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RESUMO

Estuarios séo sistemas aquéticos transicionais na interface continente-oceano onde
ocorre grande sedimentacdo e retencdo de poluentes provenientes das areas de
entorno. O presente estudo avaliou a variacdo da toxicidade dos sedimentos em
uma escala espacial na ordem de centenas de metros numa area sob influéncia da
zona de turbidez maxima e altamente contaminada do estuario do rio Capibaribe e
sua relacdo com parametros fisico-quimicos e geoldgicos. Foi realizada uma coleta
em abril de 2016 na baixa-mar, em uma area reta de 400 m
(8°03'50,98"S;34°54'4,54"0) onde se estabeleceu 5 estacdes com distancia de 100
m entre elas, cada uma com 3 pontos distribuidos, sentido montante-jusante, em
margem direita (S), margem esquerda (H) e calha (F), totalizando 15 amostras de
sedimento superficial. Foi coletado ainda material particulado em suspensao através
de uma armadilha de sedimento. Para o bioensaio foram utilizados néuplios do
copépodo epibentdnico Tisbe biminiensis, analisando a sobrevivéncia e o
desenvolvimento dos mesmos. Paralelamente ao bioensaio foi realizado um teste-
referéncia com ZnSO, e para o controle toxicolégico foi utilizado o sedimento do
estuario do rio Paripe, PE. Matéria organica, granulometria e metais também foram
determinados nos sedimentos. Os resultados ecotoxicoldgicos das amostras foram
comparados ao controle para verificar suas toxicidades e entre estacdes e pontos de
coleta. Foram encontradas toxicidade letal nas margens da estacdo 1 e subletal na
calha de 3 estacdes. A variacdo dos parametros ecotoxicologicos foi maior entre os
pontos (margens e calha) do que entre as estagdes. Sedimentos finos
predominaram nas margens e grossos na calha. Foram detectados 23 metais e 3
ametais em todas as amostras. Ag, Cd, Cu, Hg, Mo, Pb e Zn apresentaram fator de
contaminagcdo moderado a alto. Ag, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb e Zn foram encontrados
acima dos niveis internacionais de qualidade de sedimento principalmente nas
margens. A analise de componentes principais (PCA) indicou que mortalidade,
matéria organica, sedimentos de granulometria fina e metais estdo relacionados
positivamente. A inibicdo de desenvolvimento ndo se relacionou aos contaminantes
analisados neste estudo. Conclui-se que o sedimento do estuario do rio Capibaribe
apresenta significativa variagdo em mesoescala na toxicidade, indicando que
estudos futuros devam considerar isso no planejamento amostral.

Palavras-chave: Estuario. Capibaribe. Ecotoxicologia. Metais pesados. Tisbe

biminiensis. Variagéo espacial. Sedimento.



ABSTRACT

Estuaries are transitional aquatic systems at the land-sea interface with high
sedimentation rate and pollutant retention from surrounding areas. The present study
investigated mesoscale variation of sediment toxicity in a highly contaminated
estuarine area near the maximum turbidity zone of the Capibaribe Estuary (PE,
Brazil), and its relationships with physical-chemical and geological data. Surficial
sediment was sampled every 100 m at low tide in April 2016 along 400 m stretch of
the estuary (8°03'50.98"S, 34°54'4.54"0). Three sediment samples were collected
from each site: right bank (S), left bank (H) and river channel (F), summing up 15
samples. Suspended particulate matter was also collected using a sediment-trap.
The Bioassays used nauplii of the epibenthic copepod Tisbe biminiensis. Mortality
and development rate were chosen as endpoints. Positive control with ZnSO, and
negative control with non-contaminated sediment from Paripe Estuary (PE) were
done. Organic matter, grain size and metals were also determined. Endpoints were
compared to negative control and between sampling sites. Pearson correlation and
principal component analysis (PCA) were used to correlate data. Lethal toxicity was
found at both banks of site 1 and sub-lethal toxicity was found in the channel of 3
sites. Endpoints varied more transversally than longitudinally. Fine sediments were
prevalent in the banks while coarse ones in the channel. Twenty three metais e three
non-metals were detected in all samples. Ag, Cd, Cu, Hg, Mo, Pb and Zn exhibited
moderate to high contamination factor. Concentrations of Ag, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb and
Zn were above international sediment quality guidelines, especially in bank
sediments. The PCA showed that mortality, organic matter, fine sediments and
metals were positively correlated. Inhibition of copepod development was not related
to metal contaminants. In conclusion, there was a significant mesoscale variability on
sediment toxicity of the Capibaribe Estuary. Future studies must take this fact into

consideration during sampling design.

Keywords: Estuary. Capibaribe. Ecotoxicology. Heavy metals. Tisbe biminiensis.

Spatial variation. Sediment.
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1 INTRODUCAO

Estuarios sdo sistemas aquaticos transicionais na interface continente-
oceano, nos quais, do ponto de vista fisico, ocorrem gradientes de densidade, de
salinidade, no padrdo de circulacdo e nos processos de mistura, sendo eles
condicionados pelas fronteiras laterais do sistema. A existéncia da ligacao
permanente com o mar permite a propagac¢do de marés e consequente entrada de
agua salgada. A agua do mar, por sua vez € diluida pela agua doce proveniente da
respectiva bacia de drenagem e essa mistura provoca um gradiente que torna-se
responsavel pelas caracteristicas quimicas e bibticas tipicas dos estuarios (SILVA,
2000).

Devido a sua localizacdo estratégica, os grandes centros urbanos foram
construidos em volta desses sistemas aquaticos. Estes foram utilizados para
transporte de mercadorias, para captacdo de agua e alimento, para extracdo de
minerais e como finalizadores de rejeitos soélidos e liquidos. O acumulo de rejeitos
causa a contaminacdo destes ambientes, gerando preocupacdo de O6rgaos de
controle ambiental e esforcos cientificos para solu¢cdo dos problemas da toxicidade
proveniente desta contaminacdo acumulada ao longo dos anos. Esta toxicidade
acaba por afetar tanto os organismos aquaticos até os que dependem destes como
os seres humanos (MAY et al., 2000).

Historicamente, existia 0 mito de que esses corpos hidricos eram sumidouros
de materiais originados do intemperismo, lixiviagdo dos solos e, principalmente, dos
rejeitos humanos. A incapacidade dos estuarios de conseguirem, por muito tempo,
transferir a maior parte desses materiais para o oceano fez com 0 que esses se
tornassem saturados ou supersaturados nos dias atuais (ESKINAZI-LESSA et al.,
2004). Atualmente, apesar de estarem classificados entre os ambientes mais
valiosos ambientalmente, por serem bercarios para uma gama de organismos
aguaticos, e economicamente (MAY et al., 2000), os estuarios tornaram-se também
um dos ecossistemas mais sensiveis do planeta (MALLMANN et al., 2011).

Por serem formagdes costeiras, neles ocorre uma sedimentagéo de grandes
guantidades de material fino (BIRD, 2000; OLIVEIRA T.S. et al., 2014; SCHETTINI et
al., 2016). Esta sedimentacéo é influenciada por fatores fisicos de baixa energia e

por quimicos como floculagdo (POSTMA, 1967). Esses e outros fatores fisico-
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quimicos sdo 0s responsaveis por controlar a mobilidade e distribuicdo desses
materiais e das substancias que sdo neles adsorvidas.

O acumulo de materiais finos em estuarios esta totalmente relacionado com a
retencdo de poluentes encontrados nesses ambientes. Os sedimentos mais finos em
suspensao tem maior capacidade de interagir com outras particulas devido a sua
superficie altamente reativa, explicada pela dupla camada eletroquimica (STUMM &
MORGAN, 1981). Ocorre que a medida que as particulas em suspenséo
provenientes de aguas doces encontram-se com aguas salinas, elas aumentam sua
carga eletromagnética e, consequentemente, aumentam 0s processos de adsorcao
de poluentes e sua precipitacdo para os compartimentos do fundo dos estuarios
(BATPISTA-NETO et al.,, 2008). Essa precipitacdo acaba por ser o fator mais
preocupante, pois, por exemplo, um metal adsorvido no sedimento de fundo da a
garantia de persisténcia da contaminacdo do mesmo durante periodos muito
prolongados (BERNARD, 1997).

O rio Capibaribe, local de estudo do presente trabalho, nasce no interior do
estado de Pernambuco, possui 253,5 km até a sua foz, e uma area de 7.500 Km?
correspondente a sua bacia hidrogréfica (CPRH, 2013). Esse rio atravessa 42
municipios até chegar na capital do estado, Recife, formando um estuario de 25 km
em cuja desembocadura encontra-se o Porto do Recife (SCHETTINI et al., 2016).
Esse estuério, por sua vez, recebe vérios efluentes urbanos e industriais que se
somam aos da area rural, sendo que muitos destes efluentes ndo recebem
tratamento (NOBREGA, 2011). O Capibaribe se comporta como um retentor natural
de sedimentos de grande vulnerabilidade ambiental, principalmente pelos aportes
constantes desses efluentes domésticos e industriais (OLIVEIRA T.S. et al, 2014).

Apesar da frequente descarga de efluentes industriais e domésticos que
contribuem para a degradacdo ambiental do estuéario do rio Capibaribe, as correntes
de marés favorecem a renovacao dos parametros quimicos e biol6gicos, propiciando
a este estuario um grande poder de autodepuracdo (TRAVASSOS, 1991;
TRAVASSOS et al.,, 1991/93). Porém, uma das consequéncias dessa circulacéo
estuarina é que na zona limite de intrusdo salina do estuario ocorre uma zona de
convergéncia horizontal na camada de fundo denominada de Zona Nula: a montante
desta zona a corrente residual € para jusante e a jusante desta zona a corrente é
para montante (SCHETTINI et al., 2016). E, por conservacdo de volume, ha uma

corrente vertical em direcdo a superficie. Os efeitos desta zona de convergéncia no
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fluxo de materiais particulados através do estuario € o que produz a Zona de
Turbidez Maxima — ZTM. Além do efeito da convergéncia, outro processo importante
na formacdo da ZTM é a mudanca do comportamento do material particulado em
suspensao (MPS) (SCHETTINI et al., 2016).

A zona de turbidez maxima € uma caracteristica comum em alguns estuarios
(POSTMA, 1967) e sua presenca implica na concentracdo e suspensdo de material
particulado — o que por sua vez, afeta toda a dindmica quimica, fisica, biologica e
geoldgica desse ambiente. A presenca da ZTM no estuario do rio Capibaribe vem
sendo monitorada por Schettini et al. (2016) e devido a importancia dessa zona na
dindmica dos poluentes que ocorrem adsorvidos a sedimentos, principalmente
argilosos, € necessario que ocorra paralelamente, uma avaliacdo da toxicidade
ambiental relacionada ao comportamento dessa ZTM.

