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RESUMO

LICKS, Leticia. Avaliagao da utilizagao de microcosmos como ferramenta de
analise da eficacia de biomonitoramento no controle de vazamento de CO.. Porto
Alegre. 2018. Tese. Programa de Pods-Graduacdo em Engenharia e Tecnologia de
Materiais, PONTIFICIA UNIVERSIDADE CATOLICA DO RIO GRANDE DO SUL.

As mudangas climaticas associadas a intensificacdo do efeito estufa estdo
entre as maiores preocupacdes ambientais atuais. Muita pesquisa tem sido realizada
com o intuito de reduzir o impacto dos gases associados ao efeito estufa, dentre eles
o diéxido de carbono (CO.). Devido a grande contribuigdo do CO2 para o aquecimento
global, € cada vez mais importante a realizagdo de estudos que visem a diminuigédo
de seus niveis na atmosfera. Entre as técnicas viaveis para conter estas emissoes
estd o armazenamento geoldgico de carbono, que consiste em injetar quantidades
significativas deste gas em formagdes geoldgicas. No entanto, para ser efetiva, o CO2
deve ficar retido nestas formagdes geologicas profundas, n&o retornando a superficie
a longo prazo. Assim, o monitoramento de vazamentos de CO2 é uma etapa
fundamental no processo de armazenamento geologico. Estes estudos usualmente
sdo realizados em areas extensas preparadas para testes controlados de injecéo e
vazamento de gas (geralmente trabalhosos e dispendiosos). Este trabalho teve como
objetivo verificar a utilizacdo de microcosmos como ferramenta de biomonitoramento
no controle de vazamento de COo, realizando inje¢cdes controladas de CO2 em colunas
de fluxo continuo em diferentes condicdes experimentais. Foram realizadas analises
fisico quimicas e microbioldgicas no solo antes, durante e apds a percolagédo de CO>
na coluna. Esses parametros também foram comparados com amostras do solo in
situ. Com base em métodos estatisticos no fim do estudo foi observado que o projeto
das colunas foi adequado, no entanto, os parametros escolhidos foram insuficientes

para determinar a influéncia do CO2 nas condigbes de ensaio proposta.

Palavras-Chaves: Biomonitoramento; solo em colunas; ensaios em microcosmos;

vazamento de COx.



ABSTRACT

LICKS, Leticia. Evaluation of the use of microcosm as a tool to analyze the
efficacy of biomonitoring in the control of CO2 leakage. Porto Alegre. 2018. PhD
Thesis. Graduation Program in Materials Engineering and Technology, PONTIFICAL
CATHOLIC UNIVERSITY OF RIO GRANDE DO SUL.

The climate changes associated with the increase of greenhouse gases
emissions to the atmosphere stand out as one of the greatest current environmental
concerns. Extensive research is being conducted in order to reduce the amount of
emissions and their impact on climate. Carbon dioxide (CO.) is the main greenhouse
gas contributing to this problem. Therefore, it is increasingly important to find solutions
to reduce CO: levels in the atmosphere. Among the feasible techniques to reduce
these emissions is the geological storage, which consists of injecting large amounts of
this gas into deep underground geological formations. To be effective, CO2 must be
trapped in these deep geological formations for at least several centuries. In this
context, monitoring of CO- leakages and seepages to sensitive environments is a key
step in the process. Research on monitoring and verification of CO. leakages in
shallow environments are carried out in large areas prepared for controlled injection
and leakage of this gas, this techniques for its detection are hard and expensive. In
this sense, this study aims to verify the use of microcosms as a biomonitoring tool to
control CO2 leakage by conducting controlled injections of CO2 into continuous flow
columns under different experimental conditions. For this, physical, chemical and
microbiological analyzes were performed in the soil before, during and after percolation
of COz in the column. These parameters were also analyzed with in situ soil samples.
Based on statistical methods at the end of the study, it was observed that the design
of the columns was suitable, however, the chosen parameters were insufficient to

determine the influence of CO2 on the proposed test conditions.

Key-words: Biomonitoring; soil column; microcosms; CO: leakage.



18

1. INTRODUGAOP

Muitas sdo as alternativas propostas para a diminuigdo das emissdes de gases
associados ao efeito estufa decorrente de combustiveis fosseis. Dentre as mais
promissoras estdo as tecnologias de captura e armazenamento de carbono,
conhecidas pela sigla CCUS (do inglés Carbon Capture, Utilization, and Storage), que
vém se tornando cada vez mais estudadas e aplicadas mundialmente. A CCUS
engloba a captura do diéxido de carbono (CO2) de uma fonte emissora potencial, o
transporte e a estocagem final. Segundo Ketzer, Iglesias e Einloft (2015) se totalmente
implementada, a CCUS pode contribuir para reducédo de 20% das emissdes globais

dos combustiveis fosseis em 2050 e 55% até o final deste século.

Todas as etapas dentro do processo de CCUS precisam ser estudadas para
verificar sua viabilidade e impactos. Diversas técnicas e tecnologias vém sendo
otimizadas e adaptadas para um melhor retorno associado ao desempenho e custos.
Segundo Moreira et al. (2013), a estocagem em formagdes geoldgicas € mais

adequada, pela seguranga a longo prazo e ampla capacidade de armazenamento.

Para garantir a confiabilidade e eficacia do armazenamento e minimizar os
riscos de escape e impactos ambientais, 0 armazenamento geologico precisa ser bem
avaliado principalmente em questdes associadas a segurancga, o que requer medi¢des
e monitoramento constante de possiveis vazamentos do CO. armazenado. As
técnicas de Medicao, Monitoramento e Verificagdo (MMV) consistem em um conjunto
de ferramentas empregadas para garantir o armazenamento seguro, eficaz e

permanente de CO:2 nos reservatorios geoldgicos.

As técnicas de MMV s&o empregadas antes, durante e apos a injegdo, com
amplas estratégias de aplicagdo que envolvem desde a analise de conformidade e

contengdo do armazenamento até a verificagdo de beneficios econdmicos deste
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armazenamento (NATIONAL ENERGY TECHNOLOGY LABORATORY, 2016;
RUTTERS et al.,2013).

Uma das ferramentas de monitoramento utilizadas na MMV ¢é a simulacao de
vazamento controlado de CO> em sitios ou laboratérios de estocagem (conhecidos
como sites). Estas simulagbes possibilitam o estudo de diferentes técnicas de
monitoramento do CO, nestes ambientes, e a avaliagdo das melhores tecnologias
para deteccdo e remediacdo de um eventual vazamento proximo a superficie
(MOREIRA et al., 2013; NOBLE et al., 2012). Para a implantagédo e desenvolvimento
de um laboratério de campo € necessario um estudo prévio do local onde serao
conduzidos os experimentos de vazamento controlado de CO2 (MELO, 2012), e as
metodologias aplicadas nestes laboratérios sdo normalmente caras e demoradas, pois
necessitam de um controle rigoroso e diversas amostragens durante os experimentos
(TARKOWSKI; KROLIK; ULIASZ-MISIAK, 2009).

A caracterizagdo do solo é fundamental para a determinagdo de possiveis
mudanc¢as ambientais devido a liberagdo do gas. Estas caracteristicas, bem como a
qualidade do solo podem ser mensuradas através de indicadores. Estes indicadores
podem ser fisicos, quimicos ou microbiolégicos e medem a sustentabilidade do
ecossistema (ARAUJO; MONTEIRO, 2007). Os microrganismos e processos
microbioldgicos destacam-se como indicadores de qualidade do solo por serem os
principais responsaveis pela ciclagem de nutrientes e pela decomposigéo e formagao
da matéria organica (CHAER, et al., 2014).

Existem diversos procedimentos de monitoramento de CO> que podem ser
implementados, dentre eles, esta o biomonitoramento ambiental. O monitoramento
biolégico aplicado ao monitoramento de vazamentos de CO: consiste em avaliar o
ambiente onde sera realizada a injegdo de CO., encontrar bioindicadores
(microrganismos, fauna, vegetacao dentre outros) que proporcionem uma forma mais
rapida para a detec¢do do vazamento (TARKOWSKI et al., 2006; NOBLE et al., 2012).

Para estudar as caracteristicas e compreender o transporte de solutos no solo
muitos estudos utilizam ensaios de deslocamento de fluidos em colunas de solos.

Estas colunas, podem ser consideradas microcosmos quando utilizadas para controle
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microbioldgico, sao ferramentas que possibilitam o melhor entendimento do
transporte e alteracdo no solo permitindo estabelecer condigbes controladas
necessarias para correlacionar a dindmica da comunidade microbiana com as
variagdes ambientais (RIBEIRO et al., 2011; FERNANDO, 2009).

Estudos em microcosmos podem ter um papel importante no desenvolvimento
de biosensores e métodos bioldgicos de monitoramento diretamente adaptados ao
CCUS. No entanto, existem poucos estudos neste campo. Algumas pesquisas
apresentam os efeitos do aumento de CO. e da evolugdo da tolerancia por
microrganismos, mas muito poucas séo associadas diretamente ao CCUS. Pesquisas
com microcosmos relacionados com CCUS devem ser realizadas para um melhor
atendimento e avaliagao das estruturas e fungdes das comunidades microbianas a
partir da influéncia do CO2 (NOBLE et al., 2012).

Diante da necessidade de pesquisas sobre microcosmos e também poucas
correlagdes estabelecidas entre os parametros fisicos, quimicos e microbiologicos
como ferramenta de MMV, o presente estudo fara a avaliagao de eficacia da utilizagao
de microcosmos para a caracterizagdo do solo e analise da influéncia do CO2 em
colunas de solos insaturados e saturados com agua. Esta avaliagao permitira observar
se 0 estudo em microcosmos pode ser aplicado como ferramenta alternativa de
biomonitoramento in situ. A principal hipotese deste trabalho € que a utilizacdo de
microcosmos para injecéo controlada de CO2 pode apontar resultados de mudancgas
fisicas, quimicas e microbiolégicas no solo a partir da inje¢do de fluxo continuo de

COg, simulando a injecdo em campo, reduzindo a interferéncia de agentes externos.
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2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo principal analisar a utilizagdo de microcosmos
como ferramenta alternativa ao biomonitoramento in situ no controle de vazamento de
CO..

2.1. Objetivos Especificos

S&o objetivos especificos deste trabalho:

* caracterizar e monitorar as propriedades fisicas e quimicas do solo do local

de injecao de COy;

* caracterizar as variagdes das comunidades microbianas a partir da contagem
de bactérias e técnicas de variagdes genéticas do rRNA como as Analises do Espaco

Intergénico Ribossomal (Ribosomal Intergenic Spacer Analysis - RISA);

» estabelecer um modelo de experimento de microcosmos para a inje¢cao

controlada de COz;

» caracterizar o solo utilizado no experimento de microcosmos antes e apds a

injecao de COy;

« verificar a correlagcao entre resultados permitindo a utilizacdo de ensaios em

laboratorio para o biomonitoramento.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os gases do efeito estufa (GEE - em inglés greenhouse gases, GHG) sao os
gases que retém parte da energia térmica proveniente do sol na atmosfera e, portanto,
responsaveis pelo efeito estufa, que mantém a temperatura média na terra em niveis
apropriados para a vida. Sem esses gases a terra seria inabitavel, pois sua
temperatura seria aproximadamente 18°C negativos. A troca de energia proveniente
da radiacdo solar entre a superficie e a atmosfera mantém as atuais condi¢des, que
proporcionam uma temperatura média global, proxima a superficie, de 14°C (BRASIL,
2015).

Os principais gases associados ao efeito estufa sado o didxido de carbono (COy),
metano (CH4), 6xido nitroso (N20), os clorofluorcarbonos (CFCs) e o 0zénio (O3). O
diéxido de carbono (CO2) obtido na queima de combustiveis fosseis representa 78%
destas emissdes associadas ao efeito estufa (INTERGOVERNMENTAL PANEL ON
CLIMATE CHANGE, 2014).

Apesar de um numero crescente de politicas de mitigagdo das alteragdes
climaticas, as emissdes antropicas totais dos gases do efeito estufa continuam
aumentando desde a década de 70 principalmente a partir do ano 2000. A emissao
anual de gases de efeito estufa cresceu em média 1,0 gigatonelada de dioxido de

carbono equivalente! (GtCO2eq) (2,2%) por ano de 2000 a 2010, em comparagio a

'Carbono equivalente (CO2eq) é um padrdo que representa a emissdo dos demais gases de efeito
estufa em forma de COs..
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0,4 GtCO2eq (1,3%) por ano de 1970 a 2000 (INTERGOVERNMENTAL PANEL ON
CLIMATE CHANGE, 2014).

A liberagao excessiva de gases do efeito estufa na atmosfera ocorre em fungéo
do aumento das emissdes antrdpicas principalmente associadas aos setores de
energia, processos industriais, agropecuaria, mudanga no uso da terra e florestas e
os tratamentos de residuos (BRASIL, 2014; LICKS, 2008). Estas emissdes vém
aumentando desde a Revolucao Industrial, a partir do final dos anos 1700 e inicio de
1800 (NATIONAL GEOGRAPHIC SOCIETY, 2016).

