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APRESENTACAO

O laboratério de 'C do CENA/USP foi implantado no inicio de 1990 apds
intercomparacdes de resultados com laboratérios do exterior. Em 1992 também participou com
sucesso de uma intercomparacdo laboratorial internacional de resultados, coordenada pela
Agéncia Internacional de Energia Atdmica de Viena, com mais 68 participantes. Desde o inicio
das atividades foram analisadas cerca de 800 amostras que incluem conchas, corais,
carbonatos de agua subterranea, carvdes, madeiras, ossos, sedimentos, solos, turfas, etc,
sendo cerca de 70% destinadas aos projetos de pesquisas do laboratério. Caracteristicas
analiticas dos equipamentos de contagem como eficiéncia, nivel de radiagdo de fundo, etc,
foram mantidas constantes durante todos os anos até o presente.

A principal linha de pesquisa consiste na aplicagcao dos isotopos do carbono dos solos
(**c, *c,*C) nos estudos de reconstrucdo paleoambiental (vegetacso e clima) desde a regiso
sul do Brasil até a Amazodnia. Resultados das pesquisas afetuadas até o momento indicaram o
predominio de plantas de ciclo fotossintético C, (gramineas) desde aproximadamente 11000
anos atras até cerca de 6000-4000 anos em Londrina, Parana e Piracicaba e Jaguariina, Sao
Paulo, cuja vegetacéo de cobertura atual é de floresta natural. Tais trocas foram relacionadas a
provavel presenca de um periodo climatico mais seco do que o atual desde o final do
Pleistoceno até o Holoceno médio. Posteriormente observou-se o predominio de vegetagcéo C;
(floresta) que se mantém no presente, provavelmente devido ao retorno de um periodo mais
umido. Na regido Amazébnica (no estado de Rondbnia e em Humaiti, sul do estado do
Amazonas) os dados isotdpicos do solo indicaram o predominio de vegetacédo C; desde 17000
anos atras até aproximadamente 9000-8000 anos, que relacionou-se com a presenca de um
clima umido. A partir de aproximadamente 8000 até 3000 anos verificou-se o predominio de
vegetacdo C4, sugerindo a presenca de um clima seco. Apos esse periodo os dados indicaram
o predominio de vegetacdo Cs; e consequente retorno a um clima mais Umido e similar ao
encontrado atualmente na regido norte do Brasil. Estes dados apresentaram-se concordantes
com informacgdes paleoclimaticas obtidas por outras técnicas na regido central e norte
(Amazdnia). Em algumas localidades circunvizinhas & estudadas, ndo foram observadas a
influéncia de gramineas C, no mesmo periodo, sugerindo escala local nos processos de
expanséo e regressdo dos ecossistemas floresta-campo.

As pesquisas futuras do laboratério incluem o uso dos is6topos do carbono dos solos
e das plantas em estudos de reconstrugcdo paleoambiental no Quaternario recente, na
Amazodnia e na regido Nordeste, enfatizando-se também a caracterizacéo isotdpica (d lSC) e
botanica das plantas e a composicéo isotépica (*°C, *C) do CO, do solo. Pretende-se também
desenvolver estudos paleoclimaticos em ambientes lacustres e terrestres empregando técnicas
como a palinologia e a antracologia; estudos da relacdo cronoldgica entre a humina e os
carvBes de latossolos, visando informacdes sobre seu desenvolvimento e formacado; estudos

das variaces de d"°C e da atividade do **C em anéis de crescimento de Araucaria angustifolia,



desde o inicio do século até o presente nas regides sul e sudeste do Brasil, com o objetivo de
verificar eventuais mudancas climaticas.

Este texto apresenta-se em 4 capitulos. O primeiro e o segundo referem-se aos
conceitos basicos das técnicas de datacdo por **C e dos isétopos estaveis *°C e *C do solo,
com énfase aos estudos paleoambientais. No terceiro e quarto capitulos encontram-se duas
aplicacbes na area de reconstrucao paleoambiental (vegetacao e clima), cujos trabalhos estéo

sendo desenvolvidos em distintas regifes do Brasil.



|. DATACAO POR *C
Pessenda, L.C.R.; Lisi, C.S.; Gouveia, S.E.M.

Historico e Conceitos Principais

Desde 1950, quando o método de datacéo por *“C foi colocado em pratica, tornou-se
a principal ferramenta para a determinacdo cronoldégica de episédios originados a
aproximadamente 40000-50000 anos passados, nas areas de arqueologia, geologia,
paleoboténica, paleoclimatologia, etc.

A invencdo do método é creditada a W.F. Libby (1908-1980) em 1949, pelo qual
recebeu em 1960 o Prémio Nobel em Quimica (1) .

O método tem por base a continua producdo do carbono radioativo (**C) na alta
atmosfera, pela interacdo de néutrons cosmicos com atomos de nitrogénio (*'N) através da
reacdo [N (n, p) **C]. O *C é ent&o oxidado a **CO, e entra no ciclo global do carbono (Figura
1).

| | |
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Figura 1 - Diagrama indicando a formag&o natural do C na alta atmosfera, sua incorporacdo nos seres

vivos (vegetais e animais) e o decaimento radioativo apds a morte dos mesmos.



Plantas assimilam **C durante a fotossintese e animais comem plantas. Assim, todos
0s seres terrestres vivos mantém sua entrada de **C durante a vida. O **C0O,, como o CO,,
dissolve-se nos oceanos e esta disponivel ao plancton, corais, moluscos e peixes, de modo que
todos os seres durante sua vida reabastecem-se continuamente do **C.

Na morte das plantas ou animais a entrada do **C cessa. O tempo da morte pode ser
estabelecido pela determinacédo do **C residual. O **C decai com uma meia-vida de 5730 anos
a™N.

Por convencdo internacional utiliza-se até hoje o valor da meia-vida de 5568 anos
determinado na década de 50, que sabidamente apresenta um erro da ordem de 3%.

A idade '*C convencional é calculada com base em 95% da atividade normalizada a -
25%o0 para o fracionamento isotépico do padr&o, Acido Oxalico distribuido pela NIST (ex NBS), e
reportada em anos AP (Antes do Presente), sendo Presente o ano de 1950 (2):

é 2d=c, +25)U
A,, =095A,, &l- Mﬂ [
8 1000 g
onde,
Ao,n = atividade normalizada do padréo &cido oxalico (cpm)
A.x = atividade liquida do padrao &cido oxalico (cpm)
d“C., = d™C do CO, obtido na sintese do acido oxalico
A atividade normalizada da amostra € calculada através da equacao:
é 2(d"c, +25)u
An = A, @1' 1000 u [2]
e 9]
onde,

A, = atividade normalizada da amostra (cpm)
A, = atividade liquida da amostra (cpm)

d**C, = fracionamento isotépico da amostra em relagéo ao padrdo PDB

O tempo decorrido em anos AP é dado pela relagao (2):

t = - 8033In-2n [3]
A

on

A atividade de '*C de uma amostra é determinada empregando-se contadores
proporcionais gasosos, espectrébmetros de cintilagao liquida de baixo nivel de radiacdo de fundo



elou a técnica de AMS (Accelerator Mass Spectrometry), que € utilizada para amostras com
concentracao inferior a 0,1g de carbono.

A idade 'C é baseada primariamente assumindo a constancia da concentracdo do
C (relacionado ao **C) no passado. Entretanto, observaram-se variacdes na razéo “*C/**C do
dioxido de carbono na atmosfera devido a variagdes no campo magnético terrestre (3), e na
atividade solar (4). Estas variagdes foram estudadas e estabelecidas, datando-se amostras de
anéis de crescimento de arvores por dendrocronologia (5).

Outro aspecto importante a ser considerado na determinacdo da idade “c
convencional, é a correcdo por fracionamento isotdpico. Ao absorverem o CO, atmosférico para
realizar o processo de fotossintese, as plantas o fazem de forma discriminatéria em relacéo aos
isétopos ’C e '*C, que introduz erros no célculo da idade *C (2). O calculo deste
fracionamento é feito empregando-se a equacdo a seguir, sendo o resultado expresso na
unidade d"*C:

dlac (%o) — Ramostra - Rpadréo x 1000 [4]
Rpadre“mo

onde R = **c/*C.

O valor de d**c é expresso por mil (%o) e representa a proporgao da razao Bc/?C de
uma amostra em relagcdo a do padrdo PDB (Belemnitella Americana da Formacdo Pee Dee).
Amostras organicas ou inorganicas que encontram-se incorporadas ao ciclo global do carbono,
devem ser corrigidas para -25%o.



