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1 METODOLOGIA

A metodologia aqui apresentada estd baseada no protocolo de analise do subprojeto sedimentologia.
Diferencas quanto ao protocolo sdo o maior detalhamento e inclusédo da metodologia de analise da

susceptibilidade magnética.

1.1 ANALISE DE MATERIAL PARTICULADO EM SUSPENSAO (MPS)

O processo de filtragem das amostras de agua é realizado em filtros de fibra de vidro de 47 mm de
didmetro e 0,45um de didmetro, previamente secos em estufa a 40°C por 24h, para determinacéo de
seu peso original. Apos a filtragem das amostras, os filtros sdo novamente levados a estufa a 40°C por
48h e pesados para a determinacdo do peso do MPS retido. A concentracdo do MPS é calculada
através da diferenca entre o peso do filtro antes e apoés a filtracdo, corrigido pelo volume filtrado de
cada amostra (Mitchell et al., 2017). Ap6s a determinagdo do MPS, os filtros seguem para queima da
matéria organica por combustdo em mufla a 450°C por 4h (Mook e Hoskin, 1982) para a determinagéo

do teor de matéria organica (MO) do MPS.

1.2 ANALISE DE SEDIMENTO SUPERFICIAL DE FUNDO

ApOs coleta, as amostras foram lavadas até a completa remocao de sal e depois foram secas em estufa
a 40°C para aquisicdo do peso seco. A separacgdo das fracdes grossas e finas foi realizada através do
método de separacado via Umida pela lavagem do sedimento com &gua destilada em uma peneira de
malha com abertura de 63 um. O sedimento que passa pela peneira é a fragao fina (ou lama) enquanto

gue o retido é a fracdo mais grossa (areia e cascalho) (Dias, 2004).

A determinacdo da granulometria das frac6es grossas (> 63 um) foi realizada pelo método de
peneiramento via seca com peneiras intercaladas por malhas com abertura de 0,5 em 0,5 phi. Para as
fracdes finas (< 63 um) a granulometria foi determinada por um analisador de particulas a laser (Malvern
Mastersizer 2000), também de 0,5 em 0,5 phi, apés queima da matéria organica com peréxido de
hidrogénio para evitar floculacdo e alteracdo da granulometria durante a analise. O parametro
granulomeétrico utilizado foi o diametro médio do gréo (D50) e foi calculado pelo software Gradistat 8.0
(Blott e Pye, 2001) versao para Excel 2007-2010.

O teor de matéria organica do sedimento foi determinado pelo método de combustdo em mufla & 450°C
por 4h (Mook e Hoskin, 1982). O teor de carbonato de calcio (CaCO3) foi determinado a partir da
gueima com &cido cloridrico (30%) (Dias, 2004; Komada et al., 2008; Quaresma et al, 2015) e a
apresentacao grafica foi feita em % com o eixo Y padronizado ao limite de 100%. Para a descricdo ao
longo do texto foram utilizadas as médias com os respectivos desvios padrao para dados de teores de

cascalho, area, lama, CaCO3 e MO do sedimento superficial.

1.3 ANALISE DE DENSIDADE

A amostragem foi feita de forma a coletar apenas a camada superficial de lama do pacote sedimentar,

ja que esta metodologia é aplicada apenas para sedimento lamoso. Quando o sedimento coletado pelas



dragas se apresenta arenoso, a amostragem para esta andlise ndo € realizada. Apds coleta, as
amostras sdo acondicionadas em recipientes de 5mL, previamente pesado em balanca de preciséo (4
casas decimais), e mantidas resfriadas até chegada ao laboratério. Em laboratério os recipientes sao
pesados para obtencdo do peso umido e, entdo, levados a estufa & 40°C por 48h ou até a amostra
estar completamente seca. Apds, essa etapa 0s recipientes contendo as amostras, j4 secas, sdo
novamente pesados. Para a determina¢éo da densidade do sedimento superficial de fundo foi utilizado
0 método descrito por Amos e Sutherland, (1994; Soulsby, (1997), onde a densidade € igual a massa
Gmida pelo volume da mesma. Os dados foram apresentados sob a forma de densidade e em kg/m3.
Para a apresentacdo grafica, uma linha vermelha foi inserida onde delimita valores abaixo de 1200
kg/m3, os quais indicam a presenca de lama fluida (McAnally et al., 2007; Winterwerp e Kersteren,
2004). Estac¢Bes que ndo apresentaram dados foram decorrentes da auséncia de lama no sedimento
ou auséncia de recuperacao de sedimento durante a amostragem. Para a descricdo ao longo do texto

foram utilizadas as médias com os respectivos desvios padréo.

1.4 MOBILIDADE DO FUNDO

A mobilidade do sedimento de fundo foi avaliada para os setores Norte, Foz Norte, Foz Central e Foz
Sul. Eventos de mobilidade, para cada més, foram contabilizados sempre que a tenséo de cisalhamento
de fundo foi maior que a tenséo critica de ressuspensao local. O calculo do percentual de mobilidade
seguiu a seguinte metodologia:

1) Primeiramente, a densidade do sedimento superficial foi avaliada a partir da evolucédo espaco-
temporal da anomalia normalizada (anomalia dividido pelo desvio-padrdo) da Tensdo critica de
ressuspensao média mensal para cada setor, calculada a partir da equacdo de Mitchener e Torfs
(1996); 0.015*(densidade Umida - 1000)0.73. Para o calculo da anomalia normalizada foram

considerados somente os dados de densidade coletados durante o PMBA.

