados em ensaios de
proficiéncia (interlaboratoriais). Caso os resultados de participagdo nao sejam positivos, o
laboratorio tem por obrigacdo melhorar a qualidade dos ensaios e participar de outro

interlaboratorial para a mesma analise;

Verificagdo ou ajuste dos instrumentos de medigdo: operagdo destinada para que os
instrumentos de medi¢do tenham desempenho compativel com o seu uso. O ajuste sera
realizado diariamente antes de cada campanha de amostragem, com materiais de
referéncia rastredveis produzidos por laboratorio acreditado pelo INMETRO e que
possuam certificados de calibracdo validos, em local abrigado, sem incidéncia direta de

luz solar e vento sobre os equipamentos e preferencialmente com temperatura estavel;
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Descontaminagao dos equipamentos e instrumentos de coleta a cada ponto amostral: os
materiais de coleta deverdo ser descartaveis, fabricados em material de polietileno (PE ou
PEAD) ou polipropileno (PP). E vedada a utilizagdo de polietileno de baixa densidade-
PEBD, poliestireno-PS ou poliestireno expandido-PES, exceto para os sacos de coleta dos
organismos bentonicos. Caso ndo seja possivel a utilizacdo de materiais descartaveis, os
equipamentos ¢ instrumentos de coleta deverdo passar por uma rotina de
descontaminacdo, a fim de evitar contaminag@o cruzada. O procedimento minimo para a
limpeza de equipamentos e instrumentos de campo ndo descartaveis (garrafas, baldes,
colheres e bandejas de inox) sera: lavagem com detergente ndo fosfatado e posterior
enxdgue com d4gua de boa qualidade (mineral, deionizada ou ultrapura). Esses
instrumentos deverdo ser substituidos em frequéncia a ser avaliada ou caso apresente
evidéncias de contaminacdo (manchas, incrustacdes, sujeira aparente ndo removida com o
processo de limpeza, oxidacdo). Para as sondas multipardmetros e demais equipamentos

de medicdo, a limpeza deverd ocorrer conforme orientacdes do fabricante;

Nao sera permitido fumar, consumir alimentos ou bebidas durante a amostragem, a fim de

evitar quaisquer outras fontes de contamina¢do das amostras;

A amostragem deve seguir a seguinte ordem: microbioldgicos — amostras que nao podem
sofrer aeracdo — andlises quimicas (exceto metais) — metais dissolvidos — metais totais

— ecotoxicologicos — comunidades biologicas.

A garantia da qualidade (QA) no processo de medi¢do das Estagcdes Telemétricas ¢é

assegurada considerando:

Visitas frequentes para manutencao e calibra¢do das sondas, considerando as intervengdes
especificas de forma remota ou presencial e o registro das opera¢des de manutencio e
demais ocorréncias com as estagdes, conforme especificado no CAPITULO 1 -
DOCUMENTO-BASE (Item 1.5.4.2 - Manutenc¢ao das estacdes automaticas).
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2.3.2 - Controle de qualidade (QC)

O controle de qualidade (QC) se refere as técnicas internas usadas para medir e avaliar
a qualidade dos dados. Sao coletadas amostras especificas para fins de QC (brancos diversos e
duplicatas de amostras), as quais serao utilizadas para detectar e reduzir erros sistematicos e
aleatorios que possam ocorrer durante os procedimentos de amostragem e das andlises
laboratoriais. Além disso, os proprios laboratorios possuem controles de qualidade internos,

que serao detalhados adiante.
2.3.2.1- Controle de qualidade de campo

Abaixo sdo descritos os requisitos para o controle de qualidade da amostragem de
agua superficial e sedimento. Todas as descrigdes de brancos foram retiradas integralmente do

Guia Nacional de Coletas e Preservagdo de Amostras (ANA & CETESB, 2023):

= Branco de campo e de viagem: O branco de campo ¢ usado para a verificacdo de
contaminagdes ambientais que podem ser adicionadas as amostras durante os
procedimentos de coleta. O branco de viagem verifica a ocorréncia de contaminac¢ao
durante o transporte. Sdo preparados no laboratorio trés frascos de branco (A, B e C) com
agua deionizada, garantindo que as amostras ndo sofram qualquer influéncia de
contamina¢do externa durante o transporte (INMETRO — NIT-DICLA-057, 2018). O
frasco A ¢ encaminhado imediatamente para analise e os demais vao a campo. No ponto
de coleta, o frasco B permanece na caixa de transporte, enquanto o frasco C ¢ retirado,
aberto e exposto ao ambiente durante todo o procedimento de coleta. Ao final, o frasco C
¢ fechado, armazenado na caixa de transporte juntamente com as demais amostras
coletadas e o frasco B, sendo todos submetidos ao processo analitico requerido (ANA &
CETESB, 2023). Caso a analise seja para substancias volateis os brancos de viagem nao
sdo aplicaveis (ABNT NBR-16435/2015);
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= Branco de equipamento: S3o usados para avaliar a eficiéncia dos protocolos de limpeza
dos equipamentos de coleta em campo, de forma a evidenciar que os equipamentos nao
sdo fontes de contaminacdo para as amostras (ANA & CETESB, 2023). Para sua
realizacdo, deve ser preparado um ambiente controlado, utilizando-se agua ultrapura ou
deionizada para preencher o equipamento com volume de dgua similar ao volume tipico
da amostra coletada em campo. Esse volume ¢, entdo, distribuido nos frascos de acordo
com os ensaios de interesse, preservados e enviados para analise (ANA & CETESB,
2023). As amostras devem apresentar resultados abaixo do LQ. Nao héa necessidade de
analisar parametros de campo nos brancos de equipamento. Antes de iniciar as coletas do
dia ou ao final do dia de coleta, o procedimento de lavagem do equipamento devera ser
realizado com o uso de agua ultrapura ou deionizada e com detergente nao fosfatado.
Entre os pontos coletados no mesmo dia pela mesma equipe de campo, a lavagem dos
equipamentos pode ser feita pelo método de rinsagem com agua do proprio ponto de

amostragem.

= Monitoramento de temperatura: tem por objetivo avaliar se as amostras foram
devidamente resfriadas na temperatura indicada pelo método de analise. Cada caixa
térmica conterd um frasco contendo agua deionizada para verificagdo de temperatura no
momento de entrega das amostras ao laboratério, sendo registrada em formulério
especifico (ficha de campo e/ou cadeia de custddia). A temperatura desta "amostra" ¢é
medida quando as amostras sdo recebidas no laboratorio (NIT-DICLA-057, 2018) (ANA
& CETESB, 2023). O termometro utilizado para a medicdo devera estar calibrado com
certificacdo de fabrica ou em laboratdrios metrologicos que integrem a rede brasileira de
calibracao (RBC);

= Duplicata de campo: amostra coletada e tratada nas mesmas condi¢des da amostra original
a fim de determinar a precisdo do método. Amostras duplicatas também serdo utilizadas
para avaliar a variabilidade de um ponto de amostragem ou entre profundidades. As
duplicatas e amostras originais, seja de dgua ou sedimento, devem ser encaminhadas ao
laboratério para a analise das mesmas substidncias de interesse, com excecdo dos
parametros de campo. A diferenga entre o resultado da amostra e sua duplicata de campo
nao deve exceder 20%. Se a diferenca for confirmada, o resultado nao ¢ retirado da
planilha de banco de dados, mas serd destacado no relatéorio como um indicador da

qualidade analitica.
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Com o objetivo de identificar variagdes entre as amostras, o numero de duplicatas
coletadas se limitard a 10% do total de amostras coletadas em cada campanha do PMQQS.
Para brancos, cujo objetivo ¢ avaliar interferéncias entro os pontos, o nimero destas amostras
serda de 10% do total de pontos monitorados no PMQQS, a cada campanha. As amostras QC
serdo tratadas da mesma forma que as demais amostras e¢ enviadas para o laboratorio para
serem submetidas as mesmas analises. Para isso, estas serdo rotuladas com nomes que ndo

permitam que o laboratério as identifique como brancos ou duplicatas.

As amostras de brancos e duplicatas deverao ser coletadas com alternancia de pontos a
cada campanha, considerando todos os ambientes amostrados. Diferentes técnicos de campo
deverdo executar as coletas de controle de qualidade nas diversas campanhas, ou seja, as

coletas de QC devem ser alternadas por técnico.
2.3.2.2- Controle de qualidade laboratorial

O laboratdrio devera apresentar os seguintes controles:

= Branco do método/andlise: amostra controle de laboratério que consiste em agua de
reagente sem contaminacdo, que passara pelos mesmos procedimentos de uma amostra
real. Em certas situacdes, pode se tratar de um filtro estéril processado com agua de
reagente, seguindo o procedimento de preparacdo de amostras adequados e de analise. O
laboratorio contratado reportara no boletim de andlise o branco do método de todos os

parametros analisados naquele lote especifico de amostras analisadas;

= Duplicata de laboratorio: amostra controle de laboratorio, submetida as mesmas condi¢des
de andlise de determinada amostra. Avalia a eficiéncia na metodologia de preparagdo de
amostras. O laboratdrio contratado reportard no boletim de analise ou em carta técnica o
resultado da duplicata de todos os parametros analisados naquele conjunto especifico de
amostras analisadas. A diferenca entre o resultado da amostra e sua duplicata ndo deve
exceder 20%. Caso isso ocorra e se a amostra ainda estiver no tempo previsto para analise,

o laboratorio devera repeti-la;
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= Amostra fortificada (Matrix Spike): amostra na qual uma concentragdo conhecida dos
analitos de interesse ¢ adicionada a fim de determinar a interferéncia da matriz sobre o
sistema analitico. Quando dividida em duplicata (i.e., matrix spike duplicate - MSD) e
analisada pelo mesmo processo analitico, a amostra spike pode ser usada para avaliar a
precisdo analitica associada. Serd coletada uma amostra fortificada por matriz, em
duplicata, a cada 20 amostras. Estas amostras serdo encaminhadas ao laboratdrio para a
analise das mesmas substancias de interesse;

» Material de Referéncia Certificado (MRC): sdo usados para avaliar o desempenho do
laboratorio. Um MRC tem valor conhecido de concentragdo e incerteza relativa. O MRC

sera submetido ao laboratorio como se fosse uma amostra; os resultados das analises serdo

comparados aos dados do material certificado;

* Andlise interlaboratorial: tem como objetivo verificar o desempenho do laboratério frente
ao método analitico. O laboratério contratado participard de um programa interlaboratorial
visando medir a qualidade dos resultados emitidos a partir de amostras devidamente
preparadas. O interlaboratorial devera ser realizado para os métodos contratados, e devera
seguir os procedimentos e cronogramas internos do laboratério, ja acreditados pelo
INMETRO. Além disso, o laboratorio contratado devera realizar ensaios interlaboratoriais

adicionais sempre que solicitado pela contratante.
2.3.2.3- Cadeias de custodia

Os procedimentos de amostragem sdo registrados de maneira sistematica em
formularios especificos (cadeias de custodia), de forma digital por meio de uma plataforma ou
em formuldrios manuais, durante o processo de coleta. Em situacdes em que ocorram
contratempos técnicos no preenchimento digital, os registros das cadeias de custodia sdo

completados de forma manual e, posteriormente, submetidos a digitalizagao.
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Os formularios sdo elaborados por matriz e ponto de monitoramento e conterdo, no
minimo: identificagdo do projeto, empresa responsavel pela amostragem, identificacdo da
amostra, data e hora de coleta, analitos de interesse, tipo de amostra (simples/composta),
identificacao do técnico responsavel pela coleta (com a respectiva assinatura), data e horario
de entrega e recebimento das amostras no laboratorio e temperatura de chegada ao
laboratério. Deverd, ainda, conter os registros das observagdes sobre as condigdes de
amostragem, equipamentos, frascos e preservantes utilizados, as ndo conformidades ou
anomalias verificadas durante o processo de amostragem, condigdes meteoroldgicas e
resultados dos parametros fisicos € quimicos in situ. Nas areas estuarinas, as fichas de campo

deverao conter a condic¢ao visual da maré no momento da coleta (enchente, vazante e estofo).

Preferencialmente, as fichas deverdo conter cddigo de barras a fim de se rastrear o
material desde a sua coleta até o resultado. Deve-se incluir, ainda, fotos de cada ponto de
coleta. Caso o laboratdrio seja subcontratado, ele devera apresentar as cadeias de custodia

contendo as mesmas informacodes das fichas de campo.

2.3.2.4- Requisitos de amostragem e identificacio das amostras

Os rotulos ou etiquetas das frascarias a serem utilizadas na amostragem serdo
resistentes a umidade e conterdo as seguintes informagdes: identificacdo do projeto, da matriz
e da amostra, analitos, preservantes, data e horario da amostragem. Preferencialmente,
deverao possuir coédigo de barras para garantir a rastreabilidade das amostras, similar as fichas

de campo.

Serdo utilizadas luvas nitrilicas (ou luvas de latex sem talco) durante a manipulacao de
todos os materiais utilizados na amostragem. As luvas deverdo ser substituidas entre as
atividades de coleta de agua e de sedimentos e/ou sempre que necessario e, principalmente, na
coleta de material para andlise de branco de equipamentos. O uso de luvas nitrilicas ¢ opcional
durante a execugdo de procedimentos de amostragem ou manuseio de equipamentos que ndo
apresentem risco de contaminagdo cruzada da amostra. Exemplos incluem a vedagdo da caixa de

isopor com fita adesiva e o manuseio do disco de Secchi. Os frascos e preservantes utilizados
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serdo fornecidos pelos laboratdrios responsaveis pelas analises fisicas, quimicas e biologicas,

adequados para cada tipo de amostra e parametros analisados.

Deverao ser disponibilizados as equipes de campo para verificacao a qualquer tempo a
FDS (Ficha de Dados de Seguranga) e o plano de seguranga para produtos controlados, bem
como os procedimentos gerais praticados pelo laboratério responsavel pelas amostragens,
considerando o controle dos processos, os procedimentos de amostragem, o controle da
conformidade dos resultados ¢ dos materiais e padroes e os prazos de validade para cada

amostra desde sua coleta.

O CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE AMOSTRAGEM
E ANALISE apresenta condi¢des para preservagio e transporte de amostras conforme

especificado nos métodos analiticos de cada parametro selecionado para o PMQQS.

2.3.2.5- Laudos analiticos

Serdao obedecidos todos os requisitos estabelecidos pela norma ABNT NBR-ISO/IEC
17025, como por exemplo, identificagdo do projeto, identificacdo da contratante, identificagdo
do ponto amostral, coordenadas geogréficas, identificacdo da amostra, matriz, unidade de
medida coerente com a matriz, métodos de andlise, resultados dos parametros medidos in situ.

Os laudos deverao incluir os limites de detec¢ao e quantificagdo por parametro.

O laboratoério responsavel pelas anélises deve emitir laudos individualizados para cada
ponto de monitoramento, podendo cada laudo agrupar todos os pardmetros daquele

ponto especifico.

As informacdes sobre os controles de qualidade laboratoriais citados no item 2.3.2.2 -
Controle de qualidade laboratorial, serdao apresentadas nos laudos analiticos. Além disso, as
amostras serdo analisadas dentro do prazo de validade especifico para cada parametro de
interesse (CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE
AMOSTRAGEM E ANALISE). Caso contrario, os resultados deverdo ser invalidados. A

emissdo dos laudos devera ser imediata a geragdo dos resultados.
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2.4 - Sistema de gestio de dados

A gestdo de dados do PMQQS ¢ feita em um software de banco de dados contratado
pelo Responsavel designado. Os resultados oficiais dos laboratérios contratados sao
reportados em laudos em arquivos PDF. Esses laudos s3o transformados digitalmente sem
interferéncia humana para arquivos no formato CSV, por ser mais adequado para ser
processado computacionalmente. Um processo de verificagdo ¢ realizado por uma equipe de
gestdo do banco de dados, que atuam de forma integrada. Apos todas as etapas de analises e
conferéncias, os resultados ficam disponibilizados no sistema de banco de dados para alguns
orgdos ambientais e demais entidades cujo login e senha sdo disponibilizados pelo

Responsavel designado.

Antes de serem carregados no software de banco de dados, os dados das anélises
laboratoriais passam por uma verificacdo de integridade e qualificagdo de resultados. Os
laudos recebidos sdo conferidos por uma equipe de profissionais que identificam as

inconsisténcias, tais como:

= Incompatibilidade entre os dados correspondentes contidos nos arquivos em PDF e CSV;
= Identificacdo incorreta dos pontos (cddigo, coordenadas geograficas);

= Identificacdo incorreta da matriz (4gua, sedimentos, biota, etc);

= Falta de informagdes, campos incompletos ou em branco;

= Divergéncia de unidades de medida;

= Formatagdes de caracteres no arquivo CSV incompativeis com o banco de dados, como
por exemplo, substitui¢do de ponto por virgula;

Identificadas as inconsisténcias, elas sdo notificadas aos laboratérios emissores dos

respectivos laudos, que sdo responsaveis pela corre¢do e emissdo de novos laudos revisados.
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2.5 - Validacao e qualificacdo dos dados

Validadores e qualificadores pré-definidos devem ser aplicados aos dados das coletas
manuais. Os validadores identificam situagcdes nao observadas na natureza, indicando erro na
obtencdo ou na transcricdo do dado, enquanto os qualificadores avaliam a consisténcia do
dado a partir de equagdes de balanco de massa, de cargas, da série historica e das

caracteristicas do ambiente.

O sistema de banco de dados foi programado para aplicar automaticamente os
validadores e qualificadores nos dados do PMQQS importados ao sistema. Os dados que nao
atendem os critérios de validagdo permanecem no software, a fim de garantir a integridade
dos resultados, mas sao removidos da planilha do banco de dados anexa ao relatorio QA/QC e
consequentemente do Portal Monitoramento Rio Doce. Ja4 os dados que nao atendem os
critérios de qualificagdo sdo mantidos, porém ficam marcados no banco de dados e no Portal,
a fim de permitir ao usuario a tomada de decisdo quanto a utilizacdo desse dado. No sistema
de banco de dados ¢ possivel visualizar quais foram os respectivos validadores e

qualificadores descumpridos para cada dado do PMQQS.

Foram definidos 8 validadores, indicados no Quadro 2-1, e a respectiva a¢do a ser

tomada caso o dado seja considerado invalido.

Quadro 2-1 — Validadores aplicados ao Banco de Dados.