II. ISOTOPOS ESTAVEIS DO CARBONO DA MATERIA ORGANICA DO
SOLO. USO COMO INDICADORES DE TROCAS DE VEGETACAO E CLIMA

Pessenda, L.C.R.; Gouveia, S.E.M.; Lisi, C.S.

1. Conceitos bésicos

O carbono tem dois isétopos de ocorréncia natural, **C e '*C. Aproximadamente
98,89% de todo o carbono na natureza é *C e 1,11% é *C. A razdo desses dois isétopos
(**C/**C) em materiais naturais varia em relacdo aos valores descritos, como resultado do
fracionamento isotépico durante processos fisicos, quimicos e biolégicos. Esta variacdo
isotopica é relativamente pequena na vegetacao e matéria organica do solo (MOS), com os
materiais mais enriquecidos (com maior concentracdo em 130) diferindo dos menos
enriguecidos (com menor concentracdo em 3c) por aproximadamente 2% ou 20 partes por mil
(%o).

Para utilizar estas pequenas variacdes isotdpicas, a razdo *C/**C da MOS deve ser
medida com alta precisdo. Usualmente sdo feitas analises em amostras gasosas em
espectrometro de massa equipado com trés coletores (6).

As razdes dos isétopos do carbono sdo usualmente expressas empregando a notacao
delta (d) e calculadas de acordo com a equagéo 4, como descrito no capitulo anterior.

Com respeito ao sistema planta-solo, a razdo “*C/**C do carbono organico do solo
contém informacéo referente a presenca ou auséncia de espécies de plantas com os ciclos
fotossintéticos C; (baixa *C/**C) e C, (alta *C/**C) em comunidades de plantas passadas, e
sua contribuicdo relativa a produtividade priméaria da comunidade através do tempo. Como
estes ciclos fotossintéticos sdo fisiologicamente e ecologicamente distintos, quaisquer trocas na
relacdo Cs-C, implica alteracdo de estrutura e fungéo dos ecossistemas. Medidas isotépicas do
carbono organico do solo tem sido utilizadas para documentar efeitos de praticas do uso da
terra sobre a estrutura do ecossistema (7), para quantificar taxas e modelos de dindmica de
vegetacdo em ecossistemas naturais (8, 9, 10), e refinar o entendimento das interacdes entre
vegetacdo e clima (8, 11, 12). Pelo fato de que a matéria organica do solo é constituida de
multiplos reservatdrios com taxas de movimentagéo (“turnover”) desde 10 a milhares de anos,
estes estudos sdo possiveis sobre muitas escalas de tempo. Portanto, a matéria orgénica do
solo é frequentemente preservada em paleosolos por milhares de anos ou mais, favorecendo o

uso desta metodologia em estudos paleoecolégicos (8, 12, 13, 14).



2. Fracionamento isot6pico do carbono pelas plantas

A discriminacao isotépica das plantas com respeito ao CO, durante o processo de
fotossintese, deve-se & propriedades bioquimicas das enzimas primarias que fixam carbono e
ao processo de difusdo que controla a entrada de CO, & folhas (15). Entretanto, a extenséo
dessa discriminacdo é variavel pela existéncia de trés tipos diferentes de ciclos fotossintéticos
(Cs, C, e CAM, metabolismo do acido crassulaceo) entre as plantas terrestres (15), cada uma
com seu préprio processo de discriminacdo. Estas diferencas isotopicas naturais permitem que
o carbono derivado de cada ciclo fotossintético seja localizado no reservatério da matéria
organica do solo. Devido a pequena troca no valor de dl3CpDB das plantas durante sua
decomposicao, o d"*C do carbono orgéanico do solo integra a contribui¢ao relativa dos diferentes
ciclos fotossintéticos para o reservatério do carbono orgénico do solo. Como resultado, o d*c
do carbono organico do solo pode ser utilizado para documentar troca de vegetacdo em solos

modernos e paleosolos.

2.1. Fracionamento pelas plantas Cs

Plantas com ciclo fotossintético C; reduzem o CO, a fosfoglicerato, um composto com
3 carbonos, via enzima ribulose bifosfato carboxilase/oxigenase (6). Aproximadamente 85% de
todas as espécies de plantas possuem o ciclo C; (16), e espécies C; sdo dominantes na
maioria dos ecossistemas das regides boreais aos trépicos. Plantas com ciclo C; tém valores

de d"*Cppg de aproximadamente -32%o a -22%o,com uma média de -27%o (17).

2.2. Fracionamento pelas plantas C,

Em contraste & espécies Ciz, as espécies C, compreendem sO6 5% de todas as
espécies de plantas (16). Pertencem a somente 18 familias de plantas e sdo restritas a
distribuicdo geografica. Cerca de metade de todas as espécies C, sdo gramineas de origem
tropical e subtropical (18), e todas areas de vegetagdo C, (pastagens, savanas, pantanos
salinos) sdo dominados por gramineas (16, 19). Aproximadamente 17% da superficie terrestre
€ coberta por plantas Cy4, e elas s@o responsaveis por 20-30% da fotossintese total do globo
(20). A distribuicdo geogréfica (21) e a produtividade relativa de gramineas C, estéo fortemente
correlacionadas com temperatura, embora a distribuicdo sazonal e quantidade de precipitacdo
também parece ter alguma importancia (20).

As plantas C, reduzem o CO, a acido aspartico ou malico, compostos por 4 carbonos,
via enzima carboxilase fosfoenolpiruvato (PEP). Plantas com ciclo C, discriminam menos contra
¥CO, durante a fotossintese e, portanto, tem valores de d"*Cppg maiores do que plantas Cs.
Plantas C, apresentam valores de dlschB de aproximadamente -17%o a -9%o, com uma média
de -13%o (17). Assim, os intervalos de valores ndo se superpfem e os dois grupos diferem em
média de cerca de 14%..



2.3. Fracionamento pelas plantas CAM

As espécies CAM compreendem aproximadamente 10% de todas as espécies de

plantas e ocorrem dentro de no minimo 30 familias de plantas (ex. Cactaceae, Euphorbiacea,

Bromeliaceae) e sdo usualmente plantas suculentas (22).

Plantas CAM apresentam valores de d**C no intervalo de -28%o a -10%o, dependendo

das condi¢des ambientais (17).
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. DINAMICA DE VEGETACOES NO SUL DO AMAZONAS NO
QUATERNARIO RECENTE INDICADA PELOS ISOTOPOS DO CARBONO
(12C 13 14C)

Gouveia, S.E.M. & Pessenda, L.C.R.

1. Introducao

Os trabalhos publicados nas ultimas décadas, baseados em argumentos palinolégicos
(1, 2, 3, 4), geomorfoldgicos (5), sedimentoldgicos (6, 7) e isotdpicos (8, 9, 10, 11, 12, 13),
indicam a ocorréncia de variagdes paleocliméaticas na bacia amazdnica e em outras areas do
Brasil e da América do Sul, durante o Quaterndrio. Paleoclimas mais secos que o atual
provavelmente dominaram algumas &reas da bacia amazénica, favorecendo a substituicdo da
floresta tropical por vegetacéo do tipo cerrado.

Nas proximidades da cidade de Humaitd, sul do estado do Amazonas, encontra-se a
vegetacdo denominada campos (savanas) de Humaita, que modifica-se gradativamente para
floresta de terra-firme no sentido de Humaita para Manaus.

Este capitulo apresenta dados isotopicos (d"°C e *C) obtidos em uma transeccéo de
aproximadamente 50 km, o qual inclui trés comunidades de plantas distintas: campo de
Humaitd, transicdo campo-floresta e floresta de terra-firme.

Com o objetivo de fornecer informacdes a respeito de provaveis mudancas de
paleovegetacdes, com inferéncias paleocliméticas, ocorridas na regido tropical nos ultimos
10000 anos, utilizou-se os isotopos estaveis do carbono da matéria organica do solo (MOS),
para a caracterizacdo dos processos de expansdo/regressdo ou de equilibrio deste
ecossistema, e a datacéo por C da MOS para estabelecer-se a cronologia.

2. Area de estudo

As amostras de solo foram coletadas na Area de Reserva do Exército - 54° BIS -
Batalhdo de Infantaria da Selva, cuja sede localiza-se na BR 319, a 8 km do municipio de
Humaita (AM).

A sede do municipio de Humaita localiza-se amargem esquerda do rio Madeira, limita-
se ao sul com o estado de Rondénia (Figura 1) e dista, em linha reta, 586 km de Manaus,

capital do estado (14).
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Figura 1 - Localizacéo da area de estudo.

Em Humaita a vegetagdo predominante é da Floresta Tropical Densa e/ou Aberta,
ocorrendo também os campos de Humaita quando a vegetacao florestal se interrompe.