A estimativa de emissbes dos gases do efeito estufa no Brasil em 2012
apresenta o setor energético como a maior fonte emissora ultrapassando as emissdes
associadas ao uso de terra e florestas, que até 2005 era a principal fonte emissora
(BRASIL, 2014). A Figura 3.1 ilustra a participacdo dos principais setores
considerados fontes de emiss&o dos gases do efeito estufa fazendo um comparativo
entre as emissdes do ano de 2005 e de 2012, onde pode ser observado um aumento
em 21% das emissdes no setor energético e uma redugdo de emisséo de 43% em

atividades associadas ao uso de terras e floresta em nosso pais (BRASIL, 2014)

Emissées CO,eq em 2005 Emissées CO,eq em 2012

2%

% 37%

M Energia

m Tratamento de
Residuos

B Processos
Industriais

Agropecudria 37%

B UsodaTerrae
Florestas

B Energia
® Tratamento de
Residuos

B Processos

58% e
Industriais

20% Agropecuaria

B UsodaTerrae
Florestas

Figura 3.1. Comparativo entre as emissdes dos gases do efeito estufa de 2005 e 2012 dos principais
setores emissores.
Fonte: BRASIL, 2014.
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O Brasil ratificou em 12 de setembro de 2016 o Acordo de Paris assumindo o
compromisso para reduzir as emissdes dos gases do efeito estufa. O documento foi
previamente aprovado em 2015 na Conferéncia do Clima de Paris (COP 21) por 197
paises que assumiram o compromisso de manter o aumento da temperatura média
global em menos de 2°C acima dos niveis pré-industriais. Com isto, o Brasil tem como
objetivo cortar as emissbes de gases de efeito estufa em 37% até 2025, com o
indicativo de reducdo de 43% até 2030, quando comparados com o0s niveis de
emissao de 2005 (BRASIL, 2016).

De acordo com as estimativas anuais de emissdes dos gases do efeito estufa
realizada pelo Ministério de Ciéncia e Tecnologia (MCT) em 2012 a emisséo total dos
gases do efeito estufa no Brasil foram de 1.203,40 Tg CO2 eq (milhdes de toneladas
de diéxido de carbono equivalente), destes 55,4% correspondem as emissdes de CO>
(BRASIL, 2014).

Uma das ferramentas com reconhecido potencial para a redu¢cdo de emissao
de CO2 é a técnica de captura e estocagem de carbono (CCUS) também conhecida
como Armazenamento Geoldgico de Carbono (Carbon Capture Storage Geological
tecnology - CCGS). Esta técnica é uma das principais estratégias de reducédo das
emissboes atmosféricas dos Gases de Efeito Estufa consistindo na captura e
separac¢ao do CO2 de uma fonte industrial seguida do armazenamento e isolamento a
longo prazo deste da atmosfera (INTERGOVERNMENTAL PANEL ON CLIMATE
CHANGE, 2005; MOREIRA et al., 2013).

3.1. Captura e armazenamento geolégico de carbono

Para ser viavel, a captura do dioxido de carbono deve ser aplicavel aos
processos que emitem grandes quantidades de CO2, como os industriais que utilizam
a queima de combustiveis fosseis (carvao, gas e petroleo) ou biomassa. A captura e
separacgao de CO2 nas fontes emissoras de carbono pode ser realizado por diferentes

processos, conforme descritos no Quadro 3.1.
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Uma vez separado, o CO2 € comprimido e transportado (quando necessario)
até o local de armazenagem através de dutos, caminhdes e navios (MOREIRA et al.,
2013; FUNDACAO BRASILEIRA PARA O DESENVOLVIMENTO SUSTENTAVEL,
2009). A escolha de como o CO2 sera transportado dependera da sua quantidade ou
da distédncia da fonte de emissédo até o local a ser armazenado (PARAGUASSU,
2012).

Quadro 3.1. Descricao dos principais tipos de processos de captura e separagao de COx.

Processo Descrigao

Esta tecnologia pode ser aplicada na maioria das termelétricas
convencionais, como usinas a gas e carvdo e consiste na
separacao do CO:z dos gases de combustdo apds a queima do
combustivel. Normalmente, esse sistema utiliza solventes
quimicos (aminas) para capturar uma pequena fracdo de COzq,
entre 3% e 15% da concentracdo em volume no gas.

Pdés-combustao

Queima parcial do combustivel com oxigénio para produzir o gas
Pré-combustao de sintese, composto por hidrogénio e monéxido de carbono, o
qual reage com agua e converte o CO em CO:x.

Queima de combustivel com oxigénio em elevado grau de pureza
Oxi-redugéo ao invés de ar, que resulta em alta concentragdo de CO2 no
efluente.

Fonte: CENTRO DE EXCELENCIA E PESQUISA SOBRE ARMAZENAMENTO DE CARBONO (2009);

PARAGUASSU (2012).

O armazenamento geoldgico de carbono consiste na injegdo de CO2 em locais
com caracteristicas geologicas especificas que garantam sua permanéncia de
estocagem a longo prazo. Estes reservatorios devem ter volume grande suficiente e
caracteristicas fisico-quimicas e geoldgicas ideais para aprisionar o CO2 por milhdes
de anos. Devem ser constituidas por rochas porosas e permeaveis, que apresentem
capacidade de armazenamento elevada e uma rocha impermeavel que atue como
selante (rocha selo) e evite a fuga de CO. para as camadas geoldgicas superiores
(SARDINHA, 2010; MOREIRA et al., 2013).

Os trés principais reservatérios para armazenamento geoldgico sdo os campos
de petroleo (maduros ou depletados), aquiferos salinos e camadas de carvéo
(INTERGOVERNMENTAL PANEL ON CLIMATE CHANGE, 2005). A Figura 3.2 exibe
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os principais métodos de armazenamento geoldgico de CO2 que podem ser utilizados

para o sequestro de COa.

Resumo das opgdes de armazenamento geoldgico

1. Reservatorios de petréleo e gés esgotados

2. Uso de CO, na recuperagao aprimorada de petrdleo e
gas

3. Formagdes salinas profundas - (a) offshore (b) onshore

4. Uso de CO, na recuperagdo aprimorada de metano
em leito de carvdo.

Producdo de dleo ou gas

Injecdo de CO,

Armazenagem de CO,

Figura 3.2. Principais métodos de armazenamento geolédgico de CO:x.
Fonte: Adaptado de INTERGOVERNMENTAL PANEL ON CLIMATE CHANGE (2005).

A injecdo de CO2 em campos de petroleo pode resultar em um aumento na
recuperacao de hidrocarbonetos, através de uma técnica avancada de recuperacao
de petréleo, conhecida como Enhanced Oil Recovery — EOR, que consiste em injetar
o CO2 no reservatério, aumentando a pressao, de forma que o petréleo flui mais
rapidamente. O CO: se dissolve no petréleo tornando-o menos viscoso e aumentando
a sua fluidez. Ele também expande em volume, aumentando ainda mais a pressédo. O
CO2 é bombeado no reservatorio através de um pogo de injecdo, forgando o petrdleo
em direcdo a um poco de producdo, onde ele sobe a superficie. A industria do petroleo
utiliza esta tecnologia ha mais de 40 anos para recuperar petréleo adicional de campos

cuja producao convencional atingiu seu limite. A capacidade de producéo extra de
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petroleo, por injecdo de CO> esta diretamente relacionada a capacidade de
armazenamento de gas carbdnico no reservatorio (PARKER; MEYER; MEADOWS,
2009). Dependendo da pressao e da temperatura do reservatério o CO: injetado ira
se dissolver no dleo, reduzindo a sua tensao interfacial e viscosidade, facilitando assim
a mobilidade do 6leo no reservatério e aumentando a sua producdo em até 40% do
volume de petroleo residual (Qque ndo pode ser extraido pelas técnicas convencionais)
(CENTRO DE EXCELENCIA E PESQUISA SOBRE ARMAZENAMENTO DE
CARBONO, 2009).

O armazenamento de CO2 em camadas de carvao proporciona a recuperagao
do metano (ECBM, do inglés Enhanced Coalbed Methane) trazendo beneficios
econdmicos, com potencial para reduzir os custos do processo. As camadas de carvao
possuem em sua estrutura fraturas e um grande numero de microporos nos quais as
moléculas de gases podem ser adsorvidas. Gases combustiveis naturalmente estdo
adsorvidos na matriz de carvao, e dentre eles o metano esta em maior abundéancia.
Devido a maior afinidade na adsorgao do CO2 no carvao, quando injetado em suas
camadas ocorre a liberacdo de metano (INTERGOVERNMENTAL PANEL ON
CLIMATE CHANGE, 2005; LICKS, 2008).

A grande disponibilidade de aquiferos salinos presentes ao redor do planeta e
a grande capacidade potencial para armazenamento geoldgico de CO: destes
reservatorios, faz com que este tipo de reservatorio seja considerado entre as trés
opgoes principais para tal propdsito. Os aquiferos salinos sdo rochas porosas e
permeaveis que contém agua em seus poros. A injecdo de CO: é realizada na fase
supercritica para maximizar a eficiéncia onde o CO_ é preso nos poros por uma série
de mecanismos formando compostos solidos estaveis como os carbonatos que se
depositam no fundo, armazenando permanentemente o didxido de carbono
(carbonatagdo mineral). A experiéncia de injegdo de CO2 em projetos-piloto e as
operagdes comerciais existentes mostram que o armazenamento geoldgico em
aquiferos salinos, assim como o EOR e o armazenamento em camadas de carvao, é
tecnologicamente viavel INTERGOVERNMENTAL PANEL ON CLIMATE CHANGE,
2005; MICHAEL et al., 2010).
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A decisdo sobre a formagédo geoldgica a ser utilizada para armazenamento
devera ser baseada numa caracterizacao e avaliagao do potencial de armazenamento
do local a ser estudado. Entre outras coisas, € fundamental estabelecer um programa
de monitoramento completo deste local, durante e apés o armazenamento, para
verificar se 0 CO2 armazenado obedece ao comportamento previsto e para detectar
quaisquer irregularidades ou fugas significativas que possam afetar particularmente a
agua potavel, a comunidade local e o meio ambiente onde o projeto foi realizado
(COMISSAO EUROPEIA, 2009).

3.2. Técnicas de Monitoramento, Medicao e Verificagao (MMV)

O Monitoramento, medicao e verificagdo (em inglés Monitoring, Measuring and
Verification — MMV) de CO2 se constitui em uma estratégia tecnolégica com foco
principal na vigilancia permanente da integridade do sitio de estocagem e a garantia
de sua operacionalidade conforme o previsto e projetado, permitindo a detecgdo em
tempo real de eventuais problemas ou riscos. Com o intuito principal de possibilitar a
instalacdo, da infraestrutura de teste, implementar e validar técnicas de MMV, sé&o
utilizados sites de carater experimental, denominados laboratério de campo,
especificamente construidos para a conducéo de ensaios de vazamento controlado
de CO2 (MOREIRA et al., 2013). Definem-se quatro etapas para o desenvolvimento e

implantacao de técnicas de MMV, conforme descrito no Quadro 3.2.

Quadro 3.2. Etapas da MMV.

ETAPAS DEFINICAO

1 Levantamento de Base Caracterizagao inicial do local de armazenagem e levantamento
de riscos preliminares

2 : Periodo de inje¢do e monitoramento da distribuicdo de CO2 no
Operacional o ) X ~ S
reservatorio, potencial de migragéo e ocorréncia de vazamentos

Fechamento Fechamento dos pogos apds a inje¢ao

4 . Monitoramento periddico para acompanhar a seguranga e
Pé6s Fechamento L
eficacia do armazenamento

Fonte: MELO (2012).
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O armazenamento de CO2 deve ser projetado com o intuito de preservar a vida
util do reservatorio utilizado por centenas ou milhares de anos, além de garantir a
sustentabilidade do ambiente e atender as expectativas de custo e retorno financeiro.
Por isso seu monitoramento € necessario ndo apenas para um passivo ambiental,
mas para assegurar que a operacao de armazenamento de carbono seja eficiente, em
outras palavras, que o CO: injetado ndo retornara a atmosfera e que permanecera no

local retido por um longo periodo (KRAUSE, 2011).

Os riscos em projetos de captura e armazenamento de CO2 s&o de origem
hibrida, uma combinagéo de riscos tecnoldgicos e naturais, pois uma parte das causas
de possiveis vazamentos ndo depende da operagao da tecnologia. O tamanho do
reservatorio, mudangas demograficas, o comportamento sismico na regido, o
microclima, entre outros, podem atuar modificando as caracteristicas do processo e
consequentemente a sua complexidade. Desta forma, menos controle existe sobre as
causas que podem levar a um evento catastrofico, sendo importante monitorar e
identificar anomalias no processo que possam acionar um plano de alerta de forma a
controlar esse evento (ESTEVES; MORGADO, 2010).

Para a escolha das técnicas de monitoramento devem ser levadas em conta as
caracteristicas do reservatorio de armazenamento, tais como: localizagao
(onshoreloffshore), profundidade, tipo (aquifero, reservatorio de d6leo/gas, camada de
carvao) e quantidade de COs: injetado. Dentre os tipos de monitoramento estdo por
exemplo, o imageamento da pluma, a verificagdo da integridade da rocha selo, a
observagédo da migracdo do CO, para camadas sobrejacentes e/ou subjacentes, a
quantificagdo do CO2 armazenado com finalidade regulatoria e fiscal, avaliagdo dos

vazamentos para a superficie e a integridade de pogos (MELO, 2012).

Para avaliar o armazenamento de CO2 em sub-superficie sédo utilizadas
diversas ferramentas de detecg¢ao e quantificacdo de CO.. Estas ferramentas estao
associadas principalmente ao monitoramento atmosférico, ao monitoramento préximo
a superficie e o monitoramento subterrédneo do reservatorio (NATIONAL ENERGY
TECHNOLOGY LABORATORY, 2009).
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O monitoramento subterraneo é realizado a partir de instrumentos capazes de
detectar falhas, fraturas, e qualquer atividade sismica que podem estar presentes na
zona de injegdo e nas zonas confinantes adjacentes. Sao ferramentas ja utilizadas
pela industria do petrdleo para realizar o monitoramento de pocos de petréleo. Elas
podem incluir amostragem de sub-superficie e deteccdo de tragadores, além de
meétodos sismicos de imageamento, métodos de alta precisdo de gravidade e técnicas
elétricas entre outros (CRAVEIRO, 2013; NATIONAL ENERGY TECHNOLOGY
LABORATORY, 2009). O Quadro 3.3 exibe um resumo de algumas técnicas utilizadas

para o monitoramento subterraneo.



