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Materiais e métodos

41.
Regidao de amostragem: Macigo da Pedra Branca

Estendendo-se nos entornos de dois macicos litordneos - Pedra Branca e
Tijuca - a cidade do Rio de Janeiro apresenta especificidades ditadas justamente
por esta vizinhanga. A interacdo destes dois sistemas de natureza tao opostos - a
cidade e a montanha - leva ao estabelecimento de uma rede de trocas entre ambos,
que colabora para a constru¢cdo de uma realidade geoecologica impar. Como um
claro produto destas trocas entre os dois sistemas, temos o fato de que a vegetagao
destes macicos apresenta caracteristicas que a situa em plano distinto em relacao a

formacgdes congéneres de Mata Atlantica.

Dada a extensdo do Macico da Pedra Branca, torna-se necessaria, para a
execucao do presente projeto, a delimitacdo de uma area de trabalho. Optou-se
assim por se concentrar esfor¢os na Floresta do Camorim. Muito possivelmente,
dentre as matas que compdem o macico, esta floresta ¢ a que apresenta maior
diversidade, o que pode ser atribuido ao seu estado de conservacgdo, gradiente

altitudinal e a proximidade do litoral.

As matas que revestem o grande anfiteatro montanhoso do Camorim
fazem parte da Floresta Ombrofila Densa Submontana (Velloso et al., 1991) e, em
termos legais, encontram-se protegidas pela criagdo, em 1974, do Parque Estadual
da Pedra Branca, onde se localiza o Pico da Pedra Branca, com 1024 m, ponto
culminante do municipio do Rio de Janeiro. Em seu interior encontram-se a Serra
do Nogueira e Pedra da Rosilha com 648 e 480 m respectivamente. A represa do
Camorim, um lago artificial construido na década de 30, ¢ um dos pontos de

destaque e esta situada a 436 m.s.m., sendo a area de sua bacia de cerca de 350 ha.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0220925/CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0220925/CA

31

A geologia da regido ¢ caracterizada nas partes mais baixas pela presenca
de ampla faixa de ganisse melanocratico, enquanto que nas mais elevadas por
granitos de diversos tipos. O substrato rochoso ¢ superficial e os afloramentos sdo
relativamente comuns. A altura pluviométrica da regido ¢ de 1187 mm, ocorrendo
deficiéncia hidrica episodica nos meses de julho a outubro. O tipo climéatico € sub-
umido, com pouco ou nenhum déficit de &gua, megatérmico, com calor
uniformemente distribuido por todo o ano. A baixada de Jacarepagua, segundo a
classificagdo de Koppen, acha-se incluida no tipo Af, ou seja, clima tropical
quente e umido sem estacdo seca, com 60 mm de chuvas no més mais seco, no

caso, agosto (Oliveira ef al., 1980).

As informacdes sobre a historia ambiental desta area podem ser obtidas na
obra classica O Sertdo Carioca, de Magalhaes Corréa (1930) e nos estudos de
Nogueira (1956) e de Galvao (1957). Ainda que atualmente a sua exploragdo
econdmica seja praticamente limitada a exploracdo de bananais, as rogas de
subsisténcia tiveram grande importancia até a década de 60. Com a urbanizagao
crescente do Rio de Janeiro e com implantagdo do Parque Estadual da Pedra
Branca na década seguinte, estas foram praticamente extintas na vertente sul do
Macigo e, com o tempo, a sucessdo ecoldgica promoveu a cicatrizagdo das
clareiras. A resultante ambiental deste historico de ocupagdo por agricultura de
subsisténcia ¢ a multiplicidade de antigas rocas abandonadas em diferentes
tempos no maci¢o, que parece ser a principal responsavel pela fragmentacio
estrutural da paisagem florestada. A este processo de incremento e recomposicao

do tecido florestal, interpdem-se os incéndios florestais que, como visto, destroi

periodicamente faixas consideraveis da Mata Atlantica.

O macico da Pedra Branca vive atualmente um franco processo de
desenvolvimento das atividades urbanas em seu entorno e de expansdao da
degradacao no ecossistema florestal, através do crescimento da malha urbana, as
cunhas de desmatamento que adentram suas bordas florestais e a expansao das
atividades agricolas em suas encostas, imprimem hoje na paisagem as
modifica¢des do arranjo espacial de seus elementos e definem, assim, sua nova

dinamica geoecoldgica.
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Figura 4- Fotografia mostrando vista panoramica do Macigo da Pedra Branca

@® (2) Floresta secundéria de divisor de drenagem

@ (1) Floresta secundaria de fundo de vale

/\/ Rio Camorim

/\/ Isolinhas altimétricas 25 m

Municipio do Ric de Janeiro

Figura 5- Localizagédo da area de estudos no Macico da Pedra Branca e no Municipio do

Rio de Janeiro.
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4.2.
Amostragem