Tabela 1 - Caracterizacéo geral da area de estudo (Humaita-AM)

Localizacdo geogréfica 7°31'S; 63°2'0
Altitude 90cm
) ) Tropical chuvoso (Grupo
Clima (sistema Kdppen) A
Temperatura média do més mais frio >18°C
Precipitacdo anual 1800 a 3500mm
Precipitagdo na estacéo seca <50mm/més
Umidade relativa do ar anual 80 a 85%

Os solos dessa regido possuem baixa fertilidade natural e se situam em areas de
relevo plano e suave ondulado. Caracterizam-se pela presenca de plintita e/ou concrec¢des, sdo
imperfeitamente drenados e apresentam excesso de agua durante um periodo do ano, o que

ocorre, em geral, na época de maior precipitacdo pluviométrica na regiao (14).



Ao longo da BR 319 encontra-se um dos campos de Humaitd, que modifica-se
gradativamente para floresta de terra-firme no sentido de Humaita para Manaus. Os termos
campo de Humait4 e floresta de terra-firme, para simplificacdo da redacdo, serdo descritos
como campo e floresta.

O primeiro ponto de coleta na regido de campo (C1) encontra-se aproximadamente a
5 quildmetros de Humaita na BR 319, sentido Humaita-Manaus. O segundo ponto na regiéo de
campo (C2) e os pontos sob vegetacao caracteristica de transicdo campo-floresta natural (Tr) e
floresta (F1 e F2) encontram-se na BR 319 a 17, 18, 20 e 50 quildbmetros de Humaitd,
respectivamente. Para simplificar o texto e as figuras, considerou-se que 0s pontos de coleta
encontram-se nos km 5, 17, 18, 20 e 50 do ecossistema estudado, respectivamente.

Os solos sob vegetacdo de campo foram classificados como Hidromérfico Gleyzado
(km 5) e Litossolo (km 17). Os solos sob a transicdo (km 18) e sob a floresta no km 20 foram
classificados como Cambissolo Alico e o da floresta no km 50 como Ferralitico Amarelo-
Vermelho. O primeiro perfil sob campo denominou-se de Gley C1, o seguinte, igualmente sob
campo, de Litossolo C2, o solo na transicdo campo-floresta de Cambissolo Tr, o primeiro solo

sob floresta de Cambissolo F1 e o segundo solo sob floresta de Ferralitico F2.

3. Material e Métodos

3.1. Amostragem e preparo do solo

Nos locais de amostragem foram feitas trincheiras de aproximadamente 100 cm x 200
cm x 200 cm de profundidade, de onde foram coletadas amostras de solo a cada 10 cm, sendo
aproximadamente 10 kg por camada, no sentido das camadas inferiores para as superiores,
acondicionadas em sacos plasticos e identificadas.

As amostras foram passadas em peneiras de malha grossa para o destorroamento e,
durante o peneiramento, retirou-se restos de raizes, vegetacao, insetos, etc. Apds secagem, as
amostras foram passadas em peneiras de 2 mm, obtendo-se desta forma a terra fina seca ao
ar (TFSA).

3.2. Anadlises granulométricas

As analises granulométricas do solo foram realizadas no Laboratério de Analises de
Solos do Departamento de Ciéncia do Solo - ESALQ/USP, através do método do densimetro
(15).

3.3. Determinagédo do carbono orgéanico total
Partindo-se de 1 a 5 g de TFSA moida e peneirada a 0,200 mm, foi determinado o
carbono organico total, que sera reportado como carbono total, no Laboratério de Is6topos



Ambientais, Universidade de Waterloo - Canada. Os resultados apresentados referem-se a

média de trés determinagdes, com precisao de 1 a 2%.

3.4. Composicao isotépica (d*°C)

Foram enviados aproximadamente 20 g de TFSA, peneirada a 0,200 mm ao
Laboratério de Isétopos Ambientais, Universidade de Waterloo - Canada, para a determinagéo
isotopica (d**C). Os resultados estdo expressos pela unidade relativa “d’, determinada em
relagdo ao padrdo internacional PDB. Os resultados apresentados referem-se a média de trés

determinacdes, com precisao de 0,2%o.
3.5. Anélise do *'C

3.5.1. Fracionamento granulométrico - solo total (10, 11)

Partindo-se de aproximadamente 2000 g de TFSA submeteu-se a amostra a um
fracionamento granulométrico utilizando-se um agitador automético contendo sucessivamente
peneiras de 1 mm, 0,50 mm e 0,200 mm, durante 30 minutos, obtendo-se quatro fragdes, onde
foram realizadas catacdes de residuos organicos como raizes e insetos, com ajuda de uma
pinca.

Em seguida realizou-se a flotacdo das respectivas fracdes para a eliminacdo de
residuos organicos vegetais, constituidos principalmente por pequenas raizes, em recipientes
contendo 2 L de solucéo de HCI 0,01M (16). O processo se repetiu até observar-se a auséncia
de qualquer residuo no sobrenadante.

Fez-se a desagregacdo das fracdes maiores que 0,200 mm em frascos plasticos de
1 L contendo agua destilada na propor¢do de 1:3, efetuando-se uma agitacdo rotativa com
auxilio de esferas de vidro, por 2 horas. Obteve-se a fracdo menor que 0,200 mm por
peneiramento Umido com &gua destilada. Submeteu-se a fracdo maior que 0,200 mm ao
ultrassom durante 15 minutos para desagregacao e novamente peneiramento.

ApOs a sedimentagdo, descartou-se 0 sobrenadante e colocou-se o residuo em
bandejas de aluminio para secar em estufa a 40°C durante 48 horas. Apds a secagem, as
amostras foram desagregadas em almofariz de porcelana e acondicionadas em sacos
plasticos.

Este procedimento baseia-se em trabalhos realizados (17, 18) com algumas
adaptacdes para maior praticidade no processo.

Posteriormente efetuou-se a sintese do benzeno e a andlise do **C (19) no
Laboratério de **C do Centro de Energia Nuclear na Agricultura (CENA), através da técnica de

espectrometria de cintilacéo liquida.



3.5.2. Extracdo quimica da humina (10, 11)

A partir de 2000 g de solo na fragdo menor do que 0,200 mm, obtida pelo
fracionamento granulométrico, iniciou-se o pré-tratamento com 10 L de HCI 0,5M a 80°C por 4
horas, onde foram eliminados materiais leves em via de humificacéo. Procedeu-se a lavagem
do solo com 4gua destilada em recipientes de 10 L, para eliminar-se o acido do tratamento e
compostos ndo humificados, até atingir um pH em torno de 4. Submeteu-se o residuo a uma
mistura de 10 L de solugéo de pirofosfato de sédio e hidréxido de sédio 0,1M, pH 13, seguindo-
se com sucessivas extracdes até o sobrenadante apresentar-se com tonalidade clara.

O residuo foi submetido a repetidas lavagens com agua destilada até atingir o pH 4,
iniciando-se a hidrolise acida com 10 L de solugdo HCI 3M por um periodo de 12 horas a
100°C, com o objetivo de eliminar-se residuos organicos (agUcares, proteinas, gorduras e
contaminagédo com CO, atmosférico).

Lavou-se o residuo com agua destilada até atingir o pH 4, que posteriormente foi seco
em bandejas de aluminio a 40°C, desagregado em almofariz de porcelana e acondicionado em
sacos plasticos para posterior sintese do benzeno.

Devido a baixa concentracdo de carbono das amostras da fracdo humina, os
rendimentos da sintese benzénica muitas vezes apresentam-se inferiores a 1 mL, provocando
significativa diluicdo com benzeno espectrografico, com prejuizo a precisédo e exatiddo do
método. Para evitar-se tais problemas, aliquotas de CO, foram coletadas apds a combustédo
das amostras de humina, acondicionadas em recipientes especiais de vidro e enviadas ao
Laboratério Isotrace em Toronto, Canada, para andlise de **C por AMS (Accelerator Mass

Spectrometry).

3.5.3. Sintese de benzeno (19)
Em um sistema fechado sob vacuo, acondicionou-se homogeneamente cerca de 70 g

de solo em um tubo de quartzo contendo 6xido de cobre e cromato de chumbo aquecidos a
650°C, reagentes utilizados para completar a reacdo de formacdo do CO, e minimizar a
presenca de compostos de enxofre e nitrogénio. Com auxilio de um fluxo de oxigénio
purificado, iniciou-se a queima da amostra a uma temperatura de 700°C por um periodo de
aproximadamente 60 minutos. Reteve-se o vapor de 4gua liberado em um recipiente de vidro
("trap") envolto com garrafa térmica, na qual adicionou-se gelo seco e alcool etilico (-72°C). O
CO, produzido foi coletado em um "trap" resfriado com nitrogénio liquido (-180°C), armazenado
em dois tanques de vidro com capacidade de 10 litros. Através do mandmetro foi registrada a
pressdo do gas produzido e uma aliquota da amostra foi recolhida para andlise de BC em
espectrdbmetro de massa. Para a formagdo do carbeto de litio (LiC,), manteve-se o CO,
produzido em contato com o litio metalico (3g/LCO,) previamente aquecido em camara de
reacdo (600 a 700°C). Ao término da reacdo, resfriou-se a cadmara atemperatura ambiente e
adicionou-se agua destilada, ocorrendo a hidrélise do carbeto e a producgéo do acetileno (C,H,).