Alguns estudos ecotoxicoldgicos realizados no Capibaribe e em suas areas
adjacentes ja reportaram a presenca de ecotoxicidade aliada a presenca de varios
contaminantes nos sedimentos. Oliveira D.D. et al (2014) reportaram toxicidade letal
e subletal do sedimento as fémeas do copépodo Tisbe biminiensis na Bacia do Pina
provavelmente relacionada a presenca de Cr e Zn. Maciel et al. (2015) reportaram
toxicidade no sedimento usando fémeas do copépodo T. biminiensis na Bacia do
Pina e relacionaram esta a presenca de hidrocarbonetos de petréleos dissolvidos
(HAPDD'’s). Regis (2016) avaliou em macroescala (Km) a ecotoxicidade de toda &area
estuarina do rio Capibaribe usando os nauplios do copépodo T. biminiensis e
determinou altos niveis de toxicidade e contaminacdo por metais e alguns
compostos organicos persistentes (POP’s). MOURA (2016) estudando os compostos
organicos persistentes (POP’S) indicou concentragdes acima do limite recomendado
pela Resolucdo CONAMA n°454/2012. Outros estudos sobre fator de
enriguecimento de alguns metais, indicaram aportes antrépicos consideraveis no
estuario (MORAES, 2009; XAVIER, 2017).

Desta forma, o presente estudo tem sua originalidade baseada na escala
espacial investigada e pretende avaliar a variagdo da toxicidade dos sedimentos
numa éarea sob influéncia da ZTM altamente contaminada no estuario do rio
Capibaribe (REGIS, 2016) e sua relacdo com alguns parametros fisico-quimicos e
geoldgicos.
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2 OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

Avaliar a variabilidade espacial em mesoescala da qualidade ecotoxicologica

do sedimento do estuario do rio Capibaribe utilizando os n&uplios do copépodo

epibentdnico marinho Tisbe biminiensis e sua relacdo com os parametros fisicos,

qguimicos e geoldgicos do sedimento.

2.2. Objetivos especificos

Determinar a variacdo da toxicidade letal e subletal presente na area de
estudo do estuario do rio Capibaribe;

Comparar espacialmente os parametros de toxicidade, avaliando a
variabilidade de poluicdo do sedimento entre as margens e a calha do
estuario;

Avaliar a toxicidade do material particulado em suspensdo na zona de
turbidez méxima;

Analisar paradmetros sedimentolégicos no estuario, tais como: teores de
matéria organica e granulometria,

Determinar a concentracdo de metais no sedimento das margens e da calha
do estuario;

Investigar possiveis correlagcbes dos parametros ecotoxicolégicos com o0s

parametros sedimentolégicos e as concentracdes de metais.
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1. CARACTERIZACAO DA AREA DE ESTUDO

O rio Capibaribe nasce na Serra do Jacarard no municipio de Poc¢do no
estado de Pernambuco, possui uma extensao de 253,5 km até a sua foz, e uma area
de 7.500 Km? correspondente a sua bacia hidrogréafica (Figura 1) (CPRH, 2013). O
rio Capibaribe ao atravessar a planicie costeira, onde esta edificada a cidade do
Recife, forma um estuario de 25 Km em cuja desembocadura encontra-se o Porto do
Recife (SCHETTINI et al.,, 2016). O sistema estuarino formado é composto pela
confluéncia dos rios Capibaribe, Pina, Tejipié, Jorddo, sendo separado do oceano
por um dique de arenito (SANTOS et al., 2009). Estes rios atravessam zonas
urbanas e industriais, recebendo uma elevada carga de efluentes, a maior parte sem
tratamento, comprometendo a qualidade da agua e seu estado trofico (BIONE et al.,
2009; NOBREGA, 2011; OLIVEIRA T.S. et al., 2014).

Figura 1. Representacdo da extensdo da bacia hidrogréfica do rio Capibaribe e

municipios que os corta. Fonte: APAC, SIRH.

]‘ E anadCES LOCALIZACAO: 07°41°207S/08°19°307S e

o~ = )
m 34951°00"W/36°%41°58"W

r

AREA: 7.454.88 km? (7.58% drea do estado)
MUNICIPIOS: 42

Fonte: APAC

Fonte: SIRH



24

O estuario do rio Capibaribe tem cerca de 25 Km e é bastante dinamico, com
a circulagdo determinada, principalmente, pelo regime de marés semidiurnas e o
influxo de 4gua modulado sazonalmente, variando entre 0,50 m.s™ e 0,80 m.s™* em
marés de quadratura e sizigia, respectivamente (MONTEIRO et al.,, 2011,
SCHETTINI et al., 2016). Possui uma profundidade de 4 a 9 metros (OLIVEIRA, T.S.
et al., 2014) e é considerado um estuario pouco profundo e parcialmente misturado
(MONTEIRO et al., 2011). O clima da regiao é do tipo As’, tropical quente-umido de
acordo com a classificacdo de Kdppen, com dois periodos pluviométricos distintos,
uma estacao seca (setembro a fevereiro) e uma estacédo chuvosa (margco a agosto)
(FEITOSA et al., 1999).

Segundo Schettini et al. (2016) o estuario do rio Capibaribe possui a presenca
de uma zona de turbidez maxima (ZTM), que é caracterizada como um trecho do
estuario no limite da intrusédo salina onde a concentracdo do material particulado em
suspensao (MPS) é maior do que a observada na por¢cdo do alto estuario (dgua
doce) e do baixo estuério (agua marinha) (Anexo 1).

3.2. PROCEDIMENTOS DE CAMPO

3.2.1 Coleta de sedimento no estuério do rio Capibaribe

Para realizacdo deste trabalho foram coletadas amostras de sedimento em
um trecho da ZTM do estuario do rio Capibaribe, durante a baixa-mar em abril de
2016 (periodo chuvoso), entre as coordenadas 08°3'43.42”S/34°54'3.92”0 e
08°3'57.20”S/34°54°0.62”0, abrangendo um distancia em linha reta de 400 m do
estuario. As coordenadas de todos os pontos encontram-se no Apéndice A.

Dentro desse limite foram determinadas 5 estacdes com distancia aproximada
de 100 m entre elas, com 3 pontos de coleta em cada estagéo, distribuidos, sentido
montante-jusante, em margem direita (denominado S), margem esquerda
(denominado H) e um ponto intermediario, na calha, (denominado F), totalizando
assim 15 amostras de sedimento. A denominacdo dos pontos foi dada levando em
consideracao locais conhecidos da regido, como o S da margem direita por ser a

margem do Clube Sport do Recife, o H da margem esquerda por ser a margem da
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area hospitalar e o F da calha, como ponto de fundo coletado. O equipamento
utilizado para coleta do material particulado em suspensao (MS) foi posicionado
proximo ao ponto S2 (Figura 2).

Figura 2. Mapa de localizacdo dos pontos de amostragem coletados no estuéario do

rio Capibaribe. Fonte: Arcgis (versao 10.3) e autora.
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A coleta foi realizada através de um barco a motor. As amostras de sedimento
foram coletadas na camada superficial (~3 cm) das margens com o auxilio de uma
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colher de aco inoxidavel. O sedimento da calha foi coletado com um amostrador de
fundo do tipo Van-Veen. Ndo houve coleta de sedimento do ponto F5 por perda do
equipamento.

Foi confeccionado um equipamento do tipo “sediment-trap” ou armadilha de
sedimento para coleta de uma amostra do material particulado em suspenséo. Este
equipamento foi mantido por 24h, sendo posicionado submerso durante a baixa-mar
de forma a permanecer nesta condicdo durante todo o ciclo de maré. A Figura 3
apresenta as etapas seguidas desde a fixacdo do amostrador até a retirada do

mesmo apos 24h.

Figura 3. Equipamento para coleta de material particulado em suspensédo. A)
Equipamento antes de ser fixado no sedimento; B) Local de fixacdo; C) Momento em
gue o equipamento estava sendo fixado; D) Equipamento retirado do estuario apos
24h; E) Material particulado em suspenséo retirado do equipamento; F) Volume do
material particulado em suspensédo obtido apds 24h. Fonte: Autora.

As amostras de sedimento foram acondicionadas em frascos de vidro de boca
larga, previamente descontaminados com sabdo neutro (por 24h) e acido cloridrico
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(HCI a 10%, por 24h) e o material particulado em suspensao foi acondicionado em
sacola plastica descartavel. Ambas foram refrigeradas em caixa térmica (Figura 4)

até chegada ao laboratério, onde foram tratadas imediatamente.

Figura 4. Amostras de sedimentos acondicionados em seus respectivos frascos,

dentro da caixa térmica. Fonte: Autora.

3.2.2 Coleta do sedimento controle no estuario do rio Paripe

A coleta do sedimento controle (controle negativo) foi realizada em abril de
2016 durante a baixa-mar, no estuario do rio Paripe, localizado na ilha de Itamaraca,
litoral Norte de Pernambuco (7°48'40.39"S e 34°51'22.13"0) (Figura 5).
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Figura 5. Mapa de localizagdo do ponto de coleta do sedimento controle no estuario

do rio Paripe - localizado na llha de Itamaraca, litoral Norte de Pernambuco. Fonte:
Google Earth.

@PARIPE

Google earth

O sedimento foi coletado na margem mais lamosa do estuario (margem
esquerda, sentido montante-jusante) (Figura 6), com o auxilio de uma colher de aco
inoxidavel, conservado em um recipiente de vidro previamente descontaminado com
sabdo neutro (por 24h) e &cido cloridrico (HCI a 10%, por 24h) e mantido sob
refrigeracdo até a chegada ao laboratério. A amostra controle foi submetida aos

mesmos tratamentos das amostras do estuario do Capibaribe.

Figura 6. Margem da qual foi coletado o sedimento controle no estuério do rio Paripe
em 19 de abril de 2016. Fonte: Autora.
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3.3. PROCEDIMENTOS DE LABORATORIO PARA BIOENSAIO

Todos os tratamentos e o bioensaio foram realizados no LACE — Laboratorio
de Cultivo e Ecotoxicologia pertencente ao Departamento de Oceanografia da
UFPE.

3.3.1 Preparo do sedimento para bioensaio

Em laboratério, as amostras de sedimento lamoso e o material particulado em
suspensao foram peneiradas em malha de 64 um, para a remoc¢ao de detritos e da
fauna associada. Apds peneiramento, uma aliquota de, aproximadamente, +2 g de
sedimento foi pesada em balanca analitica para cada amostra e em seguida, foram
acondicionadas nos recipientes-teste, deixando o fundo da vidraria completamente
preenchido de sedimento. Esses recipientes possuem as seguintes medidas: volume
de 40 ml com altura de 5 cm e diametro de 4.5 cm (Figura 7).

Figura 7. A) Recipientes-teste utilizados no bioensaio sendo rotulados; B)
Sedimentos acondicionados nos recipientes-teste; C) Recipiente-teste com fundo

completamente preenchido por sedimento. Fonte: Autora.

As amostras de sedimento arenoso foram mantidas no refrigerador por 24

horas para eliminagéo da fauna associada. Apds as 24 horas, elas foram submetidas
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ao mesmo procedimento de pesagem e acondicionamento nos recipientes-teste. A
eliminacdo de detritos maiores foi realizada com o auxilio de uma pinca de aco
inoxidavel. Foram realizadas 3 sub-réplicas por amostras do estuario do Capibaribe

e 4 sub-réplicas por amostras do sedimento controle.

3.3.2 Cultivo e preparo dos organismos-teste

A microalga utilizada nos testes para alimentar os copépodos foi a
diatomacea Chaetocerus muelleri LEMMERMANN, 1898. Esta vem sendo cultivada
no LACE em meio F/2 Guillard, preparado com solucédo de silicato, solucdo de meio
F/2, vitaminas (B12, tiamina e B6) e solucao tampao Tris (pH 7,8) e todos (excec¢ao
das vitaminas) foram processados na autoclave para esterilizacdo (por 15 minutos a
pressdo de 1 atm). As vitaminas foram esterilizadas por filtracdo em filtro estéril
descartavel de 0,2 pm.