VALIDADOR/EQUACAO AMBIENTE E/OU MATRIZ e EII\I’I\“?:EI(]))](;E LY
. . N . . . Descartar os dados invalidos de
V1) Limite de quantificacio < [Parametro dissolvido] Todos os ambientes; matriz agua concentragdo do parametro

<1,2 x [Para 1 . X A
< 1,2 x [Parametro total] dissolvido e do parametro total

V2) | PHeampo-PHiab | <1 Todos os ambientes e matrizes Descartar o dado invalido de pHj.
V3) 0,85 < (CEcampo/CEip) < 1,15 (*) Todos os ambientes; matriz agua Descartar o dado invalido de CE,,
V4) 0,92 < [(Solidos totais/(SST+SDT)] < 1,12 Aguas interiores; matriz 4gua Descgﬁ‘;‘;ﬁi‘gz ‘t’stasi‘:“d"s
V5)0<pH<14 Todos os ambientes e matrizes Descartar o dado invalido de pH
V6) [Oxigénio Dissolvido] < 15 mg.L! Todos os ambientes; matriz agua SRS O D ity o2

oxigénio dissolvido
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VALIDADOR/EQUACAO

V7) Temperatura da agua < 35°C

'V8) Ensaios ecotoxicologicos:

V8a - Ceriodaphnia silvestrii

Final do ensaio:
-Letalidade dos organismos adultos no controle < 20%
- Nimero médio de neonatos no controle > 15%

V8b —Chlorophyceae
a) o aumento da biomassa algacea média do controle
for no minimo:
-16 vezes superior a biomassa inicial, para 72 h+2 h
de exposigao; ou
- 100 vezes superior a biomassa inicial, para 96 h + 2
h de exposicédo; ou
-30 vezes superior a fluorescéncia inicial, para 72 h+2
h de exposicao;
b) o coeficiente de variagdo da biomassa algacea entre
as réplicas do controle for menor ou igual a 20 %.

V8c — Daphnia similis

Final do ensaio: imobilidade no controle < 10%

V8d — Hyalella spp
Final da exposi¢do: nimero de organismos-teste
mortos no controle < 20%

V8e - Skeletonema costatum

- densidade celular do controle for 16 vezes maior
(crescimento especifico maior que 0,9 d)

- o coeficiente de variagdo das taxas de crescimento
do controle nao exceder 7 %;

- a varia¢ao do pH no controle ndo exceder mais de
uma unidade.

V8f — Echinometra lucunter

Ao final do ensaio a porcentagem de pluteus normais
deve ser superior ou igual a 80%

V8g — Misidaceo
Final do ensaio: letalidado no controle for < 10%

V8h — Nitokra sp.
Letalidade dos organismos no controle for inferior ou
igual a 30 %.

V8i — Chironomus

Porcentagem de organismos mortos no sedimento
controle deve ser inferior a 30%

Porcentagem de deformidade do mento no sedimento
controle deve ser

inferior a 20%.

AMBIENTE E/OU MATRIZ

Todos os ambientes; matriz agua

Ensaios de toxicidade aguda e cronica

Ambiente dulcicola; matriz agua e
elutriato de sedimento

(Ensaios de toxicidade cronica)

Ambiente dulcicola; matriz agua e
elutriato de sedimento

(Ensaios de toxicidade cronica)

Ambiente dulcicola; matriz agua e
elutriato de sedimento

(Ensaios de toxicidade aguda)

Ambiente dulcicola; matriz elutriato de
sedimento e sedimento integral (Ensaios
de toxicidade aguda e cronica)

Ambiente estuarino; matriz agua e
elutriato de sedimento (Ensaios de
toxicidade cronica)

Ambiente estuarino; matriz agua e
elutriato de sedimento (Ensaios de
toxicidade cronica)

Ambiente estuarino; matriz agua e
elutriato de sedimento (Ensaios de
toxicidade aguda)

Ambiente estuarino; matriz sedimento
integral (ensaios de toxicidade aguda e
cronica)

Ambiente dulcicola; matriz elutriato de
sedimento e sedimento integral (Ensaios
de toxicidade aguda e cronica)

ACAO EM CASO DE DADO
INVALIDO

Descartar os dados de campo de
temperatura da agua, OD, pH e
condutividade elétrica

Descartar o dado invalido

Descartar o resultado do ensaio de
C. silvestrii para a amostra

Descartar o resultado do ensaio que
ndo atendeu aos critérios do V8b
para a amostra

Descartar o resultado do ensaio de
D. similis para a amostra

Descartar o resultado do ensaio de
Hyalella spp para a amostra

Descartar o resultado do ensaio que
ndo atendeu aos critérios do V8e
para a amostra

Descartar o resultado do ensaio que
ndo atendeu aos critérios do V8f
para a amostra

Descartar o resultado do ensaio que
ndo atendeu aos critérios do V8g
para a amostra

Descartar o resultado do ensaio que
ndo atendeu aos critérios do V8h
para a amostra

Descartar o resultado do ensaio que
nao atendeu aos critérios do V8i
para a amostra

(*) Para aplicag¢do do V3, devem ser utilizados os dados de condutividade obtidos na temperatura de referéncia de 25°C, ou seja, os

dados devem ser corrigidos para esta temperatura.
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Os 6 qualificadores estdo indicados no Quadro 2-2, bem como a respectiva agao a ser

tomada caso o dado ndo atenda as formulas.

Quadro 2-2 — Qualificadores aplicados aos resultados validados.

TIPO DE i ) i i
EQUACAO OU CRITERIO ACAO EM CASO DE NAO
CADALLILY LEAINOIY Anggg; E APLICADO ATENDIMENTO A FORMULA

[Parametropmoos] < [Resultado
Maximo do Pardmetro serie mistorical
Q1 — Série Historica Rios; matriz agua ou Dado marcado com o respectivo qualificador
[Parametropmoos] > [Resultado
Minimo do Parametro serie Historica

a >
. 1,2 x Parametro (total) > X

Q2 — Balango de massas matriz Agua (Parametrogreso 1 + Pardmetropago Dado marcado com o respectivo qualificador
2 +..)
Q3 - pH (valores Todos os ambientes e 5 < pHiguas interiores < 10 € . .
encontrados na . Dado marcado com o respectivo qualificador
literatura) matrizes 655 S pHcstuériu € zona costeira S 8,5
. Aguas interiores; Diferenga percentual (mEq.L") < . .
_ * >
Q4 — Balango ionico (*) iz Gous Clitério 46 aceitaciolmEq L ) Dado marcado com o respectivo qualificador
Resultado do pardmetro deve ser marcado no
Resultado do ultimo ensaio de Banco de Dados com “Q” (questionavel) ou “I”
Q5 — Ensaios Todos os ambientes e proficiéncia for (insatisfatorio), até que seja apresentada
interlaboratoriais matrizes QUESTIONAVEL ou evidéncia de solugdo da ndo conformidade ou da
INSATISFATORIO participagdo em novo ensaio de proficiéncia com

resultados confiaveis para o parametro.

Todos os ambientes;
Q6 - Metodologia matriz agua e
sedimento

Os dados obtidos com metodologia diferente da
indicada no PMQQS recebem um sinalizador no
sistema de banco de dados

Observagao da técnica ou
metodologia empregada

Tanto para os validadores quanto para os qualificadores, caso ndo satisfagam a regra,

deve-se verificar as seguintes condigoes:

= Solicitar ao laboratdrio responsavel para verificar se houve erro de transcri¢cao de dados na
elaboracdo do laudo. Em caso de erro, o laboratorio deve revisar o laudo analitico e

reenvid-lo, para que se possa atualizar os dados revisados no sistema de banco de dados;

= Havendo tempo hébil considerando o prazo da andlise, a amostra devera ser reanalisada
pelo laboratorio responsavel. Caso o resultado da nova andlise seja diferente da anterior, o

dado devera ser atualizado no sistema de banco de dados com o novo valor;

* Em qualquer alteracdo no resultado, seja por erro de transcricdo no sistema ou por

reandlise da amostra, todo o processo de validagdo e qualificacdo devera ser repetido;
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= Para as estagdes automaticas, como os dados sdo em tempo real, ainda ndo existe um
critério de validagdo. Os resultados sdo carregados no sistema de banco de dados
integralmente, sendo excluidos somente os valores invalidos como: negativos ou pH fora
da faixa de 0-14.

2.6 - Avaliacao e consisténcia dos dados

Os documentos de QA/QC serao encaminhados para a Governanga, trimestralmente,
em planilhas editaveis, contendo a andlise de consisténcia dos dados fisicos e quimicos (agua
e sedimento), bioldgicos, ensaios ecotoxicologicos, descarga liquida, descarga solida,
testemunho de sedimentos e material particulado em suspensdo. A planilha sera dividida em
abas (Quadro 2-3), contendo todas as etapas citadas neste documento e caso alguma analise
ndo tenha sido realizada nesse periodo, devera ser indicada, incluindo os motivos de sua
auséncia no banco de dados. Além da planilha, os anexos deverdo conter o banco de dados
validado e qualificado para o trimestre ao qual se refere, as planilhas de andlises de
consisténcias (célculos dos validadores e qualificadores), resultado de brancos e duplicatas,
operacdo das estagdes automaticas, lista taxondmica das comunidades bioldgicas, oficios e a

ART do coordenador responsavel pelo documento.

Quadro 2-3 — Divisdo da planilha de resultados de QA/QC do PMQQS.
ABA DESCRICAO

Historico constando eventuais alteragdes de metodologias laboratoriais e campo, bem como alteragdes relacionadas a estrutura
organizacional do PMQQS

2 Laboratorios subcontratados
3.1 Resumo metodologico da aplicagéo de validadores
32 Resumo metodologico da aplicagao de qualificadores
4.1 Resultados da aplicagdo de validadores

42 Resultados da aplicacdo de qualificadores

Inconsisténcias de campo e/ou de laboratdrio que resultaram em auséncia de dados e as agdes corretivas que foram adotadas.

4. . .
3 Item referente ao monitoramento Convencional
44 Observagdes gerais

Informagdes de brancos e duplicatas, com relagdo dos brancos de equipamentos acima do Limite de Quantificagdo — LQ,
5 separados por conjunto de parametros (e.g. metais, inorganicos e outros) e relagdo do quantitativo percentual de duplicatas
inconsistentes por conjunto de parametros (e.g. metais, inorganicos e outros)

6 Resultados dos ensaios interlaboratoriais

Meétodo de medigdo de descarga liquida, informagdes sobre vazdo medida, area molhada, velocidade, vazio estimada e desvio-
padrao
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ABA DESCRICAO
8 Curvas-chave validadas
9 Parametros de entrada e metodologia para calculo da descarga solida
10 Contato do responsavel pelo preenchimento da planilha para sanar eventuais duvidas
Observagoes

Banco de Dados validado e qualificado (células vazias marcadas em azul referem-se a resultados que foram excluidos por ndo
Anexo 1 atenderem ao critério de valida¢ao)

Anexo 2 Planilha de anélise de consisténcia (validadores e qualificadores)

Anexo 3 Oficios que justificam as falhas nas coletas e/ou analises que eram apresentadas nos Relatorios de QA/QC
Anexo4 Brancos e duplicatas

Anexo 5 Observagdes sobre operagdo e manutencdo das estagdes automaticas

Anexo 6 Lista taxonomica das comunidades bioldgicas amostradas no periodo

Anexo 7 ART Coordenador

2.7 - Consideracgoes finais

Em resumo, o gerenciamento dos dados se inicia ainda nos cuidados de preparo das
coletas, com a andlise das cadeias de custodia e dos resultados in situ obtidos pelas sondas
multiparamétricas. Os resultados das anélises laboratoriais passam por critérios de validacao e
qualificacio e, caso algum dado ndo atenda aos critérios, a reandlise devera ser procedida pelo
laboratorio responsavel, havendo tempo habil de analise conforme a recomendacdo do

parametro.

Em seguida, os dados recebidos passam por um processo de andlise de consisténcia,
onde se realiza a avaliacdo dos brancos e duplicatas de campo, bem como a comparagdo dos
resultados contidos no banco de dados com seus respectivos laudos analiticos. Caso os
resultados nao estejam congruentes, deve-se solicitar ao laboratério a confirmagdo desses
dados. Se houver revisao de resultados, o laboratorio fica responsavel por corrigir o respectivo

laudo analitico e retorna-lo para que possa ser corrigido no sistema de banco de dados.
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Por fim, para melhor esclarecimento dos tramites envolvidos no QA/QC, a Figura 2-1
apresenta um resumo dos procedimentos envolvidos, desde as campanhas amostrais até o
protocolo do documento de QA/QC na Governanga. Cabe ressaltar que os resultados gerados
pelas estacdes automaticas ndo possuem um processo de validacao e qualificagdo de dados,
sendo gerado apenas os dados brutos. Ainda assim, a verificagdo do funcionamento das
estacdes automaticas devera ser incluida nos documentos de QA/QC, indicando eventuais

desvios.
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3- CAPITULO 3 - DESCRICAO DOS PROCEDIMENTOS DE
AMOSTRAGEM E ANALISE

3.1 - Apresentacao

Neste Capitulo sdo descritos os procedimentos de amostragem e andlise dos

componentes do PMQQS do Rio Doce, das lagoas adjacentes e da Zona Costeira e Estuarios.

No item 3.2 - Procedimentos de amostragem sio apresentados os procedimentos de
amostragem, divididos entre aqueles pertinentes ao sistema fluvial, lacustre, estuarinos e de
zona costeira. Os procedimentos de analise estdo detalhados no item 3.3 - Procedimentos de

analise.
3.2 - Procedimentos de amostragem

Nesta secdo sdo apresentados os procedimentos gerais de amostragem (item 3.2.1 -
Procedimentos gerais de amostragem), empregados nos rios e lagoas (item 3.2.2 -
Procedimentos especificos para a amostragem nos rios e lagoas) e os que devem ser
seguidos para a zona costeira e estuarios (item 3.2.3 - Procedimentos especificos para a
amostragem na zona costeira e estuarina). Os itens estdo divididos em amostragens na agua
e no sedimento e nas demais abordagens especificas a cada ambiente, como descargas,

comunidade hidrobioldgica e ensaios ecotoxicologicos.

As coletas, analises das amostras e a calibragdo dos equipamentos serdo realizadas por
laboratorio que possua reconhecimento de competéncia por meio de acreditagdo ou
homologacdo (Rede Brasileira de Calibracdo — RBC ou Rede Brasileira de Laboratdrios de
Ensaio — RBLE), conforme disposto na NBR ISO/IEC 17025:2017 e na Deliberac¢ao
Normativa COPAM n° 216, de 27 de outubro de 2017.
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Os procedimentos técnicos de amostragem e preservacao das amostras de agua e

sedimentos deste Programa de Monitoramento estao de acordo com as seguintes normas:

= Guia Nacional de Coleta e Preservacdo de Amostras: agua, sedimentos, comunidades
aquaticas e efluentes liquidas da Agéncia Nacional das Aguas — ANA & CETESB, 2°
Edicao (2023);

= 24" Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, APHA (2023);

* Prescricdes da USEPA - United States Environmental Protection Agency.

Para a realizagdo das coletas de dgua superficial e sedimentos, o laboratério deve
apresentar acreditacdo nos termos da ABNT NBR-ISO/IEC 17025/2015 junto ao Instituto
Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial (INMETRO), e contar com
profissionais qualificados com formagao técnica preferivelmente nas areas quimica, biologia

ou areas correlatas.

A seguir, sdo apresentadas as informagdes sobre os procedimentos de amostragem a
serem adotados. Informagdes adicionais podem ser encontradas nas referéncias

indicadas acima.
3.2.1 - Procedimentos gerais de amostragem
3.2.1.1- Garantia de qualidade de amostragem

De acordo com Guia Nacional de Coleta e Preservacdo de Amostras (ANA &
CETESB, 2023) as praticas listadas abaixo sdo necessarias para a garantia da qualidade da
amostragem. Maiores detalhes sobre o Programa de Garantia e Controle da Qualidade
(QA/QC) sdo apresentadas no CAPITULO 2 — PROGRAMA DE GARANTIA E
CONTROLE DE QUALIDADE (QA/QC).

* Emprego de pessoal de campo experiente em amostragem de agua e sedimento, registro

de dados e operagdo dos equipamentos usados em amostragem de campo;
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* Discussdo e concordancia entre todas as partes envolvidas na elaboragdo do plano de

amostragem,

= Selecdo prévia de equipamentos e materiais adequados considerando os aspectos de cada
ponto de amostragem e as melhores praticas aplicaveis;

= (alibrag¢ao dos equipamentos conduzida por laboratérios da Rede Brasileira de Calibragao
(RBO);

» Ajuste intermedidrio dos equipamentos feito com uso de materiais de referéncia
certificados (solugdes padrdo) e dentro do prazo de validade, antes do inicio do dia da
amostragem e/ou sempre que necessario (ex. resultado suspeito); as solu¢des padrao
utilizadas deverdo estar armazenadas em condi¢des adequadas, ao abrigo da luz e de altas

temperaturas e ndo devem ser reutilizadas;

» Descontaminagdo dos equipamentos utilizados na coleta (ex. garrafa de Van Dorn, draga,
colher, balde, caneca e bandejas) feita diariamente antes de sair para coleta, utilizando
escova, agua isenta de contaminantes e detergentes nao fosfatados para a lavagem,
embalados apOs a secagem em sacos plasticos ou papel filme, objetivando evitar a

contaminacao oriunda de outra fonte que ndo a amostra;
= Avaliagdo da acessibilidade aos pontos de amostragem e infraestrutura disponivel;

= Avaliagdo e implantacdo de adequada logistica de armazenamento das amostras e
transporte dos equipamentos;

Além dos requisitos acima, as seguintes medidas serdo implementadas em campo

como parte do sistema de garantia de qualidade do PMQQS:

* Antes da realizagdo do branco, em campo, lavar novamente os equipamentos com agua

deionizada ou ultrapura imediatamente antes da sua realizagao.

* Antes de iniciar a coleta da 4gua bruta, lavar (rinsar) os equipamentos com a agua do
proprio corpo hidrico imediatamente antes da tomada de &4gua do ponto. Este
procedimento deverd ser repetido entre os pontos coletados no mesmo dia pela mesma

equipe de campo.
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Atender aos requisitos de Saude e Seguranga da instituicdo responsavel pelo
monitoramento, bem como do laboratério responsavel pela coleta e, também, ao que

preconiza a FDS de cada produto quimico utilizado (ex: preservantes).