Seguiu-se a etapa de purificacdo e remogdo da umidade do gas em coluna de ascarite e



pentéxido de fosforo, e a leitura da presséo foi registrada. A formacao de benzeno ocorreu pela
trimerizagcdo do acetileno em contato com um catalisador a 90°C por 2 horas, efetuando-se sua
coleta em um "trap" resfriado a -180°C sob vacuo. O benzeno sintetizado foi transferido para
frascos especiais de vidro de baixo teor de potassio, pré-selecionados por massa e diametro,
determinando-se a massa de benzeno em uma balanca analitica num volume de 3 mL (2,637
0), ao qual foram adicionados 0,5 mL de solucéo cintiladora contendo 43,75 g de PPO e 2,59 g
de POPOP por litro de tolueno.

Antes de se iniciar a detecc¢do de “C, manteve-se a amostra em ambiente escuro por
cerca de 3 a 4 horas para eliminar o efeito de fosforescéncia.

Quando o rendimento de sintese da amostra apresentou-se inferior a 3 mL,
completou-se o volume com benzeno espectrografico mineral, levando-se em consideracao

esta diluigdo no calculo final.

3.5.4. Célculo da idade **C

As amostras foram contadas no espectrémetro de cintilagdo liquida de baixo nivel de

radiacdo de fundo, Tri-Carb Packard 1550, por um periodo de 3000 minutos, em intervalos de
100 minutos. Os dados foram submetidos a um tratamento estatistico, de maneira que os
valores superiores a 3 desvios padrao (3s) relativos adistribuicdo normal foram descartados.
Os dados selecionados foram submetidos a procedimento matematico especifico (19),
corrigindo-se a idade **C convencional para o fracionamento isotépico.

Os resultados de *'C sao reportados como porcentagem de carbono moderno (pcm)
e, por convencdo, as datacdes obtidas pelo método de **C natural sdo referenciadas como
idade **C convencional em anos AP (Antes do Presente), sendo presente o ano de 1950.



4. Resultados e Discussao
Os solos estudados apresentaram textura médio-argilosa e principalmente argilosa,

com pouca varia¢do em seus teores ao longo dos perfis (20).

Observou-se um decréscimo na concentragdo do carbono total com o aumento da
profundidade em todos os solos estudados e uma maior concentracdo de carbono nos solos
sob vegetacgéo de floresta (Figura 2). Tais tendéncias também foram observadas em latossolos

e podzdlicos de outras regides da Amazénia (9, 21).
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Figura 2 - Variagdo do carbono total em rela¢é@o a profundidade dos solos de Humaité.

4.1. Andlise isotdpica dos solos

A composicdo isotopica (d"°C) da matéria organica é apresentada em relacdo a
profundidade dos solos na Tabela 2 e Figura 3.

A matéria organica dos solos sob vegetacdo de campo (Gley C1 e Litossolo C2)
apresentou nas camadas superficiais valores de d"*C em torno de -15%o, 0 gue caracteriza o
tipo de vegetacdo predominante na area, ou seja, gramineas do tipo C4. Entre as camadas 10-
30 cm a MOS apresentou um enriquecimento isotépico em 3¢ (-13%o) e, a partir de 30 cm até
as camadas mais profundas, observou-se um empobrecimento significativo em 3¢, atingindo
0os valores de -24,7% para o Gley Cl e -22,5% para o Litossolo C2, caracterizando
provavelmente a predominanica de MOS proveniente de vegetacao do tipo Cs.

O valor isotopico da camada 0-10 cm (-18,4%0), encontrado para o Cambissolo Tr,
caracterizou perfeitamente a vegetacao da superficie onde encontra-se uma mistura de plantas
C; e C,4. Entre as camadas 10-30 cm houve um enriquecimento isotopico atingindo valores
tipicos de MOS derivada de plantas C,; (-15,3%0). Entre as camadas 50-110 cm os valores

foram novamente caracteristicos de mistura de plantas C; e C4 (-19,0 a -20,6%o0). A partir da



camada 120-130 cm até as mais profundas, os valores de -22,1 a -25,8%. caracterizaram, como

no caso dos solos sob campo, a provavel predominéncia de plantas Cs.

Tabela 2 - Analises de d*C das amostras de solos de Humaita.

Profundidade d*3C (%0)

(cm) C1 Cc2 Tr F1 F2
0-10 -15,5 -15,0 18,4 26,7 -
10 - 20 - -13,4 -15,4 -23,5 -30,6
20 - 30 -13,4 13,1 -15,3 21,5 29,4
40 - 50 -14,7 14,4 17,1 -18,4 -27,9
50 - 60 - -15,6 -19,0 -18,6 -
60 - 70 -16,8 -16,8 -18,6 -18,7 -26,9
70 - 80 - 17,5 -18,9 19,7 -
80 - 90 -18,9 -18,8 -20,0 -20,3 -26,2

90 - 100 - -19,9 -19,8 20,4 -
100 - 110 -21,0 21,3 -20,6 -20,6 -26,2
120 - 130 23,8 22,3 22,1 -20,6 25,7
130 - 140 - 24,1 22,7 22,4 -
140 - 150 23,1 26,4 23,1 20,7 25,5
150 - 160 - 22,8 25,8 21,3 -
160 - 170 23,8 22,6 23,1 21,9 25,4
170 - 180 - 22,3 - -22,6 -
180 - 190 245 22,5 245 23,1 25,2
190 - 200 24,7 - - - -24,8

C1 - campo km 5; C2 - campo km 17; Tr - transi¢éo campo-floresta km 18;
F1 - floresta km 20; F2 - floresta km 50

Nas camadas entre 0 e 20 cm do Cambissolo F1, os valores de d"*C foram
caracteristicos de predominéncia de plantas C; (-26,7 a -23,5%.). Entre as camadas 20-130 cm
e 140-170 cm observou-se um enriquecimento isotépico com caracteristica de uma provavel
mistura de plantas C; e C4 (-21,9 a -18,4%0). Na camada 130-140 cm (-22,4%o0), assim como
entre 170-190 cm (-22,6 a -23,1%0), os valores apresentaram-se mais empobrecidos
isotopicamente, caracterizando uma maior influéncia de plantas Cs.

Os valores obtidos para os pontos F1 e Tr entre as camadas 100 a 40 cm
apresentaram-se mais empobrecidos do que os obtidos para C1 e C2 (Figura 3), fato que pode
estar relacionado aentrada de matéria organica da floresta recente. Provavelmente no maximo
desenvolvimento do campo, os valores destes pontos eram mais proximos.

Os valores de d**C do solo Podzdlico F2 apresentaram-se caracteristicos de plantas
Cs; em todo o perfil, sendo as camadas mais profundas (-24,8%.) mais enriquecidas que as
superficiais (-30,6%o). Este enriquecimento isotdpico, induzido pela mineralizacdo da MOS e
processos associados com a formagdo do himus nos solos (22), foi também observado em
outros solos sob floresta (10, 11, 21, 23, 24, 25).
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Figura 3 - Variagdo do d"*C da MOS em relagao aprofundidade dos solos de Humaita.

4.2. Anélise do **C dos solos

Na Tabela 3 apresentam-se os resultados das porcentagens de carbono moderno
(pcm) e respectivas datacdes *C das amostras de solo.

As datacdes '“C evidenciaram um crescimento regular da idade da MOS com o
aumento da profundidade dos solos. Nas camadas mais superficiais, a MOS foi mais jovem. A
1 m de profundidade, a idade variou entre 3500 e 6500 anos AP, atingindo 12080 anos AP a
cerca de 2 m de profundidade. Resultados similares foram obtidos em latossolos de regifes
sub-tropicais e tropicais do Brasil (10, 11, 21, 25).

Nas camadas de 0 a 10 cm, valores de porcentagem de carbono moderno superiores
a 100% indicaram a presenca do **C de “fallout”, ou seja, carbono que foi incorporado ao solo
apos as explosdes nucleares na década de 1960 (vide mais detalhes no capitulo seguinte). No
caso do Cambissolo F1 observou-se a presenca do carbono de “fallout” até a camada 20-30
cm.