As microalgas foram expostas em uma prateleira adaptada com uma estrutura
de lampadas fluorescentes conectadas a um temporizador regulando o ciclo de
12h:12h (claro-escuro). Elas ficaram submetidas a uma temperatura de 28°C (£2°C)
e todo material utilizado tanto no preparo dos reagentes, do meio de cultura e de
armazenamento foram descontaminados em molho com sab&o neutro por 24 horas,
acido cloridrico (HCI a 10%) por 24h e por fim autoclavados por 15 minutos a
presséo de 1 atm.

O copépodo harpacticoide Tisbe biminiensis (VOLKMAN-ROCCO, 1973) vem
sendo cultivado desde 1998 no LACE e desde 2003, esta espécie vem sendo
empregada com sucesso na avaliacdo da toxicidade de sedimentos (ARAUJO-
CASTRO et al., 2009). Os organismos foram cultivados em temperatura ambiente,
em caixas plasticas transparentes retangulares de quinas arredondadas, com 32 cm
de largura, 47 cm de comprimento e 14,5 cm de altura, resultando em uma
superficie de 0,15 m2 (RIBEIRO, 2011) (Figura 8), preenchidos com 5 litros de agua
do mar (35+1 de salinidade). Esta agua do mar foi coletada na praia de Tamandaré
(litoral sul de Pernambuco) e passou por um tratamento de filtragem simples,
cloragdo e descloracdo antes de serem adicionadas nas caixas. A agua € aerada

constantemente através de pedras porosas conectadas a motor de aeracdo. Estes
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copépodos foram alimentados com microalgas Chaetocerus muelleri e racdo INVE ®
para peixes marinhos. As trocas totais de agua e alimento foram realizadas de 1 a 2

VeZes por semana.

Figura 8. Cultivo do copépodo epibentdnico Tisbe biminiensis. A) Estante com

cultivo dos organismos. B) Caixa com aerac¢ao. Fonte: Autora.

3.3.3 Teste-ecotoxicoldgico

A metodologia utilizada para o presente bioensaio foi desenvolvida por
Lavorante et al. (2013), Souza-Santos et al. (2015), e modificada por Regis (2016).
Regis (2016) comparou o uso dos nauplios e fémeas ovigeras do copépodo marinho
epibentdnico Tisbe biminiensis concluindo que a forma larval do copépodo é mais
sensivel a poluicdo que a forma adulta na mesma area de estudo.

Parametros fisico-quimicos de salinidade, pH e concentracdo de oxigénio
foram aferidos no inicio e término do teste, a fim de manter um controle laboratorial
sobre essas variaveis que poderiam alterar os resultados para falso positivos ou

falso negativos.
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Suspenséao algal

Para o bioensaio, foi realizada a contagem, em camara de Neubauer sob
microscépio, da concentracdo de células da diatomacea Chaetocerus muelleri. A
solucao algal com concentracgéo de 2,5x10° células.mL™ foi preparada com a mesma
adgua do mar utilizada no cultivo dos copépodos.

Uma aliquota de 20 mL da suspenséo algal foi adicionada nos recipientes-
teste contendo as amostras de sedimento. Em seguida, foram conduzidas para
aclimatacdo em uma estufa incubadora sob as condicbes de 28+2°C e fotoperiodo

12h:12h (claro-escuro) por 24 horas.

Obtencdo dos nauplios

Para obtengéo dos nauplios, 0 método consistiu em duas etapas: a primeira
realizada 24 horas antes da realizacdo do bioensaio que consiste na preparacao de
um sistema de producdo de nauplios para captura da prole (Figura 9). Nesse
sistema foi utilizada uma caixa de plastico de capacidade de 4 L, preenchida com,
aproximadamente, +2 L de 4gua do mar a 36 de salinidade e mantida com aeracao,
no qual foi utilizada uma malha de 120 pm para separar o sistema em 2
compartimentos. No compartimento inferior foram adicionadas as diatoméaceas
Chaetocerus muelleri e no compartimento superior foram adicionados adultos do

copépodo Tisbe biminiensis.

Figura 9. Esquema do sistema de coleta de prole. Fonte: Autora.
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Em 24 horas as fémeas soltam o0s nauplios dos seus sacos ovigeros, que
passam pela malha. Apds 24 horas, os copépodos adultos foram retirados do
sistema, ficando no sistema apenas os nauplios recém-eclodidos. Esse material foi
passado por uma rede de 64 um e entdo, os nauplios foram transferidos para um
béquer e aferidos para um volume de 100 mL com agua do mar (filtrada e com 36 de
salinidade). Desse volume, foram retiradas 3 amostragens de 1 mL, que foram
fixadas com formaldeido a 4% e foi realizada a contagem, em lupa, dos organismos
recém-eclodidos. Calculada a média das 3 amostragens, foi realizado um calculo de
regra de 3 para se obter um volume com aproximadamente 200 nauplios. Em
seguida, foi homogeneizada manualmente e cuidadosamente a suspensao com 0sS
nauplios era transferida com ajuda de um pipetador automatico para os recipientes-
teste previamente aclimatados com as amostras e a suspenséo algal.

Foram colocados recipientes-amostradores entre, aproximadamente, +10
recipientes-teste para estimar a concentragdo inicial média dos nauplios e seu
intervalo de variagdo que indica os erros de amostragem. O coeficiente de variagéo
(CV) da média consiste na divisdo entre o desvio padrdo dividido pela média e
multiplicada por 100. E considerado um CV méximo de 20% para que se tenha uma
boa estimativa da média e para que o teste usando o percentual de sobrevivéncia
seja valido.

Apés a adicdo dos nauplios, os recipientes-teste foram acondicionados em
estufa incubadora nas mesmas condi¢des (temperatura 28°C+2C° e com fotoperiodo
12h:12h claro/escuro) durante o periodo de 72 horas. Ao término da exposicdo, o
material dos recipientes-teste foi transferido para um recipiente de plastico, fixados
com formaldeido a 4% e adicionados de 3 a 5 gotas do corante Rosa de Bengala
(solucdo de 1 g em 100 mL) para distincdo de vivos e de mortos e para facilitar na
contagem dos organismos (Figura 10). ApG6s 24 horas do término do bioensaio,
apenas os organismos com coloracdo mais intensa sao considerados os organismos
que estavam vivos no final do bioensaio, (Figura 10, parte superior da régua) foram
contados, em lupa. Na Figura 10, parte inferior da régua, representa uma exuvia
(que é a porcdo da epiderme eliminada pelos organismos apés a muda) e 0S

considerados mortos séo aqueles com coloragao intermediaria.



34

Figura 10. Amostra do organismo-teste fixado e corado com Rosa de Bengala.
Exemplo do nauplio considerado vivo corado (superior a escala) e de uma exuavia

(inferior a escala). A escala toda corresponde a 1 milimetro. Fonte: Autora.

Essa metodologia permitiu analisar dois parametros ecotoxicologicos:

1) Toxicidade letal ou percentual de sobrevivéncia determinada através da
contagem em microscopio estereoscopico do nimero de organismos vivos
(corados em vermelho) ao final do ensaio em comparagédo aos inoculados
no inicio do ensaio;

2) Toxicidade subletal ou percentual de desenvolvimento determinado
através da quantidade de copepoditos (juvenis) que se desenvolveram em
relacdo aos organismos corados totais (copepoditos + nauplios) no final do

ensaio.

3.3.4 Teste-referéncia do bioensaio

Paralelamente ao bioensaio foi realizado um teste-referéncia utilizando a
solugdo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnS0O,.7H,0) (controle positivo), em

quatro concentracdes: 1 mg/L, 3 mg/L, 6 mg/L e 9 mg/L, afim de determinar a
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sensibilidade da prole utilizada para cada teste quando comparada a carta controle

estabelecida por Lavorante et al. (2013) e constantemente atualizada no LACE.

3.4 PROCEDIMENTOS DE LABORATORIO PARA ANALISE DOS PARAMETROS
SEDIMENTOLOGICOS E METAIS

3.4.1 Matéria organica

A andlise da matéria organica foi realizada nos laboratérios LOQUIM e LACE,
ambos localizados no Departamento de Oceanografia pertencente a Universidade
Federal de Pernambuco.

O teor de matéria organica foi realizado pelo método da calcinagdo seguindo
a metodologia de Kralik (1999) com algumas modificacbes. As amostras de
sedimento Umido peneirado na malha de 64 um foram colocadas em estufa a 60°C
por 72 horas. ApGs secagem do sedimento, 0 mesmo foi desagregado com ajuda de
um almofariz e pistilo de porcelana e homogeneizados. Foi pesado em balanca
semi-analitica, aproximadamente, 4 g do sedimento seco que foi acondicionado em
cadinhos de porcelana. Depois de pesados, eles foram submetidos a calcinagdo em
mufla a 450°C por um periodo de 2 horas. Apés esfriarem em um dessecador foram
entdo pesados novamente.

O célculo para o teor de matéria organica foi feito seguindo as duas férmulas:

Psf = Pc— Pf (Férmulal)

Psi—Psf

%MO = ( ) x 100 (Férmula 2)

Onde na Formula 1, Pc é o peso do cadinho, Pf é o peso do
cadinho+sedimento sem matéria organica (ap6s mufla), Psf é o peso seco do
sedimento final sem matéria organica expresso em gramas.

Na Formula 2, Psi é o peso seco do sedimento inicial com matéria organica

(sem cadinho) e %MO é o teor de matéria organica expresso em porcentagem.
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3.4.2 Granulometria

A andlise granulométrica foi realizada no laboratério ORGANOMAR localizado
no Departamento de Oceanografia pertencente a Universidade Federal de
Pernambuco.

A analise do tamanho de gréos foi realizada segundo a metodologia proposta
por Suguio (1973). A andlise granulométrica descrita nessa metodologia é destinada
a classificacdo textural dos sedimentos de natureza inconsolidada. Na Figura 11,

mostra-se um fluxograma com as principais etapas da metodologia.

Figura 11. Fluxograma das principais etapas da analise de Granulometria. A)
Lavagem do sedimento; B) Peneiramento Uumido; C) Tratamento para os sedimentos
menores que 0,063 mm; D) Tratamento para os sedimentos maiores que 0,063 mm.

Fonte: Autora.
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3.4.2.1 Descricao das principais etapas

A) Lavagem do sedimento

Foram pesados 50 gramas do sedimento Umido de cada amostra. O
sedimento foi lavado com 1 L de agua destilada em filtro para remoc¢éo de sais e
seco em estufa a 60°C por 24 horas. Posteriormente, cada amostra foi colocada em
um béquer e adicionado peroxido de hidrogénio (diluido a 10%) para a eliminacédo da
matéria organica sedimentar. Depois do processo de lavagem, cada amostra foi
lavada novamente, com &agua destilada em filtro até o filtrado descer incolor.
Juntamente com o filtro em vidros de rel6gio, cada amostra foi para estufa a 60°C
por 42 horas. ApGs secagem do material, 0 mesmo foi colocado em béqueres para

pesagem inicial em balanca semi-analitica, do sedimento que sobrou apdés lavagem.