Registro, manutencdo e repassasse de informacdes dos resultados de
calibragdes/verificagcdes de medidores e qualquer manutengao realizada nos equipamentos

de campo;

Todas as notas e observacdes da amostragem deverao ser registradas em fichas de campo

e/ou documento equivalente;

Checagem das fichas de campo e dos rotulos das amostras ao final da coleta em cada
ponto e quando as amostras chegam ao laboratorio para verificar sua

completude e precisao;

As coletas devem ocorrer nas localizagdes dos pontos de amostragem identificadas pelas
coordenadas geogréficas apresentadas no Quadro 1-4 ¢ Quadro 1-5 do CAPITULO 1 -
DOCUMENTO-BASE.

As atividades de campo e os locais de amostragem, bem como anomalias ou possiveis
fontes de interferéncia nos dados (p. ex. floracdes de cianobactérias, bancos de macrofitas,
animais mortos, despejos de esgoto, turbidez diferente do normal, entre outros) serdo

registrados com fotos que deverao ser disponibilizadas;

Sera certificado que todos os sacos, garrafas e recipientes de amostragem estejam
rotulados, com o codigo da amostra e o ponto de amostragem. As baterias de todos os
dispositivos serdo carregadas totalmente antes dos eventos de amostragem de campo e

deverao dispor de bateria ou equipamento reserva para uso imediato;

Todas as medi¢cdes de campo e amostras de agua e de sedimentos serdo coletadas
voltando-se para montante (direcdo oposta ao fluxo da 4gua) para evitar leituras

imprecisas e/ou contaminagdo da amostra;

As amostras de agua e comunidades hidrobioldgicas serdo coletadas antes de coletar as

amostras de sedimentos;
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* Nao serd permitido fumo ou consumo de alimentos ou bebidas durante a amostragem. O
uso do protetor solar e repelentes de insetos e carrapatos deverd ser evitado durante a

amostragem. Sugere-se o uso antes da saida para a coleta;
* O material coletado devera ser colocado imediatamente no gelo;

» A bancada utilizada como base para coleta de brancos devera ser higienizada, assim como
deve se ter o cuidado com a limpeza da embarcagdo, diminuindo o risco de contaminagao

da amostra;

» Mangueiras, cordas, borrachas e outras partes dos equipamentos de coleta suscetiveis a
acumular material devem ser avaliadas diariamente e trocadas constantemente e sempre

que necessario para evitar a contaminacao cruzada;

» O profissional responsavel pela coleta ird manter-se o mais limpo possivel ao manusear os

equipamentos e recipientes de amostragem, seguindo instrugdes que incluem:

= Usar um novo par de luvas nitrilicas (ou luvas de latex sem talco) entre as atividades de

coleta de 4gua e de sedimentos e sempre que necessario (ex. manuseio de partes sujas);
= Usar somente sacos plasticos, garrafas e recipientes fornecidos pelo laboratorio;
= Na3o tocar a parte interna dos recipientes, das tampas ou a boca dos mesmos.

3.2.1.2 - Lista de documentos, equipamentos e materiais

Sao descritos abaixo os documentos, equipamentos € materiais minimos necessarios
para a amostragem de agua e sedimentos. Estes poderdo ser adaptados pelo Laboratério
Acreditado responsavel pela amostragem, desde que haja concordancia prévia da institui¢ao

gestora deste monitoramento.

Documentos de referéncia:

* Plano de saude e seguranga;
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Fichas de informacdo de seguranca de material (MSDS ou FDS) dos preservantes

utilizados na amostragem;
Plano de trabalho com orienta¢des sobre amostragem;

Mapa das estacdes de amostragem com escala adequada as condigdes do campo.

Saude e seguranca:

Kit de primeiros socorros;
Telefone por satélite, telefone celular ou radio comunicador;

Macacdes impermeaveis até a altura do peito (jardineira impermeavel), quando

necessario;

Equipamentos de protecdo individual: capacetes, colete de alta visibilidade, 6culos de
segurancga (estes, quando aplicavel), botas, colete salva-vidas, luvas nitrilicas ou de latex
sem talco, calgas, jaquetas impermeaveis, entre outros necessarios para realizacdo da

atividade;

Protecdo contra raios solares como protetor solar, uniforme de manga longa e protecdo

UV, chapéus, cobertura no barco, entre outros;
Repelente para insetos diversos;

Agua potavel com temperatura adequada para consumo e em quantidade suficiente para

toda a equipe envolvida na amostragem,;
Sinalizagdo de seguranga (cones, placas, cavaletes, fitas, entre outros);

Condutores dos veiculos e embarcagdes habilitados e capacitados conforme Legislacao

vigente.

Amostragem e preparo das amostras:
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Embarca¢do com documentacgio vigente, com caracteristicas e capacidade adequadas para
o ambiente e metodologia de trabalho e, todos os acessorios e equipamentos de coleta e de
seguranga do barco (por exemplo, ancora, remo, boia, cabo, identificagdo de capacidade

do barco);

Frascaria adequada para cada tipo de analise ou ensaio (ver item 3.3.1.2 - Lista de
documentos, equipamentos e materiais) ¢ frascaria reserva para o caso de falta, perdas
ou danos de frascaria.

Caixas térmicas para armazenagem de amostras;
Agua deionizada para brancos de campo e limpeza dos equipamentos;
Sabao ndo fosfatado para limpeza dos equipamentos nao descartaveis;

Gelo para a conservacdo de amostra em quantidade suficiente para manter a temperatura
até sua chegada ao laboratorio.

Possuir equipamentos essenciais sobressalentes (ex. sondas).

Outros:

GPS;

Cordas e fitas para equipamentos, amarragdo € tracionamento;

Camera digital com pilhas/baterias ou celular com camera de boa qualidade;
Material para escrita;

Veiculo compativel com os tipos de acesso aos locais de amostragem, com acessorios
adicionais para transporte de equipamentos e embarca¢do, devidamente mobilizado junto
a area de seguranca do trabalho.

Corda de nylon em comprimento adequado para uso em ancoragem e equipamentos de

coleta como garrafa de amostragem e dragas;
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» Medidor de profundidade portatil actstico;
»  Termometro de bancada para verificagdo da temperatura do ar.

3.2.2 - Procedimentos especificos para a amostragem nos rios e lagoas

A seguir s3o apresentadas as diretrizes e orientagdes especificas para a amostragem em
rios, UHEs e lagoas. Serdo abordados os procedimentos de coleta de dgua, sedimento,
descarga liquida e solida, material particulado em suspensdo (MPS), biota aquatica e ensaios

ecotoxicologicos.
3.2.2.1- Amostragem de agua

3.2.2.1.1 - Lista de documentos, equipamentos e materiais

» Sonda multiparametros (temperatura da agua, oxigénio dissolvido, pH, condutividade,
turbidez e salinidade) verificada diariamente e calibrada quando necessario, com solucao

padrao;
» Equipamento de filtragem manual para metais dissolvidos;

= Filtros descartaveis com porosidade de 0,45 pum, para filtragdo em campo de amostras a

serem submetidas a analises das fracdes dissolvidas dos analitos de interesse;

= Baldes de ago inox AISI 316L polido em quantidades e de tamanhos adequados as

amostragens, quando aplicavel;

» GQGarrafa de Van Dorn de fluxo horizontal em tamanho adequado as amostragens,

aproximadamente 10 L (se for de ago inox, utilizar o AISI 316L polido);

» Garrafa de Ninskin de fluxo vertical em tamanho adequado as amostragens em lagoas (se
for de ago inox, utilizar o AISI 316L polido).
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3.2.2.1.2 - Procedimentos técnicos

Serdo seguidos os procedimentos gerais de amostragem apresentados no item 3.2.1 -

conforme aplicavel. Mais especificamente, serdo seguidos os seguintes critérios:

No local de coleta, preferencialmente a sombra, em superficie limpa, devera ser feito o
branco de equipamentos seguindo essas etapas: 1) colocar ou trocar luvas nitrilicas ou de
latex sem talco no inicio do procedimento da coleta de brancos; 2) adicionar agua
deionizada ou ultrapura aos equipamentos de coleta simulando uma coleta de agua, ou
seja, deve passar por todos os equipamentos antes de ser adicionada aos frascos, inclusive
passar pelo filtro com membrana para anélise dos metais dissolvidos. Deve ser utilizada
de uma unica vez o volume suficiente de dgua para preencher toda as frascarias; 3)
adicionar agua ultrapura na garrafa de Van Dorn, despejar o conteudo da garrafa nos
frascos; caso sejam utilizados baldes ou canecas, o conteudo da garrafa devera passar por
estes materiais antes de adicionar nos frascos; 4) os frascos para analise de parametros
microbiologicos devem ser preenchidos diretamente pelo bico da garrafa de Van Dorn,
sem auxilio da mangueira; 5) os frascos para andlise dos demais parametros devem ser

coletados com auxilio da mangueira da garrafa;

Em cada ponto de monitoramento de rio e tributarios devera ser feita a verificacdo da
homogeneidade da seecdo para definir o procedimento de coleta a ser adotado —
amostragem simples ou composta (5 amostras simples igualmente espacadas na secao
transversal do canal). A determinacdo da homogeneidade serd feita através de uma
travessia na se¢ao transversal do ponto de monitoramento, determinando continuamente
os resultados do parametro condutividade elétrica, obtidos com uma sonda
multiparamétrica submersa a 0,30 m da superficie. Caso os valores da condutividade
elétrica sejam constantes ou apresentem variacdo igual ou inferior a 10% pode-se
considerar a secao homogénea, e neste caso sera seguido o procedimento descrito no item
3.2.2.1.2.1 - Coleta simples. Do contrario, serao seguidas as instrugdes para a coleta de
amostras compostas no canal apresentadas no item 3.2.2.1.2.2 - Coleta composta. O
calculo do percentual (%) da variagdo da condutividade ¢ obtido da seguinte forma: %
variacdo = (condutividade maior/condutividade menor)*100 -100. No ponto RDO 16,
considerando o historico de variagdo da condutividade, sera assumida a heterogeneidade

da secdo. Dessa forma, serd realizada a amostragem composta, sem a necessidade de
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verificar a condutividade na se¢do transversal. Essa abordagem tem como objetivo reduzir

o tempo de exposi¢ao dos coletores, minimizando riscos a saude e a seguranca;

Os dados de condutividade elétrica das secgdes dos rios monitorados devem ser salvos na
memoria da sonda, para depois serem disponibilizados no Banco de Dados (BD) que

compde o relatério QA/QC;

No caso de pontos de amostragem localizados em lagoas, serdo seguidas as instrugdes
para amostragem apresentadas no item 3.2.2.1.2.3 - Coleta de amostras em ambientes

Iénticos.

Quando a profundidade do rio ou lagoa for baixa, as coletas deverdo ser realizadas com
calca-bota (jardineira impermeavel). Neste caso especifico, o técnico de campo devera
entrar na dgua com cuidado para ndo ressuspender o sedimento de fundo e causar aumento

de turbidez na agua,;

Quando a profundidade do rio ou lagoa for baixa, mas as condi¢des de entrada do técnico
de campo com calca bota forem inviaveis por questoes de seguranga, deve-se utilizar uma
embarca¢gdo menor ou caiaque para a realizagdo da coleta e a ancoragem da embarcacao

ou do caiaque deve ser feita no ponto de coleta.

3.2.2.1.2.1-  Coleta simples em ambientes loticos

Caso haja homogeneidade da se¢do transversal do rio, serd realizada uma amostragem

simples, seguindo as instru¢des abaixo:

Se nao for possivel ancorar o barco para a realizacdo da coleta em rios, a mesma podera
acontecer com o motor ligado, desde que a proa do barco fique voltada contra a correnteza
da 4gua, de modo que a coleta acontegca sem sofrer influéncia dos o6leos que,

eventualmente, possam sair do motor do barco.

Antes ou concomitante a introdu¢cdo da sonda na dgua, deve-se realizar a leitura do
parametro temperatura do ar (inm situ), posicionando o termOmetro portatil & sombra,
podendo ser a sombra do proprio corpo e aguardar até a estabilizagdo do valor para

realizar a leitura e registro;
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» Para a leitura dos pardmetros na agua, primeiramente sera medida a profundidade (m),
com uma sonda de profundidade ou equipamento acustico, € na sequéncia serdo realizadas
as demais medi¢des de campo através do uso da sonda em um ponto mais proximo do
meio da largura do curso d’4gua, onde esteja localizado o canal central do rio, caso seja
seguro fazé-lo. Caso o acesso a parte central do curso d’dgua ndo seja seguro, sera
coletada amostra em um ponto que possa ser acessado com seguranga 0 mais proximo

possivel ao meio da largura do curso d’agua;

* As medi¢des de campo serdo obtidas no mesmo ponto de coleta da amostra superficial, a
0,30 m abaixo da superficie da 4gua. A sonda permanecera submersa durante, no minimo,
5 minutos ou durante o tempo necessario para a estabilizacdo dos valores dos parametros
conforme fabricante. Apds a estabilizag¢do, as medi¢des deverdo ser salvas na memoria da

sonda e preenchidas na ficha de campo.

O procedimento de coleta das amostras seguird os seguintes passos:

* Voltando-se para montante, a amostra de agua superficial serd coletada com garrafa de
fluxo horizontal, a 0,30 m de profundidade. Esta ¢ a profundidade considerada limite entre
aguas superficiais e profundas, segundo ANA & CETESB (2023);

* A amostragem deve seguir a seguinte ordem: microbiologicos — amostras que ndo podem
sofrer aeragdo — andlises quimicas (exceto metais) — metais dissolvidos — metais totais
— ecotoxicologicos — comunidades bioldgicas. Apds a coleta das amostras que ndo
podem sofrer aeracdo a homogeneizagdo do conteido da garrafa deve ser realizada

quantas vezes forem necessarias;

» Para variaveis que ndo podem sofrer aeracdo (ex.: sulfeto, DBO, Ferro II e III), a
amostragem devera ser realizada com o méaximo de cuidado, a fim de evitar bolhas no
momento da coleta ou no fechamento do frasco. Esta amostragem pode ser realizada com

o auxilio do batiscafo;

* Para amostras que ndo podem sofrer aeracdo, deve-se completar o volume do frasco, ndo
deixando espaco vazio, com cuidado para ndo vazar o liquido coletado no frasco, para que
o preservante/reagente ndo seja perdido ou a concentra¢do final do preservante seja

reduzida;
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* Para amostras que podem sofrer aerag¢do, o procedimento de enchimento dos frascos sera
sequencial, até que todos estejam com o volume de agua necessario para 0s ensaios,
tomando o cuidado de manter um espaco vazio no frasco, quando possivel, para sua
posterior homogeneizagdo. Antes da coleta dessa sequéncia de amostras, a garrafa devera
ser homogeneizada ao menos uma vez, preferencialmente antes da coleta de solidos, para

evitar acumulo de sedimentos no fundo;

» Para os metais dissolvidos, a agua do local serd filtrada em campo. A filtragdo serd
realizada com bomba de vacuo (com compressor ou manual, em pressdo adequada a
passagem da amostra sem rasgar o filtro), considerando pré-condicionar a unidade

filtrante a fim de prepara-la para receber a amostra. O pré-condicionamento consiste em:

- Ambientar o recipiente com agua deionizada; dispor uma unidade filtrante

(membrana) de 0,45 pm no aparelho filtrante;
- Passar um volume de 50 mL de agua deionizada pelo filtro e eliminar;

-  Em seguida, passar o mesmo volume de 4gua bruta do proprio local de

amostragem pelo filtro, retirada da garrafa de coleta e eliminar;

* Apds o pré-condicionamento com agua deionizada e 4gua bruta do local de coleta,
eliminar qualquer residuo de 4gua deionizada e de 4gua bruta armazenada para iniciar a

filtragdo e a coleta de amostra de agua, como segue:
- Encher o receptor com o volume necessario de amostra;
- Filtrar a amostra no filtro pré-condicionado e armazena-la no frasco;

- Caso ocorra saturagdo, o filtro sera substituido por outro novo, que sera
condicionado da mesma forma citada acima e o volume necessario para o

ensaio serd completado;

= Na auséncia de bomba de vacuo manual, uma seringa com suporte de filtragdo (swinnex)
poderd ser utilizado como método alternativo, seguindo o mesmo procedimento de pré-

condicionamento, com filtro de porosidade 0,45 pm.
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* Visando minimizar a possibilidade de contaminagdo, os frascos de amostra serdo abertos

imediatamente antes do seu enchimento e vedados imediatamente apos o enchimento;

= Os frascos com as amostras serdo colocados em caixas térmicas com gelo, ¢ as caixas

deverao ser mantidas fechadas durante o trajeto. Nao devem ser utilizadas bolsas de gelo;

» Serdo respeitados os procedimentos de preservacao e os prazos de validade para todas as

amostras coletadas, os quais sdo descritos no item 3.3 - Procedimentos de analise.

= Os passos acima apresentados serdo repetidos quando houver a coleta de duplicata, ndo
sendo necessaria a duplicata para amostras bioldgicas (fitoplancton e organismos

bentonicos) e ensaios ecotoxicoldgicos.

Os reservatorios das UHE’s monitorados no PMQQS funcionam a fio d’4dgua e apresentam
caracteristicas de ambientes 16ticos, portanto devem seguir as mesmas instrugoes de coleta de
amostra, avaliando a condutividade na se¢do transversal. Caso seja constatado variagdo da

condutividade acima de 10%, a amostragem devera ser composta, descrita no topico a seguir.

3.2.2.1.2.2-  Coleta composta em ambientes 16ticos

Caso nao haja homogeneidade da secdo transversal, sera realizada uma amostragem
composta. A amostra composta sera obtida através da combinacdo de cinco amostras
individuais simples de 1 L (sub-amostras) de agua, ou o volume necessario de sub-amostras
para encher todos os frascos, coletadas em pontos uniformemente espagados ao longo da
largura do rio, perpendicularmente a sua margem. As sub-amostras, que compreendem 1/5 da
amostragem total para o ponto, serdo coletadas a uma profundidade de 0,30 m. Cada sub-
amostra preencherd os frascos, diretamente da garrafa. Os parametros que ndo podem sofrer
aeragdo ou fracionamento (ex.: sulfetos, DBO, microbiologicos, ferro II e III e fitoplancton)

serdo coletados unicamente no ponto central da se¢do.