As idades da fracdo humina do Cambissolo Tr e F1 apresentaram-se mais antigas do
que aquelas encontradas para as mesmas profundidades nas amostras de solo total. Trabalhos
desenvolvidos em latossolos de varias regides do Brasil (10, 21, 25) mostraram resultados
similares, evidenciando que a fragdo humina do solo apresenta-se mais antiga do que o solo
total. Provavelmente este fato relacione-se apresenca dos acidos fulvicos e humicos do solo

total, que rejuvenescem a MOS e séo extraidos durante o preparo da fracdo humina.



Tabela 3 - Determinacdo das idades C das amostras de solo de

Humaita.
14
Profundidade (oe AR)
(cm)
Solo Total (S.T.) Humina (Hum.) ~
Gley C1
0-10 Moderno* -
20-30 680 + 60 -
90 - 100 6440 + 110 -
Litossolo C2
0-10 Moderno* -
20-30 640 + 60 -
90 - 100 - 5570 + 240
140 - 150 - 10790 + 80
180 - 190 - 12080 + 90
Cambissolo Alico Tr
0-10 Moderno* -
20-30 310+ 60 -
90 - 100 3570 + 130 5960 + 260
Cambissolo Alico F1
0-10 Moderno* -
20-30 Moderno* -
90 - 100 2360 + 60 5040 + 530
180 - 190 6130 + 90 8170 + 430
Podzélico Vermelho-Amarelo F2
10-20 Moderno* -
20-30 360 + 60 -
90 - 100 4760 + 70 -
" datagdes feitas pela técnica de Cintilagdo Liquida no Laboratério de **C do
CENA/USP

" datagdes feitas pela técnica de AMS no Canada
* valores de porcentagem de carbono moderno superiores a 100%
- amostras ndo analisadas

C1 - campo km 5; C2 - campo km 17; Tr - transicdo campo-floresta km 18;
F1 - floresta km 20; F2 - floresta km 50

Observou-se também que as amostras de solo sob vegetacdo de campo
apresentaram-se mais antigas do que as amostras de solo sob floresta para as mesmas
profundidades. Provavelmente este aspecto esteja relacionado ao fato de que nas florestas a
quantidade de biomassa em decomposicdo como folhas, frutos, cascas, raizes, etc., é
significativamente maior do que nas areas de campo, ocorrendo assim maior entrada de
matéria organica recente, por meio da atividade biolégica e lixiviacdo, que ir4 incorporar-se a
MOS com consequente rejuvenescimento de todo o perfil. A presenca do carbono de “fallout”
em camada mais profunda no solo sob floresta anteriormente descrita confirma a hipotese

descrita.



4.3. Interpretacdo paleoclimatica

A transicdo campo-floresta da regido de Humaita e os resultados de d"°C e '*C das
amostras de solo em relagdo aprofundidade, séo apresentados na Figura 4.

Nas camadas mais profundas, entre 200 e 120 cm, os valores de d*c (-26%o0 a -22%o)
de todos os solos estudados, com excecdo do Cambissolo F1, caracterizaram a presenca de
MOS proveniente predominantemente de plantas do tipo C;. Estes resultados sugerem que pelo
menos de 12000 a aproximadamente 8000 anos AP, toda a area estudada foi coberta por
vegetacao de floresta, com provavel presenca de gramineas do km 5 ao km 20.

Entre 160 e 120 cm em todos os solos, com exce¢do do Podzoélico F2 sob vegetagéo
de floresta, verificou-se a ocorréncia de quatro “picos”, ou seja, valores de d®C mais
empobrecidos (-25,8%o, -26,4%o, -22,4%0 e -23,8%). Em andlises de plantas de campos e
florestas das regibes de Rondbnia e Humaita (20, 21), valores médios de dc
significativamente mais empobrecidos (cerca de até 20%) foram obtidos em &reas de
vegetacdo mais densa. Com base nessa premissa, 0s valores obtidos naquele intervalo
poderdo indicar a presenca de uma vegetacdo predominantemente Cs, provavelmente mais
desenvolvida e com uma biomassa mais abundante do que o estagio anterior, cujo periodo
situa-se em torno de 10800 anos AP.

Pesquisas paleoambientais realizadas na América do Sul (26, 27, 28, 29), indicaram
que o climax do desenvolvimento da floresta tropical ocorreu entre 10000-9500 e 8000 anos
AP. Estes dados encontram-se em concordancia com o presente trabalho, indicando
provavelmente a presenga de um clima umido na regido de Humaita naquela época.

Entre as camadas 110 e 40 cm, com exceg¢do do solo Podzolico F2, os valores de
d=c apresentaram-se mais enriquecidos (-21,3%o a -14,4%o0). Para os solos sob floresta no km
20, e sob a transicdo no km 18, os valores de d"C indicaram a presenca de uma mistura de
plantas C; e C4 (-20,6%0 a -17,1%0), enquanto para os solos do km 17 e km 5 os valores de
-21,3%0 a -16,8%0 indicaram a presenca de uma mistura de plantas e posteriormente a
predominéncia de plantas C4 (-14,7%o). Esses dados indicam uma regressédo da floresta no
Holoceno Médio, anterior a 6000 anos AP, provavelmente em funcdo da presenca de um

periodo climéatico mais seco que atingiu aquela regido do Amazonas.
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O periodo seco do Holoceno Médio, por volta de 7000 anos AP, indicado na regido de
Humaitd (Figura 4), encontra-se em concordancia com outros estudos que também
documentaram a ocorréncia de periodos secos entre 7000-4000 anos AP em diversas areas da
Amazoénia (7, 9, 10, 12, 21, 28, 29, 30, 31, 32).

A regressao da floresta, provavelmente ao redor de 7000 anos AP, ocorreu até pelo
menos o km 20, ali constituindo uma regiao de contato com o campo. Esta hipotese baseia-se
no fato de que o valor da camada 40-50 cm no solo sob floresta (-18,4%o) foi idéntico ao obtido
para a camada superficial do solo sob a vegetacao de transi¢gdo. Ha pelo menos 680 anos AP, a
floresta teria apresentado uma tendéncia de expansao sobre o campo, visto que atualmente o
contato entre a floresta e o campo encontra-se no km 18.

Nas camadas mais superficiais os valores isotdpicos caracterizaram perfeitamente as

vegetacOes de cobertura atuais.

5. Conclusdes

Os dados obtidos indicaram que ha aproximadamente entre 12000 e 8000 anos AP, a
floresta ocupou a &rea de campo até pelo menos o km 5 do ecossistema estudado, regrediu
posteriormente antes de 7000 anos AP até pelo menos o km 20 e ali constituiu uma regido de
transi¢cdo/contato com o campo. Esta regressao da floresta e expansdo do campo, deveu-se
provavelmente apresen¢a de um clima mais seco do que o atual, que atingiu a regido sul do
estado do Amazonas por volta de 7000 anos AP. Mais recentemente, ha pelo menos 680 anos
AP, a floresta apresentou uma tendéncia de expansdo sobre o campo, visto que atualmente o
contato entre a floresta e 0 campo encontra-se no km 18 do ecossistema estudado.

As mudancgas de vegetacdo e provavelmente climaticas descritas neste trabalho,
apresentaram-se concordantes com outras pesquisas desenvolvidas na bacia amazénica.
Entretanto, a intensificagdo de estudos paleoecolégicos faz-se necesséaria para a melhor
compreenséo da histéria vegetacional e climética daquela regiéo.
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IV. DETERMINACOES DAS ATIVIDADES DO “C DE "FALLOUT" NOS
HEMISFERIOS NORTE E SUL

Lisi, C.S. & Pessenda, L.C.R.

1. Introducéo

Os testes nucleares realizados nos anos 50 e 60, ocasionaram uma produgdo
excessiva de varios radionuclideos e de **C na atmosfera devido a reacdes dos néutrons
liberados com o nitrogénio, conforme a reacao [**N (n,p) **C]. Esta ac&o antropogénica recebeu
o nome de efeito “fallout” ou poeira radioativa. Determinacdes da atividade do *C na atmosfera
(1) indicaram que aos 2 x 10* atomos de ''C existentes antes dos testes nucleares foram
adicionados 6 x 10%® 4tomos.

Em consequéncia das alteracbes da atividade do “c apos os testes nucleares, o
método de datacdo por *C apresenta como limite minimo para a determinacéo da idade o ano
de 1950. No entanto, o acréscimo na atividade do **C atmosférico tem contribuido para os
estudos ambientais e climatolégicos recentes.