2) Para cada medida horaria de corrente proxima ao fundo, a tensdo de cisalhamento de fundo foi
calculada. O célculo da tensédo de cisalhamento de fundo foi feito através da equacgédo de Reynolds (t =
—p < u'w' >), e utilizou os dados do ADCP 4 para o setor Norte e dados do ADCP 3 (ambos ADCPs
vinculados ao Sub-Projeto Modelagem Numérica/Anexo 3 Marinho) para os setores Foz Norte, Foz
Central e Foz Sul.

3) Para cada més, a tensdo de cisalhamento de fundo horéaria foi comparada & tenséo critica de
ressuspensdo mensal, e entdo foi calculada a porcentagem de tempo em que houve evento de
mobilidade ao longo do més. Na analise do indicador mobilidade do sedimento de fundo, o percentual

de mobilidade foi avaliado em conjunto com a anomalia normalizada da tensé&o critica de ressuspenséo.

1.5 ANALISE MINERALOGICA

As analises mineral6gicas foram realizadas nas fra¢cdes lamosas (tamanho do grdo < 0,63 pm), apds
peneiramento via Umida dos sedimentos de fundo (metodologia de separacéo descrita no Item 1.2). O
limite de detecc¢do é relacionado ao sinal/ruido das amostras quando lidas pelo difratbmetro. Dessa
forma, o limite de deteccdo de medidas mais simples € de 2.5% e nas mais apuradas € de 0.5%. No



protocolo de analises laboratoriais estabelecido, apés 2 horas no difratdbmetro, os resultados séo
comparados aos resultados obtidos nas andlises de anos anteriores. Havendo discrepancias, as
amostras seguem para andlise em fluorescéncia de raios-x para determinagdo quimica elementar e sdo
novamente submetidas a difratometria por periodo de 14 horas. Uma vez confirmados os resultados,

as amostras seguem para analise de susceptibilidade magnética.

O procedimento analitico interpretativo das fases minerais na difratometria de Raios-X, tém como fontes
principalmente fichas e bases minerais existentes na literatura e WEB, onde séo listados parametros
relativos aos distanciamentos dentro dos reticulos cristalinos, além das relagdes angulares e axiais em
diferentes espécies minerais. Neste sentido, o volume relativo de fases minerais percentualmente pode
ser verificado através das areas dos picos de intensidade do sinal por comparacdo entre picos de

espécies diferentes (refinamento Rietveld).

Seguindo a convencgdo usual para representagdo geoquimica elementar de rochas e sedimentos
(Rollinson, 1993), os elementos nos resultados das andlises de fluorescéncia de raios-X estéo
expressos em Oxidos e recalculados para 100% em peso em base anidra. O ferro total esta expresso
em FeOuwta. S80 considerados minerais essenciais aqueles que s&o superiores a 10%. Os minerais sdo
agueles que possuem teores menores de 10% e maiores que 1%. Os minerais que apresentam teores

< 1% sao considerados traco.

O erro maximo encontrado até o momento através desta técnica é de + 5% em volume. A quimica por
fluorescéncia de raios-X complementa as informacfes da difracdo, fornecendo os principais
constituintes quimicos presentes em porcentagem em peso e partes por milhdo (ppm), além de
parametros quantitativos ao longo do tempo. A montagem que realiza a medida da susceptibilidade

magnética ac (xac) foi totalmente construida na UFES, onde a preciséo de configuracdo é de 1 ppm.

Os resultados foram ratificados pelas medicdes de susceptibilidade magnética nas fases minerais que
contém ferro (principalmente 6xidos e hidroxidos). Os dados adquiridos em amostras prévias ao
rompimento da barragem (2012) foram utilizados como amostras controle para fins de comparagéo,
nomeadas de valor de referéncia. Os mapas indicativos da distribuicdo espacial de fases minerais com

ferro (FeOrota) € susceptibilidade magnética, foram elaborados no software livre QGIS 2.18.

A verificagdo da presenca do rejeito da Barragem de Funddo em sedimentos marinhos foi realizada
através do reconhecimento do aumento relativo total de fases minerais como hematita, goethita,
grenalita-T, maghemita e magnetita, as quais representam 6xidos de ferro e silicatos contendo ferro
das amostras analisadas (suite de minerais com ferro), comparativamente aos dados de amostras
anteriores ao rompimento da barragem. Da mesma forma, verificou-se aumentos nas susceptibilidades
magnéticas totais e nas quantidades totais de ferro (FeOrota)). Para caracteriza¢do da quimica mineral
foram considerados como parametro o ferro total (FeOtwtar), @ aluminio (Al203), a silica (SiOz) e o célcio
(CaO) por representarem 0s principais componentes presentes nas fases minerais encontradas nas

amostras identificadas.
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