Dados de campo também deverdo ser medidos em cada um dos 5 pontos sub-
amostrados que compuseram a amostra composta. Dessa maneira, os pardmetros serao

determinados através do uso das sondas multiparamétricas no mesmo ponto de coleta da
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amostra superficial, a 0,30 m abaixo da superficie da agua. A sonda devera permanecer
submersa durante, no minimo, 5 minutos ou durante o tempo necessario para a estabilizacao

dos valores dos parametros.

O procedimento de coleta das amostras compostas ¢ descrito abaixo:

= Sera feito o planejamento da localiza¢do dos pontos de coleta das sub-amostras. Os pontos
de coleta de sub-amostras serdo uniformemente espagados através da largura do canal,
incluindo 2 amostras a uma distancia de 1 a 2 m a partir da margem/linha de dgua em

movimento;

* No primeiro ponto de coleta de sub-amostra, e voltando-se para montante, serdo
registradas as medi¢des de campo a uma profundidade de 0,30 m abaixo da superficie da
agua, usando sonda multiparamétrica. Apos a estabiliza¢do, os dados deverdo ser salvos

na memoria da sonda e preenchidos na ficha de campo;

* Voltando-se para montante, serd coletada uma sub-amostra de 1 L na superficie, ou em
volume suficiente para todas as sub-amostras preencherem todos os frascos, com garrafa

de fluxo horizontal e despejada no respectivo frasco de coleta;

» Para cada ponto de coleta de sub-amostra, deverdo ser seguidos os passos descritos nos
procedimentos técnicos para coleta de amostra simples, até que tenham sido coletadas as

cinco sub-amostras;

* As sub-amostras deverdo ser imediatamente transferidas para os frascos de amostras
fornecidos pelo laboratorio, tomando-se o cuidado para encher 1/5 de cada fraco em cada
sub-amostragem. O procedimento sera repetido até que todos os frascos estejam com o
volume de 4gua necessdrio para os ensaios, tomando o cuidado de manter um espaco
vazio no frasco para sua posterior homogeneizagdo (exceto para amostras que ndo podem
sofrer aeracdo, que deverdo ser coletadas na se¢do central do ponto amostral). Os frascos
deverdo ser abertos imediatamente antes do enchimento e fechados logo apos, evitando

que fiquem abertos sem coleta de dgua.
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3.2.2.1.2.3 - Coleta de amostras em ambientes l1énticos

Nos pontos localizados nas lagoas, a profundidade méxima do ponto determinard o
numero de amostras de agua a serem coletadas. A aferi¢ao da profundidade total deve ser feita

preferencialmente com equipamento acustico.

Para a medic¢do da transparéncia da dgua sera utilizado o disco de Secchi. As leituras
deverdo ser feitas com a embarcagdo ancorada e sempre no mesmo ponto. No lado sombreado
da embarcacgdo, o disco de Secchi devera ser descido lentamente na 4gua até o ponto de seu
desaparecimento por completo. Ao retornar com o disco de Secchi pela coluna d’agua, o
limiar entre sua extingdo e seu reaparecimento ¢ a transparéncia da agua que devera ser

medida. Este pardmetro serd feito somente nas lagoas.

Para os pontos com profundidade igual ou inferior a 3 m, serd coletada apenas uma

amostra de dgua na subsuperficie (profundidade I) a 0,5 m abaixo da superficie.

Para os pontos com profundidades maiores que 3 m, serdo realizadas, no maximo, 3

coletas:

= Profundidade I (Subsuperficial): coleta a 0,5 m abaixo da superficie;

= Profundidade II (1% da Radiacdo Fotossintética Ativa - RFA): determinada pela

multiplicagdo da profundidade de transparéncia de Secchi por 3 (trés);

= Profundidade III (Fundo): 0,5 m acima do fundo. Antes da coleta da amostra na PIII, a
profundidade total devera ser verificada novamente, garantindo que o barco nio se
locomoveu.

Nas coletas da profundidade I e II a medida indicada devera ser considerada a partir da
boca superior da garrafa (ex. profundidade I, a boca superior da garrafa deverd estar numa
profundidade de 0,5m da superficie); nas coletas da profundidade III a medida indicada
devera ser considerada a partir da boca inferior e nesse caso, a boca inferior da garrafa devera
estar numa profundidade de 0,5m do fundo. Para isso as equipes deverdo conhecer as

dimensdes dos equipamentos e considerar estas na determinagdo da profundidade de coleta.
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Caso haja dificuldades de coleta, respeitando as profundidades de 0,5m da superficie e
0,5m do fundo, a mesma deverd acontecer da melhor forma possivel e as condi¢des adversas

de coleta deverdo ser detalhada na ficha de campo.

Quando as profundidades II e III indicadas forem coincidentes ou ficarem até¢ 0,5
metros de distancia entre si, devera ser eliminada a coleta na profundidade II e essa condigdo

devera ser justificada na ficha de campo.

Nos pontos localizados nas lagoas onde a profundidade for maior que 10 m, serdo
realizadas perfilagens verticais, com medi¢des a cada 1 m ao longo de toda a profundidade,
dos parametros temperatura da dgua, oxigénio dissolvido, percentual de saturacdo de OD, pH,

condutividade elétrica, turbidez e potencial de oxirredugdo.

Os aparatos utilizados para a amostragem de agua em corpos Iénticos compreendem:

= Disco de Secchi para avaliagdo da transparéncia;

» Sondas multiparamétricas com cabos longos (> 30 m) para determinar os parametros pH,
condutividade elétrica, oxigénio dissolvido, turbidez, temperatura da dgua e profundidade

ao longo da coluna d’agua (in situ e perfilagem a cada metro);
= Medidor portatil de profundidade (equipamento acustico);
= Termdmetro portatil para medi¢do de temperatura do ar;

=  Amostradores de fluxo vertical, tipo garrafa de Ninskin, com corda graduada.

Para a amostragem em profundidade, os seguintes procedimentos serdao seguidos:

= ApoOs determinar a profundidade, coletar 4gua com a garrafa no estrato de profundidade

de interesse;

= Para o enchimento do primeiro frasco apds a coleta microbiologica, desconectar a

mangueira da garrafa e desprezar a d4gua contida na mangueira;
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* Preencher os frascos com agua e repetir o procedimento até que todos estejam com o
volume de agua necessario, tomando o cuidado de manter um espago vazio para sua

posterior homogeneizacdo (exceto amostras que ndo podem sofrer aeragao);

* No caso de amostras que ndo podem sofrer acragao (DBO e sulfetos), a mangueira deve
ser estrangulada, introduzida até a boca do recipiente, sem ter contato com o frasco e,
apos, o estrangulamento deve ser liberado lentamente, estabilizando o fluxo da mangueira

e preenchendo completamente o volume do frasco, ndo deixando espago vazio;

= Para os metais dissolvidos, a d4gua do local sera filtrada em campo, imediatamente apos a
coleta e antes de adicionar as garrafas de amostra contendo conservantes. Os
procedimentos de coleta seguirdo conforme indicado no item 3.2.2.1.2 - Procedimentos

técnicos.

3.2.2.2- Amostragem de sedimentos

3.2.2.2.1 - Lista de documentos, equipamentos e materiais

* Equipamentos calibrados e verificados para as medi¢des de pH e ORP in situ em

sedimento;

= Carta-controle contendo informagdes diarias sobre a verificacdo dos eletrodos

anteriormente ao inicio das atividades de amostragem;
= Solugdes de calibragdo e kit de manuten¢do dos equipamentos de medi¢ao de pH e ORP;
* Draga manual Van Veen de ago inoxidavel AISI 316L polido ou equivalente;
= Sacos plésticos e/ou recipientes de amostragem pré-rotulados;
=  (Colher de aco inoxidavel;

= Bacias de ago inoxidavel AISI 316L (para misturar amostras compostas de sedimento);
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3.2.2.2.2 - Procedimentos técnicos

Serdo seguidos os procedimentos gerais de amostragem apresentados no item 3.2.2 -
Procedimentos especificos para a amostragem nos rios e lagoas, incluindo procedimentos
de brancos dos equipamentos indicados em 3.2.2.1.2 - Procedimentos técnicos, conforme

aplicavel. Mais especificamente, serdo seguidos os seguintes critérios:

= A coleta de sedimentos ocorrera somente apos os procedimentos de coleta para qualidade
de 4gua. Sera certificado que o equipamento de coleta de 4gua tenha sido guardado, de

modo que ele ndo seja contaminado por sedimentos durante a amostragem;

= No caso de pontos de amostragem localizados em rios com largura inferior a 75 metros
(m) e em lagoas e reservatorios, serdo seguidas as instru¢des para amostragem composta
simples apresentadas no item 3.2.2.2.2.1 - Procedimento para coleta de amostra

composta unica;

= No caso de pontos de amostragem localizados em rios com largura superior a 75 m, serdo
seguidas as instrugdes para a coleta de amostras compostas no canal apresentadas no item

3.2.2.2.2.2 - Procedimento para coleta de amostra composta através do canal,

= No caso de amostragem de testemunhos de sedimento de fundo, a mesma seré realizada
através da técnica de amostragem por gravidade “Gravity Core” ou “Kajak Core”.
Maiores detalhes estdo apresentados no item 3.2.2.2.2.3 - Procedimento para coleta de

amostras em testemunhos de sedimento.

3.2.2.2.2.1- Procedimento para coleta de amostra composta tnica

Sera coletada uma amostra composta usando uma draga manual Van Veen em ago inox
ou equipamento equivalente. A amostra composta ird conter os 5 cm superiores da camada de
sedimentos de pelo menos trés amostras individuais coletadas em um ponto, em cada local de
amostragem. As amostras serdo coletadas de preferéncia em areas de deposicdo (agradagdo)
identificadas pela presenca de sedimento siltoso, argiloso e arenoso mais fino. O volume

coletado para cada amostra sera a quantidade de sedimento suficiente para encher todos os
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frascos, respeitando a capacidade em que foi acreditado segundo o INMETRO. Os métodos de

coleta de sedimento usando uma draga sdo descritos a seguir:

* Os equipamentos de amostragem de sedimento serdo enxaguados duas vezes com agua

ambiente antes da amostragem para a remogao de qualquer material aderente;

* Voltando-se para montante, a draga aberta serd baixada lentamente até o fundo do curso

d’4gua, lentamente, (velocidade aproximada de 0,5 m/s), até que ela atinja o fundo;

= Sera certificado de que a linha esteja o mais vertical possivel e entdo o coletor procedera
com o fechamento da draga;

= A draga serd puxada lentamente para a superficie;

* (Quando a draga com o sedimento emergir da dgua, sera verificado se as garras estdo
completamente fechadas. Caso haja alguma planta ou rocha presa nas garras que impega o
seu fechamento completo, a amostra sera descartada e o processo serd reiniciado. Se
persistirem as dificuldades para a coleta de amostras adequadas, pode ser necessario

mudar ligeiramente o local da amostragem;

= A draga deverd estar, pelo menos, 60% cheia e apresentar uma superficie homogénea. Se
o conteudo da draga for aceitavel, escorrer a &gua superficial inclinando a draga

suavemente com cuidado, procurando ndo perturbar a camada superior de sedimento;

= Serdo medidos imediatamente pH e ORP no sedimento coletado na primeira dragada, a

fim de se minimizar os efeitos de oxidacdo da amostra apds exposta ao ambiente;

= Serd usada uma colher de ago inoxidavel limpa para coletar o sedimento da superficie
(minimamente, os 5 cm superiores) de cada amostra e colocar em um recipiente de ago
inoxidavel limpo para criar a amostra composta Unica. Buscar-se-4 ndo coletar o
sedimento que tenha estado em contato com os lados da draga, para minimizar potencial

de contaminagdo por metal a partir do dispositivo de amostragem,;

= Em algumas situagdes a coleta do material despejado na bandeja podera ser completa. Isso
ocorre quando ndo sdo observadas diferentes fases granulométricas e o contetido minimo

de 3 dragadas ¢ suficiente para ser homogeneizado na bandeja.
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= Os passos acima apresentados serdo repetidos tantas vezes quanto for necessario para
atender a quantidade minima para a amostra considerando também os ensaios

ecotoxicologicos e, quando houver, a duplicata;

= Sera tomado exatamente o mesmo volume de cada sub-amostra. Para evitar a oxidagao e
contaminagdo, os volumes das sub-amostras a serem misturados serdo mantidos até o
momento da homogeneizagao, em saco plastico ou bandeja de ago inox, de acordo com os

ensaios a serem realizados;

= A amostra de sedimento composta Unica sera misturada até que sua cor e textura fiquem

homogéneas;

= Os recipientes de amostra de sedimento fornecidos pelo laboratério serdo preenchidos
com a amostra de sedimento composta. Os recipientes ndo precisam necessariamente ser
preenchidos por completo, mas deve ser coletado um volume de amostra suficiente que

permita analises e reanalises;
= Todo o equipamento sera lavado com agua ambiente entre as dragadas;

= Devem-se respeitar os procedimentos de preservacao e os prazos de validade para todas as

amostras coletadas, os quais sao descritos no item 3.3 - Procedimentos de analise.

3.2.2.2.2.2-  Procedimento para coleta de amostra composta através do canal

A amostra composta através do canal serd formada por duas amostras compostas de
sedimento (em locais de deposi¢cdo), sendo que em cada uma haverd ao menos trés sub-
amostras. As coletas serdo realizadas por uma draga manual do tipo Van Veen, ou
equipamento equivalente, em locais onde forem observadas zonas de deposicao ao longo da
largura do curso d’agua, perpendicularmente a sua margem. Caso ndo existam zonas de
deposicdo no canal, a coleta podera ser realizada em locais representativos nas margens. Sera
guardada uma distancia minima de 2 m das margens e massas iguais das amostras individuais

vao compor uma amostra Uinica que sera analisada.
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As amostras serdo coletadas de preferéncia em areas de deposicdo identificadas pela
presenca de sedimento siltoso e arenoso mais fino, onde aplicavel. O volume de amostras
devera obedecer ao minimo estabelecido pelo laboratorio de analise. Os métodos de coleta de

sedimento usando uma draga manual de Van Veen sao descritos a seguir:

= Serda feito o planejamento da localizagdo dos pontos de coleta das sub-amostras,

observando o espagamento ¢ as zonas de deposigao;

= Serdo seguidos os passos indicados no item 3.2.2.2.2.1 - Procedimento para coleta de

amostra composta tnica;

= Seguindo-se para o proximo local da coleta de amostra composta, as etapas acima serao
repetidas até que tenham sido coletadas de trés a cinco sub-amostras.

3.2.2.2.2.3- Procedimento para coleta de amostras em testemunhos de sedimento

Para realizacdo da amostragem dos testemunhos de fundo, as seguintes premissas

serdo adotadas, baseado em USEPA (2001):

* (Caso a profundidade da agua seja inferior a 2 metros ou um mergulhador esteja disponivel
para realizagdo da amostragem, a coleta dos testemunhos deve ser realizada por meio de
tubos (cilindros) de aco inoxidavel ou de policloreto de polivinila (PVC) com diametro de

70 ou 75 mm. O material do tubo deve ser resistente e inerte;

= Deve ser utilizada, preferencialmente, uma membrana plastica (Polietileno) para revestir a
cavidade interna dos tubos coletores de testemunho. Esta membrana dispensa a
necessidade de descontaminacdo do tubo a cada amostragem, preserva a integridade do
testemunho em sua abertura, e ainda possibilita seu transporte, caso seja necessario. Para
inserir esta membrana no tubo coletor, utiliza-se uma vara onde se tem fixada em sua
extremidade uma esfera de didmetro um pouco inferior a abertura do tudo coletor, de
modo que faga a aderéncia da membrana por toda a parede do tubo. Apoés inserir a
membrana, a extremidade superior ¢ fechada e a inferior ¢ fixada pelo lado de fora do

tubo, com fita adesiva resistente (tipo “fita prata”);
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= Se a utilizacdo de membrana plastica como revestimento ndo for possivel, a limpeza do

tubo deveré ocorrer antes de cada amostragem;

= (Caso a profundidade da 4gua seja superior a 2 metros ¢ inferior a 20 metros, a coleta dos
testemunhos deve ser realizada através da técnica de mergulho ou utilizando um
testemunho por gravidade "Gravity Core" ou “Kajak Core”, sendo esses 2 ultimos

procedimentos também usados para profundidades superiores a 20 metros;

* Quando a coleta, o amostrador deve causar menor turbuléncia possivel na dgua, evitando
ondas de pressdo, bem como deve ser garantido que o mesmo seja inserido verticalmente.

Quando retornado a superficie, o amostrador estara totalmente fechado;

= Antes de retirar a amostra, o exterior do amostrador sera cuidadosamente enxaguado com

a agua do proprio ponto de amostragem;

= Entre cada evento de amostragem, o equipamento de amostragem sera limpo no interior e
exterior, seja mergulhando e retirando o equipamento rapidamente da agua ou com agua

coletada do local a ser amostrado;

= QOs testemunhos serdo fatiados em camadas de 5 cm até a profundidade de 10 cm e em
camadas de 10 cm até 1 metro. Cada camada sera analisada de acordo com os parametros
estipulados no Quadro 1-9 do CAPITULO 1 - DOCUMENTO-BASE;

= Para a medi¢do dos parametros in situ de cada camada, as amostras ndo deverdo ser

homogeneizadas, para que ndo ocorra aeragdao do sedimento.

= Serdo respeitados os procedimentos de preservacao e os prazos de validade para todas as

amostras coletadas, os quais sao descritos no item 3.3 - Procedimentos de analise.
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3.2.2.3- Descarga liquida

A medicao de vazdo, também chamada de descarga liquida, sera realizada utilizando-
se 0 método acustico, conhecido como ADCP — Acoustic Doppler Current Profiler, naqueles
pontos de monitoramento descritos no Quadro 1-9 do CAPITULO 1 - DOCUMENTO-
BASE. As medi¢des serdo mensais e ocorrerdo no mesmo dia em que forem realizadas a

determinagdo dos parametros de qualidade em campo e a coleta das amostras de dgua.

Nas situagdes em que ndo for possivel a medigdo pelo método acustico, sera
empregado o método convencional, com molinete. Altas concentracdes de sélidos em
suspensdao sao um exemplo de interferéncia que podera impossibilitar a utilizagao do

método acustico.

Para cada uma das determinagdes efetuadas, uma ficha de medic¢ao de descarga liquida
sera apresentada com as informagdes utilizadas para o célculo da medicao efetuada, sendo
que, para os métodos acusticos, esta ficha ja ¢ fornecida automaticamente pelo proprio
equipamento. Ainda nos casos das medi¢des dos métodos acusticos, o envio dos arquivos de

medicao dos equipamentos se faz necessario para atendimento das diretrizes da ANA.

