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RESUMO - As atividades foram desenvolvidas no ambito do Projeto Componente 3 da Rede
AGROHIDRO - Monitoramento e caracterizagdo quali-quantitativa dos recursos hidricos e sua
relacdo com o uso da terra em bacias experimentais nos diferentes biomas brasileiros. As
atividades do bolsista PIBIC objetivaram a realizagdo de treinamento especifico para a execugao
de coleta e andlises de amostras de agua e organizacdo de dados analisados. Essas atividades
consistiram de: (a) Preparo de amostras de agua em laborat6rio por meio de filtragdo através de
membranas; (b) Preparo de vidrarias para manuseio de amostras para coleta e analises; (c) Coleta
de amostras de solucdo de solo utilizando extratores de solugéo; (d) Medidas de contetudo de agua
no solo utilizando tensiometros; (e) Medidas de pH, ORP, oxigénio dissolvido, temperatura e
condutividade elétrica utilizando medidor multiparametros; (f) Treinamento em analises laboratoriais
em um analisador de carbono dissolvido (TOC); e (g) Elaboracdo de planilhas de dados, tanto de
estudos pretéritos, como dos resultados das andlises realizadas. O bolsista encontra-se, apds esse
periodo de sete meses de atividades, mais apto para iniciar atividades de campo e laboratério

relacionadas ao monitoramento de bacias hidrogréficas.
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ABSTRACT- The activities were conducted within the scope of the Project Component 3 of
AGROHIDRO Network - Monitoring and qualitative and quantitative characterization of water
resources and their relation to land use in experimental basins in different Brazilian biomes. The
activities of the PIBIC grantee aimed to conduct specific training to perform the collection and
analysis of water samples and the organization of data analyzed. These activities consisted of: (a)
Preparation of water samples in the laboratory by filtration through membranes; (b) Preparation of
glassware for sample handling for data collection and analysis; (c) Collection of samples of soll
solution using solution extractors; (d) Measurements of water content in soil using tensiometers; (e)
Measurements of pH, ORP, dissolved oxygen, temperature and electric conductivity using
multiparameter meters; (f) Laboratory measurements training in a dissolved carbon analyzer (TOC);
and (g) Preparation of data sheets regarding to previous studies as well as the results of the
analyzes made along the training. After this activity period of seven months, the student is more

prepared to start field and laboratory activities related to monitoring of watersheds.

Key-words: Water sampling, dissolved organic carbon, soil solution extractors, multiparameter

meter, water quality , tensiometer.

1. INTRODUCAO

O Projeto Componente 3 da Rede AgroHidro - Monitoramento e caracterizagdo quali-
guantitativa dos recursos hidricos e sua relagdo com o uso da terra em bacias experimentais nos
diferentes biomas brasileiros - tem o propdsito de monitorar e caracterizar quali-quantitativamente
0s recursos hidricos em bacias hidrogréficas nos biomas brasileiros, visando aumentar a
compreenséo da relacdo destes com o uso e manejo das terras e subsidiar o planejamento do

manejo agropecuario sustentavel.

Na Embrapa Meio Ambiente estd sendo executado no Plano de Acdo 4 desse Projeto, a
Atividade "Instrumentacdo e monitoramento da qualidade e quantidade da &gua em bacia
experimental na Transicdo Cerrado/ Mata Atlantica (Porcédo Leste de S&o Paulo)". Essa atividade
abrange as bacias dos rios Camanducaia e Jaguari, as quais apresentam hoje estado critico no
contexto da necessidade hidrica regional (Agéncia das Bacias PCJ, 2011). Para 0 monitoramento

de parametros de qualidade e de quantidade de agua nessas bacias foram realizadas analises
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prévias sobre os limites espaciais das influéncias de fontes ndo pontuais (difusas) de poluigéo,
relacionadas a agricultura, assim como para a escolha de microbacias, realizando-se expedicfes
de campo e utilizando-se SIGs. No entanto, as campanhas de campo para coleta de amostras e

medi¢cOes de parametros in situ ainda nao foram iniciadas.

Dessa maneira, as atividades do bolsista PIBIC restringiram-se a treinamento especifico
para a execucdo de coleta e analises de amostras de agua e organizacdo de dados analisados,
conforme detalhado no item Material e Métodos. Portanto, hdo existem resultados de pesquisas a
serem apresentados e discutidos no presente trabalho. Porém descrevemos aqui o treinamento

realizado e os resultados deste.

2. MATERIAL E METODOS
2.1. Preparo de Amostras de Agua por Filtracdo e Lavagem de Vidrarias

Em laboratério, para preparo de amostras para analises de carbono dissolvido, foram
utilizadas membranas microporosas de fibra de vidro, que foram lavadas com agua mili-Q
utilizando-se um kit de vidro de filtracdo da Millipore (suporte de vidro com tela de ago inox 4 mm
de diametro, composto de funil, placa de petri em poliestireno cristal para membrana de 47mm,
base erlenmeyer 1 litro e garra) previamente lavados em solugdo acida (HCI 0,1 N), depois
rinsados por trés vezes em agua deionizada. A mesma solugéo &cida foi utilizada para lavagem de
todo o material de preparo e estocagem de amostras. A filtracdo foi sempre realizada com a ajuda
de uma bomba a vacuo livre de 6leo de lubrificacdo para evitar-se contaminacdo de amostras,

frascos e demais aparatos de laboratério.