Quadro 3.3. Exemplos de técnicas de monitoramento subterraneo.
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energia e registrar este
sinal através de diversos
sensores.

¢ Pode indicar a migragéo
de CO2 e um possivel
vazamento.

Método Descrigao Vantagens Desvantagens
« Area de investigacéo
esta limitada as
Tecnologia utilizada para . Krlg)ljlrwédsafi?rsa?noeﬁ?agso.
monit_?rar pogost que nao sao sensiveis ao
permite a caracterizagéo i .
Well Logging fisica das formagoes Tecnologia facilment_e ﬁ(i?wze?jizggédo >
(Perfila em) rochosas. Dentre as |mplantada e conhecida. o Abr n d fluid
9 medi¢des possiveis esta a presenca dos fluidos
porosidade, densidade, utilizados na ~
litologia e imageamento gg?opl(%%ig%o do
do perfil. podem afetar os
resultados das
analises.
o Medicdes indiretas e
diretas do transporte de
) COso.
Permitem o e Sensores de press&o
monitoramento do para monitorizar a
desetmpaet:/r;oddee pOQOS e integridade meCénica dO ° Sensores e medidores
aeslim pogo e detectar i ibracs
Downhole parametr’o_s de vazamento de CO.. ngeeéﬂcigggbngs :Sstar
(Sensores de | reservatorios no longo  Os dados de em conformidade com
fundo) prazo. Po_de ser L_lti!iza~da monitoramento de S NOrMas
para monitorar a injecéo e temperatura podem ser :
o avango de CO2 nos utilizados em modelos
POGOS. de simulagéo para
monitorar as condi¢des
de fluxo de fluido ao
longo do local da
injecao.
Tecnologia que permite Exibe as caracteristicas
Andlise de monitorar o transp_orte de | geoquimicas do o Nao fornege imagens
tragadores na CO2no reserv~atér|o bem transporte de COz e da migracao de CO:2
SUD- como as reagdes, forr_wece dados para ¢ Monitora somente
superficie dissolugéo e disperséo estimar o ba_lan_g:o _de fluidos na regido do
' deste gas na sub- massa e a distribuicao do pogo.
superficie. COz2 na sub-superficie.
O método de refracao i .
sismica é baseado no * Método conhecido e » Complexidade
principio de geragéo de utilizado para o geologica e ruido do
Métodos uma frente de ondas monitoramento da ambiente pode
sismicos. | sismicas por uma fonte de | Pluma de CO2. degradar ou atenuar

os dados sismicos na
superficie.

Fonte: Adaptado de NATIONAL ENERGY TECHNOLOGY LABORATORY (2009); CRAVEIRO (2013).
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No monitoramento atmosférico sdo usadas técnicas para medir a densidade e
o fluxo de CO2 na atmosfera acima dos locais de armazenagem subterranea. As trés
técnicas mais comuns de monitoramento atmosféricos sdo: sensores 6pticos de COo,
tracadores atmosféricos, e as técnicas de medi¢cao de fluxo a partir da covariancia de
vortices turbulentos (Eddy Covariance - EC) (MELO, 2012; NATIONAL ENERGY
TECHNOLOGY LABORATORY, 2009). O Quadro 3.4 exibe um resumo das principais

técnicas de monitoramento atmosférico.

Quadro 3.4. Principais técnicas de monitoramento atmosférico.

Método Descrigao Vantagens Desvantagens (Desafios)
¢ N3o distingue a liberagéo
de emissdes naturais das
Sensores para medi¢ao Os sensores podem variagoes de CO.
Sensores continua OFL intermité:nte de | &' relativamente ocasionadas por algum
dpticos baratos e portateis . vazamento
COz2 no ar. ~ . ~
¢ Nao fornece informagdes
continuas em grandes
areas.
e Usado para ¢ Em alguns casos, o
encontrar o CO de equipamento analitico
Injecdo de compostos forma indireta nao esta disponivel no
quimicos naturais que s&o quando a local, e as amostras
Tragadores . S d lisad
atmosféricos monitorados no ar para observacgéo direta evem ser analisadas
ajudar a detectar CO2 ndo é adequada fora do local.
libertado para a atmosfera . | o Usado para rastrear | ® Niveis da linha de base
potenciais plumas deve ser bem
de CO.. estabelecidos.
* E necessario um
A - equipamento
Técnica de medicao de -
" ¢ . Pode fornecer dados especializado e robusto
fluxo utilizado para medir o ,
x médios continuos, para o processamento de
Eddy as concentragdes de CO2
Covariance | na atmosfera a uma altura tanto no empo quanto dados.
especificada acima da no espacgo, sobre ¢ A variabilidade espacial e
-~ uma grande area. temporal natural no fluxo
superficie do solo.
de CO:2 pode mascarar o
sinal.

Fonte: Adaptado de NATIONAL ENERGY TECHNOLOGY LABORATORY (2009).

As técnicas de monitoramento préximos a superficie sdo utilizadas desde o
topo do solo até a zona de aguas subterrédneas rasas. As ferramentas que medem os
efeitos do CO2 na regido préxima a superficie incluem ferramentas geoquimicas de
monitoramento no solo, na zona vadosa e a zona de aguas subterraneas rasas. Este

monitoramento inclui ferramentas de deslocamento e estresse do ecossistema que
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geralmente se baseiam em uma avaliagdo de sensoriamento remoto por satélite capaz
de detectar a deformagao da superficie terrestre e o estresse vegetativo resultante de
um aumento das concentragées ou dos fluxos de CO2 em regides préximas a
superficie (MELO, 2012; NATIONAL ENERGY TECHNOLOGY LABORATORY,
2009). O Quadro 3.5 exibe um resumo das principais técnicas de monitoramento de

superficie utilizadas.

Quadro 3.5. Principais técnicas de monitoramento de superficie.

pequena, pré-
determinada.

Método Descrigao Vantagens Desvantagens
(Desafios)
) Esforgo significativo
Amostragem da Tecnologia madura; para resultado nulo,
Aguas agua e solo para deteccéo mais facil doque a | caso nao ocorram
Subterraneas | andlises atmosferica. Deteccéo vazamentos. Detecgao
quimicas basicas. precoce antes de grandes de vazamentos
emisSsoes. relativamente tardia.
e COz2 retido nos gases do
solo permanece por longos o
Amostragem de periodos de tempo. Esforgo significativo
Gases no gases na zona « Detecgéo de concentracdes para resultado nulo,
solo/Zona vadosa/solo para elevadas de COz (bem caso naotocorDra[[n ~
Vadosa analises de COs. acima dos niveis de vazamenios. Jeleceo
background) é indicativa de de vazamentos
vazamento e migracdo do relativamente tardia.
reservatério de
armazenamento.
Quantifica fluxos de
. COz2 do solo em . . Medicdes instantaneas
Cémarasde | ma area Deteccao rapida e efetiva em 4reas limitadas.
fluxo dos fluxos de CO:x.

Ecossistemas

Técnicas utilizadas
para avaliar o
estresse do
ecossistema como
um indicador de
vazamento de COo.

Método de reconhecimento
facil e efetivo de deteccao
rapida e efetiva dos fluxos de
CO:a.

e Detecgao somente
apos a emissao ter
ocorrido.

o Dificil quantificagéo de
taxas de vazamento.
Modificagdes nao
relacionadas a CCUS
levam a falsos-
positivos.

e Nem todos
ecossistemas sao
igualmente sensiveis
ao COsa.

Fonte: Adaptado de NATIONAL ENERGY TECHNOLOGY LABORATORY (2009), MOREIRA et al.

(2013).
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Alguns projetos de MMV ja investigam a utilizagdo do biomonitoramento como
os levantamentos botanicos (saude e diversidade da vegetag&do), microbianos
(contagem de bactérias totais, biomassa total, tipos e niveis de atividade microbiana)
como técnica de deteccao de vazamento de CO.. Estudos indicam que a pesquisa
associada ao biomonitoramento adaptada a fuga desse gas traz resultados eficientes

e as vezes com métodos simples, o que diminui os custos (NOBLE et al., 2012).

Segundo Wang et al. (2014), diversos estudos sugerem que, a elevadas
concentragdes de CO2, os microrganismos no solo s&o os primeiros a sentir os efeitos
e, consequentemente, a se modificarem. Portanto, estudar a mudanca dos
microrganismos do solo, sob condi¢gbes de alta concentragdo de CO», € uma maneira
relevante de avaliar as condi¢des de vazamentos e riscos em projetos de CCUS

gquantitativamente.

Existem diversos sites destinados a condugao de ensaios de vazamento de
CO2 em diferentes paises. No Brasil, o primeiro laboratorio de campo foi construido
na fazenda Ressacada no campus da Universidade Federal de Santa Catarina
(UFSC). A liberagao controlada foi feita através de um duto horizontal com 50 metros
de comprimento, a 8 metros abaixo da superficie em 5 sec¢des individualizadas de
aproximadamente 10 metros cada. A detecgao do fluxo de CO2 na atmosfera foi feita
pelo método Eddy Covariance com camaras de fluxo dindmicas através de um
analisador de gas por absorcao na faixa do infravermelho (IRGA) que determina a
concentragdo de CO2 por meio de espectroscopia de absorcao 6ptica. O método
geofisico utilizado para a caracterizacdo geofisica e hidrogeoldgica foi a
eletrorrestividade por sondagem elétrica vertical e imageamento 2D e 3D. As medidas
de concentracao in situ foram realizadas utilizando sensores 6pticos (MOREIRA et al.,
2013).
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3.3. Solo

O solo pode ser definido como uma cobertura natural da superficie terrestre
com caracteristicas proprias desenvolvidas durante seu processo de formacéao, o qual
€ condicionado pelos fatores ambientais, apresentando caracteristicas morfologicas,
fisicas, quimicas e mineralogicas relacionadas aos processos e fatores que lhe deram
origem (MEURER; ANGHINONI, 2012).

O solo também pode ser caracterizado como um material solto e macio que
cobre a superficie da terra, podendo variar em relagdo a sua espessura,
caracteristicas como cor, quantidade e organizagdo das particulas que o compde,
fertilidade e porosidade. Fazem parte da sua constituicdo material mineral, organico,

agua, ar e organismos vivos (COELHO et al., 2013).

Diferentes condigdes ambientais formam solos de diferentes tipos, existindo
uma grande variabilidade, que possuem diferentes profundidades, cores, estrutura,
textura, consisténcia, teores de nutrientes, acidez e matéria organica, entre outros.
Estas diferencas entre tipos de solo podem ser estudadas a partir do perfil do solo,
qgue consiste de um corte vertical que permite a observacao da existéncia de camadas
paralelas a superficie e denominadas de horizontes do solo, conforme a Figura 3.3
(CASTILHOS et al., 2004).

Os horizontes do solo sédo diferenciados de acordo com a sua composi¢cao

quimica, fisica e mineraldgica, como descrito no Quadro 3.6.

DAY o
Figura 3.3. Perfil com os horizontes do solo.
Fonte: Costa (2004).
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Um horizonte pode ser distinguido, em geral, de outro adjacente, através das
caracteristicas observaveis no campo. No entanto sdo necessarios normalmente
dados laboratoriais para uma completa caracterizacdo dos horizontes e, portanto, para

a sua perfeita identificagao e designagao (COSTA, 2004).

Quadro 3.6. Definigao dos horizontes do solo.

HORIZONTE DEFINICAO

Horizonte orgénico, de cobertura, composto predominantemente por matéria

0] n s
orgéanica fresca ou em decomposigao.

Horizonte mineral superficial resultante da concentragdo de material organico

A ; . !
decomposto misturado com material mineral.

Horizonte mineral bastante afetado pelos processos de formagdo do solo e
caracterizado pelo acumulo de argila, ferro e aluminio e pouca matéria organica.

Horizonte mineral formado por material ndo consolidado com pouca influéncia de
C organismos e normalmente apresenta composi¢do quimica, fisica e mineralégica
similares a do material onde se desenvolveu o solo.

Rocha Mae Rocha matriz a partir da qual o solo se desenvolveu
Fonte: Adaptado de COSTA (2004).

Pode-se dizer que o solo é composto por trés fases bem distintas: gasosa,
liguida e sdlida (KIEHL,1987). A fase soélida €& formada por material orgénico
decomposto e minerais de particulas de diferentes tamanhos (argila, silte e areia). Os
espagos vazios gerados pela agregagcdo das particulas, denominados poros, s&o
preenchidos com agua, que compde a fase liquida, e ar, que compde a fase gasosa
(CASTILHOS et al., 2004). A Figura 3.4 apresenta a distribuicdo volumétrica dos

constituintes fisicos de dois solos tipicos: organico e mineral.

Solo Orgénico Solo Mineral

15% ® Mineral
, 25%
m Agua
Matéria Organica 5%
35% 30%
Ar 20%

Figura 3.4. Distribuicdo volumétrica dos constituintes fisicos dos solos organico e mineral.
Fonte: Adaptado de KIEHL (1987).
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De acordo com as caracteristicas hidrogeoldgicas do solo, a agua em sub-
superficie se distribui nos vazios em duas zonas principais: zona nao saturada
(também conhecida como zona vadosa, zona rasa ou zona de aeragao) e zona
saturada ou freatica. A zona vadosa corresponde a porcédo superficial do material
geologico, situada entre a superficie do terreno e o topo do aquifero, sendo
caracterizada como um meio onde os poros estdo preenchidos pela agua nas fases
liquida e gasosa. A zona saturada € o local onde as rochas ou o solo estdo com seus
poros totalmente preenchidos por agua liquida. O limiar entre estas duas zonas é
denominado de superficie freatica ou nivel da agua subterranea (GROTZINGER,
JORDAN, 2013; PAIXAO, 2005). A hidrologia da zona vadosa é muito diferente da
hidrologia da zona saturada justamente devido a presenga de ar nos poros do solo. A
proporcao de agua e ar nos poros varia, influenciando diretamente as propriedades
hidraulicas do meio poroso (FETTER, 1992). A Figura 3.5 exibe uma representagéo

da sub-superficie do solo e a distribuicdo da agua nas principais zonas de umidade.