Como referéncia para os procedimentos metodologicos serdo utilizados documentos

da Agéncia Nacional de Aguas e Saneamento Basico (ANA 2011; 2012; 2014).
3.2.2.4 - Descarga solida em suspensio

Para a determinacdo da descarga soélida em suspensdo, sera utilizada a medigao
indireta pela amostragem da mistura agua-sedimento. J4 para a determinagdo da distribuigdo

granulométrica dos sélidos suspensos sera utilizado o método da granulometria a laser.

O amostrador a ser utilizado para a determinag¢do da descarga sdlida em suspensdo
serd adequado as caracteristicas da secdo e do escoamento do curso d’agua, conforme as
especificagdes recomendadas pelo manual HidroSedimentos (ANA, 2013), reproduzidas

Figura 3-1.
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Em campo, poderao ser feitas adaptagdes do volume do recipiente, desde que nao haja
perda metodoldgica. Todas as informacgdes sobre mudancas e adaptagdes deverdo ser

indicadas nos relatorios de QA/QC.
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Figura 3-1 - Amostrador indicado de acordo com as caracteristicas do curso d’agua
(Fonte: Manual HidroSedimentos. ANA, 2013)

Denominagio N Velocidade (m/s) Profundidade peo o)
EUA Brasil Minima Mixima Maxima (m)  ho (em)
USDHA4S AMS1 14 pint 0.46 271 274 590 1.8
US DH-59 316 pint 0,46 1.52 457 114 10,0
USDH-39 AMS3 1/4 pint 0,46 1.52 274 114 10.0
US DH-76 Y qan 0.46 2.01 457 g1 113
USDH-81 3/la Liter 0,61 1,89 2,74 10,2 0.5
UsSDH-81 1/4 liter 0,46 232 2,74 10,2 0.5
UsSDH-81 316 liter 0,61 2,13 2,74 10,2 0.5
USDH- 95 316 Liter 0,64 1,89 457 12,2 132
USDH-95 1/4 liter 0,52 2,13 457 122 132
USDH-95 /16 liter 0,64 2,26 457 122 132
US DH2 316 liter 0,61 1.83 10.67 59 13.6
US DH22 1/4 liter 0,61 1.83 6.10 59 13.6
UsS DH-2 /16 liter 0,61 1,83 396 89 13.6
1/8, Pint
USD49  AMS2 316 5.3 0.10 27.5
1/4 quarter
UsSD-T4 116 Ei::t 046 2,01 457 104 28,1
US D-74 L q;’“l::r 0.46 201 i;f; 104 28,1
US D-7441 pint 0.46 1,80 457 104 19.1
1116 quart : : : g :
US D-T441 ” q;"::r 0.46 1,80 ﬂ; 104 19,1
Us D95 316 liter 052 1.89 457 122 290
US D95 114 liter 061 204 457 122 250
US D95 516 liter 0.61 2,04 457 122 290
Us D96 316 % liters 061 381 3333 102 59.9
US D96 14 5 Liters 0.61 3581 18129 102 599
US D96 516 3 Liters 0.61 381 11,89 102 399
US DO6AL 3/16 % liters 061 133 3333 10.2 6.3
US D96AL 114 5 liters 061 133 18,19 102 6.3
US D96A1 516 3 Liters 061 183 11,89 102 363
USD3g 3116 6 Titers 1,07 137 67.06 1 1347
UsS D39 1/4 6 liters 051 457 36.58 4.1 1247
US D39 5116 6 liters 0,51 437 23.77 2.1 1247
US P-61A1 116 pint 045 3,05 54,86 10,9 476
quark 36.58
US P63 16 pt 0,46 457 §§j§§ 150 0.7
quart i
US P72 16 pint 0,46 162 o 103 188
quart 15.55
USP46  AMS4 316 2 12 91
1.8 14.4
De saca AMSE 316 100 variavel (sem
14 lastro)
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Para a amostragem da descarga soélida de sedimentos em suspensdo, a integragao
vertical serd considerada, seja no método de Igual Incremento de Largura (IIL) ou no método
de Igual Incremento de Descarga (IID). O método de IID seréd utilizado nos casos em que
houver um bom conhecimento da distribui¢do de vazdes ao longo da secao transversal do
curso de agua e do historico de vazdes. O método de IIL serd utilizado em cursos de agua
estreitos, que permitem a travessia a vau (atravessa-se andando — baixas profundidades) e /ou
em cursos d’agua com fundo de leito arenoso, onde a distribuicao de vazdes ao longo da se¢ao
transversal ndo ¢ homogénea. O método a ser utilizado serd mantido ao que vem sendo
efetuado para cada estacdo amostral, que foram definidos a partir da primeira campanha de

amostragem, quando foram conhecidas as condi¢des de cada curso d’agua.

Os seguintes documentos serdo utilizados como referéncia de procedimentos

metodoldgicos para medi¢do da descarga sélida:

= Carvalho et al., 2000. Guia de Praticas Sedimentométricas da ANEEL, disponivel no site

da instituicao (http://www?2.aneel.gov.br/biblioteca/downloads/livros/Guia_prat port.pdf);

= Carvalho, 2008. Hidrossedimentologia Pratica. Ed. Interciéncia. Rio de Janeiro. 599 p.
2008.

= ANA, 2013. HidroSedimentos: um programa para calculo de tempo de amostragem de
sedimentos em suspensdo a partir da medicdo de vazdo com equipamentos acusticos
Doppler: versao 2.0 - 07/02/2012. Empresa de Pesquisa Agropecuaria e Extensao Rural de

Santa Catarina, elaboragio dos originais: Alvaro José Back. — Brasilia. 2013.

3.2.2.5- Amostragem de material particulado em suspensao (MPS)

Nos mesmos pontos de medicdo de descarga solida, serd feita a amostragem de MPS.
Devera ser coletado um volume de dgua necessario para a amostragem na profundidade de 0,3
m, mergulhando o recipiente diretamente no corpo hidrico, com o objetivo de gerar massa

suficiente de material particulado em suspensdo para analise quimica de todos os parametros.
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A amostra de agua bruta devera ser coletada, preservada e enviada ao laboratério em
até 24 h a partir da coleta para inicio do processo de andlise. A amostra, ao chegar no
laboratério, sera filtrada com o intuito de separar o material particulado em suspensdo (ou
solidos totais em suspensdo), que sera posteriormente seco e analisado, conforme especificado
nos respectivos métodos analiticos (item 3.2.1.2 - Lista de documentos, equipamentos e

materiais).

A filtragdo das amostras sera realizada por meio de filtros tipo capsulas descartaveis,

utilizando-se membranas com as seguintes especificagoes:

= Para a andlise de metais: Membrana com poro de 0,45 um e 142 mm de didmetro -

Membrana Mista de Esteres;

= Para as demais analises (p.ex. Carbono, Nitrogénio, etc.): Membrana com poro de 0,45um
e 47 mm de diametro - Membrana em fibra de vidro 85/90 BF.

Um novo filtro descartavel sera usado a cada filtragdo de amostra, de modo a evitar a
contaminag¢do cruzada. Apds a filtragdo total em que o material particulado ficou retido, o
filtro ¢ removido, rotulado e o procedimento de secagem devera ser iniciado. Durante todo o
procedimento devera ser utilizada pinga para manuseio dos filtros, evitando o contato manual

e a contaminacao da amostra.

Caso haja obstrucao do papel de filtro antes da conclusdo da filtragao total da amostra,
este serd substituido e o procedimento continuado em nova membrana. Neste caso, a unidade
de filtracdo ndo precisa ser substituida (somente o papel filtro). Todos os papéis filtro

coletados para cada amostra serdo considerados na andlise quimica como uma tnica amostra.

Caso necessario, pode ser realizada uma pré-filtracdo da amostra de 4gua em um filtro
de 1,2 pum (ou maior) para impedir a colmatacdo do filtro de 0,45 pm. Contudo, o material

retido no filtro utilizado na pré-filtracdo deve ser usado no célculo de analise do MPS.
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3.2.2.6 - Amostragem de fitoplancton

As coletas do fitoplancton e cianobactérias serdo feitas juntamente com a coleta das
amostras para analises fisico-quimicas da agua, conforme descrito no item 3.2.2.1 -
Amostragem de agua, tomando o cuidado de distribuir aliquotas da mesma amostragem nos
diferentes frascos. Para o estudo quantitativo do fitoplancton, amostras de 1 litro serdo
acondicionadas fixadas com solugdo de lugol neutro ou acético. Para as andlises qualitativas
em rios, um volume suficiente de amostra sera filtrado com passagem de rede diretamente na
subsuperficie da 4gua, utilizando uma rede com abertura de malha de 20 pm. Recomenda-se
que a rede fique no minimo 5 minutos suspensa na subsuperficie em ambientes com
correnteza ou sejam realizados de 5 a 10 arrastes horizontais em ambientes sem correnteza.
As amostras deverdo ser fixadas com formol a 5% ou solucdo de transeau, ou ainda ha a
possibilidade de a amostra ser enviada viva ao laboratorio, mas para isso o tempo em transito

deve ser inferior a 24h.

Para amostragem qualitativa de organismos fitoplanctonicos em lagoas, deve-se fazer
3 arrastos verticais, partindo-se da profundidade méaxima (1 metro acima do fundo),
garantindo-se, dessa forma, a amostragem integrada de toda coluna d’agua do ponto amostral.
O executor do procedimento poderd iniciar o arrasto vertical partindo de profundidades
menores do que 1 metro acima do fundo, desde que haja seguranca e habilidade técnica para
que a rede ndo encoste no fundo da lagoa e provoque ressuspensdo dos sedimentos. O
material retido no copo em cada arrasto devera ser recolhido no frasco, de modo que um
arraste so terd inicio quando o material anterior tenha sido totalmente retirado do copo coletor
e armazenado na frascaria. Os procedimentos de fixacdo sdo os mesmos utilizados para

ambientes de rios.

Em lagoas mais rasas (menos de 1,5m de profundidade do ponto), deve-se assumir o
mesmo procedimento mencionado para ambientes 16ticos sem correnteza, realizando de 5 a 10

arrastes horizontais.
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3.2.2.7- Amostragem de macroinvertebrados bentonicos dulcicolas

A amostragem da comunidade de macroinvertebrados bentonicos serad realizada nos
mesmos pontos onde ocorre amostragem para andlises fisico-quimicas da agua (exceto nos
diques). Os habitats para a coleta de amostras devem ser representativos das caracteristicas
fisicas e ecoldgicas do trecho do rio a ser avaliado, sendo dependentes da largura do corpo

hidrico e da variabilidade e disponibilidade de habitats.

Devera ser utilizado um amostrador do tipo Surber (drea 0,09 m?), em ambientes
l6ticos cuja profundidade ¢ menor ou igual a 30 cm (ou equivalente a altura do amostrador).

Para tanto deverdo ser tomados os seguintes cuidados:

* Posicionar o amostrador Surber em dire¢ao contraria ao fluxo da agua;
= Evitar a perturbag¢do do ambiente no local em que o amostrador for posicionado;

* O profissional responsavel pela amostragem deve se posicionar sempre atrds

do amostrador;

= Revolver o sedimento da area delimitada pelo amostrador de tal forma a desalojar todos

0S 0rganismos;
= Evitar a perda de material pelas laterais da rede e pela face inferior dos delimitadores;

= Concentrar no fundo da rede (ou no copo do amostrador) o contetido aprisionado lavando
pela parte externa da rede com a dgua do proprio ambiente e despejar o concentrado em

frasco de coleta etiquetado.

Para a coleta em ambientes 1€nticos ou de profundidade superior a 30 cm devera ser
utilizada uma draga do tipo Petersen (ou similar, com area de pegada minima de 420 cm?).

Para tanto, deverdo ser considerados os seguintes critérios e cuidados:
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* Amostras nas quais houver perda de material por transbordo ou vazamento serdo

descartadas;
» Asdragadas devem estar preenchidas com no minimo 3/4 de sua capacidade;

» Evitar a perturbacdo do substrato durante a amostragem. Caso ndo seja possivel, o

aparelho de amostragem deve ter sua descida controlada;

» E desaconselhavel que a amostragem de organismos bentdnicos seja realizada embaixo de

pontes, uma vez que o sedimento sob as pontes pode nao ser natural do curso do rio.

Para rios, nas duas situacdes (Surber ou draga) serdo retiradas 9 amostras (réplicas) em
cada ponto amostral. O procedimento de coleta das comunidades bentonicas devera ser feito
de tal forma a caracterizar a secdo transversal do trecho do rio (margens e leito),
contemplando os diferentes tipos de habitats disponiveis. Os coletores deverdo tomar o
cuidado de perturbar minimamente o ambiente e nunca dragar ou utilizar o Surber em local

que ja tenha sido perturbado/pisoteado, especialmente nas amostragens feitas “a pé”.

Para lagoas, a equipe se deslocara do ponto de coleta buscando a margem mais
proxima do ambiente (drea de maior prevaléncia destes organismos) para a amostragem da
fauna bentonica. Serdo coletadas 3 (trés) réplicas, tomando-se o cuidado de alternar o lado da
amostragem e/ou deslocar ligeiramente a embarcagdo para se evitar langar a draga exatamente

em um ponto ja coletado.

Ap0s a coleta os organismos serdo acondicionados em sacos plasticos, devidamente
identificados por local, data e hora da coleta, e fixados em formalina devidamente neutralizada
(com boérax ou bicabornato de sodio) entre 4 e 10%. Para posterior conservagdo, os

organismos podem ser mantidos em formol ou transferidos para alcool 70%.
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3.2.2.8- Amostragem para ensaios ecotoxicolégicos

As amostras serdo coletadas usando os mesmos procedimentos descritos para coleta de
agua superficial (item 3.2.2.1 - Amostragem de agua) e sedimento (item 3.2.2.2 -
Amostragem de sedimentos), sendo este em sua integralidade ou o elutriato de acordo com a
norma NBR-15469:2021 (ABNT, 2021), sempre levando-se em conta as especificidades do
ambiente (lagoas ou rios). A amostragem para este estudo ocorrerd juntamente com a coleta
das amostras para analises fisico-quimicas. Para os pontos de lagoas com mais de 3 m de
profundidade, a coleta de agua serd feita nas P1 (0,5 m abaixo de superficie) e P3 (0,5m
acima do substrato de fundo). Nos pontos de lagoas com profundidade igual ou inferior a 3 m,

somente sera coletada uma amostra de dgua na P1.

3.2.3- Procedimentos especificos para a amostragem na zona costeira e estuarina
3.2.3.1- Amostragem de agua

3.2.3.1.1 - Lista de documentos, equipamentos e materiais

Além dos itens indicados no item 3.2.2.1.1 - Lista de documentos, equipamentos e

materiais, serdo necessarios, ndo limitados a estes:

= Sonda com sensor de profundidade;

= Qarrafas de fluxo horizontais de Van Dorn de capacidade suficiente para uma amostragem

completa (sem necessidade de compor amostra);
= Equipamento de filtragem manual;

» Filtros descartaveis com porosidade de 0,45 pum, para filtragdo em campo de amostras a

serem submetidas a analises das fra¢des dissolvidas das substancias de interesse;

= Sonda multiparametros adequada para perfilagem em aguas salobras e salinas.
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3.2.3.1.2 - Procedimentos técnicos

A coleta de dgua na zona costeira devera ocorrer a 0,15 m da lamina d’agua (P15), no
qual os dados dos parametros de campo serdo coletados in situ na camada superficial,
enquanto a de fundo ocorrera a 0,50 m da profundidade maxima (P50), evitando que o
equipamento encoste no fundo, provocando a suspensao de sedimento. A profundidade
maxima do ponto de amostragem ¢ verificada em campo, com auxilio do ecobatimetro da
embarcagdo e devera respeitar a isobata de 10 m. Nas coletas da zona costeira serdo realizadas
perfilagens verticais a cada 1 m, utilizando sonda multiparamétrica lastreada para medicao
dos parametros salinidade, condutividade elétrica, temperatura da agua, profundidade,

turbidez e oxigénio dissolvido.

Em estuarios a profundidade total do ponto também sera verificada com equipamento
acustico portatil, e nos casos em que a profundidade for inferior a 2 metros, ndo havera
necessidade de realizar perfilagem e a coleta devera ocorrer somente na profundidade de 0,5
m do fundo (P50). Para estuarios com profundidade superior a 2 m deverd ser feita a
investigacdo de condutividade para avaliagao de estratificacdo, obtida pela diferenca das
medi¢des em P15 e em P50. Neste caso, serdo medidas as condutividades em P15 e em P50,
sendo que os valores serdo anotados no campo de observagdes da ficha de campo. Quando a
estratificacdo for inferior a 10.000 pS.cm™, a coleta deverd ser realizada somente na
profundidade P50 e nesse caso ndo havera necessidade de realizagdo da perfilagem. Caso a
diferenca de condutividade seja superior a 10.000 uS.cm’!, a coleta devera ser realizada nas
profundidades P15 e profundidade P50. Nesse caso devera ser feita a perfilagem vertical a

cada 1 metro.

As medi¢des de parametros de campo ocorrerdo concomitantemente com as coletas de
agua, usando garrafas Van Dorn horizontais (ou semelhantes) nas mesmas profundidades. As
garrafas estardo lastreadas para evitar ao maximo que derivem em fungao das correntes locais,

provocando amostragens em profundidades equivocadas. Caso seja observada uma deriva
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excessiva da garrafa, verificada através do angulo do cabo (45°), sera aumentada a quantidade

de lastro utilizada.

Nos estudrios € na zona costeira as regides norte e sul deverdo ser amostradas no
mesmo ciclo de marés, preferencialmente. Também devera ser considerado a proximidade dos
pontos de zona costeira com os pontos de estuario correspondente, sendo as coletas feitas na
mesma sequéncia. Caso acontecam condi¢cdes metaoceanograficas que prejudiquem o
calendério de coletas na zona costeira, ¢ aceitavel que o intervalo da correspondéncia entre
estudrios e zona costeira seja maior. Porém, ¢ recomendado que se faga em um primeiro
momento os pontos de zona costeira sul (ZCS) seguidos pelos pontos de estudrios localizados
ao sul da foz do Rio Doce. E em um segundo momento, os pontos de zona costeira norte
(ZCN) seguidos pelos estuarios ao norte do Rio Doce. Nao deve ser dado intervalos entre
coletas de zona costeira e estudrios de uma mesma regido (Sul e Norte), no entanto,
importante observar que mesmo que as coletas ao sul ou ao norte sejam prejudicadas e
possuam um intervalo maior entre elas, devido a condi¢do metaoceanografica desfavoravel
para coleta na zona costeira, as coletas de um mesmo bloco (zona costeira + estuario) devem
ocorrer em um mesmo tipo de maré (quadratura/sizigia). Por fim, a sequéncia de coleta de

estuarios devera seguir a mesma sequéncia/dire¢do das coletas de zona costeira.