ApoOs essa filtragdo, as membranas foram colocadas dentro de uma mufla e aquecidas a
500 °C, com a finalidade de secagem para fazer o processo de filtracdo de amostras de agua
coletadas em extratores de solugéo de solo e no Ribeirdo do Rosario (Figura 1). A mufla também
foi utilizada para esterilizagdo a 550 °C de frascos de vidros cor &mbar. A filtragdo das amostras
propriamente ditas foi também realizada com o mesmo kit Millipore e bomba a vacuo acima
descritos. As amostras filtradas foram estocadas em frascos de vidro de cor &mbar a 4 °C até o

momento de suas andlises em um analisador de carbono dissolvido (TOC).

J& para andlises de cations e anions em amostras de 4gua de mesma origem, a filtracdo
destas se realizou utilizando-se membrana de acetato celulose (porosidade de 0,45um) em um kit

de plastico da Millipore (Porta filtro tipo sterifil em polisulfona, completo, 47 mm de didmetro, 250mL
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de capacidade, autoclavavel) e a mesma bomba a vacuo. As amostras filtradas foram estocadas
em frascos de polietileno a 4 °C para aguardar o momento de suas analises a ser realizadas por

cromatografia idnica.

Figura 1. Filtracdo de amostras e coérrego onde amostra foi coletada (Ribeirdo do Rosério,
Guaira/SP)

2.2. Medidas com tensiémetros e coleta de amostras de solucéo de solo

Em Guaird (SP), foram realizadas leituras da tensdo da agua contida no solo em
tensibmetros previamente instalados em 5 diferentes profundidades (10, 20, 40, 60 e 90 cm), em
um experimento realizado em canavial. JA nos extratores de solucdo de solo (Figura 2), também
previamente instalados nas profundidades de 30 e 90 cm no mesmo experimento, foram coletadas
amostras para posterior medidas das variaveis fisico-quimicas pH e condutividade elétrica, assim
como para andlises laboratoriais de cétions, anions e carbono. Em cada extrator foi conferido se
ainda havia a tenséo anteriormente aplicada para a extracdo das amostras. Quando esta tensao
havia sido perdida, aplicou-se uma tensdo de 0,6 atm por meio de bomba a vacuo manual,

realizando-se antes uma rinsagem dos recipientes dos extratores com agua deionizada.

2.3. Medidas de pH, ORP, oxigénio dissolvido, temperatura e condutividade elétrica

Em laboratoério, foi realizado treinamento no uso de dois modelos diferentes de medidor
multipar@metro: (a) Thermo Scientific Orion Star A325 com sensores de pH e condutividade; (b) YSI

Professional Plus Quatro Cable com sensores de pH, ORP, oxigénio dissolvido, condutividade e
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temperatura. O treinamento se deu ndo apenas na realizacdo de medidas de amostras de agua de
rio e de solucdo de solo nos dois modelos de multipardmetro, mas também na calibracdo e

manutencdo dos mesmos (Figura 3).

Figura 2. Tensibmetros (a esquerda) e extrator de solugéo (a direita) utilizado no treinamento em

um canavial em Guaira.

Figura 3. Medidores multiparametro utilizados no treinamento.
2.4. Treinamento em analises laboratoriais em um analisador de carbono dissolvido (TOC)

Em laboratério, foi realizado um treinamento na medicao de Carbono Organico Total
utilizando um Analisador de Carbono Orgéanico Total (TOC), marca Shimadzu, modelo TOC-V, para
determinagdo das concentragbes das formas dissolvidas de carbono nas amostras obtidas em
campo. Neste treinamento foram rodadas amostras de solucdo de solo do experimento em canavial
acima citado, onde o bolsista PIBIC teve a oportunidade de ser treinado na coleta e preparo de

amostras.
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Figura 4. Analisador de Carbono Organico Total (TOC), marca Shimadzu, modelo TOC-V.

2.5. Elaboracéo de planilhas de dados

Em escrit6rio, ocorreu o treinamento em registrar em planilha do software excel cerca de
5500 dados coletados em pesquisa realizada em bacias amazénicas, seguindo padréo de planilhas
para organizacao e sistematizacdo de dados do Projeto Componente 3 da Rede AgroHidro, citado
nesse trabalho. Além dessas planilhas foi também concebida planilha para os dados analisados

pelo bolsista no Analisador TOC.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apos esse periodo de sete meses de atividades pode-se citar como resultado que o bolsista
PIBIC autor do presente trabalho esta mais apto para iniciar atividades de campo e laboratério
relacionadas ao monitoramento de bacias hidrografica no mesmo Projeto Componente 3 da Rede

AgroHidro ou em outro projeto de pesquisa na mesma linha tematica.