Dentre diversas classificacbes dos tipos de solo, destacam-se os solos
arenosos e os argilosos. O solo arenoso tem boa porosidade e é bastante permeavel
sendo que a penetragcdo da agua até camadas mais profundas faz com que ele seja
mais seco. Assim, plantas e micro-organismos tém mais dificuldade para crescer
nessas condi¢des. Ja o solo argiloso é menos permeavel e, por isso, armazena mais
agua. Além disso, tem grande quantidade de 6xidos de aluminio e de ferro (SILVA,
2009).
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Zona Intermediaria

| ¥ Rio

Zona n@o Saturada
Pogo
3

Superficie Freatica

Agua Subterranea

Zona Saturada

/ Impermeavel
f T T 7 7 777777 777

Figura 3.5. Representacao da distribuicdo da agua na sub-superficie do solo, mostrando as principais
zonas de umidade.
Fonte: PAIXAO (2005).

Solos posicionados em cotas mais baixas nas paisagens sao sujeitos a
saturagdo por agua ou alagamentos e sdo conhecidos como varzeas. O alagamento
altera o equilibrio natural do solo desencadeando uma série de transformagdes nas
caracteristicas fisicas, biologicas, eletroquimicas e quimicas desse meio. Assim como
na zona freatica quando alagado a agua preenche os poros do solo fazendo com que
ocorra uma reduc¢ao na perda de nutrientes por percolagao. O oxigénio € rapidamente
consumido pois a difusdo de gases é muito. Como o consumo de oxigénio pelos
organismos do solo é maior que o oxigénio obtido por difusdo, forma-se um gradiente
de concentragdo de oxigénio formando duas camadas distintas: a superficial mais
oxidada e a mais profunda mais reduzida (AGOSTINETTO et al., 2002;
MEURER; ANGHINONI, 2012).

A qualidade do solo é mensurada através do uso de diversos indicadores
(atributos que medem ou refletem o status ambiental ou a condigdo de
sustentabilidade do ecossistema). Os indicadores de qualidade do solo podem ser
classificados como fisicos, quimicos e biolégicos. Os microrganismos se enquadram
nesses critérios, podendo ser utilizados como sensiveis bioindicadores da qualidade
do solo (DE ARAUJO & MONTEIRO, 2007).
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Para se caracterizar um solo, fatores como a qualidade da amostra e os
procedimentos dos ensaios devem ser levados em consideragao. As amostras podem
ser deformadas ou indeformadas (TONIN, 2013). As amostras deformadas destinam-
se a classificagao e identificacdo do solo e as amostras indeformadas preservam a
textura, estrutura e umidade do solo por isso sdo destinadas a execucio de ensaios
de determinagcdo de propriedades fisicas e mecanicas do solo. A escolha entre um
tipo ou outro de amostra é funcao da heterogeneidade do sub-solo, da natureza das
camadas que o compdem e do tipo de analise que sera feito (CAPUTO, 1988). O
Quadro 3.7 mostra algumas diferengas entre as amostras de solo deformadas e

indeformadas.

Quadro 3.7. Descri¢ao dos diferentes tipos de amostragem do solo.

TIPO DE
AMOSTRA/PARAMETRO DEFORMADA INDEFORMADA
Porgéio representativa de solo Porgao representativa do solo na
; . forma cubica ou cilindrica que
CARACTERISTICA / ASPECTO ?eistiga:/ecg;dsct’italij%2121?:1%2? mantém sua estrutura, textura e
¢ ’ umidade.
Identificagao visual e tactil,
ensaios e de classificagéo,
X ensaios de compactacgao, Determinagao das caracteristicas
UTILIZAGAO ensaios de permeabilidade, do solo “in situ”
compressibilidade e resisténcia
ao cisalhamento.
e Solos moles abaixo do nivel
o Até 1,0 m da superficie pode d agtéa ; amostradores de
ser realizada por ferramentas gizgschinn?a do nivel d'agua ou
simples tais como pas e ¢
AMOSTRAGEM enxgdas. P mais densos pode se abrir um
¢ Para profundidades maiores pogo e retirar um bloco usando
utiliza-se trados uma caixa com dimensoes
apropriadas, ou por cravamento
de amostrador biselado.

Fonte: Adaptado de TONIN (2013).

A qualidade das amostras em solos € importante para minimizar a
desestruturacdo do material principalmente quando se necessita uma amostra
indeformada. Em profundidade, normalmente (por questbes de viabilidade pratica e
financeira) a escavagao de trincheiras ou pogos para retirada de blocos tem sido
substituida pela utilizagdo de amostradores. A qualidade do amostrador e da técnica

de amostragem empregada, assim como o acondicionamento da amostra e retirada
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do amostrador serd determinante para a caracterizacdo do solo (BERTUOL,
BRESSANI, BICA, 2009).

3.3.1. Microrganismos no solo

A comunidade microbiana € um componente essencial aos ecossistemas
naturais ou manipulados pelo homem, uma vez que atua na decomposi¢cao da matéria
organica, alterando a disponibilidade de nutrientes para as plantas, e influenciando as
propriedades fisicas do solo. A microbiota participa da formacéo da estrutura do solo,
controla a disponibilidade de nutrientes as plantas pela mediagcdo nos ciclos
biogeoquimicos dos elementos, incluindo a fixagcdo biolégica do nitrogénio e a
ciclagem de fésforo (SIQUEIRA et al., 1994).

Segundo Costa (2004) as atividades dos diversos grupos de organismos do
solo estado interligadas entre si e com as condi¢gdes de ambientes predominantes a
cada momento, verificando-se que as populagdes microbianas se ajustam
rapidamente as variacdes dessas condi¢des. A agcao microbiana do solo depende,
entre outros fatores, da temperatura, aeracao condi¢cdes de umidade e pH, e teor de
elementos nutritivos, bem como a competicdo que se estabelece entre os proprios

grupos de microrganismos.

Os principais microrganismos do solo, de acordo com Martins (2014), sao
representados por bactérias, fungos e algas, além dos virus, estruturas que se

desenvolvem dentro das células vivas de outros organismos.

Observacgdes in situ utilizando-se microscopia eletrénica revelam que os
microrganismos ocupam, geralmente, menos de 0,5% do espago poroso do solo
aumentando significativamente no solo rizosférico (regido do solo proximo a raizes
das plantas) devido a maior disponibilidade de substrato (matéria organica)
(MICHEREFF et al., 2005).

A maior atividade microbiolégica no solo situa-se na camada entre 0 e 20 cm

de profundidade, pois € onde ocorre maior acumulo de matéria orgénica devido a
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decomposicado de matéria vegetal da parte aérea, além dos efeitos das raizes. No solo
ndo-rizosférico, alguns microrganismos existentes encontram-se em dorméncia
devido a baixa concentracdo de ingredientes necessarios ao seu metabolismo,
principalmente substratos organicos e ambientes fisico-quimicos favoraveis
(MOREIRA, SIQUEIRA, 2006).

Em condigbes ideais, as bactérias sdo os microrganismos com maior
velocidade de crescimento, podendo apresentar um tempo de geracgéo (tg) em média
de 20 minutos. Entretanto, tal velocidade ndo € constante, havendo acentuadas
variagdes, que irdo depender da fase de crescimento em que se encontram e das
condigbes do ambiente. Os parametros intrinsecos (inerentes ao solo) e os
extrinsecos (inerentes ao ambiente), por conseguinte, determinam também a
velocidade de multiplicagdo (HOFFMAN, 2001).

A constituicdo genética da comunidade microbiana do solo, modulada pelas
condigbes ambientais e disponibilidade de substrato, garantem os diversos tipos de
relacdes entre seus componentes, permitindo o controle do crescimento e a atividade
de cada populagdo, evitando a explosdo populacional e gerando o equilibrio
microbiologico do solo. Desse modo, a existéncia de um microrganismo num
determinado tempo e lugar, resulta da sua evolugdo naquele lugar, da existéncia de
fatores fisicos e quimicos favoraveis ao seu desenvolvimento, da existéncia de
microrganismos associados e de competidores, antagonistas e predadores. Portanto,
as relagbes bioldgicas séo fatores determinantes da densidade e atividade dos
microrganismos no solo (MICHEREFF et al., 2005).

As comunidades bacterianas ndo estdo distribuidas aleatoriamente no solo.
Padrbes espaciais tém sido identificados na distribuicdo de bactérias e na funcao
bacteriana em escalas de varios milimetros a varios metros (NUNAN et al., 2003). A
quantidade microbiana no solo é impulsionada principalmente pela distribuicdo
espacial dos recursos disponiveis e, portanto, com a reducdo da concentragdo de
carbono (C) no solo, a abundéncia microbiana normalmente diminui com a

profundidade. Proximo a superficie do solo, ha suprimentos de C acima e abaixo da
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biomassa vegetal, provendo substrato para uma abundante e ativa comunidade
microbiana (HELGASON et al., 2014).

3.4. Bioindicadores de concentragcao de CO2no solo

Em geral as mudangas biolégicas na natureza s&o conhecidas e podem servir
como indicadores simples, mas eficazes na indicacdo de mudangas no ecossistema
em geral. Devido a riqueza, e atividade bioquimica e metabdlica, e também pelo fato
de proporcionar respostas rapidas a mudangas no ambiente, o uso de microrganismos
como bioindicadores apresenta alto potencial na avaliagdo da qualidade do solo
(ARAUJO; MONTEIRO, 2007).

Segundo Moreira et al. (2013), o fluxo de CO2 no solo é um processo fisico
governado principalmente pela difusdo devido aos gradientes de concentragéo de CO>
entre as camadas superiores de solo e a atmosfera mais préxima a superficie do solo.
Fatores ambientais (temperatura e umidade do solo, conteudo de matéria orgénica) e
biologicos (tamanho da cobertura vegetal, atividade de crescimento microbiano, etc.)

também afetam a produgédo de CO2 no solo e seu transporte solo-atmosfera.

O objetivo do monitoramento microbiologico é identificar, localizar e entender
as alteracdes na atividade e composi¢cao da comunidade microbiana frente a variagao
na concentragdo de CO.. Os mais diferentes tipos de espécies bioldgicas podem
influenciar e sofrer a influéncia do meio, e das alteracbes de pH, salinidade,
temperatura, entre outras, que podem ser associadas a presenga de CO2 na
superficie. Segundo Tarkowski, Krélik e Uliasz-Misiak (2009) aproximadamente 2 a 3
milhdes de espécies de bactérias podem ser encontradas na biosfera, portanto existe
uma grande possibilidade que diversas espécies ja estejam adaptadas a altas
concentragdes de CO. tendo condi¢cbes de crescer e se proliferar, servindo como

ferramenta para monitoramento da presenca do gas (NOBLE et al., 2012).

Pierce e Sjogersten (2009) examinaram os efeitos das concentragdes elevadas
de CO2 na comunidade microbiana do site Artificial Soil Gassing and Response

Detection (ASGARD) localizado no campus da Universidade de Norttingham no Reino
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Unido. O CO:2 foi injetado 60 cm abaixo do solo em uma area de 2,5 m x 2,5 m com
uma vazao de 1 L.min"'. As injegdes foram feitas de forma continua por um periodo
de 10 semanas. Esse estudo ndo detectou mudangas significativas na biomassa, no
entanto foi observado uma reducdo na respiragdo microbiana. A partir do estudo, os
autores sugerem o desenvolvimento de métodos de detec¢cdo de vazamento a partir

dos microrganismos.

O projeto PISCO2 que esta sendo desenvolvido pela Fundacion Ciudad de la
Energia (CIUDEN) em parceria com o governo espanhol, pretende encontrar
bioindicadores baratos para o vazamento de pequenos fluxos de CO,. O laboratério
de campo instalado em In Salah — Argélia constatou uma significativa mudanga na
diversidade das plantas apés a injegao de CO». No laboratério de campo instalado na
cidade de Ketzin na Alemanha, foi observado um aumento na comunidade microbiana
de Archea apds vazamento de CO2 devido a mudanga do pH no solo desta regido
(NOBLE et al., 2012).

3.4.1. Microcosmos

O estudo de microcosmos permite estabelecer condicbes controladas
necessarias para correlacionar a dinamica da comunidade microbiana com as
diferentes variaveis ambientais. Estes ensaios podem ser realizados em diversos
sistemas em batelada e em colunas (FERNANDO, 2009).

Os ensaios em colunas buscam simular condigcdes de campo, porém com maior
controle de entrada de gases e analises em diferentes condigdes (ARAUJO, 2014) e
ja sao utilizados ha muito tempo em estudos de propriedades hidrogeoldgicas do solo
(LEWIS; SIOSTROM, 2010). Também podem ser utilizados para fornecer parametros
de transporte e retengao, através da migracado das espécies quimicas por meio de
fluxo em material poroso (BASSO, 2010).

Os ensaios podem ser realizados através da injegdo de ar atmosférico ou
outros gases em colunas preenchidas com o substrato a ser estudado (ARAUJO,

2014). Os resultados serao impactados pela metodologia escolhida para a construgéo
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do sistema de colunas. Nestes estudos, € importante reproduzir as condigdes do
ambiente e evitar o escoamento pelas paredes, via fluxo preferencial (LEWIS;
SJOSTROM, 2010).