B) Peneiramento umido

Para esse processo foi utilizada uma peneira de malha de 63 um para fazer a
separacdo dos sedimentos finos (<0,063 mm (4¢)) e dos sedimentos grossos
(>0,063 mm (4¢)). Com a ajuda de uma pisseta com agua destilada, a agua foi, aos
poucos, diluindo o sedimento e fazendo a separac¢do, com cautela para néo forgar os

graos na malha.

C) Sedimentos < 0,063 mm

Todo o material que passa pela peneira de malha de 0,063 mm (4¢) € o
material fino (silte e argila). Esse tipo de sedimento € normalmente analisado pelo
método da pipetagem, baseado na velocidade de sedimentacdo das particulas,
expressa pela Lei de Stokes (LIMA et al., 2001).

O produto da lavagem realizado na etapa de peneiramento Umido foi
recolhido em uma proveta de 1 L e o volume recolhido é aferido a 1 L na propria
proveta. Em seguida foi coletado o material em intervalos de tempo diferentes, em
um volume igual a 20 mL em alturas determinadas da proveta (Figura 12). Depois
de pipetadas as aliquotas e adicionadas a béqueres, pré-pesados e identificados, o

material foi levado para estufa a 60°C até estarem totalmente secos. Depois de
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secos, 0s béqueres foram, novamente, pesados e através da diferenca dos pesos,
se obtém o peso do material fino. Este procedimento foi repetido para todas as
amostras que apresentaram, pelo menos, 5% de peso dos finos, considerando o

peso inicial amostrado.

Figura 12. Analise granulométrica pelo método de pipetagem — provetas com material

e jogo de béqueres. Fonte: Autora.

D) Sedimentos > 0,063 mm

O sedimento retido na peneira de malha de 0,063 mm (4¢) foi colocado em
filtro e novamente, seguiu para estufa a 60°C até a secagem completa do material.
Apoés secagem, foi utilizado o método do Peneiramento seco. Essa técnica consiste
em passar uma amostra de peso conhecido através de um conjunto de peneiras
com malhas de aberturas diferentes. Foram utilizadas peneiras de abertura com
diferenca de intervalos de 1 phi. Esse parametro refere-se ao antilogaritmo de base
2 do valor em milimetros do tamanho de gréo. A Tabela 1 mostra a comparacao

entre as unidades utilizadas (¢ e mm).
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Tabela 1. Comparacdo entre as unidades do tamanho dos grdos, utilizadas na

metodologia de Peneiramento.

Intervalos em phi (¢) Representacdo em milimetros (mm)

-1 2.830 - 2.000
1.410 - 1.000
0.707 - 0.500
0.354 - 0.250
0.177 - 0.125
0.088 - 0.063

A WDNPEFO

O conjunto foi vibrado em um agitador eletromagnético por um periodo de 12
minutos, suficiente para as particulas passarem pelo jogo de peneiras (Figura 13). A
quantidade de amostra que ficou retida em cada peneira foi pesada e,
posteriormente, transformada em porcentagem do peso seco total peneirado, que é

usado para representar a distribuicdo granulométrica.

Figura 13. Andlise granulométrica pelo método de peneiramento — jogo de peneiras

com o agitador eletromagnético. Fonte: Autora.
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3.4.3 Metais

Para analise dos metais presentes nos sedimentos coletados no estuario do
Capibaribe e no estuario do Paripe, as amostras de sedimento foram secas na
estufa a 105°C, maceradas e enviadas via correio para o0 SGS Geosol Laboratorios
Ltda., localizado em Vespasiano/MG. Os metais foram extraidos do sedimento
através de extracdo parcial com agua régia (HCI:HNOj3; - 1:3) de acordo com o
método analitico descrito no protocolo da USEPA (1992) e analisados por
espectrometria de massas com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS). Foram
analisados 23 metais (Ag, Al, As, Ba, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, K, Mg, Mn, Mo, Na, Ni,
Pb, Sr, Ti, V, W, Zn, Zr) e dois ametais (P e Se). A recuperacdo do material de
referéncia foi de 96% em média (variando de 86,8% a 106%). O coeficiente de
variacdo das duplicatas foi de 2,10%.

Foi utilizado a normalizagcdo geoquimica do fator de contaminacdo (FC),
expresso (HAKANSON, 1980):

Cmetal

FC (Férmula 3)

T C background

Onde na Férmula 3, Cmetal é a concentracdo do metal (1g.g™) na amostra e
Cbackground (ug.g™) representa a concentracdo de background na Terra
encontrados em rochas sedimentares (tipo xisto) do metal analisado sugerido por
Turekian & Wedepohl (1961) (Anexo 2).

Os valores do fator de concentracdo foram divididos em quatro grupos
expressos na Tabela 2. Esse célculo foi realizado para reduzir o nUmero de metais a

serem utilizados na analise de componentes principais (PCA).
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Tabela 2. Classificacdo de teor de contaminacédo (SATAPATHY & PANDA, 2015).

Fator de Contaminagéo Classificagao
<1 baixa contaminagéao
le3 contaminacdo moderada
3eb contaminacao consideravel
>6 alta contaminacéo

3.4.4 Indicacéo de fontes poluidoras na area estudada

Sabendo que estuarios sdo grandes retentores de contaminantes,
principalmente aqueles advindos de esgotamento doméstico e industrial, a
identificacdo de fontes poluidoras € tdo necessaria quanto quantificar os
contaminantes. Pois sdo nelas que se pode tomar alguma atitude gestora para que
0s estuarios consigam se restituir. Segundo dados do IBGE (2012) o rio Capibaribe
esta em 7° lugar no ranking dos rios mais poluidos do Brasil, provavelmente devido
ao aporte de esgoto captado por suas aguas, com volume acima de 22.000 m®.ano™
(ERICSON et al., 2005), e estando apenas 42,9% dos domicilios da cidade do
Recife ligados a rede geral de esgotamento sanitario (Secretaria de Saneamento do
Recife, 2008). Nébrega (2011) fez um estudo sobre cada fonte de esgotamento
presente no estuéario do rio Capibaribe. A partir dele e de observacéo dessas fontes
in situ, foi realizada a plotagem em mapa dos esgotos mais préximos dos pontos de
amostragem deste estudo.

A Figura 14 mostra o mapa dos esgotos encontrados por Nobrega (2011)
mais proximos da mesorregido estudada no presente trabalho. Estimando que essas
saidas possam estar influenciando na toxicidade dos sedimentos proximos, tanto
das margens como da calha, foi realizada uma metragem, a partir de dados do
Google Earth, dos pontos de esgoto mais préximos dos pontos de amostragem a fim

de encontrar alguma correlagéo.



42

Figura 14. Mapa com os pontos de amostragem do presente estudo no estuario do
rio Capibaribe representados pelos icones brancos e as fontes de esgoto doméstico

representados pelos icones vermelhos. Fonte: Google Earth e N6brega (2011).

3.5 TRATAMENTO DOS DADOS

3.5.1 Teste ecotoxicoldgico

Para tratamento estatistico foi utilizado o programa BioStat (versdo 5.2). Foi
testada a normalidade dos dados pelo teste Kolmogorov-Smirnov e a
homocedasticidade das variancias para identificacdo do teste estatistico a ser
utilizado em cada caso. O efeito toxico foi analisado comparando as variaveis de
cada amostra com o resultado do controle usando o test-T de Student, ou teste de
Mann-Whitney caso os requisitos paramétricos ndo fossem alcancados.

Para comparacao dos parametros ecotoxicolégicos entre os pontos de
amostragem e os ambientes (margens S, H e calha F) foi utilizada a ANOVA para 0s
dados paramétricos, ja para os dados nao paramétricos foi utilizado Kruskal-Wallis.
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Os parametros ecotoxicoldgicos foram também comparados entre 0s pontos
de amostragem perto (<70 m) e longe (>70 m) dos esgotos domésticos usando o
test-T de Student.

Todos os testes consideraram um nivel significancia de 0,05.

A analise do teste de referéncia realizado em paralelo ao bioensaio
ecotoxicolégico. Essa analise foi feita no programa estatistico Statistica (verséo 7.0),
através da andlise Probit com a corregao de Abbot’s para os dados para estimar a
concentragéo letal a 50% dos organismos (CLsp) € comparar com a carta controle

estabelecida por Lavorante et al. (2013) e constantemente atualizada no LACE.

3.5.2 Granulometria

Para cada amostra de sedimento utilizou-se o programa Sysgran (versdo 3.1)
(Camargo, 2006) para classificar os graos segundo Folk & Ward (1957) (Tabela 3, 4,
5) através dos parametros didmetro meédio, mediana, grau de selecdo, da
distribuicdo de tamanho dos grdos (curtose), assimetria na distribuicdo de tamanho
dos graos, além dos percentuais de cascalho, areia, silte e argila. Nao houve analise
de granulometria por falta de material para os pontos F1 e no material particulado

em suspensao..

Tabela 3. Classificacdo do grau de selecdo dos graos (Folk & Ward, 1957).

Intervalo de ¢ Simbolo Classificacao
<0.35 MBS muito bem selecionado
0.35-0.50 BS bem selecionado
0.50-1.0 MS moderadamente selecionado
1.0-20 PS pobremente selecionado
2.0-4.0 MPS muito pobremente selecionado

>4.0 EMS extremamente mal selecionado
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Tabela 4. Classificacdo da assimetria na distribuicdo de tamanho dos grdos (Folk &

Ward, 1957).

Valor Simbolo Classificacao
-1.0a-0.3 AMN assimetria muito negativa
-0.3a-0.1 AN assimetria negativa
-0.1a+0.1 AS aproximadamente simétrica
+0.1 a +0.3 AP assimetria positiva
+0.3a+1.0 AMP assimetria muito positiva

Tabela 5. Classificacdo do grau de achatamento na distribuicdo de tamanho dos
graos (curtose) (Folk & Ward, 1957).

Valor Simbolo Classificacao
< 0.67 MP muito platicartica

0.67 - 0.90 P platicartica

0.90-1.11 MP mesocurtica

1.11-1.50 L leptocdrtica

1.50-3.0 ML muito leptocurtica
> 3.0 EL extremamente leptocurtica

3.5.3 Metais

Foram escolhidos 9 metais (Ag, As, Cd, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb e Zn) para
comparacao com o nivel de efeitos limiares a biota (TEL) e nivel de efeitos provaveis
a biota (PEL) descritos por Macdonald et al. (1996) e com os valores limites da
Resolucdo CONAMA n°454/2012 (CONAMA, 2012) para Nivel 1 (improvavel a
ocorréncia de efeitos adversos a biota) e Nivel 2 (provavel a ocorréncia de efeitos

adversos a biota) para sedimentos de agua marinha/salobra.
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3.5.4 Correlacdes estatisticas

3.5.4.1 Correlacao de Pearson

Foi realizada no programa BioStat Pro (verséo 5) a analise de correlacdo de
Pearson entre os parametros ecotoxicolégicos e os parametros sedimentolégicos

(considerando a porcentagem de grossos e finos e a de matéria organica).