A amostragem em estudrios deverd ser feita, preferencialmente, na segunda metade do
ciclo, na maré¢ enchente, até a preamar. A informacgao da condi¢gdo da maré no momento da
coleta (vazante/enchente/estofo) deverd ser descrita nas fichas de campo. Tais informagdes
poderdo ser obtidas pelas tabuas de marés indicadas pela Marinha do Brasil
(https://www.marinha.mil.br/chm/tabuas-de-mare). Nao ¢é necessdrio informar a altura da

mar¢, apenas informar a condi¢do no momento da coleta.

A amostragem de agua ocorrerd antes da amostragem de sedimentos, a fim de evitar que
a ressuspensdo de sedimentos causada pela utilizacdo do amostrador de fundo interfira nos

parametros de qualidade de agua.
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Os métodos de coleta sdao descritos a seguir:

» Confirmada a profundidade (m) local através do ecobatimetro da embarcacdao, os
parametros de campo serdo medidos usando uma sonda portatil de qualidade de dgua na
sub-superficial (0,15 m abaixo da superficie) e no fundo (0,50 m acima do fundo).
Concomitantemente a cada medicdo in situ, serdo realizadas as coletas de agua. As
medidas de profundidade aproximadas (m) e medi¢cdes de campo deverdo ser registradas

no caderno de campo e/ou na ficha de campo para eventuais consultas em nivel de
Controle de Qualidade (QC);

*» Todas as amostras de dgua serdo coletadas voltando-se a proa do barco para a direcdao
oposta da corrente superficial, com o motor da embarcagdo desligado, para evitar leituras
imprecisas e/ou contaminacdo da amostra. A garrafa de Van Dorn horizontal sera inserida
na adgua e mergulhada a, aproximadamente, 0,15 m abaixo da superficie, considerando o
meio da garrafa. Serd coletada a amostra de 4gua superficial permitindo que a garrafa se

encha completamente;

» Apos a garrafa de Van Dorn ser trazida de volta a embarcagdo, desconectar a mangueira

da garrafa e desprezar a 4gua contida na mangueira;

* Distribuir seu volume proporcionalmente nos diversos frascos destinados aos ensaios

quimicos, como forma de garantir a homogeneidade da amostra;

* As primeiras aliquotas de 4dgua da garrafa de Van Dorn deverdo ser para as amostras

microbioldgicas, que devem ser retiradas direto da garrafa (sem passar pela mangueira);

* Em seguida deverdo ser retiradas as amostras que ndo podem sofrer aeragdo (oxigénio
dissolvido, sulfeto e compostos organicos volateis e fenois), no qual a mangueira deve ser
introduzida estrangulada na boca do recipiente, sem contato com o frasco, liberando-se
lentamente o regulador de fluxo da mangueira e preenchendo completamente o volume do

frasco, ndo deixando espago vazio e nem bolhas;

= Sempre que necessario e apds a coleta das amostras que ndo podem aerar, deve-se buscar
homogeneizar a garrafa para evitar a sedimentagdo de particulas e alteracdo das

caracteristicas da dgua coletada;
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Para as amostras que podem sofrer aeragdo, repetir o procedimento até que todos os
frascos estejam com o volume de 4gua necessario, tomando o cuidado de manter um

espago vazio para sua posterior homogeneizagao;

Para os metais dissolvidos, a dgua do local serd filtrada em campo imediatamente apds a
coleta e antes de adicionar nos recipientes de amostra contendo conservantes especificos
para cada parametro, conforme descritos no Quadro 3-2. A unidade filtrante passard por
um pré-condicionamento antes da filtragem, como forma de prepara-la para receber a
amostra. O pré-condicionamento devera seguir os mesmos passos informados no item
3.2.2.1.2.1 - Coleta simples;

Apbs o pré-condicionamento, o seguinte procedimento sera seguido:

Posicionar o filtro no local adequado, com o cuidado necessario para nao

haver contaminagao;

Preencher a unidade filtrante com agua suficiente para passar pelo filtro e encher o frasco
destinado a amostra;

Proceder com a filtragem aplicando a pressdo necessaria a a4gua para passar sem correr o

risco de rompimento da membrana filtrante (entre 10 e 30 mmHg);
Repetir o procedimento até obter o volume necessario para o ensaio.

Caso ocorra saturagdo, o filtro sera substituido por outro novo e o volume necessario para

o0 ensaio sera completado;

Visando minimizar a possibilidade de contaminacdo, as garrafas de amostra serdo abertas

somente no momento antes da coleta;

Os frascos para andlise laboratorial serdo colocados em caixas térmicas ou isopores com

gelo para preservagdo das amostras;

Os passos anteriores serdo repetidos, enchendo-se uma segunda série de garrafas de
amostra de fundo (0,50 m do fundo);
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= Serdo respeitados os procedimentos de preservacao e os prazos de validade para todas as

amostras coletadas, os quais sdo descritos no item 3.3 - Procedimentos de analise;

= Os volumes de dgua necessarios para analise de todos os pardmetros serdo informados

pelo laboratorio contratado para realiza¢do das analises.

De modo a evitar contaminagdo cruzada durante a amostragem, os materiais de coleta
devem ser lavados em campo com agua destilada ou deionizada, ap6s o término da coleta no

ponto amostrado.
3.23.1.2.1-  Perfilagem

A perfilagem com sonda multipardmetros serd realizada em todos os pontos de
monitoramento da zona costeira e devera ser feito em intervalos de 1 m até o fundo marinho.
O procedimento de perfilagem devera ser realizado depois da amostragem de agua e antes da
amostragem de sedimentos, a fim de evitar alteracdes na coluna d’agua causadas pela

passagem e descarte de sedimentos coletados.

Antes de ter inicio o cruzeiro, a sonda que sera utilizado terd sua calibragdo verificada
€, caso seja necessario, o equipamento sera recalibrado. Todos os registros de verificacdo e

calibracao serdo mantidos e apresentados sempre que solicitados.

A sonda multiparamétrica devera ser lastreada para evitar ao maximo que derive em
fun¢do das correntes locais. Caso seja observada uma deriva excessiva, verificada através do

angulo do cabo (45°), serd aumentada a quantidade de lastro utilizada.

Apos a utilizagdo do equipamento em cada ponto amostral, alguns cuidados devem ser

tomados, conforme descrito por NONNATO (2004):

= Os sensores devem ser lavados com agua doce, e caso seja observado presenga de
contaminac¢do por algum tipo de 6leo, os sensores deverdo ser lavados com detergente

nao-i0nico;
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* Permitir que o equipamento seque totalmente antes de colocid-lo em sua embalagem.
Deixar o equipamento secar naturalmente a sombra, sem utilizar nenhum tipo de papel
absorvente ou pano, evitando a degradacdo dos sensores e criacdo de ambiente propicio
para o crescimento de fungos. Deve-se também evitar a exposi¢do a excesso de calor no

convés, onde sera realizada a operagao;

» Evitar que o instrumento sofra danos por choque mecanico durante o procedimento de

perfilagem, transporte e estocagem;

» Verificar o estado dos conectores, sempre os mantendo em sua posi¢ao correta e o estado
das baterias do equipamento;

* Quando apropriado, lubrificar os conectores dos sensores com o lubrificante indicado

pelo fabricante.

3.2.3.2- Amostragem de sedimento

3.2.3.2.1 - Lista de documentos, equipamentos e materiais

* Amostrador tipo Petersen, ou equivalente, com area amostral minima de 0,1 m? e janela de

inspecao para sub-amostragem da meiofauna;
*  Guincho motorizado ou hidraulico para igamento dos amostradores;
= Espatulas e/ou colheres plésticas ou em ago inox descontaminados;
= Bandeja plastica ou em ago inox;
» Peneiras ou redes para separa¢do da fauna bentonica (meiofauna e macrofauna);
= Recipientes plasticos ou de vidro pré-rotulados;

= Agua deionizada para lavagem das espatulas.
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3.2.3.2.2 - Procedimentos técnicos

Os procedimentos para amostragem de sedimentos seguem as recomendagdes

presentes nos documentos ANA & CETESB (2023) e NBR-15469:2015.

O lancamento do equipamento para coleta de sedimentos sera feito apds o término da
coleta de agua e ap0ds a perfilagem com sonda multiparametros. Por causarem ressuspensao de
sedimentos durante a coleta, as amostragens de sedimentos podem afetar a qualidade da agua

no local.

Podera ser utilizado um equipamento do tipo box-corer para a amostragem de
sedimentos, que sera manuseado por um profissional experiente € o seu uso exige muita
aten¢do para evitar acidentes. Caso mostre-se invidvel a utilizagao de box-corer, sera utilizado,
alternativamente, o amostrador de Petersen Modificado (e.g., nome comercial Day Grab),
tendo em vista seu menor tamanho, que permite uso em embarcagdes menores equipadas com

guincho de popa ou de bordo.

Para cada amostra de sedimento serdo anotadas data e hora do momento da coleta,

além de outras informacdes pertinentes sobre a coletano caderno de campo/ficha de coleta.

O aceite das amostras coletadas seguira alguns principios basicos de amostragem de
sedimentos. A amostra coletada devera ser representativa do volume interno do amostrador,
isto ¢, deverd representar pelo menos 60% do volume total do amostrador. Em campo deverao

ser seguidas as seguintes recomendagdes para a validagdo de uma amostra:

= A superficie da amostra sofrerda minima perturbagcdo possivel, evidenciando uma coleta

eficiente e ndo perturbada do fundo submarino;

= (Caso a amostra contenha buracos ou apresente sinais de lavagem durante a recuperacao, a

mesma sera descartada e nova tentativa sera realizada;

= O sedimento coletado terd, pelo menos, 10 cm de profundidade, a fim de evitar que a sub-

amostra tenha entrado em contado com o fundo do amostrador;
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Sera observado se houve arrasto dos sedimentos finos devido a lavagem da superficie dos
sedimentos por vazamentos de agua. Caso ocorra a perda dos sedimentos finos e/ou
intensa erosdo de paredes laterais a amostra devera ser descartada e uma nova

sera coletada;

Em cada ponto, serdo coletadas, pelo menos, trés amostras para sua caracterizagio,
formando uma amostra composta ao final. Sera observada a caracteristica dos sedimentos

coletados dentro do amostrador, levando em consideracio o seguinte:

Caso seja observada heterogeneidade dos sedimentos coletados dentro do amostrador, sera
usada uma colher de plastico ou aco inoxidavel limpa para coletar o sedimento da
superficie (no minimo 5 cm superiores) de cada amostra e colocar em um recipiente de

aco inoxidavel limpo para compor a amostra composta;

Se o sedimento coletado dentro do amostrador se apresentar totalmente homogéneo, todo
seu volume podera ser aproveitado para compor a amostra composta, desde que a parte

coletada nao tenha entrado em contato com o fundo do amostrador.

Em seguida, as amostras de sedimento serdo misturadas até que sua cor e textura fiquem
perfeitamente homogéneas e entdo a amostra sera quarteada. Os frascos serdao preenchidos
preferencialmente com sedimento de um dos quadrantes e a duplicata, quando houver,
sera preenchida preferencialmente com o sedimento do quadrante oposto. Caso

necessario, todo material homogeneizado podera ser aproveitado;

Serdo respeitados os procedimentos de preservacao e os prazos de validade para todas as

amostras coletadas, os quais sao descritos no item 3.3 - Procedimentos de analise.

3.2.3.3- Amostragem da fauna bentonica estuarina e costeira

As amostras de fauna bentonica serdo obtidas seguindo-se os mesmos procedimentos

descritos no item 3.2.3.2 - Amostragem de sedimento. Apés identificacdo prévia da amostra

obtida sera realizada a amostragem da macrofauna e meiofauna da seguinte forma:
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= Meiofauna bentonica (organismos < 63 um): Com a draga ainda fechada, amostras para
assembléias meiofaunais serdo coletadas em cada réplica amostral em uma sub-amostra
com tubo de acrilico ou tubo plastico com 5 cm de diametro e 3 cm de profundidade. A
sub-amostragem da meiofauna se dara através da janela de inspe¢do da draga, antes da sua
abertura. Serdo coletadas 3 sub-amostras de meiofauna, uma de cada réplica. As sub-
amostras serdo diretamente preservadas com formol a 4% e conduzidas ao laboratorio,

onde serdo peneiradas;

= Macrofauna bentonica (organismos entre 250 um e 1 cm): Apds a sub-amostragem da
meiofauna, o restante da amostra dentro do amostrador ira constituir a amostra de
macrofauna bentonica. A amostra para macrofauna sera peneirada a bordo em malha de
250 pm, usando agua do préprio local (evitando-se contaminagdo externa da amostra).
Apds peneiramento, as amostras retidas em cada peneira devem ser preservadas

separadamente em recipientes com formol a 4% ou alcool 70% com rosa de bengala.

3.2.3.4- Amostragem para ensaios ecotoxicologicos

As amostras para os ensaios de ecotoxicidade em estudrios serdo coletadas usando os
mesmos procedimentos descritos para coleta de agua superficial (item 3.2.3.1 - Amostragem
de agua) e sedimento (item 3.2.3.2 - Amostragem de sedimento), sendo este em sua
integralidade ou o elutriato de acordo com a norma NBR-15469:2021 (ABNT, 2021), sempre
levando-se em conta as especificidades do ambiente. A amostragem para este estudo ocorrera
juntamente com a coleta das amostras para analises fisico-quimicas. A coleta de dgua para

ensaios ecotoxicoldgicos nos estuarios deve ser feita somente em P50.
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3.3 - Procedimentos de analise

3.3.1 - Parametros fisicos, quimicos e bacterioldgicos

Neste item sdo apresentados os parametros de qualidade determinados em campo e/ou
laboratério, tanto para amostras de agua (doce, salobra e salina) quanto para amostras de
sedimento. Os métodos apresentados sdo normalizados por referéncias técnicas especializadas
em analises quimicas. O laboratdrio contratado devera comprovar, através de evidéncias, que
possui competéncia para performar as andlises conforme especificacdes metodologicas de
cada matriz. As evidéncias se dardo por certificagdes como a ABNT NBR ISO/IEC 17025,
ensaios interlaboratoriais, calibragdes de equipamentos em laboratorios credenciados pela

RBC, entre outros que comprovem o adequado desempenho do laboratoério.
3.3.1.1- Medi¢cdes em campo

Todas as medicdes efetuadas durante a realizacdo dos servigos de amostragem serao
provenientes do uso de equipamentos e instrumentos de medi¢do com comprovada calibragao,
que devera ser realizada por laboratorios externos acreditados a Rede Brasileira de Calibragado
(RBC). Todo certificado de calibragdo fornecido devera ser analisado criticamente pelo
responsdvel pela amostragem, quanto ao atendimento dos requisitos da norma ABNT
ISO/IEC 17025 e aos requisitos metrologicos especificados pelo fabricante, assim como

devera estar no prazo de validade de um ano apds a data de calibragao

Além da calibragdo, todos os equipamentos e instrumentos de medi¢do deverdo ser
verificados com Materiais de Referéncia (MR) ou, quando possivel, Certificados (MRC) de
acordo com a ABNT NBR-ISO 17034:2017.
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3.3.1.1.1 - Faixas de uso

Para os parametros fisicos e quimicos foram estabelecidas faixas de uso, que devem
estar de acordo com os certificados de calibragdo dos equipamentos a serem utilizados. O
Quadro 3-1 apresenta as faixas de uso consideradas aptas a atender o PMQQS proposto e
as respectivas metodologias. As medicdes em campo deverdo ser realizadas,

preferencialmente, por uma sonda multiparamétrica.

Quadro 3-1 - Faixas de uso para as analises em campo.

MENSURANDO MATRIZ METODO FAIXA DE USO
pH Agua e sedimento SMWW 4500-H" B 0al4
Agua
Condutividade SMWW 2510 B 0a 100.000 pS.cm™!
o . . 0al5mgL’!
Oxigénio Dissolvido Agua SMWW 4500-0O G
0a 100%
Potencial de oxirredugdo Agua e sedimento SMWW 2580 B -2000 a +2000 mV
Turbidez Agua SMWW 2130 B 0a4.000 NTU
Temperatura Agua SMWW 2550 B 0a55°C
Salinidade Agua SMWW 2520 D 0a70

Para o estabelecimento destas faixas foi realizada consulta em Manuais Técnicos ou de
Operacgdo das sondas multipardmetros comercializadas e o conhecimento adquirido sobre as
caracteristicas do ambiente desde o rompimento da barragem até o momento, conforme
orientagdes dos documentos elaborados pela Comissdo de Quimica para atendimento aos

requisitos de amostragem para a NBR-ISO/IEC 17025.

As medigdes de profundidade deverdo ser realizadas com o sensor de profundidade da
sonda ou com ecobatimetro. A temperatura do ar devera ser medida com termdmetro ou com
o sensor de temperatura da sonda posicionado na sombra, antes da sua utilizagdo para registro

de temperatura da agua.
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3.3.1.2 - Analises em laboratdrio

As andlises em laboratorio devem ser realizadas por laboratérios acreditados nos
termos da ABNT NBR-ISO/IEC 17025:2005 junto ao Instituto Nacional de Metrologia,
Normalizagdo e Qualidade Industrial (INMETRO). Caso a anélise de determinado pardmetro
ndo seja rotineira ou nenhum laboratorio nacional possua acreditacdo, sera necessario que o
mesmo possua certificacdes que o qualifique para isso, ou esta analise devera ser

subcontratada.

O laboratorio deverd manter em arquivo, por 5 (cinco) anos, os documentos
pertinentes aos ensaios analiticos, tais como: cartas-controle, cromatogramas e resultados

obtidos em ensaios de proficiéncia.
3.3.1.2.1 - Limites de quantificacdo

Os limites de quantificagdo (LQ) praticados pelos laboratorios contratados para as
andlises propostas no PMQQS deverdo ser iguais ou inferiores aos limites previstos nas

seguintes resolugdes:

= Delibera¢do Normativa COPAM/CERH-MG 08/2022;
= Resolucdio CONAMA 357/2005;

= Resolucdo CONAMA 454/2012.