A avaliacdo da interceptacdo da 4agua da chuva pela vegetacao
(throughfall) foi feita, com a utilizagdo de 12 pluvidometros, confeccionados com
garrafas plasticas descartdveis de dgua mineral natural de 2 litros. A
aproximadamente 12 cm do gargalo foi feito um corte que seciona a garrafa em
duas partes, sendo a referente ao gargalo colocada de forma invertida no interior
da garrafa, formando assim um funil. Na tampa original da garrafa foi feito um
orificio de 1,5cm de diametro, onde ¢ afixada uma tela plastica com malha de um
mm, destinada a impedir a entrada de insetos ou residuos. Uma bola de ping-pong
foi colocada na parte coletora do gargalo para reduzir perdas por evaporagdo. Em
campo, os pluviometros foram instalados de forma aleatéria em cada area: dois
em area aberta e 10 em area fechada; foram fixados ao piso florestal por meio de
estacas dotadas de suporte, € a superficie coletora foi mantida a 60 cm do solo

para evitar a entrada de respingos de chuva do solo.

Para céalculo de porcentagem de interceptacdo da chuva pela vegetagao
(precipitagdo interna) foram obtidos os dados correspondentes de precipitacao
total. Para tanto foram utilizados 10 pluvidometros em area fechada. A cada 15 dias
foram feitas as medidas da chuva recolhida pelos pluvidmetros com proveta
durante 12 meses (1 ano). Apds recolhimento de aliquotas destinadas as analises
quimicas, os dispositivos utilizados para a coleta de chuva foram substituidos por
outros que sofreram lavagem prévia com acido nitrico, 4gua deionizada e rinsados
com agua MILLI-Q. Logo que chegavam ao laboratorio todas as amostras tinham

pH e condutividade medidos e eram conservadas sob refrigeracao.
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Figura 6- Fotografia mostrando um ponto de coleta das amostras de agua de

chuva incidente sobre area aberta.

atravessam o dossel (area fechada).
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4.3.
Analise de agua de chuva por ICPOES

O equipamento utilizado para determinacdo de elementos presentes em
maiores concentracdes foi o espectrometro de emissdo Optica da marca Perkin
Elmer, modelo OPTIMA 4300 DV. Os parametros de operacdo do instrumento
otimizados para as determinagdes dos elementos P, K, Na, Ca, ¢ Mg foram:
vazoes de ar; plasma 15 L min’l, auxiliar 0,2 L min'l, nebulizador 0,80 L min'l;
Poténcia do ICP 1300W; observacdo do plasma no modo axial. Os demais

parametros de medigdo encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1- Paréametros de medicdo do instrumento ajustados para as

determinagdes

Elemento A Janela de observacao
Mg 279.553 0.070
K 766.490 0.070
Ca  422.673 0.070
Na  589.592 0.060
P 213.617 0.070

Foi utilizado o modo quantitativo de calibragdo. As curvas analiticas para os
elementos Mg, K, Ca, e Na foram construidas a partir de 4 solugdes mistas de
calibragcdo de concentracdes de 0.100, 0.200, 0.500 e 1.000 mg L'l, utilizando-se
dilui¢des adequadas de um padrio multiclementar de 1000 mg L ' (Merk-IV,
prod. nr. 1.11355.0100, Merk, Darmstadt, Germany). Para o elemento P foi usado
o padrio Certipur de KH,PO,, 1000 mgL ', do mesmo fabricante (prod. nr.
1.19898.0500).

As amostras foram introduzidas, sem prévia filtracdo, via nebulizador
concéntrico do tipo conikal com camara ciclonica da marca Glass Expansion
(Australia). A excecdo foi o elemento fosforo; nesse caso, foi utilizado o

nebulizador ultrassonico modelo AT 6000 da firma CETAC (EUA). A Figura 8
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mostra uma fotografia do equipamento utilizado neste trabalho, e a Figura 9

apresenta um diagrama esquematico do sistema oOtico deste equipamento.

Figura 8- Fotografia do instrumento Optima 4300 DV (Perkin — Elmer) da Puc-Rio.
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Figura 9- Diagrama_esquemético do sistema ético do Optima 4300 DV, Perkin -Elmer.
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44,
Analise de agua de chuva por ICPMS

O equipamento utilizado foi um espectrometro de massas, modelo ELAN
6000, marca Perkin — Elmer Sciex. O diagrama de bloco do equipamento pode
ser visto na Figura 11, e uma fotografia do instrumento na Figura 10. Os

parametros de medicao ajustados para analise sao mostrados na Tabela 2.