3.5.4.2 Anadlise de componentes principais (PCA)

No programa Statistica (versédo 7.0) foi realizada a analise de componentes
principais (PCA) para avaliar possiveis interrelacdes entre os metais que obtiveram
niveis de FC a partir de moderado, parametros ecotoxicolégicos, tamanho de gréos
(areia, silte e argila — em porcentagem) e matéria organica. Foram utilizados os
parametros ecotoxicoldgicos: mortalidade (100 - % de sobrevivéncia) e inibicdo de
desenvolvimento (100 - % de desenvolvimento).

Para utilizacdo no programa estatistico, todas as variaveis foram

normalizadas com o céalculo da Férmula 4 abaixo.

vn/mvn

N = (Férmula 4)

dvn

Onde na Formula 4, vn € o valor numérico do parametro; mvn € a média
dos valores numéricos do mesmo parametro e dvn é o desvio padrdo dos valores
numéricos do mesmo parametro.

Para a interpretacdo dos dados da PCA, as cargas foram consideradas
como boa associacdo com o respectivo componente principal (PC) quando maior ou

igual a |0,55|, de acordo com os critérios propostos por Tabachnick & Fidellis (2007).
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4 RESULTADOS
4.1 Dados toxicolégicos

Na analise do teste ecotoxicologico, o percentual de sobrevivéncia do controle
superou 80% e o CV do bioensaio obteve um valor de 14,89%, ficando o valor
dentro do limite para que o teste seja valido. Os parametros fisico-quimicos do teste
ficaram dentro do desejavel, com salinidade variando de 32,5a 35,0 pH de 6,8 a 7,9
e a concentracdo de oxigénio dissolvido de 5,3 a 7,9 mg.L ™.

A anélise Probit obteve como resultado um valor de CLsy de 3,70 mg.L™ para
0s organismos-teste utilizados neste bioensaio (Apéndice B).

Através do teste-T foi observada toxicidade letal apenas na estacdo 1, a
montante do rio, nas margens H1 (p=0,024) e S1 (p=0,04). O grafico segue a ordem,
da amostra do controle (CONTROLE) e do material particulado em suspenséo (MS)
e no sentido montante-jusante dos pontos amostrados, sendo a margem direita (S),
o0 ponto intermediario — a calha (F) e a margem esquerda (H) (Figura 15).

Figura 15. Valores médios (xDP) do percentual de sobrevivéncia de Tisbe
biminiensis, no final do bioensaio, com as amostras dos estuarios do rio Paripe
(controle) e do rio Capibaripe em abril de 2016. Asteriscos em vermelho indicam
diferenca significativa das amostras em relagdo ao controle (p<0,05). Losango indica

falta da amostra.
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A toxicidade subletal foi significativa nas amostras da calha nas estacdes 1, 3
e 4 (Figura 16). A amostra S1 apresentou um valor de p (p=0,06) muito préximo ao
limite estatistico consideravel (p<0,05), sugerindo que ele também poderia
apresentar subletalidade.

Figura 16. Valores médios (+DP) do percentual de desenvolvimento dos nauplios de
Tisbe biminiensis, no final do bioensaio, com as amostras dos estuarios do rio Paripe
(controle) e do rio Capibaripe em abril de 2016. Asteriscos em vermelho indicam
diferenca significativa das amostras em relacdo ao controle (p<0,05) e losango indica
falta da amostra.
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O material particulado em suspensao (MS) ndo apresentou toxicidade letal,
nem subletal (p>0,05). A porcentagem de desenvolvimento de Tisbe biminiensis no
material particulado em suspensao apresentou-se tao alta quanto o préprio controle.
Por este motivo, foram descartadas as possibilidades de realizar as analises de
metais e granulometria para o MS. Todos os valores de p encontrados no teste-T,
comparados com o controle, estdo dispostos no Apéndice C.

Para fins de melhor reconhecimento espacial das amostras toxicas e nao
toxicas, a Figura 17 apresenta um mapa retirado do Google Earth com os pontos de
amostragem e suas respectivas toxicidades diferenciadas por cores, sendo a cor

verde representada pelas amostras que apresentaram letalidade, a cor amarela
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representada pelas amostras que apresentaram subletalidade e a cor branca

representada pelas amostras que ndo apresentaram toxicidade.

Figura 17. Mapa dos pontos de amostragem do estuario do rio Capibaribe com as
amostras que apresentaram toxicidade letal (pontos em verde: S1 e H1), subletal
(pontos em amarelo: F1, F3 e F4) e que ndo apresentaram toxicidade (pontos em

branco). Fonte: Google Earth.

Quando comparadas as estacdes (1, 2, 3 4 e 5), ndo foi observada diferenca
significativa (ANOVA) nos parametros de sobrevivéncia (p=0,30) e de
desenvolvimento (p=0,89). A Figura 18 mostra os valores médios (xDP) dos

parametros nas estacoes.



49

Figura 18. Valores médios (+DP) dos parametros de sobrevivéncia (Sobrev.) e

desenvolvimento (Desenv.) das estacbes na area de estudo.
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A comparacao dos parametros ecotoxicolégicos entre margem S x margem H
x calha F, ndo detectou diferenca significativa para a sobrevivéncia (ANOVA)
(p=0,0727). No entanto, para o desenvolvimento (teste de Kruskal-Wallis) houve
diferenca significativa entre eles (p<0,05), conseguindo classifica-los em dois grupos
(A e B). O grupo A representa os sedimentos coletados na margem H (menos tdxica)
e 0 grupo B representa os sedimentos coletados na margem S e na calha F (mais

toxica) (Figura 19).

Figura 19. Mediana (tDP) de sobrevivéncia (Sobrev.) e desenvolvimento (Desenv.)
dos nauplios de Tisbe biminiensis nas margens S e H e na calha F no estuério do
Capibaribe. As letras indicam o grupo A obteve uma diferenca significativa com o

grupo B (p<0,05), sendo o grupo B o mais toxico.
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N&o foi detectada diferenca significativa entre os parametros de sobrevivéncia
(p=0,24, teste-T) e de desenvolvimento (p=0,11, teste Kruskal-Wallis) em funcdo da

proximidade das fontes de esgotos domésticos (Figura 20).

Figura 20. Valores médios (tDP) de percentual de sobrevivéncia e de
desenvolvimento dos nauplios de Tisbe biminiensis nos testes de sedimento
coletados no estuario do Capibaribe em funcao da proximidade das amostras com as

fontes de esgotos domeésticos.
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4.2. PARAMETROS SEDIMENTOLOGICOS

4.2.1 MATERIA ORGANICA

Analisando toda a area de estudo, o teor matéria organica (MO) apresentou
uma valor minimo de 0,4% no ponto F4 e maximo de 20,7% no ponto H4
apresentando média de 14,5%. Os valores maximos dos teores de matéria organica
encontrados no controle do bioensaio e no ponto de MS foram respectivamente
21,33% e 15,05%.

A margem S obteve um teor de MO variando de 18,5% a 19,9%, com uma
meédia de 19,2%. A margem H apresentou um teor de MO variando de 17,7% a

20,7%, com uma média de 19%, ja nos pontos da calha foram observados os
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menores teores de MO, com valores variando de 0,4% a 0,8%, com uma média de
0,6% (Figura 21).

Foi realizada uma ANOVA comparando margem S, margem H e calha F. Foi
observada uma diferenca significativa entre a calha e as margens (p<0,05),

apresentando as maiores médias nas margens.

Figura 21. Teor de matéria organica (%MO) dos sedimentos do estuario do rio Paripe
(controle), do material particulado em suspensao (MS) e dos sedimentos do estuério

do rio Capibaribe. Losangos indicam que n&o hé& resultados para as amostras
indicadas.

25 ~

10 -

Matéria Organica (%)

T T T Y O O 4 B . ¢

0 . .
T T T T T T T T T T T T T T T

QQ&& ¥ F D P DR PLOR>O

Amostras

4.2.2 Granulometria

A porcentagem dos gréos finos (< 63 um) total na area de estudo variou de 0
a 99,7%, com média de 63,4%. Ja a porcentagem dos grdos grossos (> 63 um)
variou de 0,3% a 100%, com média de 36,6%. No ponto S1 foi encontrada a maior
porcentagem de graos finos e a menor porcentagem de graos grossos. Por sua vez,
0 ponto F4 apresentou o padrao inverso. O controle obteve uma porcentagem de
finos de 86,2% e de grossos de 13,8%.

Na margem S foi observada uma variacdo de graos finos de 50% a 99% com

meédia de 85,4% e uma variacdo de graos grossos de 0,3% a 50,1%, com média de
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14,6%. A margem H obteve uma variacdo de graos finos de 1,1% a 99,1%, com
média de 75,1% e uma variacdo de graos grossos de 0,9% a 99%, com média de
24,9%.

A calha do estuario apresentou variagbes menores que as margens, sendo
gue a porcentagem de graos finos variou de 0 a 21,7%, com média de 7,3% e de
grossos variou de 78,3% a 100%, com média de 92,7%. Dessa forma, houve uma
predominancia de porcentagem de finos nas margens e o inverso na calha (Figura
22).

Figura 22. Valores de porcentagem (%) do tamanho de gréos (grossos e finos) nas

amostras. Losangos indicam que ndo houve analise nos pontos. Fonte: Autora.
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A Tabela 6 apresenta os valores de porcentagem de cascalho, areia, silte,
argila e em seguida o somatério da fracdo grossa (cascalho+areia) e da fracao fina

(silte+argila).
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Tabela 6. Porcentagem de cascalho, areia, silte, argila e em seguida o somatério da

fracdo grossa e fina das amostras.

Amostras Cascalho (%) Areia (%) Silte (%) Argila (%) Grossos (%) Finos (%)

Controle 0,71 13,06 40,49 45,75 13,77 86,24
Sl 0,10 0,17 35,97 63,75 0,27 99,72
S2 1,67 14,23 26,71 57,39 15,90 84,10
S3 0,13 4,86 25,49 69,52 4,99 95,01
S4 3,62 46,43 13,38 36,57 50,05 49,95
S5 0,18 1,74 23,56 74,52 1,92 98,08
H1 1,66 20,17 23,81 54,36 21,83 78,17
H2 10,1 88,85 1,05 0 98,95 1,05
H3 0,20 1,47 27,22 71,11 1,68 98,33
H4 0,17 0,81 25,85 73,17 0,98 99,02
H5 0,22 0,69 27,52 71,56 0,91 99,08
F1 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢
F2 9,07 90,86 0,07 0 99,93 0,07
F3 3,95 74,31 8,02 13,71 78,26 21,73
F4 12,01 87,98 0,01 0 99,99 0,01
F5 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢

4 Losangos indicam que ndo houve analise nesses pontos.

A partir da andlise do Sysgran foram observadas amostras heterogéneas,
apresentando sedimentos que variaram de areia grossa (com predominancia nos
pontos da calha F2, F3 e F4) a argila grossa. Obtendo uma média do tamanho dos
graos variando de 0,03 ¢ a 8,05 ¢.

Houve um predominio de argila siltosa para os pontos S1, S2, S3, S5, H1, H3,
H4 e H5, praticamente caracterizando ambas as margens. E os demais, S4, H2, F2,
F3 e F4 apresentaram predominio de fracéo arenosa.