Para aqueles parametros que ndo possuem limite nas resolu¢des do COPAM e da
CONAMA, os limites de quantificagdo devem ser compativeis com os valores reportados pela
literatura cientifica. Assim, foram consultadas outras diretrizes do Brasil, como o Padrao de
Potabilidade (Portaria GM/MS n° 888, de 04/05/2021), além de diretrizes internacionais

como, por exemplo, do Canadd, dos Estados Unidos da América e da Unido Europeia.
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3.3.1.2.2 - Procedimentos analiticos

A metodologia de andlise para cada pardmetro esta disponibilizada no Quadro 3-2,
incluindo os ambientes de 4gua e sedimento: doce (rios, lagoas e reservatdrios), salobra
(estudrios) e salina (zona costeira). Para os pontos LMN 01, LMN 02R e RDO 16, deve-se
primeiro verificar a salinidade para depois ratificar se a classificacdo da dgua esta como doce
ou salobra. Uma avaliacdo resumida dos procedimentos de coleta ¢ metodologia de todos os
parametros avaliados em laboratério pode ser acompanhada no Quadro 3-2. E importante
destacar que o laboratorio responsavel pelos ensaios podera ter metodologias divergentes as
orientagdes deste documento e quando isso ocorrer deve prevalecer os requisitos especificos
de cada método, conforme orientado no Guia Nacional de coletas de dgua e sedimento (ANA

& CETESB, 2023).

Na matriz agua, os elementos Aluminio (Al), Antiménio (Sb), Arsénio (As), Bério
(Ba), Cadmio (Cd), Chumbo (Pb), Cobalto (Co), Cobre (Cu), Cromo (Cr), Estroncio (Sr),
Ferro (Fe), Molibdénio (Mo), Manganés (Mn), Niquel (Ni), Selénio (Se), Vanadio (V) e
Zinco (Zn), nas amostras de agua doce, salobra e salgada deverdo ser analisados na fracdo
total e dissolvida utilizando a metodologia de preparo de amostra EPA 3051A ou
metodologias de preparo acreditadas relacionadas a técnica utilizada, que deve ser a

Espectrometria de massas com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-MS) — EPA 6020B.

Ainda na matriz 4gua, os elementos boro (B), calcio (Ca), fésforo (P), magnésio (Mg),
potéssio (K) e sodio (Na) devem ser analisados pelo método de Espectrometria de Emissao
Optica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP OES) — EPA 6010D, devido as possiveis
interferéncias que podem surgir durante o processamento das analises, a fim de assegurar a

qualidade e a confiabilidade das analises.
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Nas analises de merctrio (Hg) para a matriz 4gua, devem ser consideradas técnicas de
vapor frio que possuem LQs baixos, de forma a quantificar o elemento e atender a Resolugao
CONAMA n° 357/2005, ou poderd ser analisado por técnicas mais atualizadas, visando a

reducao do LQ.

Na matriz de sedimentos, o procedimento de preparo da amostra para analise de
metais, exceto para o elemento Hg, deve seguir a metodologia EPA 3051A. O elemento Hg
nas amostras de sedimento deve seguir o mesmo procedimento utilizado para as amostras de
agua, atendendo a metodologia EPA 7071A. A técnica utilizada para analise dos elementos
Aluminio (Al), Ferro (Fe), Manganés (Mn), Bério (Ba), Cadmio (Cd), Chumbo (Pb), Cobalto
(Co), Cobre (Cu), Cromo (Cr), Estroncio (Sr), Fosforo (P), Niquel (Ni), Vanadio (V), Titanio
(T1), Silicio (Si) e Zinco (Zn) deve ser, preferencialmente, a de Espectrometria de Emissdo
Optica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-OES) — EPA 6010D, visto que as

concentragdes desses elementos apresentam valores elevados na matriz sedimento.

As andlises de especiacdo de Arsénio III, V e Metilmercario, realizadas nos
testemunhos de sedimento, devem seguir metodologias de preparo que acompanham a técnica
analitica aplicada de forma a eliminar interferéncias que possam ocorrer. A especiagdo de
arsénio deve ser realizada, preferencialmente, pela técnica de Espectrometria de Massa
Indutivamente Acoplado a Cromatografia Liquida de Alta Performance (HPLC-ICP-MS).
Para a especiagdo de Metilmercurio devem ser consideradas técnicas com baixos limites de
quantificagdo como técnicas de vapor frio ou técnicas melhoradas com LQs menores de forma

a quantificar o elemento e atender a legislacao em relagdo ao limite de mercurio total.

Outubro, 2025 | PmMQOS 107



\\‘sl)

PROGRAMA DE MONITORAMENTO QUALI-QUANTITATIVO SISTEMATICO DE AGUA E SEDIMENTOS - PMQQS

PMQOS

ET-001_24675238-00_00-B

¢ SAMARCO

Quadro 3-2 — Resumo dos métodos de coleta e analise dos parametros avaliados em laboratorio.

PARAMETRO
(unidade)

Alcalinidade total (mg
CaCO;.L")

Anions - cloreto total,
fluoreto total, nitrito,

nitrato, fosfato, sulfato
(mg.L™)

Carbono orgéanico total
(%)

Carbono orgéanico total
e dissolvido (mg.L™")

Cianeto livre (mg.L™")

Cloreto total (mg.L™")

Clorofila-a e Feoftina
(nglH @)

PROCEDIMENTOS DE COLETA (ANA & CETESB, 2023)

AMBIENTE
RECIPIENTE"
Agua bruta (fioce, PV
salobra, salina)
Agua bruta e filtrada P
(doce, salobra, salina)
Sedimento (doce, PdVA (com tampa
. e rosca e septo
salobra, salina)
teflon)
Agua bruta e filtrada VA
(doce, salobra, salina)
Agua bruta (doce) P,V
Agua bruta (doce,
. P
salobra, salina)
Agua bruta (doce, VABL

salobra, salina)

QUANTIDADE

250 mL

250 mL

100g

100 mL

250 mL

250 mL

1L

PRESERVACAO

Resfriamento (em
gelo)

Resfriamento (em
gelo)

Resfriamento
(em gelo)

HCI, H3PO4 ou
H,S0, 1:1 até pH<2
(agua doce) e HC1
1:1. Resfriamento
(em gelo)
NaOH 10 m até
pH>12. Resfriamento
(gelo). Manter ao
abrigo de luz

Resfriamento
(em gelo)

Resfriamento (em
gelo). Proteger da luz
“)

ARMAZENAMENTO
Refrigeragdo < 6 °C, sem

congelamento

Refrigeragdo < 6 °C, sem
congelamento

Refrigeragdo < 6 °C

Refrigeragdo < 6 °C, sem
congelamento

Refrigeragdo < 6 °C, sem
congelamento

Refrigeragdo < 6 °C, sem
congelamento

Refrigeragdo < 6 °C, sem
congelamento e ao abrigo
da luz

PRAZO DE
VALIDADE (1)

24h

Cloreto,
fluoreto e
sulfato-28 dias,
fosfato, nitrato
€ nitrito-48h
7 dias
(maximo 28
dias)

7 dias
(maximo 28
dias)

24h

28 dias

48h

PROCEDIMENTOS DE ANALISE

METODOS

USEPA 310.1/SMWW
2320

EPA 300:1997

SMEWW 5310-B

SMWW 5310-C/D

1SO14403-2 ou SMWW
4500 CN- B, C (preparo)
e F (analise)

EPA 9056A/300.1 ou
SMWW 4500 CI

SMEWW - 10200H

PRINCIPIO DO METODO

Titulagdo

Cromatografia i6nica -
Supressora e Detector de
condutividade

Analisador elementar/
Combustio analitica em alta
temperatura

Método da oxida¢ao com
persulfato na presenga de calor
ou luz UV ou método de
oxidagdo-imida

Meétodo colorimétrico - analise
em fluxo segmentado ou
Método eletrodo seletivo

Cromatografia i6nica -

Supressora e Detector de
condutividade ou Titulometria

Espectrofotometria
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PROCEDIMENTOS DE COLETA (ANA & CETESB, 2023)

PROCEDIMENTOS DE ANALISE

PARAMETRO ST
(unidade) RECIPIENTE®  QUANTIDADE PRESERVACAO ARMAZENAMENTO Viﬁ‘nszglil) METODOS PRINCIPIO DO METODO
Ap0s filtragdo a
0 IREsHTEIE 1D (G510 col(irézr;; ::ar;u;?negel\feelrope
Cloroﬁla-aﬁ]e LiEsiisiae A e (floce, VA BL 1L gelor). e g de papel devidamente 28 dias SMEWW - 10200H Espectrofotometria
(ng.L") (3) salobra, salina) até 0 momento da . .
filtracio identificado.
¢ Resfrigeracdo entre 4°C e
10°C
Equipamento (potencidmetro)
Condutividade elétrica  Agua bruta (doce, Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem . com célula de condutividade e
(uS.cm™) salobra, salina) P,V 250 mL gelo) congelamento 28 dias SMEWW 25108 dispositivo compensador de
temperatura
Cor verdadeira Agua bruta (doce) P,V 250 mL ReSﬁlagI;ZI;to (G Reﬁji?ﬁ;:?aigmg’ sem 48h SMEWW 2120 C Espectrofotometria
DBOs 5 (mg O»L")  Agua bruta (doce) P,V 500 mL R“f“ag‘;i’;“’ (em Ref“i‘fﬁ;gfaﬁn tg’ em- g 4gh SMEWW - 5210B Ensaio em 5 dias - 20°C
o . . Difracao a laser, para as
DIStrlb,ul.g a0 o SECTiD (fioce, P 700 g (aprox) Nao requerida METEin a}mblente. 6 meses ISO 13320:2020 fragdes abaixo da ultima
granulométrica (%) salobra, salina) Manter ao abrigo de luz e e il
. HNO; 1:1 até pH<2. . ~ °
Dureza total_l(mg Agua bruta @oce, P,V 250 mL Resfriamento (em Refrigeracdo < 6 °C, sem 6 meses SMEWW 2340 Titulométrico
CaCOs;.L") salobra, salina) gelo) congelamento
7 . . ~ o Técnica da membrana
Em‘erococus_1 Agua bruta_l (salobra e P, V (estéreis) 100 mL Resfriamento (em Refrigeragdo <10 °C, sem 24h SMWW 9230 filtrante- presenca/auséncia
(NMP.100 mL™") salina) gelo) congelamento em 100 mL
. . 0 . . - o Técnica do substrato
Escherichia coli Agua bruta (doce, P,V (estéreis) 100 mL Resfriamento (em Refrigeragdo <10 °C, sem 24h SMEWW 9223 B enzimético -
(NMP.100 mL™") salobra, salina) ’ gelo) congelamento presenca/auséncia em 100 mL
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PROCEDIMENTOS DE COLETA (ANA & CETESB, 2023)

PROCEDIMENTOS DE ANALISE

PARAMETRO
N AMBIENTE - PRAZO DE - i 9
(unidade) RECIPIENTE* QUANTIDADE  PRESERVACAO ARMAZENAMENTO /i METODOS PRINCIPIO DO METODO
Agua doce - Pontos Wit dle llosinn
do Trecho 1 e em indutivamente acoplado /
o " RDO 11 eRDO 12. . o FDA 4.11.1 (Kubachka © acop
Especiagdo de As™ e Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem . espectrometria de massa
+5 g Testemunho de P 250 mL 28 dias et al. 2012) ou SMWW
As™ (mg.L™") . . gelo) congelamento (ICP/MS) acoplado a
sedimento (rios, 3114B o
1 . cromatografia liquida de alta
agoas, estuarios e
. performance (HPLC)
zona costeira)
Fenois (mg.kg-1) Sedimento (dpce, PVA 100 g Resfriamento (em Refrigeragao < 6 °C, sem 14 dias EPA 8270D Cromatografia gasosa
salobra e salina) gelo) congelamento
. ( 2 mL HCL. .
- 3 30<6 °
Ferro - Especiagdo  Agua bruta (doce, \ 250 mL R m—E e LA 24h SMWW 3500 Fe B Anélise por ICP
Fe*" (mg.L™") salobra e salina) ) congelamento
- Agua bruta filtrada . . ~ o
F errg- Espeila(gg?o (doce, salobra e P 250 mL. Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 24h SMWW 3500 Fe B/EPA Anélise por ICP
Fe’" (mg.L™) salina) gelo) congelamento 6010C
HPA-Hidrocarbonetos . . .
S i Sedimento (doce, Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem . Cromatografia gasosa
p011c1c1(1r<r:1c;slfgrg§natlcos salobra, salina) \ g ) gelo) congelamento GIEES ERIIFAIERIS (CG/ECF ou CG/ELCD)
) ) . . N Preparo: EPA 3051A L. . .
Mercrio (mg.kg™) Sedimento (doce, PP 250 Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 6 meses Andlise: EPA 7471B Técnica de vapor frio e analise
8.8 salobra, salina) g gelo) congelamento nalise: . direta de mercurio
(vapor frio)
‘ HNO; 1:1 até pH<2. . 5o < .9 Preparo: EPA 3015A; o] . -
Mercurio (mg.L™") LETalinie ﬁltrgda P,V 250 mL Resfriamento (em LD S 0, 28 dias Analise: EPA 7470A ou Tecmca} de vapor fm,’ ¢ ETAlEe
(doce, salobra, salina) congelamento . direta de mercurio.
gelo) EPA 245.1 (vapor frio)
Metais e semimetais . . . ~ o Preparo: EPA 3050B ou
total e dissolvido S:Sgﬁf:t‘;a(l‘fgacf’ P 250 ¢ Resma‘;‘(’)‘;w (em Ref”i‘g;‘@zi’aign tg’ sem 6 meses EPA 3051A; Analise: Analise por ICP-OES
(mgkg")® g g g EPA 6010B ou 6010D
. . . ‘ HNO; 1:1 até pH<2. . ~ o Preparo: EPA 3005A ou
o P,V 250 mL Resfriamento (em e e L 6 meses EPA 3015A; Analise: Analise por ICP-MS

selénio (mg.L") ©

(doce, salobra, salina)

gelo)

congelamento

EPA 6020B (ICP-MS)
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PROCEDIMENTOS DE COLETA (ANA & CETESB, 2023)

PROCEDIMENTOS DE ANALISE

PARAMETRO
] AMBIENTE _ PRAZO DE : ; ,
(unidade) RECIPIENTE®  QUANTIDADE PRESERVACAO ARMAZENAMENTO VALIDADE (1) METODOS PRINCIPIO DO METODO
o on Boro: 28 dias.  Preparo: EPA 3005A ou
Metais e semimetais  Agua bruta e filtrada Y 250 mL H}i ?;riZIL:;iopg:nZ Refrigeragdo < 6 °C, sem Demais EPA 3015A; Analise: Anlise por ICP-OES
(mg.LH? (doce, salobra, salina) ’ elo) congelamento parametros: 6 EPA 6010B ou EPA p
g meses 6010D
. . . o (G L . 1
WislTeEEe () Sedimento (dpce, PP 250 Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 6 meses EPA7471 B ou EPA 3200 Tecnlca. de vapor ﬁlq e analise
salobra e salina) gelo), congelamento direta de mercurio
. . . o< (O
Nitrato (mg.L"!) Agua bruta (doce, P 250 mL Resfriamento (em  Refrigeragdo < 6 °C, sem 48h SMWW - 4500NO5- Espectrofotométrico
salobra, salina) gelo) congelamento
. . " < (E
Nitrito (mg.L") A B (@56, P 250 mL IReiBRENT (Fm ISl gErean S0 1E, o 48h SMWW - 4500NO; Epeotrofotomatico
salobra, salina) gelo) congelamento
Nitrogénio amoniacal Agua bruta (doce, PV 250 mL. Il: ZSICSAI?:enI:H:i Refrigeragdo < 6 °C, sem 7 dias SMEWW - 4500NH; ou Espectrofotométrico ou
total (mg.L™") salobra, salina) ’ es iigelﬁ(:)) ote congelamento 1SO11732 Meétodo colorimétrico - FIA
Nitrogénio Kjeldahl Sedimento (doce, HZSQ4 S Refrigeragdo < 6 °C, sem . USEPA 351.3 ou SMWW Db B pot.enc1ometr1a
1 . P,V 250 mL Resfriamento (em 7 dias ou outro procedimento ou
total (mg.kg™) salobra, salina) congelamento - 4500 Norg P
gelo) Espectrofotométrico
. . . H,SO, até pH<2. . o< 60
Nitrogénio ({{gamco Agua bruta (doce) P,V 250 mL Resfriamento (em Refrigeragao < 6 °C, sem 7 dias SMWW - 4500 N, Espectrofotométrico
(mg.L™") gelo) congelamento
Frasco de amostra i
) deve ser cheio Refii 6 oc EPA 1501 ou SMWW Poteticwmetro acoplado com
5o < €O =
pH (laboratorio) A LT (qoce, P,V 250 mL completamente e clingeragao = » Semm 7 dias ol ¢ et{odqs pa(.irao ° (.ie
salobra, salina) . . congelamento 4500 H+ B referéncia e dispositivo
mantido fechado até o
o compensador de temperatura
momento da analise
Polifosfatos (mg.L™) Sedimento (doce, PV 950 mL Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 48h SMWW 4500P-E/4500 P-  Espectroscopia (colorimetria,

salobra, salina)

gelo)

congelamento

B (preparo)

fotometria)
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PROCEDIMENTOS DE COLETA (ANA & CETESB, 2023)