A dendrocronologia determina a idade das arvores pela andlise dos anéis de
crescimento formados em seu tronco ano a ano e estabelece relagdes com eventos climéticos
ou silviculturais (2). A madeira dos anéis de crescimento anuais das arvores sao constituidos
principalmente pela celulose produzida a partir da fotossintese, utilizando o **CO, oriundo dos
testes nucleares. A determinacdo da atividade do C nos anéis de crescimento anuais das
arvores apoés a década de 50, possibilita observacdes da variacdo da atividade de **C devido ao
efeito do “fallout” (3).

Neste capitulo sdo apresentados estudos da variacdo da atividade do **C devido aos
testes nucleares, sua interacdo com a dendrocronologia e as aplicagdes dos is6topos estaveis
nos estudos da variagdo climatica do passado. Em adi¢cdo, descrevem-se técnicas de andlise
das amostras de madeira de anéis de crescimento de arvores para fins dendrocronolégicos e

de estudos sobre a atividade do **C do “fallout” na atmosfera.

2. Estudos da atividade do **C do “fallout”

Em estudos relacionados ao monitoramento da atividade do **C do “fallout’ na
atmosfera, foram empregados exames de amostras inorganicas (CO, atmosférico) e organicas
como madeira, conchas, algas e caracéis, produtos de origem agricola-industrial de safra anual
como vinho, entre outros, que refletem a atividade atmosférica e oceénica deste radionuclideo
(4, 5, 6). A datacdo por C tem sido utilizada também para obter informacdes sobre a origem
dos produtos agricola-industrial, identificando possiveis adulteragbes que ocorreram. Os

trabalhos que se seguem demonstram estas aplicacdes.



Andlises do CO, atmosférico (4) possibilitaram observar o efeito dos testes nucleares
e compreender os processos de movimentacéo e mistura das massas de ar de acordo com a
latitude e a longitude. Volumes deste gas foram coletados utilizando 2L de solu¢des de NaOH a
5 N expostas ao ar durante 2 semanas, em estacdes permanentes localizadas em Wellington,
na Nova Zelandia e em seis outros locais do Oceano Pacifico (Tarawa, 1,5°N; Funafuti, 8,5°S;
Suva, 18,1°S; Melbourne, 37,8°S; Ilha Campbell, 52,5°S; e Scott Base, 77,9°S), deste 1954 até
1989. As curvas caracteristicas das variacdes dos valores de D*C (%o) sdo apresentas na
Figura 1. Observa-se que o maximo valor de D'*C para o hemisfério sul ocorreu em 1965.
Devido as trocas do **CO, entre os hemisférios, observam-se diferencas nos valores durante os

anos de 64 a 67, sendo que a partir de 1968 estas diferencas desaparecem.
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Figura 1 - Valores de D**C do CO, Atmosférico em (A) Wellington, Nova Zelandia e (B) demais estacdes
de amostragem do Oceano Pacifico. Retirada de MANNING et al. (1990). Os simbolos usados

em (B) sdo: + Tarawa, * Funafuti, O Suva, x Melbourne, O Campbell e D Scott Base.

Determinacdes do efeito dos testes nucleares sobre a atividade de “C em amostras
de plantas, conchas e caracéis marinhos (5), indicaram que para o periodo de 1953 a 1957
ocorreram variacbes na atividade de C, com aumentos na ordem de 4,3% em carne de

caracois, 1% em as conchas e 0,5% em algas marinhas.



Determinacdes da atividade do *C em produtos agricola-industrial foram realizadas
através em amostras de vinho e vinagre (6). As amostras de vinho de diferentes regibes da
Austria foram preparadas através de destilacio para obtencéo de etanol e as de vinagre foram
submetidas a extracdo com éter e subseqiiente destilagcdo para concentragdo do acido acético.
Das atividades determinadas para amostras de etanol, obtiveram-se 0,27 Bg/g de carbono para
1960, 0,43 para 1965, 0,36 para 1968 e 0,27 para 1986, valores que caracterizaram a atividade
do *C de origem dos testes nucleares, pois uma amostra produzida com matéria prima
correspondente a periodo anterior aos testes apresentou o valor de 0,22 Bg/g de carbono. Os
resultados obtidos para as amostras de &cido acético apresentaram valores de

aproximadamente 0,27 Bg/g de carbono.

2.1. Estudos da atividade do D**C em anéis de crescimento anuais de arvores

A dendrocronologia (item 3) é uma técnica que caracteriza os anéis de crescimento
anuais de arvores. Estes anéis registram nas paredes celuldsicas de suas células a atividade
do *C.

Estudos comparativos da atividade do **C presente no CO, atmosférico e na madeira
dos anéis de crescimento das arvores, foram realizados em amostras do tronco de carvalho,
coletadas na regido urbana de New York (Central Park) e no Parque Estadual de Bear
Mountain, a 100 km ao norte da capital (3). A atividade registrada para a regido rural durante o
inicio do século até 1955 manteve-se constante em aproximadamente -20%., e apresentou
acréscimos a partir desta data até 1964, quando alcangou valores de aproximadamente 900%o.
A partir de entdo os valores voltaram a diminuir até 530%. em 1970, caracterizando através da
madeira das arvores a atividade do *'C para o periodo dos testes nucleares. Tendéncia
semelhante na atividade do '*C foi observado para a regido urbana, sendo que os resultados
apresentaram desde o inicio do século até 1950, valores entre -40%o a -65%.. Alcangou-se o
valor méximo de aproximadamente 740%. em 1964, diminuindo posteriormente até 460%. em
1970. As menores atividades de **C verificadas na regido urbana foram interpretadas como um
efeito de diluicdo, devido a presenca do 2C0, dos combustiveis fosseis.

A metodologia de datacdo por C necessita de amostras gue ndo apresentem
compostos quimicos que interfiram na atividade deste radionuclideo, como resinas e lignina da
madeira. Para isso, foram comparados varios métodos de remocéo dos compostos da madeira
(7). A partir da madeira de Quercus rubra (carvalho), coletado em 1972 numa é&rea rural da
provincia de Drente, na Holanda (52° 45’ N, 6° 50’ L), foram selecionadas amostras referentes a
1962 e 1963 e preparadas por trés tratamentos quimicos diferentes: (i) tratamento acido; (ii)
tratamento &cido-alcalino-acido; e (iii) extracdo de celulose e uma prova sem tratamento
(madeira bruta). Os resultados indicaram que o tratamento (iii) foi mais eficiente, pois eliminou
as resinas e a lignina tanto da madeira do alburno (camada mais externa da madeira do tronco)
como da madeira do cerne (camada mais interna), que normalmente apresenta maior

concentracdo destes compostos. Determinaram também que o tratamento (i) apresentou



diferencas de 4 a 5% em relac&o a atividade do **C atmosférico, e o tratamento (ii) foi eficiente
para a madeira do alburno por néo ter completado o processo de lignificacdo, mas ndo para a
madeira do cerne, pois ndo removeu todo o teor de lignina depositada neste tecido. Os valores
da atividade do *'C entre 360 a 440%o para o ano de 1962 e entre 680 a 840%. para 1963,
demonstraram o efeito dos testes nucleares na madeira dos anéis de crescimento das arvores
analisadas.

Determinagbes da atividade do '“C em diferentes latitudes utilizando anéis de
crescimento anual de Pinus lambertiana, permitiram investigar os processos de movimentacao
dos gases de carbono na troposfera (8). As amostras foram coletadas em trés pontos distintos:
(i) no Delta Mackenzie - Canada (68° N, 130° O), (ii) na Provicia de Dailing (47°30' N, 129°16’
L), (iii) e na Provincia de Mingyin - China (27°13’ N, 100°20’ L) e as andlises foram realizadas
para o periodo de 1961 a 1967. A atividade de **C em 1961 que apresentava-se em 250%o nos
trés locais de amostragem, alcancaram valores maximos de 964%o., 909%o, 743%., em 1964
respectivamente, e diminuiram para 680% em 1967 nos trés locais de amostragem. Os
resultados diferenciados nas atividades de **C em 1964 foram associados ao efeito da latitude.

3. Dendrocronologia

3.1. Historico, principios e aplicacdes

As primeiras descricdes sobre anéis de crescimento foram feitas por Leonardo da
Vinci no século XV, ao verificar a relacdo entre os periodos de chuva e o crescimento das
arvores. Em 1737, os naturalistas franceses Duhamel e Buffon observaram caracteristicas
morfologicas semelhantes entre os anéis de crescimento de arvores diferentes, comparando
agueles formados no ano de 1709 (9).

Com o advento do microscopio os estudos anatdmicos se desenvolveram de tal forma
gue em 1855 ja se conhecia como os lenhos das arvores se desenvolviam (2).