O selecionamento dos grédos variou de moderadamente selecionado (MS) a
muito pobremente selecionado (MPS) entre as amostras. A assimetria apresentou
predominéncia negativa para as margens e positiva para a calha, sendo o ponto S4
0 Unico a apresentar-se aproximadamente simétrico (AAS). A curtose também

apresentou variacdo entre as margens e a calha, com predominio de classificacao
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classificacdo mesocurtica.
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leptocurtica, apresentando apenas o0s pontos S1 e H1 com

A andlise completa de média, mediana, selecdo, assimetria e curtose estdo

apresentados na Tabela 7 com suas respectivas classificacbes de Folk & Ward

(1957).

Tabela 7. Analise das caracteristicas dos grdos pelo

programa Sysgran nas

amostras.
Amostras Média () Mediana (¢) Selecéo Assimetria Curtose
Controle 6,78 7,51 2,14 -0,54 0,79
Classif. Silte fino MPS MN P
S1 7,76 8,22 1,23 -0,61 1,10
Classif. Silte muito fino PS MN M
S2 6,95 8,13 2,42 -0,78 1,13
Classif. Silte fino MPS MN L
S3 7,73 8,28 1,40 -0,68 1,59
Classif. Silte muito fino PS MN ML
S4 4,42 3,99 3,40 0,09 0,56
Classif. Silte grosso MPS AS MP
S5 8,05 8,33 1,00 -0,58 2,16
Classif. Argila grossa PS MN ML
H1 6,51 8,08 2,76 -0,80 0,95
Classif. Silte fino MPS MN M
H2 1,52 1,93 1,45 -0,26 0,78
Classif. Areia média PS N P
H3 7,90 8,30 1,16 -0,62 1,61
Classif. Silte muito fino PS MN ML
H4 7,93 8,32 1,10 -0,62 1,78
Classif. Silte muito fino PS MN ML
H5 7,93 8,30 1,07 -0,60 1,52
Classif. Silte muito fino PS MN ML
F1 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢
Classif.
F2 0,03 0,07 0,71 0,14 0,68
Classif. Areia grossa MS P P
F3 2,68 0,81 3,23 0,71 2,11
Classif. Areia fina MPS MP ML
F4 0,36 0,40 0,96 0,15 0,71
Classif. Areia grossa MS P P
F5 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢
Classif.

4 Losangos indicam que ndo houve analise nesses pontos.
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Foram detectados todos os 23 metais e os 2 ametais investigados (ver

Apéndice D, com seus respectivos valores). O calculo do fator de contaminacéo

(FC) dos metais (Tabela 8) mostrou que, dos 23 metais analisados, apenas Ag, Cd,

Cu, Hg, Mo, Pb e Zn apresentaram FC acima de 1 o que indica uma contaminacéo

moderada e os 2 ametais P e Se também apresentaram FC acima de 1. Apenas Ag

apresentou valores de alta contaminacdo. Valores calculados dos fatores de

contaminacgao para todos os metais estao dispostos no Apéndice E.

Tabela 8. Resultado do célculo do fator de contaminacdo (FC) para os metais e

ametais cujos fatores foram acima de 1 nas amostras.

Metais Ametais
Amostras Ag Cd Cu Hg Mo Pb Zn P Se
Controle 0,1 0,3 0,2 03 1,2 0,7 0,4 1,0* 1,7*
S1 21,29 1,70* 1,97* 1,58* 1,48* 2,16* 3,01* 2,45 0,83
S2 20,57 2,00 1,59* 1,10* 1,21* 2,38* 2,45 2,32* 0,83
S3 2557 2,20 1,78 1,08* 1,68* 253* 296* 2,70* 1,67*
S4 36,71 1,77+ 1,99* 0,95 1,67 2,06* 297 2,46* 1,67*
S5 44,86 2,37 1,90 1,15* 2,01* 2,45* 3,02** 2,53* 3,33**
H1 6,71 1,17 1,28 0,45 0,63 1,92 198 2,73* 1,67*
H2 17,43 1,77 1,58* 1,00* 1,05* 2,56* 2,39* 2,63* 1,67*
H3 20,14 2,23* 1,66* 0,90 1,48* 2,32* 2,65* 2,19* 1,67*
H4 24,14 2,13* 1,86* 0,68 1,38 2,08* 2,68* 2,26* 3,33*
H5 18,71 1,80* 1,64* 0,93 1,45 2,30* 2,51* 2,30* 1,67*
F1 7,14 0,10 0,24 0,05 0,08 0,24 0,14 0,20 0,83
F2 0,71 0,02 0,20 0,05 0,15 0,11 0,35 0,11 0,83
F3 1,43* 0,10 0,26 0,10 021 0,24 0,15 0,20 0,83
F4 1,14+ 0,10 0,24 0,23 0,08 0,16 0,13 0,16 0,83
F5 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢

* Dados com um asterisco vermelho indicam contaminac&o moderada;

** Dados com dois asteriscos vermelhos indicam contaminacdo consideravel;
Dados em negrito indicam alta contaminagéo;

4 Losangos indicam que ndo houve analise para essa amostra.
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Para fins de melhor se observar as variagcbes (minimo e maximo) para as
concentracbes dos metais Ag, As, Cd, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb e Zn, a Tabela 9 contém
esses dados.

Tabela 9. Variacdo da concentracdo dos metais e as amostras nas quais eles foram

encontrados em tais concentracdes.

Metais Min (pg.g™) Amostra Max (pg.g™?) Amostra
Ag 0,05 F2 3.14 S5
As 0.5 F1,F2,F3e F4 10 H4
Cd 0.01 F2 0.71 S5
Cr 3 FleF4 68 SleHl
Cu 6.1 F4 89.7 S4
Hg 0.02 FleF2 0.63 S1
Ni 0.25 FleF4 22.2 H1
Pb 2.2 F2 51.2 H2
Zn 12 F4 287 S5

Na Tabela 10 estdo dispostos os dados desses 9 metais Ag, As, Cd, Cr, Cu,
Hg, Ni, Pb e Zn em unidades de pg.g™ além de sua classificagcédo quanto aos limites
TEL e PEL propostos por Macdonald et al. (1996) e os limites de nivel 1 e 2 da
Resolucdo CONAMA n°454/2012. O sedimento controle apresentou valor acima do
TEL apenas para o metal As. Os pontos da calha (F) apresentaram os valores mais
baixos de concentracdo de metais, enquanto em ambas as margens as amostras
apresentaram concentracfes acima do TEL, exceto As e Cd. Esses dultimos
apresentaram concentracfes acima do TEL apenas nos pontos H4 e S5,
respectivamente. Apenas 0s metais Ag e Zn apresentaram limite superior ao PEL
nas amostras da margem S, sendo maiores concentracdes nos pontos S3, S4 e S5.
Zn apresentou concentracdes altas em todos os pontos exceto S2. De acordo com a
Resolugdo CONAMA n°454/2012, apenas Cu, Hg, Ni, Pb, Zn ficaram acima do Nivel

1, ndo havendo nenhum metal acima do Nivel 2.
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Tabela 10. Valores de concentracdo (ug.g™) de 9 metais obtidos nas amostras do

estuario do Capibaribe comparadas com os limites de Macdonald et al. (1996) e pela

Resolucdo CONAMA n°454/2012. Média e desvio encontrados na area de estudo.

Amostras Ag As Cd Cr Cu Hg Ni Pb Zn
Controle 0,01 10" 0,1 38 7.2 0,1 5,3 13,5 35
S1 149" 5 051 68" 888" 063" 197" 431" 286""N
S2 144" 3 060 56 716" 0,44™™ 186" 476" 233"M
S3 1,79"" 4 o066 60" 801" 043" 203" 50,6"N 281"PN
S4 257" 5 053 65 89,7"M 0,38" 192" 412" 282""MN
S5 3,14"" 5 0,717 59" 854" 046" 20,37 48,9"N 2g7"PN
H1 047 2 035 68" 576" 018" 222" 384" 188"\
H2 122" 3 053 49 709" 040" 166" 51,2"Nt 227"
H3 141" 5 064 55 748N 036" 18,17 46,37 252"\
H4 169" 10" 064 60" 838" 027" 159" 415" 255"\
H5 131" 4 054 60" 740" 0,37"™ 19,17 46,00 238"\
F1 05 05 003 3 6,5 0,02 0,25 4,7 13
F2 0,05 05 001 5 8,9 0,02 3,2 2.2 33
F3 01 05 003 8 11,9 0,04 4.1 4.8 14
F4 0,08 05 003 3 6,1 0,05 0,25 3,2 12
F5 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢
Média 1,23" 3,43 0,41 44,21 57,86"" 0,297 14,13 33,55" 1858 "N
DesvioP. 0,93 2,64 0,27 26,39 33,55 020 8,19 19,91 113,46
ATEL 0,73 7,24 0,68 52,3 18,70 0,13 15,9 30,2 124
APEL 1,77 416 4,21 160 108 0,70 42,8 112 271
BNivel 1 ¢ 19 1,2 81 34 0,3 20,9 46,7 150
BNivel 2 ¢ 70 7,2 370 270 1,0 51,6 218 410

ATEL: nivel de efeitos limiares; “PEL: nivel de efeitos provaveis a biota (Macdonald et al.,
1996);

®Nivel 1: nivel de improvavel ocorréncia de efeitos adversos a biota; ®Nivel 2: nivel de
frequente ocorréncia de efeitos adversos a biota (Resolugdo CONAMA n°454/2012);

T Valores acima do TEL;

”Valores acima do PEL;

Nlvalores acima do Nivel 1:

N2\alores acima do Nivel 2:

4 Losangos indicam que ndo ha dados.



58

4.3. Correlacdes estatisticas

4.3.1 Correlagcao de Pearson

A correlacdo de Pearson nao foi significativa entre o0s parametros
sedimentoldgicos e os toxicologicos. No entanto, houve uma correlacdo significativa
entre a porcentagem das fragBes de sedimento e o teor de matéria organica, sendo
positiva para a porcentagem de graos finos e negativa para a porcentagem de graos

grossos (Tabela 11).

Tabela 11. Correlagcédo de Pearson das propriedades sedimentolégicas comparadas

com os parametros ecotoxicologicos.

Correlacédo de Pearson

Propried. Sed. Sobrevivéncia (%) Desenvolvimento (%) Matéria Organica (%)
Grossos (%) r=0,3215 p=0,335 r=-0,185 p=0,585 r=-0,6541 p=0,029*
Finos (%) r=-0,3215 p=0,335 r=0,185 p=0,585 r=0,6541 p=0,029*

Matéria Org. (%) r=-0,398 p=0,225 r=0,457 p=0,157 r=1 -

*Asteriscos indicam correlacao significativa (p<0,05).

4.3.2 Andlise de componentes principais (PCA)

A primeira componente (PC1) obteve explicabilidade de variancia dos dados
de 65%, apresentando correlacdo positiva com a fragdo grossa do sedimento
(cascalho e areia) e apresentou correlacdo negativa com a mortalidade (MORTAL),
a matéria organica (MO), os metais (Ag, Cd, Cu, Hg, Mo, Pb, Zn), ametais (P e Se) e
a fracdo fina do sedimento (silte e argila). A segunda componente (PC2) obteve
explicabilidade de variancia dos dados de 15%, apresentando correlacdo negativa
com a mortalidade (MORTAL) e a inibicdo de desenvolvimento (INIB). (Tabela 12,
Figura 23).
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Tabela 12. Coeficientes de correlagcdo da andlise de componentes principais (PCA)
com o0s parametros toxicoloégicos, matéria organica (MO), metais (cujo fator de
contaminacdo foi acima de 1 e fracdes granulométricas do sedimento coletado no

estudrio do rio Capibaribe.