Para uma exemplificagdo do sucesso desse preparo para 0 monitoramento de bacias, é
apresentada a seguir uma descricdo sobre a utilizacdo de Analisador de Carbono Orgéanico Total
Elementar (Shimadzu TOC-V) para determinacdo das concentragfes das formas dissolvidas de

carbono, assim como o resultado dessa analise na Tabela 1.

Dois tipos de carbono dissolvido estdo presentes na &gua: carbono organico (COD) e
carbono inorganico (CID). O COD se liga ao hidrogénio ou oxigénio para formar compostos

organicos. Ja o CID ¢€ a base estrutural de compostos inorganicos tais como carbonatos gasosos e
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ions carbonatados. Coletivamente as duas formas de carbono sdo chamadas de carbono total (CT)
e a relacdo entre elas é expressa COD = CT - CID (SHIMADZU, 2007).

Tabela 1. Resultados das analises realizadas para a determinacdo do carbono total dissolvido (CT), C
inorgéanico dissolvido (CID) e carbono orgénico dissolvido (COD).

Dcil)tlaetdaa arlnDocsj?ra arE)éaIEze COD (mg/L) | CT (mg/L) | CID (mg/L)
04/12/2013 3002 09/06/2014 15,60 21,1 5,49
04/12/2013 3003 09/06/2014 2,58 5,78 3,20
04/12/2013 3004 09/06/2014 1,81 3,04 1,23
04/12/2013 3005 09/06/2014 12,27 15,31 3,03
04/12/2013 3006 09/06/2014 10,57 15,96 5,39
04/12/2013 9001 10/06/2014 3,08 5,22 2,14
04/12/2013 9002 10/06/2014 2,46 5,46 3,00
04/12/2013 9003 10/06/2014 1,75 3,85 2,10
04/12/2013 9004 10/06/2014 1,48 2,47 0,99
04/12/2013 9005 10/06/2014 3,54 5,78 2,24
04/12/2013 9006 10/06/2014 2,86 4,99 2,14

Na realizagdo da andlise propriamente dita, a amostra é introduzida no interior do tubo de
combustao, que é preenchido com um catalisador de oxidacdo e aquecido a 680°C. A amostra é
gueimada no tubo de combustdo e, como resultado, os componentes de CT na amostra sao
convertidos em diéxido de carbono. O gas carreador flui a uma velocidade de 150 mL / min até o
tubo de combustéo, transporta entdo os produtos de combustdo da amostra a partir do tubo de
combustao até um desumidificador eletrénico, onde o gas é arrefecido e desidratado. O gas entao
carrega os produtos da combustdo da amostra através de um depurador de halogénio para
remover o cloro e outros halogénios. Por fim, o gas de transporte leva os produtos de combustao
da amostra para a célula de um analisador de gas infravermelho ndo-dispersivo (NDIR) , onde o
dioxido de carbono é detectado. O NDIR produz um sinal analégico de deteccdo que forma um

pico; a area do pico é medida pelo software TOC-Control V.

A érea do pico € proporcional & concentragdo de CT da amostra. Uma equacéo da curva de
calibragdo que matematicamente expressa a relacdo entre a area do pico e concentracdo CT pode
ser gerada analisando-se varias concentracdes de uma solucdo padréo de CT. A concentragdo de
CT numa amostra pode ser determinada através da analise da amostra para obter-se a area do

pico e, em seguida, utilizar a area do pico na equacéao da curva de calibracao.

Dois métodos para medir CID usando o Analisador TOC-V estédo disponiveis: (a) Analise

com seringa de injecdo; (b) Andlise utilizando o reator CID opcional. Em ambos os métodos, a
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medicdo do CID consiste do carbono derivado a partir de carbonatos, carbonatos de hidrogénio e
diéxido de carbono dissolvido.

O CID, medido pelo TOC-V, consiste do carbono contido em carbonatos e em didxido de
carbono dissolvido em &gua. Por acidificacdo da amostra com uma pequena quantidade de &cido
cloridrico para se obter um pH inferior a 3, todos os carbonatos, sdo convertidos em diéxido de
carbono. O diéxido de carbono e o diéxido de carbono dissolvido da amostra sdo volatilizados pelo
borbulhamento de ar ou de gas de nitrogénio, que ndo contém o didxido de carbono, através da

amostra.

O kit reator IC do TOC-V é usado para aspergir a solucdo da reagéo CID (liquido de reagéo
acidificado) com um géas de transporte. A amostra € injetada no recipiente de reacédo CID, e o CID
da amostra é convertido em diéxido de carbono, que € volatilizado pelo processo de borbulhamento
e detectado pelo NDIR. A amostra é acidificada a pH 3 ou inferior na seringa, utilizando-se acido
cloridrico. A amostra é aspergida com um gas carreador e o CID da amostra é convertido em

dioxido de carbono e detectado pelo NDIR.
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