PROCEDIMENTOS DE ANALISE

PARAMETRO
. AMBIENTE _ PRAZO DE : ; ,
(unidade) RECIPIENTE®  QUANTIDADE PRESERVACAO ARMAZENAMENTO VALIDADE (1) METODOS PRINCIPIO DO METODO
ol e Sedimento (todos os
oxiredugao (ORP) - . P 250 g - - - SMWW 2580 B Diferenca de potencial
. L. ambientes)
ensaio em laboratorio
e i . Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem Preparo: EPA 3051A. s .
1 El
Silicio (mg.kg™) Sedimento (doce) P 250 g gelo) congelamento 6 meses Analise: EPA 6010D Digestdo acida em microondas
Silica d}ssohglda Agua filtrada (doce, P 250 mL Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 28 dias SMWW 4500 SiO2 B/C Esptj.ct;ometrla de gbsorgao
(mgSiO,.L") salobra, salina) gelo) congelamento atomica ou Gravimetria
. . . Ao <o
Solidos (%) Sedimento ((_1006, PP 250 g Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 7 dias SMWW 2540 G Evaporagio e peso seco
salobra, salina) gelo) congelamento
- . . [ . . 2 (E G
Solldo_s dlssolv_lldos Agua bruta (fioce, PV 500 mL Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 7 dias SMWW 2540 C/E S D S
totais (mg.L™) salobra, salina) gelo) congelamento
Solidos sedlrr}lce ntavels Agua bruta (doce) P,V I5L Resfriamento (em Refrigeracdo < 6 °C, sem 48h SMWW 2540 F Evaporagio e peso seco
(mL.L™") gelo) congelamento
rq: 4 . . 50 <6 °
Sohd(_)s susper_llsos Agua bruta (fioce, PV 500 mL Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 7 dias SMWW 2540 D B O 8260
totais (mg.L™) salobra, salina) gelo) congelamento
. i i 30<6°
Sélidos totais (mg.L™") Agua bruta (doce) P,V 500 mL Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 7 dias SMWW 2540 B/E Evaporagio e peso seco
gelo) congelamento
[ . . 2 (E G . . .
Sulfato (mg.L™) Agua bruta (fioce, P 250 mL Resfriamento (em Refrigeragdo < 6 °C, sem 28 dias EPA 4500 SO Espectroscopia (cplonmetrla,
salobra, salina) gelo) congelamento fotometria)
Refrigeragdo <6°C
< 0 i . < SMWW -4500S2-D,H ou .
<60 B .
Sulfeto com H,S ndo Agua bruta (doce, v 300 mL NaOH/ZnOAc para  Refrigeragdo < 6 °C, sem 7 dias EPA 9030B (preparo) e Espectrofotometria ou Método

dissociado (mg.L™")

salobra, salina)

pH>9 - refrigeracdo
entre 2 e 6°C

congelamento

EPA 9034 (analise)

iodométrico
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A PROCEDIMENTOS DE COLETA (ANA & CETESB, 2023) PROCEDIMENTOS DE ANALISE
PARAMETRO
N AMBIENTE " PRAZO DE - i -
(unidade) RECIPIENTE* QUANTIDADE  PRESERVACAO ARMAZENAMENTO /i METODOS PRINCIPIO DO METODO
. . ~ . . ~
Sulfeto total (mg.L")  Agua bruta (doce) VDBO 300 mL IRERRENTD (Fm ISl gEmean S0 1E, o 7 dias SMWW - 45008, I OO (T P12l
gelo) congelamento ou colorimétrico
Teor de Carbonatos Sedimentos (salobra, P 700 g (aprox) } ) ) Tessier et al., 1979 ou Extragdo sequencial seletiva
(%) salina) g {ap Loring e Rantala, 1992 ou Diferenga de massas
. . . ~ o
Teor de umidade (%) SEETED ((.1006’ PP 250 g IRESHTENTE 1D (510 [l D S b e, eom 7 dias SMWW 2540 G Evaporagao e peso seco
salobra, salina) gelo) congelamento
Digestao acida em
. . ~ o . microondas, plasma acoplado
Titanio Sedimento (doce) P 250 g Resfriamento (em Refrigeragao < 6 °C, sem 6 meses Prep,)a‘ro.. EPA3051A. indutivamente -
gelo) congelamento Anélise: EPA 6010D . .
espectrometria de emissdo
atomica
Turbidez (NTU) A i (€6, P,V 250 mL et (Gm - Relhigaeein S6 0, g 48h SMWW 2130 B Método nefolométrico

salobra, salina) gelo) congelamento

(1) Contado a partir da hora de coleta.

(2) Filtrado em laboratério.

(3) Filtrado em campo.

(4) Caso o pH da agua seja inferior a 6, a amostra pode ser preservada com carbonato de magnésio 1%, caso seja considerado necessario.

(5) Analise devera ser realizada somente no testemunho de sedimento.

(6) Metais e semi metais (agua) analisados pelo ICP-MS: Aluminio, antimdnio, arsénio, bario, cAidmio, chumbo, cobalto, cobre, cromo, ferro, manganés, molibdénio, niquel, selénio, vanadio, zinco. (*)
somente ambientes dulcicolas e (**) somente fragdo dissolvida.

(7) Metais e semi metais (dgua) analisados pelo ICP-OES: Boro, calcio*, fésforo, magnésio*, potassio** e sédio*. (*) somente ambientes dulcicolas e (**) somente fragio dissolvida.

(8) Metais e semi metais (sedimento): Aluminio, antiménio, arsénio, bario, berilio, cAdmio, chumbo, cobalto, cobre, cromo, estroncio, ferro, fosforo, manganés molibdénio, niquel, selénio, silicio, titdnio,
vanadio, zinco.

(9) Conforme discussdo com os 6rgiaos ambientais e de recursos hidricos ao longo do monitoramento do PMQQS, foi acordado que as analises de ferro II e III podem ocorrer fora do prazo de validade,
desde que os ensaios sejam feitos em laboratoério, com total rigor técnico e em conformidade com as boas praticas para garantir a precisio e rastreabilidade do método.

* Recipientes: P = Plastico, V = Vidro, VA = Vidro ambar, VDBO = Frasco de vidro para DBO, PVA = Polimero polivinil acetato, BL = Boca larga.
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3.3.2 - Parametros biolégicos
3.3.2.1- Fitoplancton
3.3.2.1.1 - Procedimentos laboratoriais

Em laboratério o material coletado deve ser submetido a analise quantitativa com a
contagem do fitoplancton nas amostras que foram acondicionadas em frascos escuros e
preservadas em lugol neutro ou acético, utilizando-se microscopio invertido, de acordo a
metodologia descrita por Uterm6hl (1958). Os organismos devem ser contados sob 0 aumento
de 400 vezes, com o auxilio de reticulo de Whipple aferido com régua micrométrica
calibrada, com contagem em campos aleatdrios ou transectos, garantindo a precisdo dos
resultados. Durante a contagem deve ser estabelecido um limite de precisao de duas maneiras,
através da curva de rarefacdo das espécies, ou seja, adicionando novas unidades de contagem
(campos ou transectos) até a estabilizagdo de ocorréncia de espécies na andlise, bem como
pelo estabelecimento de um nimero minimo de 100 individuos da espécie dominante
contados de modo a se determinar erro padrdao de até 20% na contagem, obtido por meio da

equagdo abaixo (APHA 2017, CETESB 2005):

Onde:

E=(2/AN)* 10 E = Erro na contagem, em%;

N = Numero unidades constatadas.

As identificacdes dos organismos fitoplanctonicos deverdo ser feitas em nivel
especifico, sempre que possivel. Os sistemas de classificagdo adotados devem ser: Round
(1971) para as classes de Chlorophyta; Round (1990) para Bacillariophyta; Komarek &
Anagnostidis (1989, 1998 e 2005) para Cyanobacteria; ¢ Round (1965) para as

demais classes.
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3.3.2.1.2 - Analise de dados

Quando  pertinente, serdo  calculadas  as  seguintes  métricas  da

comunidade fitoplanctonica:

= Indices biologicos (nivel especifico): devem ser calculados indices de diversidade de
Shannon (bits.ind'; SHANNON & WEAVER, 1963), de equitatividade (LLOYD &
GHELARDI, 1964), de dominancia (SIMPSON, 1949) e de riqueza (ODUM, 1983).
Dessa forma, as equagdes abaixo apresentam o calculo para os indices de Diversidade de
Shannon, Equitabilidade, e Dominancia de Simpson, respectivamente. Além disso, avaliar
a associacdo de espécies bioindicadoras: com base nas analises qualitativas e quantitativas

da comunidade e com uso de literatura especializada, como Tucci (2002);

= Diversidade de Shannon (H”)

Onde:

H’ = indice de diversidade de Shannon-Wiener;

. S é o nimero total de taxons;

H'=-Y (pilog, pi) |pi=ni/N;

= ni corresponde ao numero de individuos da espécie
1 presente na amostra;

N representa o numero total de organismos na amostra.

= Equitabilidade (J°)
Onde:

J'=H'/log, S J’ = indice de equitabilidade de Pielou;
H’ = indice de diversidade de Shannon;

S = niimero total de tdxons presente na amostra
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= Dominancia de Simpson (D)

Onde:
D= E (E )3 D = Indice de dominancia de Simpson;
N ni = Densidade relativa de cada taxon na unidade amostral;

N = Numero total de individuos na amostra.

= Riqueza (R)

Numero total de taxons encontrados em uma amostra.

3.3.2.2 - Macroinvertebrados bentonicos dulcicolas
3.3.2.2.1 - Procedimentos laboratoriais

Em laboratorio as amostras de sedimento deverdo ser lavadas com 4gua corrente em
rede com malha 0,25 mm, reduzindo o volume da amostra ao eliminar particulas organicas e
inorganicas finas. Apos a lavagem o material serd triado sobre bandejas de luz e em seguida
identificado com o auxilio de lupa e microscopio Optico até o nivel taxondmico de familias
utilizando chaves taxonOmicas especificas. Organismos de interesse sanitario (p. ex.
Biomphalaria sp.) e espécies exoticas (p. ex. Corbicula fluminea) deverdo ser

preferencialmente identificados até a menor resolugdo taxonomica possivel.

3.3.2.2.2 - Analise de dados

De posse dos dados, serdo calculadas as seguintes métricas da comunidade bentonica:

= Riqueza taxondmica: nimero de diferentes taxons presentes nas amostras;
= Densidade de individuos: nimero de individuos por metro quadrado (ind.m™);
= indice de diversidade de Shannon (descrito no item 3.3.2.1 - Fitoplancton);

= indice de diversidade de Simpson (descrito no item 3.3.2.1 - Fitoplancton);
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= Equitabilidade de Pielou;

= Indice BMWP (Biological Monitoring Working Party, JUNQUEIRA et al. 2018): para o
calculo deste item, cada tdxon recebe um escore de acordo com o seu grau de tolerancia a
impactos. A soma dos escores fornece a pontuagdo final do BMWP que ¢ categorizada em
classes de qualidade de 4gua, sendo excelente (> 81 pontos), boa (entre 80 e 61 pontos),

regular (entre 60 e 41 pontos), ruim (entre 40 e 26 pontos) e péssima (< 25 pontos);
3.3.2.3- Fauna bent6nica estuarina e costeira

3.3.2.3.1 - Procedimentos laboratoriais

Em laboratério, o procedimento analitico deve seguir padronizacdes de triagem e

identificacdo taxonOmicas.

As amostras de meiofauna (< 63 um) preservadas em formol 4% devem ser elutriadas
em laboratorio seguindo os métodos de extragdo com silica coloidal ou Ludox (BURGESS,
2001). O material separado com os animais sera colocado em placa de Petri para
centrifugacdo manual, sendo o sobrenadante vertido em placas de Dolffus, composta de 200
quadrados de 0,25 cm? cada. Em estereomicroscopio, serd realizada a contagem dos grandes
grupos zoolodgicos e separagdo de Nematoda, Tardigrada e Copepoda Harpacticoidea, com
auxilio de estilete. Os espécimes serdo quantificados e acomodados em tubos de Eppendorf®
ou similar, com formol a 4%. A classificagdo taxondmica devera ser baseada em referéncias
usuais e chaves padronizadas, preferencialmente a nivel taxonomico de género

(SOMERFIELD & CLARKE, 1995; De LEY, 2006).

As amostras de macrofauna (> 250 um e < 1,0 cm) preservadas em formol devem ser
novamente lavadas em é4gua corrente em laboratério e transferidas para alcool 70%. As
amostras serdo triadas por estereomicroscopio € os organismos triados e identificados ao nivel
de familia (Filo Annelida e Filo Mollusca) e ordem (Sub-filo Crustacea e outros). Este nivel
de classificacdo ¢ suficiente para analises estatisticas convencionais posteriores e elimina

grande esfor¢o taxondmico na identificagcdo de espécies (SOMERFIELD & CLARKE, 1995).
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Diversos guias e chaves taxondmicas podem ser usadas para a identificacdo da macrofauna
bentonica em nivel de familia, e muitas referéncias foram publicadas sob a forma de livro no

Brasil ou em jornais especializados (e.g., FAUCHALD, 1977; AMARAL et al., 2006).

Organismos pertencentes a grupos dominantes ou de especial interesse taxonomico,
poderdo ser encaminhados a especialistas para uma identificagdo ao menor nivel possivel,
sendo mantidos em suas colec¢des, ou encaminhados para cole¢des cadastradas no CRIA (e.g.,

Museu de Zoologia da USP, UNICAMP).
3.3.2.3.2- Analise de dados

A andlise dos dados de organismos da meiofauna e macrofauna bentonica deve
considerar os seguintes parametros: i) a densidade e biomassa total de organismos
(padronizada por metro quadrado m?) e desvio padrao das réplicas num determinado sitio ou
ponto amostral; 11) indices de diversidade (Simpson e Shannon H') e equitatividade de Pielou J'

(e seus erros entre réplicas) (MAGURRAN, 2004).

Os dados de densidade e biomassa total de organismos devem ser obtidos pela
contagem e medi¢do de peso imido de organismos presentes em cada amostra, separados por
nivel taxondmico (i.e., Familia, Ordem). A densidade de cada area amostral (area superficial
do amostrador utilizado) é convertida para 1 metro quadrado e a média das réplicas de cada
ponto amostral sdo calculadas juntamente com seu desvio padrdo. Ao se estimar a biomassa,
deve-se utilizar balanga analitica com precisdo suficiente, € o peso umido anotado apds um
intervalo de tempo pré-definido (e.g. 10 segundos). Tendo em vista que os organismos estarao
condicionados em alcool 70%, o peso ird diminuir constantemente pela evaporacio do alcool
e ndo ¢ desejavel que os animais ressequem no processo. As amostras de meiofauna somente

deverdo ser quantificadas, sem necessidade de medida de biomassa.
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3.3.3- Ensaios ecotoxicologicos

Os métodos para a realizacdo dos ensaios de ecotoxicidade incluidos no programa de
testes estao relacionados no Quadro 3-3, tanto para amostras de 4gua quanto para amostras de

sedimento, em ambiente dulcicola e salino/salobro.

Quadro 3-3 - Ensaios ecotoxicologicos propostos.

MATRIZ

ENSAIOS — ORGANISMO

METODO

Agua - ambiente dulcicola

Toxicidade cronica - Chlorophyceae (algas)

Toxicidade cronica - Ceriodaphnia silvestrii
(microcrustaceo)

Toxicidade aguda - Daphnia spp (microcrustaceo)

ABNT/NBR-12648:2023
ABNT/NBR-13373:2022

ABNT/NBR-12713:2022

Elutriato de sedimento -
ambiente dulcicola

Toxicidade cronica - Ceriodaphnia silvestrii
(microcrustaceo)

Toxicidade aguda - Daphnia spp (microcrustaceo)

Toxicidade aguda e cronica - Hyalella sp. € Chironomus
sancticaroli

ABNT/NBR-13373:2022

ABNT/NBR-12713:2022

sk

Sedimento integral -

Toxicidade aguda e cronica - Hyalella spp (Amphipoda)

ABNT:NBR-15470:2021

CETESB SQ PR/LB 153: ensaio ecotoxicologico
com Chironomus sancticaroli — sedimento.
Versao 13. Sao Paulo, 2019b

ambiente dulcicola Toxicidade aguda e crénica - Chironomus sancticaroli

Agua — ambiente salobro

Toxicidade cronica - Skeletonema costatum (microalgas) —
somente para agua

Toxicidade cronica - Echinometra lucunter (ourico do mar)-
organismo, teste de fertilizagdo, teste com gametas

Toxicidade aguda - Misidaceo

ABNT/NBR-16181

ABNT/NBR-15350:2023

ABNT/NBR-15308:2017

Elutriato de sedimento —
ambiente salobro

Toxicidade cronica - Echinometra lucunter-(ouri¢co do mar)-
organismo, teste de fertilizagdo, teste com gametas

Toxicidade aguda - Misidaceo

ABNT/NBR-15350:2020

ABNT/NBR-15308:2017

Sedimento integral -
ambiente salobro

Toxicidade aguda e cronica - Nitokra sp (microcrustaceo)

Lotufo & Abessa, 2002

** Os ensaios de elutriato de sedimento nio sio comuns para os organismos Hyalella sp. e Chironomus sancticaroli, visto que sio
espécies de sedimento. Nao existe metodologia para esses ensaios e serda necessaria a adaptag¢io de normas e metodologias, além da
realizacdo de um periodo de testes para avaliaciio e estabelecimento de critérios de validacdo. Além disso, tais ensaios ndo sio
acreditados pelo INMETRO.

Apo6s o periodo de exposicao, que varia de acordo com o organismo € a norma aplicada
(Quadro 3-3) devera ser registrada a porcentagem de efeito toxico medido em cada uma das
dilui¢des utilizadas para exposicdo dos organismos, conforme respectivas referéncias
metodoldgicas. Em seguida, devera ser calculado o resultado do ensaio ecotoxicologico, o qual
deve ser expresso em CEso (concentragdo efetiva que pode causar danos a 50% da populagado),

CLso (concentragdo letal que pode causar danos a 50% da populagdo), CENO (concentragdo de
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efeito ndo observado) e CEO (concentragdo de efeito observado), em percentuais. Deverao
ainda ser calculados: a letalidade no controle (%), a imobilidade no controle (%), o
coeficiente de variacdo no controle (%), a taxa de crescimento em biomassa e a reproducao
média no controle (nimero de organismos), a quantidade de larvas pluteus no controle (%)
para cada teste correspondente. Nos testes com quironomideos deverdo, ainda, ser
identificados a categoria de qualidade do sedimento e o percentual de deformidades no

controle.

Estes valores deverdo ser utilizados para estimar o potencial efeito toxico da amostra
analisada. Devem ainda serem apresentados os dados brutos referentes a cada ensaio, além

dos respectivos dados iniciais e finais de pH e oxigénio dissolvido.

Os organismos utilizados para os ensaios de toxicidade deverdo ser do mesmo lote.
Caso ndo seja possivel devido a capacidade de cultivo do laboratorio, devem ser utilizados
organismos-teste do mesmo lote nas amostras de 4gua, elutriato de sedimento e sedimento de

mesmo ponto, coletados na mesma data.
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Anexo A - Anotacio de Responsabilidade Técnica do Coordenador
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Anexo B - Localizacao dos pontos de monitoramento do PMQQS
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