Variaveis PC1 (65%) PC2 (15%) Variaveis PC1 (65%) PC2 (15%)

MORTAL -0,62* -0,58* Pb -0,95* 0,04
INIB 0,44 -0,83* Se -0,63* 0,40
MO -0,85* -0,03 7n -0,98* 0,04
Ag -0,85* 0,31 Cascalho 0,64* 0,29
cd -0,98* 0,15 Areia 0,68 0,30
cu -0,97* 0,03 Silte -0,83* -0,33
Hg -0,88* -0,08 Argila -0,88* -0,12
Mo -0,96* 0,17

P -0,94* -0,06

*Asteriscos indicam correlacao significativa (=|0,55]) em seus respectivos eixos.
Figura 23. Resultado da analise de componentes principais (PCA) com 65% de
explicabilidade em PC1l e 15% de explicabilidade de variancia em PC2. Fonte:

Statistica 7 e autora.
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Ao analisar a PCA quanto a distribuicho dos pontos e o0s parametros
ecotoxicolégicos, consegue-se observar que houve uma distribuicdo que promoveu
a separacdo dos pontos em trés grupos, sendo eles: 0os pontos que apresentaram
toxicidade letal (S1 e H1), os que apresentaram toxicidade subletal juntamente com

pontos da calha e os demais pontos que ndo apresentaram toxicidade (Figura 24).

Figura 24. Andlise de componentes principais (PCA) com explicabilidade dos
dados de 65% em PC1 e 15% em PC2. Os pontos de amostragem estdo distribuidos
em 3 grupos. Os pontos em vermelho indicam as amostras que apresentaram
toxicidade letal, os pontos em verde as amostras que apresentaram toxicidade
subletal e os pontos em preto, sdo as demais amostras que n&o apresentaram

toxicidade. Fonte: Statistica 7 e autora.
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5 DISCUSSAO

Ao serem comparadas as amostras com o sedimento controle, em relagédo a
toxicidade, foi detectado toxicidade letal e subletal. Resultados semelhantes foram
encontrados nos estudos em macroescala (ha ordem de km) na bacia do Pina
(regido que faz parte do mesmo sistema estuarino) no periodo chuvoso por Oliveira
et al. (2014) e Maciel et al. (2015) e para 0 mesmo estuario por Regis (2016) que
encontrou toxicidade tanto no periodo chuvoso quanto no periodo de estiagem. O
presente estudo permitiu observar que além da variacdo em macroescala (Km) da
toxicidade, também ocorre variagdo em mesoescala (metros).

Os resultados das analises estatisticas demonstraram que as maiores
diferencas em mesoescala no trecho amostrado do estuario do rio Capibaribe
ocorreu no parametro de desenvolvimento dos nauplios (efeito de subletalidade)
mais no sentido transversal, ou seja, entre os ambientes da margem e da calha, do
qgue longitudinalmente, ou seja, entre as estagbes 1 a 5. A margem (S) foi mais
semelhante a calha em termos de toxicidade que a margem H.

Estatisticamente, a proximidade entre as amostras e as saidas de esgotos
nao apresentou diferencas significativas com o resultado toxicolégico. Considerando
que a distancia entre os 14 pontos de amostragem e as 9 fontes de saidas de
esgotos domésticos préximos a area estudada (2 m a 180 m) ndo explicou a
variacdo dos parametros toxicologicos observados, sugere que a qualidade do
efluente de cada um desses esgotos seja diferente e provoque diferentes efeitos a
biota. Pode-se observar, por exemplo, que a estacdo 1, que apresentou O0sS
resultados mais téxicos em termos letais, é rodeada por varias saidas de esgotos
(Figuras 14 e 17).

A auséncia de toxicidade na uUnica amostra do material particulado em
suspensao coletada indicou que apesar de ser um dos agentes carreadores dos
compostos quimicos que entram no sistema estuarino, ele, por si s@, nao foi capaz
de causar efeitos téxicos para 0s organismos no presente estudo. Segundo Silva
(2004), o material particulado em suspensdao é vetor de componentes quimicos para
o sedimento, compartimento no qual foi observada toxicidade no presente trabalho.
Provavelmente a toxicidade dos sedimentos depositados € produto de uma

acumulacdo em longo prazo de contaminantes que no material particulado em
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suspensao estariam ainda em baixas concentracdes, porém mais estudos s&o
necessarios para avaliar esta hipdtese.

Os teores de matéria organica do presente estudo também apresentaram
heterogeneidade de acordo com os pontos em mesoescala, com uma média geral
de 14,5%. Meédias semelhantes foram encontrados em estudos anteriores em
macroescala no mesmo estuario (MARCONDES, 2009; SILVA, 2010; OLIVEIRAT.S.
et al., 2014). Estatisticamente, a matéria organica apresentou diferenca significativa
entre as margens (S e H) e a calha (F), apresentando a calha os menores teores de
matéria organica. Trask (1939 apud Tyson, 1995) considera que o acumulo de
matéria organica nos sedimentos das margens € aumentado conforme os graos se
tornam mais finos. Fenili et al. (2011) também correlacionam positivamente o teor de
matéria organica com a granulometria mais fina dos sedimentos em ambientes
estuarinos. Este fato € corroborado neste estudo através da correlacdo de Pearson
positiva da matéria organica com a granulometria fina e negativa com a
granulometria grossa.

Apesar da éarea de estudo estar dentro do trecho previsto da ZTM
(SCHETTINI et al., 2016), no presente estudo, em mesoescala, s6 foi observado
variacfes transversais nos teores de matéria organica (margem H x margem S X
calha F). Segundo Oliveira T.S. et al. (2014), maior tamanho dos gréos corresponde
a uma maior energia, que pode advir de correntes de fundo com intensidades
consideraveis. Segundo os mesmo autores, a calha do estuario do Capibaribe
apresenta tamanho de grédos mais grossos, corroborando com os dados do presente
estudo.

A toxicidade neste estudo ndo apresentou correlacdo com a granulometria e a
matéria organica, parametros que por si s6 nao tem efeito toxico, embora segundo
alguns autores (STUMM & MORGAN, 1981; BAPTISTA-NETO et al.,, 2008)
consideram que graos mais finos estejam normalmente associados a maior
concentracdo de poluentes devido a interacdo quimica destes com a matéria
organica mais concentrada em sedimentos mais finos.

Todos os 9 metais comparados com os limites internacionais, neste trabalho,
apresentaram concentragdes acima do limite TEL (nivel de efeitos limiares a biota) e
apenas Ag e Zn obtiveram concentracfes acima do PEL (nivel de efeitos provaveis a
biota) (Macdonald et al.,1996). No entanto, quando essas concentracbes sao

comparadas com o limite nacional proposto pela Resolugdo CONAMA n°®454/2012,
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apenas os metais Cu, Hg, Ni, Pb e Zn apresentaram concentracdes acima do limite
que indica improvavel a ocorréncia de efeitos adversos a biota e nenhum metal foi
encontrado acima do limite que indica provavel a ocorréncia de efeitos adversos a
biota. O que se sugere que a escolha do limite utilizado para comparacdo de
compostos toxicos deva ser escolhido com cautela, dependendo do objetivo do
trabalho e da permissividade de concentracdes que se pode limitar.

O fator de contaminacdo (FC) indicou 9 metais que ficaram com valores
acima de contaminacdo moderada. Dentre eles o Unico metal que apresentou alta
contaminacdo em todos os pontos das margens e do ponto F1 foi a Ag, que é
considerada por Pedroso (2006) e CCREM (1987), como um dos metais mais
toxicos do ambiente estuarino devido ao seu grau de especiacdo. Pedroso (2006)
por sua vez, estudou o efeito da especiacdo da Ag no copépodo eurialino Acartia
tonsa considerando parametros de salinidade, alimentacdo e toxicidade e
desequilibrio ibnico e inibicdo da Na+/K+-ATPase em nivel corporal e concluiu que
independente dos parametros analisados, a fragdo mais toxica da Ag estava sempre
biodisponivel para os organismos e as moléculas de Na+/K+-ATPase sdo sitios-
chave na toxicidade aguda em invertebrados eurialinos. O que pode sugerir, que a
Ag pode ser um dos principais contaminantes do presente estudo.

A analise de componentes principais (PCA) mostrou uma associacao positiva
da concentracédo de metais e ametais (Ag, Cd, Cu, Hg, Mo, P, Pb, Se e Zn) com silte,
argila, matéria organica e mortalidade dos nauplios. Os pontos que apresentaram
toxicidade letal (F1 e H1l) também apresentaram as maiores concentracfes de
alguns metais como o Cr. Estes resultados podem sugerir que a mortalidade tenha
sido causada, pelo menos em parte, pelos metais no sedimento, corroborando com
0 estudo de Oliveira D.D. et al. (2014) na Bacia do Pina e Regis (2016) no estuario
do rio Capibaribe.

O efeito subletal presente nas amostras da calha do estuario ndo puderam ser
associados a nenhum metal em particular indicando que outros poluentes devam
estar influenciando este parametro toxicologico. Regis (2016) encontrou altos
valores de metais para o mesmo trecho amostrado no presente estudo. Ja Moura
(2016) encontrou concentracdes altas de poluentes orgéanicos persistentes (POP’s)
também no mesmo estuario. O que sugere que pode estar havendo uma sinergia
entre compostos organicos e inorganicos (também sugerida nos estudos de Araujo-

Castro (2008) para o Porto de SUAPE-PE). Outra possivel causa poderia ser a
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biodisponibilidade de compostos quimicos em ambientes redutores associadas a
presenca de sulfetos volateis acidos (AVS) (Allen et al., 1993), caracteristica da
calha na maioria dos estuarios impactados e com altos indices de eutrofizagédo
(FLORES-MONTES et al., 2011; PAULO et al., 2011; BARKOKEBAS et al., 2012;
NASCIMENTO-FILHO et al., 2013). No presente estudo o sedimento de fundo foi
retirado da calha do rio e exposto a concentracdes de oxigénio Otimas durante o
bioensaio toxicolégico, o que tornariao sedimento capaz de biodisponibilizar para
coluna d’agua alguns compostos quimicos e assim aumentar a toxicidade aos

organismos. Mais estudos devem ser feitos para validar esta ultima hipotese.
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6 CONCLUSOES

Através desse estudo, foi possivel concluir que o sedimento do estuario do
Capibaribe apresenta variacdo nos niveis letal e subletal de toxicidade, tanto nas
duas margens quanto no fundo. Neste estudo foi possivel observar que a calha de
um estudrio pode ser um ambiente de concentracdo de contaminantes tanto quanto
uma margem deposicional. Em contrapartida, no presente estudo foi observado que
a Unica amostra obtida do material particulado em suspensdo nao apresentou
toxicidade significativa. Desta forma sugere-se uma investigacdo mais aprofundada
no futuro com mais amostras de material particulado em suspensao.

O presente estudo serviu para enfatizar que deve-se analisar a toxidade em
um sistema aquifero ndo somente em macroescala, comparando sua total extenséo,
mas também em mesoescala, considerando que os parametros sedimentolégicos e
0S componentes toxicos podem variar transversalmente de uma margem a outra e

em sua calha.
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APENDICES

Apéndice A. Coordenadas geograficas dos 15 pontos de amostragem no estuario

do rio Capibaribe.