Colunas de solo insaturado sdo conhecidas como lisimetros (termo utilizado
para colunas de solo ao ar livre), sem definigdo para requisito minimo de tamanho.
S&o caracterizadas por terem ar e agua (ou outro liquido) nos poros, e sao utilizadas
para reproduzir caracteristicas encontradas no solo aerado. Ja as colunas que operam
em regime saturado tém seus poros preenchidos com um liquido, como a agua, ou
um liquido ndo aquoso, como uma fase oleosa. N&do possuem ar ou fase gasosa
presente nos poros e sao geralmente utilizadas para reproduzir as condigdes
encontradas em um aquifero (LEWIS; SJIOSTROM, 2010).

Experimentos em colunas com solo saturado e insaturado sdo amplamente
utilizados, seja para avaliar modelos de transporte, ou para o estudo de
microrganismos, entre outros (LEWIS; SJOSTROM, 2010). Normalmente esses
ensaios séo realizados através da injecdo de ar atmosférico ou outros gases em

colunas preenchidas com o substrato a ser estudado (ARAUJO, 2014).

Apesar destas colunas serem aparentemente simples de serem construidas,
existe uma série de questbes técnicas que podem afetar o resultado de um
experimento, como a formagao de vias preferenciais de percolagdo, regimes de
umidade irreais, entre outros (LEWIS; SJOSTROM, 2010). Diversos estudos em
colunas foram realizados, com o objetivo de simular as condi¢gdes de campo, com a
possibilidade de controlar a entrada dos gases e realizar analises em diferentes
profundidades (ARAUJO, 2014).

De acordo com Bromly, Hinz e Aylmore (2007), para colunas saturadas a
geometria vertical e lateral das colunas € importante para determinar as
caracteristicas de fluxo de gas. Através de analises de regresséao e classificagcéo, foi
verificado que ha uma relacéo entre a dispersividade média e o diametro. Diametros
maiores ou iguais a 7,59 cm tendem a causar uma maior dispersividade do que

colunas com diametros menores que este. Porém, ndo ha muitos estudos que
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comprovem isso, segundo os autores. O mesmo estudo observou que didmetros
maiores que 7,59 cm nao influenciam na dispersividade e que esta ira variar somente
com a altura da coluna. Colunas com alturas maiores do que 10,7 cm produzem

maiores dispersividades, apesar dos efeitos de escalonamento sugerirem o contrario.

Kightley, Nedwell e Cooper (1995) examinaram como as comunidades
microbianas metanotréficas, em uma variedade de solos adubados, respondiam a
presenca de gas metano, utilizando colunas (de 1 m de comprimento e 15 cm de
didmetro) seladas de policloreto de vinila (PVC), preenchidas com 90 cm de solo,
expostas a fluxos de ar e metano. O solo foi agitado durante o preenchimento para
acomodar o substrato. O metano foi injetado no fluxo ascendente (5 L.min-")
simulando condi¢cbes naturais de dispersdo em solos de aterros, enquanto o ar foi
injetado na parte superior da coluna (300 mL. min') para manter as caracteristicas
redox do solo. A partir do estudo em microcosmos foi possivel observar dois periodos
estacionarios distintos um de aumento e outro de declinio no fluxo de CH4 no solo
durante o ensaio que estdo associados as diferentes interagdes da comunidade

metanotroficas.

Wilshusen, Hettiaratchi e Stein (2004) desenvolveram um sistema de colunas
para testar o potencial de oxidagdo do metano em solo. As colunas foram feitas de
acrilico, com 1 m de comprimento e 0,14 m de didmetro interno, com amostragens de
gas, perfurados a cada 0,05 m. O gas metano foi injetado, em quatro tipos de solos
adubados, através da parte inferior da coluna. O estudo observou que foi obtida uma
alta taxa de oxidagdo do metano em diferentes periodos para todos os solos apés

uma fase rapida de aclimatacao nas colunas.

Rachor et al. (2011) construiram um sistema com cinco colunas de PVC com
uma entrada para gas na parte inferior, e uma saida na parte superior. Pontos de
amostragem foram instalados verticalmente a cada 0,10 metros. Na parte de baixo foi
instalada também uma saida para agua de drenagem de lixiviados. Este sistema foi
criado com o objetivo de obter critérios de design para a construgdo de uma cobertura
oxidante de metano, a partir de uma variedade de solos e determinar a capacidade de

oxidagdo deste gas sob condi¢des simuladas. Segundo os autores, o estudo em
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colunas serviu como um sistema de teste apropriado para determinar a capacidade
de oxidacao do metano de um solo destinado a ser usado como material de cobertura

de aterro.

Osterreicher-Cunha et al. (2015) avaliaram o efeito do aumento da quantidade
de CO2 sobre a microbiota e as propriedades fisico-quimicas de um solo tropical ndo
saturado a partir de microcosmos construidos em PVC de 60 cm de altura e 20 cm de
didmetro conectados a um cilindro de CO». O gas foi injetado na coluna no sentido
ascendente com uma vazao de 1 L.min! para cada coluna por 2 horas, trés vezes por
semana para amostras deformadas e 5 vezes por semana em amostras
indeformadas. Apds incubacéo de até 90 dias o estudo indicou que o aumento de CO2
aumentou a atividade das espécies anaerdobias podendo alterar as funcdes no

ecossistema.
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4. MATERIAIS E METODOS

A metodologia deste trabalho foi estruturada a partir de quatro etapas distintas,
as quais sao: amostragem e caracterizagdo do solo, montagem e execugdo do
experimento de microcosmos, analises de dados por técnicas analiticas,

microbiologicas e por fim o tratamento de dados.

4.1. Amostragem do solo

As amostras de solo para todas analises e ensaios foram coletadas no campus
da Pontificia Universidade Catdlica do Rio Grande do Sul (PUCRS), no municipio de
Viaméao (coordenadas 30.05S e 51.03W, de latitude e longitude, respectivamente),
local onde foi realizado o projeto do segundo laboratério de campo para injecéo
controlada de CO2 do Brasil (COo.MOVE). Neste projeto foram realizadas sondagens
em 10 pontos (numerados de 1 a 10), de acordo com as necessidades do projeto.
Destes, foram selecionados trés pontos para este estudo, que sédo os pontos 8, 9 e
10. A escolha destes pontos foi feita de maneira a nao interferir nos locais de injegao
e nas malhas de controle de vazamento de CO:>. A Figura 4.1 exibe a localizagdo dos
trés pontos onde foram realizadas as sondagens e coleta do solo no laboratério de
campo com a identificagdo dos pontos de coleta. O Quadro 4.1 exibe a projegéo
geografica dos pontos de coleta utilizados neste estudo. Esse projeto iniciou em 2015
e tem capacidade de injegdo de CO> de 5 a 50 quilogramas por dia. As inje¢des
ocorreram em Outubro de 2016 por um periodo de 30 dias em uma area de
aproximadamente 100 m? (MELO et al., 2017).
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Figura 4.1. Localizagao dos pontos de sondagens e coleta no laboratério de campo em Viamao-RS.

Quadro 4.1. Identificagdo geografica dos pontos amostrados.

Projegcado Geografica
Ponto Latitude Longitude
Grau Minuto Segundo Grau Minuto Segundo
8 -30 5 1,65 -51 3 31,88
9 -30 5 0,47 -51 3 32,73
10 -30 5 0,17 -51 3 32,19

4.1.1. Periodos e estratégias de coleta do solo

Todas as amostras de solo coletadas durante o estudo foram embaladas e
vedadas (Figura 4.2), e encaminhadas para o Laboratorio de Processos Ambientais
(LAPA) da Escola Politécnica e para o Instituto de Petroleo e dos Recursos Naturais
(IPR) da PUCRS, para serem armazenadas e caracterizadas.

O material coletado destinado as analises fisicas e quimicas foi armazenado
em local com temperatura controlada (23 + 3°C) e as amostras destinadas a analise

microbiolégica permaneceram congeladas em um freezer (a -20°C) para a contagem
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de unidades formadoras e em um ultrafreezer (a -80°C) para a caracterizagdo das

comunidades microbianas.
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Figura 4.2. Amostras de solo armazenadas em sacos vedados.

A primeira coleta ocorreu em abril de 2015 onde foi realizado um
acompanhamento das sondagens iniciais do projeto COo.MOVE. Esta primeira coleta
teve como objetivo conhecer o local onde seria implementado este projeto. Em janeiro
de 2016 foi realizada uma coleta com pas dos pontos nomeados 9 e 10 foram
coletados com diferentes propdsitos. O ponto 8, nesta ocasido, estava inacessivel pois
a vegetagdo estava muito alta. A terceira coleta ocorreu em agosto de 2016, nesta
coleta o solo foi coletado por pas na superficie. O solo para os ensaios de
microcosmos foi coletado em setembro de 2016, por cravamento, pouco antes do
inicio das inje¢cdes de CO2. Em outubro de 2016 ao final das injegbes de CO- foi
realizada uma nova coleta por pas dos pontos 8, 9 e 10. Essas datas foram escolhidas
de acordo com a disponibilidade de acesso e permissao do projeto CO.MOVE, n&o
tendo relagdo com as sazonalidades do ano. A ultima coleta de solo dos pontos 8, 9
e 10 foi realizada em janeiro de 2017. O Tabela 4.1 exibe o resumo das coletas

realizadas durante o desenvolvimento da pesquisa.



Tabela 4.1. Resumo das informac¢des das coletas: Data, ponto, informagdes climaticas e tipo de amostragem e analises.
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Informacgoes Climaticas e do local

Amostragem

Analises

Coleta Ponto (Profundidade)
Descrigao Precip (mm) Temp. média (°C) | Umid. (%)
Coletado em 15/04, pancadas de chuva. Préximo Liner (0 - 8,65) RISA
abr/15 8 ’ tach is alt ; 0.9 22,7 90,75
avegetagao mais alta Trado helicoidal (0 - 5,65) | Anglises fisico quimicas e UFC
; Liner (0 - 11,50)
9 Coletado er{} 16/?4,~par0|eatlmente nublado 35 22.4 81,75 RISA
egetagao rasteira Trado Helicoidal (0 - 11,50) | analises fisico quimicas e UFC
Li 0-10,15
10 Coletado em 17/04, ensolarado. Proximo a 0 299 81 iner ( ) R'SAV — — —
vegetagdo mais alta ’ Trado Helicoidal (0 — 10,15) C:achses fisico quimicas, granulométrica e
jan/16 8 Nao coletado devido a felta de acesso ao local ) ) ) Pés (superficie)
(vegetacao alta)
9 Al Pas (superficie) RISA
Coletado para as andlises RISA em 19/01, 0 26.2 69.25
10 ensolarado
ago/16 8
9 Coletado em 23/08, ensolarado 0 13,3 60,5 Pas (superficie) RISA, analises fisico-quimicas e UFC
10
set/16 8 Nao coletado -
Coletado para os ensaios em microcosmos em
9 02/09, parcialmente nublado 0 15,5 86,25 Cravamento (0,20) RISA, andlises fisico-quimicas e UFC
10 Nao coletado -
out/16 8
9 Coletado em 29/10, ensolarado 0 16,7 68,25 Pas (superficie RISA, analises fisico-quimicas e UFC
10
jan/17 8
9 Coletado em 13/01.Ensolarado. Vegetagao alta 0 26,9 64 Pas (superficie

RISA, andlises fisico-quimicas e UFC
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4.1.2. Caracterizagao inicial do solo

A caracterizagao preliminar do local onde foram realizadas a inje¢do de CO: foi
realizada juntamente com o projeto COo.MOVE a partir das primeiras sondagens no

laboratorio de campo em abril de 2015, conforme descrito no item 4.1.1.

Estas coletas foram feitas pela técnica Direct Push Technology (DPT)
juntamente com sondagem a trado oco helicoidal (Figura 4.3a). Direct Push
Technology é uma técnica de sondagem a percussao que consiste na aplicagao de
um impulso direto sobre a sonda, que opera a seco (sem fluido de perfuragéo),
contendo um amostrador tubular (Figura 4.3b) de pequeno didmetro, provido de um
liner? (Figura 4.3c) plastico em seu interior (onde a amostra de solo fica retida) e de
uma ponteira conica maciga que perfura o solo (MONDELLI, 2004). Cada ponto de
amostragem foi perfurado a partir da superficie até a rocha mée, o que ocasionou

diferentes profundidades de perfuragao.

(b) amostrador tubular (c) liner

Figura 4.3. llustragao do trado helicoidal (a), amostrador tubular (b) e liner (c) utilizados na coleta por
DPT.

2 Amostrador de solo em forma cilindrica em PVC, utilizado para coletar amostras indeformadas
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Para a caracterizacdo da comunidade microbiana foram reservadas amostras
do liner. Para as demais analises fisicas, quimicas e microbiolégicas, foram utilizadas

as amostras obtidas pelo trado helicoidal em diferentes profundidades.

Para realizar a analise granulométrica do solo foi utilizado o solo do ponto 10,
pois a coleta do perfil do solo foi total. Para este procedimento, as amostras do mesmo
ponto de perfuragdo em diferentes profundidades foram misturadas em porgdes de
pesos iguais. Antes do peneiramento, a amostra de solo ja misturada passou por um
processo de secagem em estufa pelo periodo de duas horas a 110°C para retirar sua
umidade. O solo seco foi levado a um vibrador de peneiras constituido por oito
peneiras da série ASTM (do inglés American Society for Testing and Materials) de
diametros de abertura diferentes onde permaneceu por vinte minutos até a separacao

de particulas em diversas fragdes.
A classificagdo das fragbes granulométricas realizada em uma amostra da
primeira sondagem foi realizada a partir da Escala Internacional de Classificagdo das

Fracbdes Granulométricas (Tabela 4.2).