Com estas observacdes estavam criados os principios basicos da dendrocronologia,
possibilitando associar os anéis de crescimento anuais de arvores com os eventos ambientais e
sua devida datacéo.

Os anéis de crescimento de coniferas, por exemplo, aparecem em cortes transversais
do tronco sob a forma de uma sucessdo de zonas claras e zonas escuras. As primeiras
correspondem a madeira formada no inicio do periodo de crescimento (lenho inicial ou
primaveril), com células caracterizadas por paredes celulésicas finas e grandes diametros
citoplasmaticos. A madeira produzida no final do periodo de crescimento (lenho tardio ou
outonal), € constituida por células com paredes celulésicas espessas e reduzidos didmetros
citoplasmaticos.

A transicdo entre o lenho inicial e o tardio de um Unico ano é progressiva, com as

dimensdes das células variando de maneira quase continua do inicio ao fim do periodo de



crescimento. A passagem do lenho tardio de um ano para o inicial do ano seguinte é abrupta,
permitindo a determinagdo anatdmica dos anéis sucessivos e a medi¢do de sua largura (10).

Inimeras sdo as aplicacBes desta ciéncia. Dentre elas destacam-se os estudos que
comprovaram o ciclo das manchas solares, pois foram observados valores das larguras de
anéis de crescimento de diferentes espécies arboreas, que relacionaram-se aos periodos de
maior e menor atividade solar. A dendroarqueologia tem auxiliado na datacdo de pecas de
madeira encontradas em sitios arqueolégicos e de obras de arte. A dendroclimatologia
relaciona os anéis de crescimento anual com as condic¢des climaticas, permitindo reconstrugdes
e caracterizagcdes de mudancas na temperatura global e da alternancia de periodos secos e
umidos que ocorreram no passado. A dendroecologia possibilita determinar o desenvolvimento
das arvores em planta¢@es, definir os processos de manutencdo das areas plantadas para a
obtencéo da rentabilidade desejada, bem como caracterizar os efeitos do desmatamento sobre
0 restabelecimento das populagcdes nativas. A Dendrogeologia relaciona as datacdes de
eventos geoldgicos passados como erupcdes vulcanicas, terremotos, movimento de dunas,
entre outros (11).

Os estudos dendrocronologicos utilizam rotineiramente espécies arbéreas que se
desenvolvem em regides de clima temperado, pois o0 inverno rigoroso ocasiona a parada de
crescimento do lenho dessas arvores, formando anéis de crescimento anuais. No entanto, é
particularmente interessante 0 uso de espécies de regides de clima sub-tropical e/ou tropical,
visto que tratam-se de regibes com a maior biodiversidade atualmente e por serem pouco
estudadas.

As atividades do **C dos testes nucleares foram utilizadas para verificar se 0s anéis
de crescimento observados em determinadas espécies tropicais apresentavam fases de
crescimento anuais (12). As areas de estudo foram: (i) floresta inundada pelo Rio Amazonas,
Manaus (3°06’'S e 60°0), sendo analisadas 11 espécies; (ii) savana da Venezuela (5°06'N e
61°01'0), onde coletaram Tapirira cf. guianensis; (iii) montanhas de floresta tropical da Costa
Rica (9°30’'N e 83°30’0), Quercus copeyensis e Q. costaricensis; (iv) floresta de carvalho da
Alemanha (51°45'N e 9°30'L), Quercus robur. A curva caracteristica de variagao da atividade
de 'C foi estabelecida analisando-se os anéis anuais de Quercus robur. AplOs as
determinagdes macro e microscopica do eventuais anéis de crescimento, as porcdes de
madeira respectivas de cada ano foram separadas e datadas. Os resultados indicaram a
existéncia de anéis de crescimento anuais para espécies da floresta Amaz6nica inundada como
a Rourea sp (Connaraceae) e Swartzia laevicarpa (Caesalpiniaceae), em funcao da variacdo de
umidade do solo durante o ano. As amostras de Tapirira cf. guianensis da Venezuela e de
Quercus da Costa Rica, apresentaram anéis relativamente distintos com zonas de incremento

muito finas.



3.2. Principios e aplicagbes da densitometria de raios-X em anéis de

crescimento de arvores

A identificagdo dendrocronoldgica também pode ser realizada pela andlise da
densidade da madeira dos anéis, uma vez que as células do lenho inicial apresentam
densidades inferiores & células do lenho final, quando analisado um corte transversal do tronco
de uma arvore no sentido medula-casca (10).

A metodologia de determinac¢éo da densidade da madeira dos anéis de crescimento
através do exame do raios X produzido a partir da madeira das arvores, foi desenvolvida por
Polge (13, 14, 15, 16) na Franca. Seu principio compreende radiografar finas seccdes
transversais do tronco das arvores, e analisar o filme radiogréafico correspondente a madeira e
suas respectivas densidades em um microdensitémetro.

O microdensitdmetro € um equipamento que realiza a leitura 6ptica do filme de raios X
através de um feixe de luz calibrado, registrando as varia¢cdes da densidade em programas de
computador. Para a determinagdo da densidade especifica da madeira séo utilizados padrées
(cunhas de acetato de celulose), cujas escalas de variacdo da densidade representam &uelas
encontradas na propria madeira, determinadas por métodos convencionais.

Este método possibilita obter informagbes quanto a largura total do anel de
crescimento, larguras especificas e médias dos lenhos inicial e tardio, densidade méaxima do
lenho final, densidade minima do lenho inicial, densidade média do anel, entre outros. O
desenvolvimento dessa metodologia proporcionou avangos significativos em inimeras areas da
ciéncia florestal, como na silvicultura (avaliagdo das praticas de desbaste e fertilizacdo das
arvores, da qualidade da madeira - producdo de biomassa), na tecnologia de madeira e de

produtos florestais (medicSes e avaliagdes da qualidade dos produtos).

4. Isotépos estaveis em anéis de crescimento de arvores

Os is6topos estaveis dos elementos quimicos H, C e O tém sido utilizados em
estudos ambientais através de determinagfes de suas razdes isotOpicas em anéis de
crescimento das arvores. As determinac@es das razdes isotopicas destes elementos é realizada
através da Espectrometria de Massa (17) e sua interpretacdo possibilita a correlagdo com a
composicao isotépica da atmosfera.

O volume das precipitagfes ocorridas no passado pode ser estimado observando-se
a razdo isotépica de 2H/*H, na celulose dos anéis de crescimento. A razdo *°0/*°0 indica
variagbes de temperatura ocorridas no passado e encontram-se registradas nos anéis de
crescimento de arvores (18).

InvestigagBes correlacionando as mudancas climaticas com a composi¢do isotépica
do carbono foram realizadas empregando anéis de crescimento Arthrotaxis selaginoides D. Don
coletadas na Tasmania (19). As andlises dendrocronoldgicas permitiram a selecdo de amostras

datadas desde o inicio do século até a década de 60. Os resultados indicaram uma diferencga



de 0,36%./°C nos valores de d“C, qgue foram atribuidos & mudancas de temperatura do
ambiente. Um periodo mais frio, com diminuicdo de 1°C na temperatura média foi observado
entre 1905 a 1950, outro mais quente com elevagdo da temperatura também em 1°C foi
observado entre 1950 e 1970.

Em investigactes sobre os efeitos da poluicdo no ambiente, pode-se determinar as
razdes isotdpicas do carbono (13C/12C), pois o 2co, lan¢cado na atmosfera pelo uso continuo de
combustiveis fosseis, promove uma diluicdo da concentragdo de 3C. Stuiver (19) obteve
valores da raz&o isotopica em anéis de crescimento das &rvores de -26%., que foram
comparados aos valores observados para a atmosfera apos o inicio do uso dos combustiveis

fésseis (-27%o).
5. Metodologia
5.1. Coleta e preparo das amostras para exames dendrocronélogicos
Dois métodos de amostragem de madeira podem ser empregados para as analises

dendrocronoldgicas:

5.1.1. Amostragem ndo destrutiva. Com o0 auxilio de um trado de ago (Sonda de

Pressler) retira-se um cilindro (bagueta) de madeira através de uma incisdo no tronco da arvore
a 1,30 m de altura (altura do peito) aproximadamente, no sentido casca-medula (Figura 2). De
acordo com o trado utilizado, amostra-se um cilindro de 5 ou 10 mm de didmetro e até 40 cm de

comprimento.

A

cabo broca

extrator



Eigura 2 - A - Partes hcomponentes

Implica no corte da arvore e sele¢do de seccdes

5.1.2. Amostragem destrutiva.
transversais do tronco a vérias alturas. Para a determinacdo da idade da arvore sdo analisados
os discos de madeira da base do tronco, com aproximadamente 5 cm de espessura (Figura 3).