Amostras Latitude (S) Longitude (O)
S1 8° 3'43,42" 34°54'3,92"
S2 8° 3'47,58" 34°54'4,35"
S3 8° 3'50,98" 34°54'4,54"
S4 8° 3'54,14" 34°54'4,29"
S5 8° 3'58,97" 34°54'3,19"
H1 8° 3'43,86" 34°54'1,63"
H2 8°3'47,61" 34°54'2,17"
H3 8° 3'51,12" 34°54'1,86"
H4 8°3'52,47" 34°54'1,72"
H5 8° 3'57,20" 34°54'0,62"
F1 8° 3'43,46" 34°54'2,77"
F2 8° 3'47,93" 34°54'3,31"
F3 8° 3'51,04" 34°54'3,49"
F4 8° 3'54,30" 34°54'3,07"
F5 8° 3'58,82" 34°54'2,00"
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Apéndice B. Analise de Probit para encontrar a concentracéo letal para 50% (CLsp)

dos organismos utilizados no teste ecotoxicolégico pelo programa estatistico

Statistica.

previsto

1.2

Scatterplot (Referéncia ZnS04.7H20 ) 4v*10c)
previsto = 0.0608+0.1189*x 0.95 Conflint.

ZnS04

10
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Apéndice C. Valores de p no teste-T entre as amostras de sedimento do rio

Capibaribe e o sedimento controle.

Estacdes Pontos % Sobrevivéncia %Desenvolvimento
MS p=0,09 p=0,47
S p=0,04* p=0,06
1 F p=0,40 p=0,01*
H p=0,02* p=0,07
S p=0,25 p=0,97
2 F p=0,71 p=0,40
H p=0,18 p=0,24
S p=0,09 p=0,58
3 F p=0,30 p=0,01*
H p=0,18 p=0,13
S p=0,30 p=0,7
4 = p=0,44 p=0,003*
H p=0,23 p=0,51
S p=0,57 p=0,62
5 F ¢ ¢
H p=0,20 p=0,12

*Asteriscos indicam diferenca significativa com o controle;

4 Losangos indicam que nao houve amostragem nesse ponto.






Apéndice D. Tabela com concentracGes (ug.g™) dos 23 metais e 2 ametais obtidos nas amostras de sedimento

Capibaribe e do sedimento controle do estuario do rio Paripe, em abril de 2016.
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do estuario do rio

Met./ Amostras
Amet. Controle S1 S2 S3 S4 S5 H1 H2 H3 H4 H5 F1 F2 F3 F4
Ag 0,1 1,49 1,44 1,79 2,57 3,14 0,47 1,22 1,41 1,69 1,31 0,5 0,05 0,1 0,08
Al 13800 30800 23500 25300 28200 24200 30800 19000 20400 25200 21900 1500 800 1900 1200
As 10 5 3 4 5 5 2 3 5 10 4 0,5 0,5 0,5 0,5
Ba 25 73 110 128 64 90 153 112 93 55 84 24 70 22 17
Ca 72800 4100 7300 8800 9400 11700 4500 5400 6400 5600 9700 600 1100 3200 1700
Cd 0,1 0,51 0,6 0,66 0,53 0,71 0,35 0,53 0,64 0,64 0,54 0,03 0,005 0,03 0,03
Cr 38 68 56 60 65 59 68 49 55 60 60 3 5 8 3
Cu 7,2 88,8 71,6 80,1 89,7 85,4 57,6 70,9 74,8 83,8 74 6,5 8,9 11,9 6,1
Fe 17700 40400 3200 33600 39300 3300 41700 28800 30700 35400 32600 200 3900 6200 200
Hg 0,1 0,63 0,44 0,43 0,38 0,46 0,18 0,4 0,36 0,27 0,37 0,02 0,02 0,04 0,05
K 2400 3700 3700 3300 3900 3600 2900 2800 3200 3400 3700 200 300 400 200
Mg 8600 600 700 5900 6900 6700 4600 500 5400 6300 6600 300 200 400 300
Mn 83 166 166 178 165 123 404 162 139 153 128 19 19 39 27
Mo 3,19 3,84 3,15 4,36 4,35 5,23 1,65 2,73 3,84 3,6 3,78 0,2 0,38 0,54 0,21
Na 20800 5300 14600 3600 900 5700 100 5500 3300 600 9900 200 100 500 200
Ni 5,3 19,7 18,6 20,3 19,2 20,3 22,2 16,6 18,1 15,9 19,1 0,25 3,2 4,1 0,25
P 695 1712 1621 1892 1719 1772 1913 1838 1532 1579 1609 137 77 142 109
Pb 13,5 43,1 47,6 50,6 41,2 48,9 38,4 51,2 46,3 41,5 46 47 2,2 4.8 3,2
Se 1 0,5 0,5 1 1 2 1 1 1 2 1 0,5 0,5 0,5 0,5
Sr 804 60,7 88,4 96,3 112 132,6 41,6 62,4 75,7 77,2 113 7,7 7,6 18,4 14,3
Ti 200 400 500 500 400 500 400 400 500 400 500 50 50 50 50
\% 26 70 58 64 69 62 76 52 52 58 61 2 3 6 1
w 0,1 0,05 0,3 0,3 0,05 0,3 0,05 0,3 0,2 0,05 0,2 0,05 0,05 0,05 0,05
Zn 35 286 233 281 282 287 188 227 252 255 238 13 33 14 12
Zr 1,7 2,9 3,3 2,6 3 2,7 2,7 2,6 3 3 2,9 0,25 1,4 1,6 0,25
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Apéndice E. Valores calculados do fator de contaminacgéo (FC) para todos os 23 metais e 2 ametais obtidos no sedimento do estuario

do rio Capibaribe e do sedimento controle do estuario do rio Paripe, em abril de 2016.

Met./ Amostras
Amet. Controle S1 S2 S3 S4 S5 H1 H2 H3 H4 H5 F1 F2 F3 F4
Ag 1,43 21,29 20,57 25,57 36,71 4486 6,71 17,43 20,14 24,14 18,71 7,14 0,71 1,43 1,14
Al 0,17 0,39 0,29 0,32 0,35 0,30 0,39 0,24 0,26 0,32 0,27 0,02 0,01 0,02 0,02
As 0,77 0,38 0,23 0,31 0,38 0,38 0,15 0,23 0,38 0,77 0,31 0,04 0,04 0,04 0,04
Ba 0,04 0,13 0,19 0,22 0,11 0,16 0,26 0,19 0,16 0,09 0,14 0,04 0,12 0,04 0,03
Ca 3,29 0,19 0,33 0,40 0,43 0,53 0,20 0,24 0,29 0,25 0,44 0,03 0,05 0,14 0,08
Cd 0,33 1,70 2,00 2,20 1,77 2,37 1,17 1,77 2,13 2,13 1,80 0,0 0,02 0,10 0,10
Cr 0,42 0,76 0,62 0,67 0,72 0,66 0,76 0,54 0,61 0,67 0,67 0,03 0,06 0,09 0,03
Cu 0,16 1,97 1,59 1,78 1,99 1,90 1,28 1,58 1,66 1,86 1,64 0,14 0,20 0,26 0,14
Fe 0,38 0,86 0,68 0,71 0,83 0,70 0,88 0,61 0,65 0,75 0,69 0,04 0,08 0,13 0,04
Hg 0,25 1,58 1,10 1,08 0,95 1,15 0,45 1,00 0,90 0,68 0,93 0,05 0,05 0,10 0,13
K 0,09 0,14 0,14 0,12 0,15 0,14 0,11 0,11 0,12 0,13 0,14 0,01 0,01 0,02 0,01
Mg 0,57 0,40 0,47 0,39 0,46 0,45 0,31 0,33 0,36 0,42 0,44 0,02 0,01 0,03 0,02
Mn 0,10 0,20 0,20 0,21 0,19 0,14 0,48 0,19 0,16 0,18 0,15 0,02 0,02 0,05 0,03
Mo 1,23 1,48 1,21 1,68 1,67 2,01 0,63 1,05 1,48 1,38 1,45 0,08 0,15 0,21 0,08
Na 2,17 0,55 1,52 0,38 0,94 0,59 0,10 0,57 0,34 0,63 1,03 0,02 0,01 0,05 0,02
Ni 0,08 0,29 0,27 0,30 0,28 0,30 0,33 0,24 0,27 0,23 0,28 0,00 0,05 0,06 0,00
P 0,99 2,45 2,32 2,70 2,46 2,53 2,73 2,63 2,19 2,26 2,30 0,20 0,11 0,20 0,16
Pb 0,68 2,16 2,38 2,53 2,06 2,45 1,92 2,56 2,32 2,08 2,30 0,24 0,11 0,24 0,16
Se 1,67 0,83 0,83 1,67 1,67 3,33 1,67 1,67 1,67 3,33 1,67 0,83 083 0,83 0,83
Sr 2,68 0,20 0,29 0,32 0,37 0,44 0,14 0,21 0,25 0,26 0,38 0,03 0,03 0,06 0,05
Ti 0,04 0,09 0,11 0,11 0,09 0,11 0,09 0,09 0,11 0,09 0,11 0,01 0,01 0,01 o0,01
\% 0,20 0,54 0,45 0,49 0,53 0,48 0,58 0,40 0,40 0,45 0,47 0,02 0,02 0,05 0,01
w 0,06 0,03 0,17 0,17 0,03 0,17 0,03 0,17 0,11 0,03 0,11 0,03 0,03 0,03 0,03
Y 0,37 0,62 0,61 0,62 0,58 0,62 0,67 0,57 0,62 0,54 0,60 0,05 0,03 0,06 0,05
Zn 0,37 3,01 2,45 2,96 2,97 3,02 1,98 2,39 2,65 2,68 2,51 0,14 035 0,15 0,13
Zr 0,01 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,00 0,01 0,010 0,00
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ANEXOS

Anexo 1. a) Distribuicdo em éarea da salinidade (g.kg™), temperatura (°C), material
particulado em suspensdo (MPS, mg.L™"), saturacdo de oxigénio dissolvido (%) e
clorofila (ug.L™") ao longo do estuario do Capibaribe em 11 de outubro de 2013. b)
Distribuicdo longitudinal da salinidade (g.kg™), particula organica suspensa (mg.L™),
concentragdo de volume da particula (ug.L™"), média do tamanho da particula (ug) e
transmitancia (%) no estuério do rio Capibaribe em 11 de outubro de 2013.

Fonte: Schettini et al. (2016).
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Anexo 2. Valores background médios para xistos (rochas metamorficas, mas de
origem sedimentar — argilas) de metais e ametais. Concentracées expressas em
ug.g®, proposto por Turekian & Wedepohl (1961) para célculo do fator de

contaminacéo (FC).

Valores de background (pg.g'l)

Metais/Ametais (Turekian & Wedepohl, 1961)

Ag 0,07
Al 80000
As 13
Ba 580
Ca 22100
Cd 0,3
Cr 90
Cu 45
Fe 47200
Hg 0,4
K 26600
Mg 15000
Mn 850
Mo 2,6
Na 9600
Ni 68
P 700
Pb 20
Se 0,6
Sr 300
Ti 4600
Vv 130
W 1,8
Zn 95

1 160