Tabela 4.2. Escala Internacional de Classificacao das Fracdes Granulométricas

Nome da Fragao Granulométrica Limite do Diametro (mm)
Cascalho 20-2
Areia Grossa 2-0,2
Areia Fina 0,2-0,02
Silte 0,02-0,002
Argila <0,002

Fonte: KIEHL (1987).

4.1.3. Caracterizagao do solo in situ

Para comparar os resultados dos ensaios em microcosmos com 0 solo do
laboratério de campo, além do solo coletado na sondagem do local (em abril de 2015),
foram realizadas coletas de solo superficiais antes da injegdo de CO2 em janeiro e
agosto de 2016, no fim da inje¢do (outubro de 2016) e posterior a injecéo (janeiro de

2017. Para este monitoramento o solo foi coletado manualmente utilizando pas. Sua
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caracterizacao foi realizada a partir das analises fisicas, quimicas e microbiologicas

bem como a do solo em colunas.

4.2. Sistema de microcosmos

4.2.1. Projeto dos sistemas de microcosmos

Para a determinacdo do tipo e das caracteristicas das colunas a serem
utilizadas no experimento foi realizado um estudo bibliografico para mapear técnicas,
tamanhos e materiais que pudessem ser utilizados na confecgcdo de um sistema para
afericdo dos dados experimentais. Este levantamento foi apresentado no item 3.4.1
(Microcosmos — Solos em coluna) desta tese. O Quadro 4.2 apresenta um resumo

deste levantamento bibliografico.

Para a escolha do material, além dos estudos apresentados foram
considerados os custos, disponibilidade de recursos e confeccdo das colunas. As
colunas foram projetadas de maneira distinta de acordo com o experimento e foram
confeccionadas no Laboratério de Fabricagdo (Usinagem e Protétipos) da Escola
Politécnica da PUCRS.

4.2.2. Ensaio em microcosmos

O solo utilizado neste ensaio foi coletado do ponto 9 de maneira indeformada
por cravamento direto da coluna no solo até 20 cm de profundidade. A coleta do solo
aconteceu na manha de 02 de setembro de 2016 (temperatura na hora da coleta e
meédia do dia de 15 °C, umidade 80%, sem precipitagdo). Nas semanas anteriores a
coleta, o tempo foi instavel ocorrendo periodos de chuvas — precipitacao total de 98,8
mm, temperatura média 16 °C para agosto de 2016 (DARKSKY, 2017; INPE, 2017).

Para a realizagdo do ensaio em microcosmos para o teste denominado de
insaturado, foi utilizado o solo nas condi¢des de coleta. Para simular uma situacao de
solo encharcado (ou saturado) foi realizado o preenchimento dos poros com agua de

chuva esterilizada em autoclave. Os ensaios em microcosmos de solo com injegéo



54

continua de CO2 foram realizados no Laboratério de Modelagem Geoquimica
(LAMOG) do IPR e no Laboratoério de Soldagem (LABSOLDA) da Escola Politécnica.

Estes ensaios foram realizados com solo insaturado e solo saturado com agua. estéril.

Quadro 4.2. Principais referéncias utilizadas na escolha do material e dimens&o das colunas.

Colunas .
Estudo - - — — Referéncia
Material Dimensao Informacgdes
Como as
comunidades 90 cm de solo;
microbianas
metanotroficas, em Fluxo de Metano
uma variedade de PVC Tmx0,15m ascendente (5 L.min"); [1]
solos, respondiam a Fluxo de ar
presenga de gas descendente (300
metano mL.min™")
Testar potencial de Amostragem a cada
oxidagdo do metano Acrilico 1m x 0,14m 0,05 m da coluna; [2]
em adubos Fluxo ascendente
Obtencao de design
para a construgdo de Amostragem a cada
uma cobertura 0,10 m da coluna;
. PVC 1,07 m x 0,19m [3]

oxidante de metano e
analisar a capacidade
oxidante deste gas Fluxo ascendente

Purga de agua
Efeito do aumento da Fluxo ascendente (1

i i or semana.

sobre a microbiota e | py/ 06mx02m |" [4]
as propriedades fisica
e quimicas de um solo
tropical ndo saturado 1 cilindro de CO:a.

Incubagao de 90 dias

de ensaio

Maior dispersividade e
Relacao da Diametros = que esta ira variar
dispersividade das 7,59 cm somente com a altura
propriedades do solo da coluna.
em colunas - Produzem maiores (3]
homogéneas, Colunas com dispersividades,
saturadas e alturas > 10,7 apesar dos efeitos de
empacotadas cm escalonamento

sugerirem o contrario.

[1] Kightley, Nedwell e Cooper (1995); [2] Wilshusen, Herriaratchi e Stein (2004); [3] Rachor et al.
(2011); [4] Osterreicher-Cunha et al. (2015); [5] Bromly, Hinz e Aylmore (2007).
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Os ensaios foram realizados em 4 colunas com solo insaturado e 4 com solo
saturado. Uma coluna com o solo insaturado (B1) e outra com solo saturado com agua
(B2) permaneceram nas mesmas condigdes que as demais colunas, porém sem
injecdo de COa. As colunas onde foi percolado o CO2, foram denominadas de C1, C2
e C3 para o ensaio com solo insaturado e C4, C5 e C6 para o solo saturado. O CO2
foi injetado com fluxo ascendente continuamente até o término do cilindro (8 m3) com
vazao aproximada de 1,4 L.min-! distribuida por um dispersor entre as 3 colunas
consideradas triplicatas bioldgicas. A vazao foi determinada de acordo com limite
minimo de detecg¢do do fluxémetro de CO.. O CO: efluente das colunas foi borbulhado

em sabé&o diluido para monitoramento da saida de gas.

A Figura 4.4 exibe um diagrama esquematico do ensaio em colunas para solo
insaturado com a injegdo de CO.. De acordo com a pesquisa bibliografica realizada,
nao foi encontrada uma descricdo de um método para a saturacao do solo para ser
utilizado em microcosmos para analise microbiolégica. Como os microcosmos formam
sistemas abertos com fluxo continuo de gas foi necessario a determinacdo da
quantidade de agua suficiente para garantir o solo encharcado, mas sem agua

acumulada para que nao houvesse interferéncia no fluxo de gas.
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Figura 4.4. Fluxograma do sistema de inje¢gdo de CO2 em colunas com solo insaturado.

Para determinagdo da quantidade de agua necessaria para encharcar ou
saturar o solo foi realizado o ensaio de porosidade, utilizando o equipamento
Multipycnometer Quantachrome com Nitrégenio, que determina as pressdes antes e
depois da amostra e fornece as equacdes para o calculo de volume de sélidos, para
massa especifica real e para a porosidade (QUANTACHROME, 2012).

ApoOs a determinacao da porosidade foram realizados testes experimentais
onde a coluna foi preenchida lentamente com agua a partir de um aspersor (volume
determinado pela porosidade). Foi observado o volume de agua que ficou retido no
solo, ou seja, foi determinado o volume de agua suficiente para que a coluna
sangrasse. Todos os dias num periodo de uma semana foram realizadas novas
injecbes de agua para verificar o quanto de agua era necessario repor para manter a
coluna sempre encharcada. Para estas observacdes foi utilizada primeiramente uma
coluna de acrilico (5 cm de didametro com solo do ponto 9) e depois com duas colunas
iguais (com mesmo material e mesmas dimensdes das colunas de microcosmos de
solo) coletado da mesma maneira e ponto de coleta do solo utilizado no ensaio de

microcosmos.
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Antes e apds a realizacdo dos experimentos foram feitas analises fisicas,
quimicas e microbioldgicas do solo das colunas. As amostras foram retiradas da
superficie do solo no microcosmos sendo analisada antes da inje¢do de CO2, no
término de injecédo (4 dias) e em um periodo de incubacdo, onde as colunas foram
mantidas nas mesmas condi¢gdes, em ambiente de temperatura controlada (23 + 3°C),

80 e 160 dias apos a injegao.

4.3. Analises de dados

4.3.1. Delineamento experimental e analises fisicas, quimicas e

microbiolégica

As analises associadas aos experimentos de microcosmos foram o pH,
condutividade, teor de umidade, matéria organica, potencial de oxirreducdo e as
analises microbiologicas de contagem de unidade formadoras de colbnia e analise do
espagamento intergénico (RISA). Na realizacdo do experimento em microcosmos
foram geradas uma amostra inicial (antes do experimento) mais 12 amostras de cada

teste (3 amostras para cada coluna) que estao apresentadas no Quadro 4.3.

Quadro 4.3. Identificagdo das amostras geradas no ensaio de microcosmos de solo em colunas de

acordo com o tipo de solo e dia de amostragem.

Ensaio com solo Insaturado Ensaio com solo saturado

B1-4d C1-4d C2-4d C3-4d B2 —4d C4-4d C5-4d C6 —4d
B1-80d | C1-80d |C2-80d |C3-80d |[B2-80d |C4-80d | C5-80d | C6-80d
B1-160d | C1-160d | C2-160d | C3-160d | B2-160d | C4—-160d | C5-160d | C6 — 160d

ZERO - Amostra inicial dos ensaios com solo saturado e insaturado sem injegdo de CO:.

Para a identificacdo das amostras obtidas durante o ensaio em microcosmos,
foram criados codigos amostrais. A amostra de solo retirada antes da inje¢do de CO>
foi nomeada de ZERO. As colunas sem percolacado de CO: identificadas como B1 no
ensaio com solo insaturado e B2 no ensaio com solo saturado tiveram o acréscimo

em sua nomenclatura de acordo com os dias em que foram coletadas (Quadro 4.3).
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Na amostra coletada no fim da injecdo de CO: (quarto dia), foi adicionado o cddigo
4d, sendo assim, as amostras ficaram referenciadas como B1 - 4d e B2 — 4d. Nas
amostras coletadas nestas colunas em 80 e 160 dias de incubacgao foram adicionados
os codigos 80d, e 160d, respectivamente. Para as amostras dos ensaios com injegéo
de CO2 das colunas com solo insaturado (C1, C2 e C3), e com solo saturado (C4, C5

e C6), também foi utilizada a mesma nomenclatura adotada para as colunas B1 e B2.

As amostras das coletas do solo do laboratério de campo, coletados para a
comparagado com o solo do experimento em microcosmos, geraram 14 amostras e
também foram identificadas por codigo. O Quadro 4.4, exibe a identificagdo utilizada

para os pontos de coleta do solo de acordo com a data de coleta.
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Quadro 4.4. Identificagdo das amostras dos pontos 8, 9 e 10 em diferentes épocas de coleta.

Ponto Codigo da amostra Descrigao
8A Ponto 8 coletado em Abr./2015 por DPT
8B *

8 8C Ponto 8 coletado em Ago./2016 por pas
8D Ponto 8 coletado em Out./2016 por pas
8E Ponto 8 coletado em Jan./2017 por pas
9A Ponto 9 coletado em Abr./2015 por pas
9B Ponto 9 coletado em Jan./2016 por pas

9 9C Ponto 9 coletado em Ago./2016 por pas
9D Ponto 9 coletado em Out./2016 por pas
9E Ponto 9 coletado em Jan./2017 por pas
10A Ponto 10 coletado em Abr./2015 por pas
10B Ponto 10 coletado em Jan./2016 por pas

10 10C Ponto 10 coletado em Ago./2016 por pas
10D Ponto 10 coletado em Out./2016 por pas
10E Ponto 10 coletado em Jan./2017 por pas

*Amostra ndo coletada devido a indisponibilidade de acesso ao local em jan. de 2016.

4.3.2. Anadlises fisicas e quimicas

O pH das amostras foi determinado seguindo a metodologia da ASTM D4972-

13 (2013) e classificado de acordo com a escala de Pratolongo (Tabela 4.3).

Tabela 4.3. Escala de Pratolongo.

pH do solo <45 46-55 506-65 6,6-7,5 7,6-8,5 8,6- 9,5 29,6

Designagado | Hiperacido Acido Subécido Neutro  Subalcalino Alcalino  Hiperalcalino

Fonte: COSTA (2004).

A condutividade foi determinada pela NBR 10223: 1988 (ABNT, 1988) e o
potencial de oxirredugdo (Redox) pelo Método 2580 da American Publish Health
Association — APHA (APHAa, 1998). O teor de umidade do solo amostrado foi
determinado pela remogéo de agua por aquecimento adaptado de ASTM (2010). Os
recipientes utilizados passaram por um processo de secagem até atingirem peso

constante livre de umidade. Para as amostras umidas foi adotada a massa minima de
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10 gramas devido a falta de informagdo do tamanho maximo das particulas. As
amostras foram aquecidas em estufa a 105°C e pesadas em balanca analitica até

peso constante.

O teor de umidade das amostras pode ser calculado a partir da Equacao 4.1:

Mmpy, —m
h=—"—"%100 (4.1)
mpys —m

onde h é o teor de umidade em porcentagem, mp, € a massa em base umida em
gramas correspondente a massa do recipiente mais a amostra de material umido, mps
€ a massa em base seca em gramas correspondente a massa do recipiente mais a
amostra de material seco em gramas e m corresponde a massa do recipiente, também

em gramas.
ApOs a secagem, as amostras foram novamente aquecidas, a uma temperatura
de 440°C, para a determinagédo do teor de cinzas por ignicdo. Foi adotado como

procedimento de referéncia o Método C da ASTM D2974-14. O teor de cinzas (TC)

expresso em base seca (bs) € obtido a partir da Equagéao 4.2

B
TC (%) = £x100 (4.2)

onde C é a massa de cinzas em gramas e B a massa do recipiente em gramas.

A quantidade de matéria organica (MO) expressa em base seca foi determinada

através da diferenga do teor de cinzas, de acordo com a Equacgéo 4.3.