Figura 3 - Sec¢éo transversal de um tronco de Araucaria angustifolia



O preparo das amostras de madeira obtidas pelo método ndo destrutivo segue as
etapas: (i) secagem por 2 a 3 dias em condi¢cbes ambientais; (ii) colagem em suporte de
madeira, obedecendo ao sentido vertical das fibras ou as traqueides (células alongadas) em
relagdo ao suporte; (iii) polimento das superficies externas com uma seqiiéncia de lixas de
diferentes granula¢gBes (de 50 a 600 granos); (iv) marcacdo e mensuracdo dos anéis de
crescimento.

As amostras coletadas pelo método destrutivo séo preparadas da seguinte forma: (i)
secagem em laboratério até peso constante (minimo de 5 dias); (ii) polimento das superficies
com lixas de diferentes granulacbes, com o objetivo de destacar os anéis de crescimento e
defeitos da madeira (madeira de reacgao, nds, anéis perdidos, etc.); (iii) analise e selecao dos
melhores raios, com base na morfologia dos anéis de crescimento; (iv) marcacao dos anéis de
crescimento; (v) separacéo dos raios relacionados em serra circular nas dimensées de 3,0 cm x
1,0 cm (largura e espessura); (vi) fixacdo das amostras selecionadas em suportes de madeira;
(vii) polimento final da superficie e mensuracdes dos anéis de crescimento.

As amostras obtidas por ambos os métodos séo fixadas sobre suporte de madeira e
preparadas para exames de densitometria de raios X, de acordo com as seguintes etapas: (i)
remocdo de todo o raio uma amostra de 1 mm de espessura, com aproximadamente 5 mm de
largura (Figura 4); (ii) manutencdo das condi¢cdes de temperatura e umidade das amostras
durante 8 horas, para posteriormente radiografa-las; (iii) revelacdo do filme de raios X e leitura
das densidades dos anéis de crescimento em microdensitdmetro. Essa analise auxilia na
interpretacdo das caracteristicas dos anéis de crescimento e na determinacéo dos valores de

densidade e largura de cada lenho inicial e tardio que comp&em o anéis anuais.
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Figura 4 - Procedimento de preparo de um corte de 1 mm de espessura de uma sec¢édo transversal do
tronco de uma arvore (2).

5.2. Andlise macro e microscopica e mensuracao dos anéis de crescimento

As amostras de madeira tém suas superficies transversais preparadas através de
polimento para serem examinadas macro e microscopicamente. Estes procedimentos resultam
no detalhamento da estrutura da madeira e demarcagdo dos anéis de crescimento anual,
destacando a presenca de falsos anéis e, permitindo a observacdo de outros defeitos do
crescimento das arvores, como a madeira de reagéo, noés, etc.

A mensuracgédo da largura total de cada anel, bem como dos lenhos inicial e tardio que
0 constituem, € realizada sobre uma mesa mdvel que tem seu movimento em extensdo
calibrado em micrébmetros. O movimento é feito por um servomotor, cujo funcionamento é
controlado por um computador que registra as marcacdes e permite seus exames.

Outros exames microscépicos dos anéis de crescimento anual podem ser realizados
através da confeccdo de laminas permanentes da madeira, obtidas através de cortes
histol6gicos em microtomo, e examinadas para estudos detalhados da estrutura dos anéis de
crescimento. Através da montagem de laminas realiza-se a dissociacdo dos elementos e/ou

células da madeira. Os elementos celulares sdo avaliados em uma mesa digitalizadora
acoplada a um microcomputador.



5.3. Andlise densitométrica das amostras de madeira

Os filmes de raios X obtidos a partir das amostras de madeira (conforme descrito na
pagina 34) sdo analisadas em um microdensitbmetro (Figura 5). Esse equipamento registra as
variagcoes de densidade otica do filme de raios X, que por sua vez, representa as densidades
dos anéis de crescimento da amostra de madeira (Figura 6). Seu funcionamento baseia-se na
passagem de um feixe de luz através da radiografia do raio X da madeira e de outro feixe por
uma cunha éptica de vidro retangular, com densidade variavel linearmente de uma extremidade
a outra. Apés comparagdo automatica dos feixes de luz, estes séo dirigidos alternadamente
para um Unico fotomultiplicador, que registra a intensidade de luz e a converte para padrédo

numeérico com o auxilio do computador do equipamento.

Figura 5 - Microdensitdmetro.




Figura 6 - Microsecao e densitograma correspondente de Pinus sylvestris proveniente da Alemanha (2).

Em programas especificos sao processados o0s registros obtidos na analise
densitométrica, determinando os valores de densidade (média, minima e maxima) do anel de
crescimento, bem como, dos lenhos inicial e tardio. Determina-se também a largura total do
anel, a largura dos lenhos inicial e tardio e suas respectivas porcentagens para cada anel de

crescimento.

5.4. Preparo quimico das amostras de madeira para analises de **C e d"°C

Realizados os estudos dendrocronoldgicos, a madeira dos anéis de crescimento &
separada em porcdes de aproximadamente 20 g a partir de cada anel pela divisdo da amostra
em fracdes representativas de cada ano de crescimento da arvore.

A madeira é entdo submetida a um tratamento especifico para a eliminagdo de
materiais adsorvidos como poeira, resinas e da lignina.

Emprega-se rotineiramente o método de purificagdo acido-alcalino-acido (AAA), citado
por Olsson & Possnert (20). Este método consiste na eliminacéo fisica de contaminantes com
utensilios metalicos, seguida de trés etapas: (i) tratamento acido com solucéo de HCl a 4% a
temperatura de 80°C durante 2 horas; (ii) tratamento com solu¢do de NaOH a 2% a 80°C
durante 2 horas; (iii) e repeticdo do tratamento &acido durante 1 hora. Apds cada etapa, 0
excesso de HCI ou NaOH é removido com agua destilada/deionizada até ajustar o pH em 7,
garantindo a eliminacéo de possiveis contaminantes.

Para estudos relacionados a determinacdes das atividades de '*C emprega-se a
extracdo da celulose através da metodologia descrita por Green (21), onde a madeira de um
anel de crescimento é moida e peneirada a fragdes inferiores a 0,250 mm e acondicionada em
sacos de papel de filtro com capacidade para aproximadamente 5 gramas. O tratamento
fisico/quimico obedece as seguintes etapas: remocdo de resinas e glicideos em extrator
SOXHLET (conjunto de bal&@o-extrator-condensador sobre aquecedor), utilizando 200 mL de
solucdo 2:1 de &lcool/tolueno a temperatura de ebulicdo durante 6 a 8 horas; 200 mL de
solugdo de &lcool 96°C concentrado a temperatura de ebulicdo durante 6 a 8 horas; transfere-
se a amostra para béquer, extraindo-se com agua quente em trés etapas de 1 hora; extracdo
de lignina em banho-maria a 80°C com 6 etapas sucessivas de 45 minutos, utilizando 3 mL de
solucdo de NaClO, e 2 mL de solugéo de acido acético 1:5.

Na Figura 7 observam-se resultados obtidos por Lisi et al. (22) no Brasil, onde
apresentam-se as atividades de **C medidas na celulose dos anéis de crescimento anuais de
espécies subtropicais (A. angustifolia) de Camanducaia (MG) e Arapoti (PR) e tropical (Parkia
sp), coletada na regido de Humaitd, sul do estado do Amazonas. Observa-se que antes e no

final da década de 1950 a atividade de **C apresentou-se baixa, ou seja, cerca de 0%.. ApOs 0



inicio dos testes nucleares no hemisfério norte, no final da década de 1950/inicio da década de
1960, verificou-se um aumento significativo nas atividades, atingindo um valor maximo ao redor
de 700% no ano de 1965. Apds a interrupcdo dos testes observa-se uma diminuicdo da
atividade de **C, devido ao decaimento radioativo e adiluicdo pelo CO, de combustiveis fésseis,
atingindo cerca de 100%. no ano de 1997. Na mesma figura apresentam-se os resultados
obtidos nos hemisférios sul e norte das atividades de **C obtidas do CO, atmosférico. Visualiza-
se que foram nos anos de 1963/64 onde encontrou-se a maxima concentracdo de “*CO, no
hemisfério norte, superiores aos do hemisfério sul, onde atingiram-se os maiores valores nos
anos de 1965/66.
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Figura 7 - Atividade de 1%C em anéis de crescimento anuais das espécies subtropicais (A. angustifolia) e
tropical (Parkia sp) antes (final da década de 1950) durante e apés (final da década de 1960)
aos testes nucleares ocorridos no hemisfério norte. Verifica-se também curvas de “fallout”
obtidas de amostras de CO, atmosférico nos hemisfério norte e sul.
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