Figura 10- Fotografia do instrumento Perkin — Elmer Sciex, Elan 6000.
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Figura 11- Diagrama de blocos do aparelho Elan 6000 , Perkin — EImer Sciex.
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Tabela 2- Parametros de operagéo/ medigéo utilizados em ICPMS

Equipamento

ELAN 6000, Perkin Elmer - Sciex

Poténcia
Vazao de argonio (L min-1)

Nebulizagao

Amostrador/Skimmer
Modo de varredura
Leituras por replicata
Tempo de parada
Numero de replicatas
Calibragao

Padrao interno

Massa (m/z)

1200W

1.0 auxiliar; 15.0 plasma
Meinhard/ camara ciclonica- vazao
1.0 L min™

ambos de platina

“peak hopping”

1

50 ms

3

Quantitativa, externa

Rh (m/z=103)

Ag (1 107.109); Al (27); As (75); B

(11); Ba (137); Be (9); Bi (209); Cd
(111); Co (59); Cr (52); Cu (53); Fe (57);

Hg (202); Li (7); Mn (55); Mo (95,

98); Ni (60, 62); Pb (206, 207, 208); Se
(82); Sr (88); Sn (118, 120); Sb (123);
Th (232); Ti (47); Tl (205); V(51); Zn

As curvas de calibragdo foram preparadas a partir de solugdo — estoque

(padrao misto), Multi — element Calibration Standart 3 PE ( Pure plus, E.U.A) de

100 mg L'; as diluicdes foram feitas com agua Milli-Q. O elemento rédio (0.1 mg

L") foi usado como padrio interno. As amostras foram filtradas com auxilio de

seringa estéril e descartavel marca Plastipak, e filtro de menbrana de acetato de

celulose marca MFS com 0.45 um de didmetro de poro. Em seguida, eram

colocadas no carrossel do amostrador da marca Autosampler AS — 60 do

fabricante Perkin Elmer, e aspiradas automaticamente. Foi utilizado o modo

quantitativo (external calibration) como procedimento de calibragdo e

quantificagdo. Os elementos determinados por essa técnica foram : Ag, Al, As, B,

Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Hg, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, Se, Sr,

Sn, Sb, Th, Ti, T, V e Zn.
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4.5.
Analise de anions em agua de chuva por cromatografia de ions

O cromatografo de ions utilizado foi o do fabricante Metrohm, do tipo
modular. Composto pelos mddulos :732 IC Detector, 709 IC Pump, 753 Supressor
Module, VA Detector, 802 Autosampler, 733 IC Separation Center, 752 Pump
Unite 762 IC interface. O software utilizado para aquisi¢ao e tratamento de dados

foi o IC Net 2.1.

Para andlise de 4anions os parametros otimizados do sistema

cromatografico sao mostrados na Tabela 3:

Tabela 3- Parametros otimizados para o sistema cromatogafico utilizado

Coluna Metrosep A Supp 4
Eluente Carbonato 1,8 mM/
Bicarbonato 1,7 mM

Vazao do sistema 1,2 mL min’!
Pressdo do sistema 6 MPa
Volume de amostra 100 pL
Volume morto 2,2 min
Detector Condutimétrico
H,SO4 (Utilizado no sistema de 25 mM
supressao)
Tempo de carregamento da alca de 2 min

amostragem (amostrador automatico)

Todas as amostras foram filtradas com auxilio de seringa estéril e
descartdvel marca Plastipak, e filtro de membrana de acetato de celulose marca
MFS com 0,45 um de diametro de poros. Em seguida eram colocadas no carrossel
do amostrador, e injetadas automaticamente através de uma alca de amostragem
confeccionada de PEEK. O tempo total entre o carregamento da alca e injegdo da

amostra era de 2 minutos. O eluente foi preparado a partir de reagentes (Na,COs e
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NaHCOs, Merck) de alto grau de pureza e agua Milli-Q. Imediatamente apos
preparo da solugdo do eluente foi submetido a banho ultrassdnico por cerca de 15

minutos (degaseificacao).

A deteccao condutimétrica foi feita apOs supressdo quimica. Para
regeneragdo da camara de supressdo foi utilizado H,SO4 25 mM. Os anions

analisados e tempo de retengdo tipicos otimizados sdo especificados na Tabela 4.

Tabela 4- Anions analisados e respectivos tempos de retencéo

Anions  Tempo de retengio

(min)
Fluoreto 3.5
Cloreto 4.6
Brometo 6.7
Nitrato 7.7
Fosfato 10.1
Sulfato 11.8

O procedimento de calibragdo empregado para quantificagdo foi a
calibracao externa. As faixas de trabalho investigadas foram 5, 10,15, 20, 25, 30
ngL'e0.51,2,5,10e 15 mg L. Para o processamento dos resultados foi usado
a integragdo da area de pico. As solucdes de calibracdo foram preparadas
diariamente a partir de diluicdo de uma solu¢do estoque contendo todos os anions
(Cl'l, Br'l, F'l, NOy5, PO43', SO42'), com concentragdo 100 mg L' do fabricante

Sol Rio, Industria Brasileira.

Na Figura 12 pode ser visualizada uma fotografia do cromatografo de ions

utilizado para as analises de anions nas amostras de agua de chuva.
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