MO (%) = 100 — TC(%) (4.3)

4.3.3. Anadlises Microbiolégicas
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A contagem do numero mais provavel de unidades formadoras de coldnias foi
realizada através de diluigdes decimais em série adaptadas de Martins (2014). Para
compor a dilui¢do inicial foram adicionados 10 g de solo em 100 mL de solugao salina
de cloreto de sddio a 0,85%. A solugédo permaneceu sob agitacdo durante 30 minutos.
As diluigbes posteriores foram obtidas transferindo-se 1 mL da solugéo inicial para
tubos de ensaio contendo 9 mL de solugdo salina, seguida de agitacdo para
homogeneizar a suspensdo antes de proceder a diluigdo seguinte. Foram retiradas
aliquotas de 0,1 mL das diluigcbes seriadas e inoculadas em meio para contagem
microrganismos heterotroficos (triptona a 21%, extrato de levedura a 11% e dextrose
a 4%) adaptado de APHADb (1998).

As placas permaneceram a 30°C, em estufa por um periodo de sete dias e as
contagens das UFC foram realizadas diariamente, para observar a evolugdo das
formacgdes de coldnias, porém foi considerado como parametro a contagem de 7 dias.
O numero de microrganismos totais foi estimado pela média aritmética das contagens

de cada diluicdo e expresso de acordo com a Equagéao 4.4.

UFC Numero de coldnias contadas

mL _ Volume real de amostra em placa (mL) (4.4)

Para a caracterizacdo molecular das comunidades microbianas presentes nas
diferentes amostras, o DNA total foi isolado a partir de 500 mg de amostra utilizando
o kit MoBio Power Soil (Qiagen) seguindo o protocolo do fabricante. A reagdo de PCR
foi realizada com oligonucleotideos iniciadores universais para a técnica de fingerprint
RISA (Ribosomal Intergenic Spacer Analysis) (BORNEMAN, TRIPLETT, 1997). O
volume final das rea¢des de PCR foi de 25 uL. Foram adicionados 2 uL do DNA total
ao mix contendo 2 yM de cada oligonucleotideo iniciador, 2 mM de dNTPs, 1x PCR
Buffer, 2mM MgCl. e 1 U de Platinum Taq DNA polimerase (Invitrogen). As condi¢des
de ciclos de PCR foram uma desnaturacao inicial de 94°C por 5 min; 35 ciclos com
desnaturacédo de 94°C por 20 segundos, anelamento de 50°C por 30 segundos e
extensao de 72°C por 1 minuto; e extensao final de 72°C por 5 minutos. Os produtos

de PCR foram submetidos a eletroforese a 85 V por 180 minutos utilizando gel de
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agarose 1,7% em tampé&o TBE 0,5X corado com Sybr Green (Bio-Rad). O tamanho

dos fragmentos gerados foi estimado usando marcadores moleculares de 100 pb e de

1 Kb (Invitrogen).

Os procedimentos de biologia molecular e as analises foram realizadas no

Laboratdrio de Geobiologia (LAGEB) do IPR. A Figura 4.5 ilustra as etapas da analise

microbiologica RISA utilizada.

Bafa

Amostra de solo com
diferentes comunidades
microbianas

DNA total extraido de
uma comunidade
Pelo kit MoBio power soil

DNA (organismo 1)

DNA (organismo 2)

23S

A6Sud™ 23S

Regido do Espago

intergénico

Regido espagadora amplificada por PCR
—_—

Gel (RISA)

Cada coluna representa uma comunidade microbiana

Marcador de tamanho

e e L
)

]
J

 S— —|

 e—

Cada banda mostra
diferentes regiGes
espagadoras da
amostra

Figura 4.5. Etapas da analise microbiolégica RISA para uma amostra de solo.

4.3.4. Analise estatistica de dados

Para sintetizar os dados foram utilizadas analises estatisticas descritivas, tais

como média, desvio padréo e coeficiente de variacdo. Para a comparacédo dos dados

foram utilizadas a analise da variancia (ANOVA) e quando necessario o teste Tukey.

Para a correlacao dos parametros fisicos e quimicos foram utilizados a analise de

componente principal (do inglés Principal Component Analysis — PCA).
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As andlises fisicas, quimicas e microbioldégicas do experimento em
microcosmos foram realizadas em triplicata analitica. No entanto algumas amostras
foram analisadas em duplicatas. Para determinar se as amostras eram homogéneas
foram calculados a média aritmética e o desvio padrao. Para avaliar a dispersao
amostral entre os ensaios foi calculado o coeficiente de variacdo, sendo considerado
como critério de dispersdo maxima de dados 20% (OLIVEIRA, 2017).

Para correlacionar os parametros fisicos, quimicos e microbiologicos foi
utilizado o coeficiente de Pearson. A Tabela 4.4 apresenta a interpretagcao da
correlagcdo de Pearson Segundo Hinkle, Wiersma e Jurs (2003) citados por Mukaka
(2012).

Tabela 4.4. Interpretagédo dos valores da correlagéo de Pearson.

Correlagéao Interpretagao
0.90 a 1.00 ou (-0.90 a 1.00) correlagao muito forte
0.7a0.9ou (-0.70 a -0.90) correlacao forte
0.5a0.7 ou (-0.50 a -0.70) correlagdo moderada
0.3a0.50u (-0.30 a -0.50) correlagao fraca
0a 0.3 o0u (0.00a-0.30) correlagao desprezivel

Adaptado de Mukaka (2012).

Para validagao dos resultados dos ensaios em microcosmos, os dados obtidos
foram submetidos a uma ANOVA two way com repetigdo seguida do teste de Tukey,

com nivel de significancia de 5%.

Os perfis de bandas foram analisados utilizando-se o programa Past v3.6
(HAMMER et al., 2001). As amostras foram clusterizadas pelo método de UPGMA
(unweighted pair group method using arithmetic average) utilizando o coeficiente de

similaridade de Jaccard.

Na analise multivariada entre os parametros fisicos, quimicos e os valores de

UFC foi empregado o método de analise de componentes principais — PCA. A
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normatizacéo dos paréametros foi realizada a partir do escore padronizado (Z-escore)
(MONTGOMERY, RUNGER, 2016; GOTELLI, AARON, 2011). Os dados foram

estruturados e analisados utilizando o software estatistico Past v3.6.



5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Caracterizacao prévia do solo
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Os resultados das analises fisicas e quimicas obtidas do solo do ponto 10,

(Figura 4.1) em diferentes profundidades estdo apresentados na Tabela 5.1.

Tabela 5.1. Resultado das andlises fisico-quimicas do ponto 10.

Profundidade (m) pH Umidade (%) Cinzas (%) b.s. Matéria Orgénica (%) b.s.
0,00 a 1,15 6,62 12,97 97,01 2,99
1,50 a 2,65 4,96 16,55 95,91 4,09
3,00 a 4,15 4,95 17,49 95,11 4,89
4,50 a 5,65 5,35 17,01 97,12 2,88
6,00 a7,15 5,59 16,53 98,25 1,75
7,50 a 8,65 5,56 19,07 97,94 2,06
9,00 a 10,15 5,49 16,27 96,87 3,13

b.s. - base seca (sem teor de umidade).

O pH deste ponto de analise variou de 4,95 a 6,62. De acordo com a escala de

Pratolongo, a amostra da superficie (0 — 1,15 m) foi classificada como neutra, e as

demais como acidas. Foi observado que nas amostras entre 1,50 e 4,15 metros de

produndidade houve uma acidificagdo maior em relagdo a superficie, nessa

profundidade também foi observado um aumento de matéria organica presente.

Segundo Brady e Weil (2013), o acumulo de matéria organica no solo pode aumentar

a acidez, pois pode ocorrer a formacédo de complexos soluveis com cations nao acidos
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facilitando sua perda por lixiviagdo. A matéria organica pode conter grupos funcionais
acidos dos quais os ions H* podem se dissociar e acidificar o meio. Esta acidificagao
também pode estar associada a incorporagao de calcario no solo, que pode provocar
um aumento na acidez em horizontes subsuperficiais abaixo desta incorporacéao.
Como né&o ha informacdes exatas das atividades desenvolvidas anteriormente na area
de estudo, muitos podem ser os fatores responsaveis por estas diferencas

encontradas nas diferentes profundidades do solo.

Foi observado que o teor de umidade e a quantidade de matéria inorganica
(representada pelo teor de cinzas) ndo se distribuem uniformemente ao longo das
profundidades de perfuragdo. Analisando a porcentagem representativa de ambos, o
solo amostrado pode ser considerado como mineral como a grande maioria dos solos.
A diferenga no teor de umidade na superficie em relagcdo as demais profundidades
possivelmente esta associada ao dia de coleta estar ensolarado, mas nos dias
anteriores tinha tido alguns periodos com chuvas. A Tabela 5.2 exibe a classificagéo

granulométrica do ponto 10.

Tabela 5.2. Classificagdo das fragbes granulométricas do solo do ponto 10.

Peneira ASTM Composi¢ao Granulométrica

Diametro (mm) Peso Retido (g) % Retida % Retida Acumulada Classificagao

6 3,350 86,80 28,00 28,00 Cascalho
9 2,000 58,56 18,89 46,90 Areia Grossa
12 1,400 39,90 12,87 59,77 Areia Grossa
16 1,000 36,56 11,80 71,57 Areia Grossa
24 0,710 26,73 8,62 80,19 Areia Grossa
32 0,500 16,00 5,16 85,35 Areia Grossa
42 0,355 16,56 5,34 90,70 Areia Grossa
60 0,250 10,96 3,54 94,23 Areia Grossa
- Panela 17,88 577 100,00 Areia Grossa
- Total 309,95 100,00 100,00 -

De acordo com os resultados obtidos o tipo de solo corrobora o trabalho de
Melo et al. (2017) que caracteriza este local como uma area representada por um

manto de mudanca de granito de enxofre composto predominantemente por uma lama
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arenosa seguida por um material mais grosseiro (areia lamosa) com variagbes na

guantidade de cascalho que ocorre em ambas as camadas.

5.1.1. Contagem microbiana no perfil de solo

A partir deste estudo foi observado que a comunidade microbiana do solo
cresce de forma distinta para cada ponto e apds sete dias nao ha mais crescimento
microbiano. A Tabela 5.3 exibe a contagem de unidades formadoras de colbnias dos

pontos 8, 9 e 10 em diferentes profundidades apds 7 dias.

Tabela 5.3. Analise microbiolégica de UFC dos pontos de amostragem 8, 9 e 10 em abril de 2015 em

diferentes profundidades apds 144h.

Ponto Profundidade (m) Contagem Microbiolégica (UFC.mL"")
0-1,15m (superficie) 4,84E+05
8 3-4,15m (intermediaria) 2,60E+05
4,5-5,65m (junto a rocha mée) 7,93E+05
0-1,15m (superficie) 1,37E+05
9 4,5-5,65m (intermediaria) 6,45E+04
10,5-11,5m (junto a rocha mée) 8,15E+04
0-1,15m (superficie) 5,29E+04
10 4,5-5,65m (intermediaria) 9,35E+04
9,0-10,15m (junto a rocha méae) 6,52E+04

No ponto 8 a maior abundancia de coldnias foi encontrada proximo a rocha mae
(4,5 a 5,65 metros de profundidade). No ponto 9 a maior numero de UFC foi
encontrado no solo superficial (até 1,15 metros de profundidade) e no ponto 10 o maior
numero de UFC foi encontrado na profundidade intermediaria do ponto (4,5 a 5,65
metros de profundidade). Os pontos apesar de estarem préximos geograficamente,
tem caracteristicas que podem estar associadas as diferencas. O ponto 8 € mais
préximo de um banhado, o ponto 9 esta localizado préximo a algumas bananeiras e o
ponto 10 apesar de bem perto do ponto 8 esta mais distante das bananeiras e do
banhado, fazendo com que os resultados estejam associados ao grande dinamismo

e heterogeneidade do solo desta area. Essas diferengas de resultados também podem
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estar associadas ao referido por Madigan et al. (2016) como a grande anomalia da

contagem em placa que limita a técnica de contagem em placas para solo e agua.

Foi observado que ocorre um aumento no numero de colénias com o tempo. O
maior o crescimento € verificado apés 72 horas de incubacéo. Depois deste tempo, o
crescimento desacelera e apds 7 dias nao é percebido nenhum aumento na
comunidade microbiana. Estes resultados podem indicar que diferentes populacoes
microbianas podem estar presentes nestas amostras, visto que o tempo de geragéo
para que cada microrganismo se desenvolva € diferente para cada espécie
(SALVATIERRA, 2014). O detalhamento destes resultados estd apresentado na
Tabela A.1 do Apéndice A desta tese.

Para ilustrar o método de UFC empregado, a Figura 5.1 mostra as colénias de
microrganismos obtidos da amostra da superficie do ponto 9 apds diluicdo seriada até
10 apos 144 horas de incubagéo.

Figura 5.1. Colbnias de microrganismos da superficie do ponto 9 obtida pelo método UFC na diluigdo

seriada 10™.
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5.2. Projeto do sistema de microcosmos

De acordo com os estudos realizados e apresentados no item 4.2.1, contando
com a disponibilidade de material, as colunas foram confeccionadas com PVC com as
seguintes dimensdes: 15 cm de didametro externo, 14,2 cm de didmetro interno e 50
cm de altura. Esta relagcdo de altura e didmetro proporciona uma boa relacdo de
dispersividade no solo sengundo Bromly, Hinz e Aylmore (2007). Para o fechamento
da coluna foram utilizados dois caps (tampas de PVC), inferior e superior, onde foram

instaladas entradas e saidas para o fluxo de ar e agua.

As colunas foram projetadas de forma distinta para solos saturados e
insaturados. Em ambos os casos o fluxo de gas é ascendente. Na coluna para o solo
insaturado foi instalada na base uma entrada para o gas e, no topo, uma saida. Foi
utilizado um difusor de fluxo de gas (com 14,2 cm de didmetro e com ranhuras para a
disperséo do gas do centro até 8 cm de diametro), e papel filtro quantitativo (11 cm de
didmetro e com poros de 8 um), para garantir o correto escoamento e evitar caminhos
preferenciais. As colunas foram seladas e vedadas com anéis de vedagéao (O-rings)
entre os caps e o tubo. A Figura 5.2 apresenta um esquema da coluna para solo
insaturado e um detalhamento da vista superior do difusor de CO,. As colunas, os
difusores de gas e os dispersores foram desenvolvidos no Laboratoério de Fabricagéo

(Usinagem e Prototipos — LABFAB) da Escola Politécnica.



70

Cap
Anel de vedagdo

Filtro

Difusor

14_— 142e¢m =

Anel de vedagdo
Cap

F— 15cm —1

Figura 5.2. Representacdo esquematica da coluna para solo insaturado com o detalhamento da vista

superior do difusor de gés.

A coluna para solo saturado (ou encharcado) além do ter as mesmas
dimensodes e caracteristicas da coluna para solo insaturado, possui uma entrada e um
aspersor para a distribuigdo homogénea de agua no topo da coluna e uma purga na

parte inferior.

De acordo com os ensaios de porosidade, o solo apresentou porosidade média
de 35,8% o que representa um volume de vazios médio de 1133 mL. Esse volume
corresponde a quantidade de agua necessaria para saturar por completo o solo da
coluna. No entanto, de acordo com os testes experimentais apés 300 mL o solo
comecgou a liberar agua continuamente. Desta forma, foi adotado para os ensaios com
solo encharcado, o preenchimento da coluna foi realizado a partir do aspersor com
600 mL de agua. O solo foi encharcado antes do teste e a saturagdo foi mantida
durante o teste a partir da reposigdo de 60 mL de agua diariamente. A Figura 5.3

mostra um esquema da coluna para solo saturado.
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Figura 5.3. Representacédo esquematica da coluna para solo saturado.

A Figura 5.4 exibe a montagem do experimento em solo insaturado (a) e

saturado (b) que foram realizados nas mesmas condigdes, mas com o solo saturado.

1 - Fluxébmetro de COg; 2 - Coluna sem injegao de COg; 3 - Dispersor de COz2; 4 - Borbulhamento de CO2

(a) Ensaio com solo insaturado. (b) Ensaio com solo saturado.

Figura 5.4. Foto do sistema de inje¢cdo de CO2 em solo insaturado (a) e saturado (b).
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5.3. Analises fisicas, quimicas e microbiolégicas

Para a discussédo dos resultados este item foi dividido em analises fisicas,
quimicas e microbioldgicas realizadas nos pontos de coleta (amostragem do solo in
situ em diferentes datas de coleta), nos ensaios em microcosmos com solo insaturado
e com solo saturado. A anadlise de RISA dos pontos e dos ensaios também foi

apresentada separadamente das demais analises.

5.3.1. Pontos 8, 9 e 10 — analises in situ

A Tabela 5.4 exibe os resultados das analises de pH, condutividade, potencial
de oxirredugao (Redox), teor de umidade (H), teor de matéria organica (M.O.), teor de
cinzas (T.C) juntamente com o erro padrédo e o teste de Tukey e a contagem
microbioldgica a partir das unidades formadoras de colénias (UFC) de amostras
superficiais do solo em diferentes épocas conforme codificado no Quadro 4.4. O
Apéndice B exibe a analise da variancia e a matriz binaria realizada para o teste Tukey

para os pontos 8, 9 e 10 dos parametros de pH, Condutividade, Redox, H, M.O. e T.C.



Tabela 5.4. Analises fisicas, quimicas e microbioldgicas com erro padrao e teste Tukey da superficie dos pontos de amostragem 8, 9 e 10 em diferentes

épocas de coleta.
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Condutividade Redox UFC
PONTO pH H (%) M.O. (%) bs. T.C (%) bs.

(mS.cm™) (mV) (UFC.mL"")
8A 6,773°% + 0,09 0,4602 + 0,000 533,73bcdel + 12,2 * * * 4,80E+05
8C 6,32¢cdefeh + 0,35 | 0,4872 + 0,029 517,784 + 723 17,422 +2,75 [3,99 + 2,63 96,01 £ 0,59 6,30E+05
8D 6,592l + 0,19 | 0,248 + 0,042 518,334 + 59,6 |17,76°° + 1,33 3,92+0,74 96,08 £ 0,79 6,10E+05
8E 6,83%°d + 0,24 0,089% + 0,012 492,6°° + 10,8 17,272 £ 1,87 3,69+ 0,94 96,31 + 0,94 1,30E+06
9A 6,83%°d + 0,05 0,477 £ 0,029 510,13k + 36,9 * * * 1,40E+05
9C 6,36°%f" + 0,19 | 0,460%° + 0,050 542,30%¢" + 17,0 8,929 + 1,32 4,29 + 1,06 95,71 £ 1,06 1,00E+06
9D 6,33cdefeh + 0,56 | 0,218 + 0,046 528,02 + 6.5 [11,86° + 1,10 4,10 £2,25 95,90 + 2,25 2,00E+05
9E 6,12 + 0,10 0,0802 + 0,025 570,6% + 17,8 17,27°° + 4,31 4,00 £ 0,49 96,00 + 0,49 1,90E+05
10A 86,6230 + 0,00 * * 12,97" + 9,02 * * 5,30E+04
10C 6,35¢0dfeh + 0,35 | 0,213 + 0,273 540,430 + 350 [13,79%" + 1,00 4,10 £ 0,98 95,90 + 0,98 3,10E+05
10D 6,524 + 0,09 | 0,132 + 0,010 533,23bcdel + 20,3 |20,80% + 0,57 3,72+ 0,96 96,30 + 0,96 1,40E+06
10E 6,27°9 + 0,10 0,173°¢ + 0,014 564,1°% + 32,7 14,64°% + 0,86 |3,51+5,18 96,49 + 5,18 2,00E+06

* Nao analisado.

Identificagdo dos pontos realizada conforme Quadro 4.4 (nimero do ponto mais legenda da coleta: A — abr/15,

Médias na mesma coluna com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.
M.O. e TC nao apresentaram diferengas significativas pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C —ago/16, D — out/16 e E —jan/16)..
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O pH das amostras de solo do ponto 8 em diferentes épocas de coleta (Quadro
4.4) variou entre 6,32 e 6,7. A partir da ANOVA e do teste Tukey (apresentados na
Tabela B.1 e Quadro B.1 do Apéndice B) foi verificado diferengas significativas (5 %)
apenas entre as amostras 8A (abr/15) e 8C (ago/16) e entre as amostras 8C e 8D
(out/16). O pH das amostras do ponto 9 em diferentes coletas variou entre 6,12 e 6,83.
A partir da ANOVA e o teste Tukey foi verificado diferencas significativas entre a
amostra 9A em relacdo as demais 9C, 9D e 9E. Ja o pH das amostras do ponto 10
em diferentes épocas de coleta variou entre 6,27 e 6,62 ndo havendo diferencas
significativas entre as coletas em diferentes tempos. Apesar das diferencas
observadas o solo se manteve de acordo com a escala de Pratolongo entre sub-acido
e neutro dentro de uma variagcdo normal para um solo classificado como mineral como

ja discutido no item 4.1.

Em relagéo a condutividade no ponto 8 ela variou entre 0,089 mS.cm e 0,460.
No ponto 9 a variagdo da condutividade foi de 0,080 mS.cm™a 0,477 mS.cm™'. No
ponto 10 a variagdo foi de 0,173 mS.cm™ a 0,213 mS.cm™. Em todos os pontos
amostrados em abril de 2015 (8A, 9A e 10A) o valor da condutividade foi menor que
as demais coletas. A Tabela B.2 e o Quadro B.2 do Apéndice B apresentam o resumo
estatistico da Anova e a matriz binaria do teste Tukey para a condutividade dos pontos
8, 9 e 10. Observam-se diferengas significativas entre as amostras 8C e 10C, 8D e
9D, 9D e 20D e entre todas as amostras da coleta realizada em janeiro de 2017 (8E,
9E e 10E). No entanto, apesar das diferengcas observadas na analise estatistica a
condutividade do solo n&o foi alterada de maneira que houvesse uma mudanga em
sua salinidade ou umidade. Essas diferengas observadas estao associadas a prépria

diversidade e heterogeneidade do solo.

O potencial de oxirredugdo das amostras de solo do ponto 8 nas diferentes
amostragens variou de 492,6 mV até 533,7 mV. No ponto 9 a variagdo foi de 528,0
mV a 570,6 mV. E no ponto 10 foi de 533,2 a 564,1 mV. A partir da analise da variancia
(Tabela B.3 e Quadro B.3 do Apéndice B) nao foi observada diferengas significativas
entre os valores das amostras no mesmo tempo de ensaio da coleta realizada em abril
de 2015 (8A, 9A e 10 A), agosto de 2016 (8C, 9C e 10C) e outubro de 2016 (8D, 9D

e 10D). Somente a coleta realizada em janeiro de 2017 (8E, 9E e 10E) apresentou
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diferengas significativas entre as amostras, no entanto, esta pouca diferenga néo é
conclusiva para afirmar que o COz influencia na mudancga deste parametro, visto que
quando comparada a amostra do mesmo ponto em diferentes épocas de coleta (8A,
8C, 8D e 8E por exemplo) ndo ha diferengas significativas entre elas. Desta analise
pode-se observar que o solo do laboratério de campo se manteve nas mesmas
condigdes de aeracdo durante as amostragens no periodo de coleta (abril 2015 —
outubro 2017).

Em relacéo ao teor de umidade ao longo das amostragens era esperado uma
mudanca visto as coletas serem realizadas em diferentes periodos durante
aproximadamente 2 anos. Além disso, a prépria posigao geografica dos pontos no
campo sao diferentes e por isso sofrem influéncias distintas do relevo e do dinamismo
do solo. Nas amostras do ponto 8 houve pouca variagéo no teor de umidade (17,27%
até 17,76%). No ponto 9 o teor de umidade variou de 8,92% e 12,27% e no ponto 10
o teor de umidade variou de 12,97 a 20,80%. O resumo estatistico da Anova e a matriz
binaria do teste Tukey do teor de umidade para os pontos 8, 9 e 10 esta apresentada
na Tabela B.4 e no Quadro B.4 do Apéndice B.

O teor de matéria organica e o teor de matéria mineral (apresentados como teor
de cinzas) estdo diretamente associados. Para o ponto 8 o teor de matéria organica
em relacdo as diferentes amostragens, variou de 3,69% a 3,99%. No ponto 9 a
variacao foi de 4,00% a 4,29% e no ponto 10 foi de 3,51% 4,10%. O que mostra que
o teor de matéria organica na superficie do solo do laboratorio de campo é em média
4% e o teor de matéria mineral é de 96%, valor que esta de acordo com as maiorias
das literaturas que diz que o solo tem em sua composi¢cao volumétrica em média 5%
de matéria organica e que a grande maioria desta se localiza na camada superficial.
De acordo com o tratamento de dados realizado nado foi observado diferencas
significativas (mais de 5%) entre as amostras e seus diferentes tempo de amostragem
(Tabela B.5 do Apéndice B).

Em relagédo a quantidade de microrganismos a partir das UFC, observa-se uma
variabilidade muito grande para todos os pontos em todas as épocas de coleta. Nao

sendo possivel estabelecer uma relacdo em fungdo do tempo ou da amostra ja que
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existem diversos fatores que influem nas diferentes formas de crescimento microbiano

no solo.

O Quadro 5.1 exibe o coeficiente de Pearson calculado para a correlagao entre
os diferentes parametros fisicos, quimicos e microbioldgicos. Analisando as
correlagdes obtidas utilizando os critérios baseados em Hinkle, Wiersma e Jurs (2003)
apresentados por Mukaka (2012), (Tabela 4.4) os parametros pH e o potencial de
oxirredugcdo possuem uma boa correlagado negativa (0,85) entre si, mas uma baixa
correlagao com os demais parametros. Essa boa correlagao entre o pH e o redox esta
associada aos diferentes estados de oxidacdo que se alteram, mudando os ions H* e

consequentemente modificando o pH.

Quadro 5.1. Correlagao de Pearson dos pontos 8, 9 e 10 entre os pardmetros de pH, Redox, H, MO,
Tc e UFC.

Condutividade | Redox Umidade |M.O. Cinzas UFC
pH -0,1951 0,3165 -0,3323 0,3348 0,3257
Condutividade -0,4453 0,5598 -0,5619 -0,1213
Redox -0,2159 -0,0484 0,0014
Umidade 0,6150 0,1535
M.O. -0,9997
Cinzas
UFC

A condutividade nao teve uma boa correlacdo com os demais parametros
apresentando uma correlagdo meédia apenas com a matéria organica e o teor de
cinzas. O teor de umidade também nao teve uma boa correlagdo com os demais
parametros. A melhor correlagdo obtida foi com o teor de matéria organica e teor de
cinzas (correlagao igual a 0,61). A matéria organica presente no solo pode aumentar
a capacidade de retengao de agua, no entanto essa relagdo entre a matéria organica
e o teor de umidade nao foi observado a partir das analises 0 que corrobora essa

correlagao média entre os parametros.

Por serem inversamente (Equacédo 4.3) relacionadas a matéria organica e o

teor de cinzas, a correlagao se aproxima a 1. O método utilizado para a determinacao
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de matéria organica adotado € por diferenga (em base seca), entdo esta alta

correlagdo ja era esperada.

A partir dos resultados das analises, bem como da correlagéo obtida verifica-
se que os parametros escolhidos ndo apresentaram uma boa relacdo de controle do
solo in situ no periodo de amostragem. Este estudo confirma que o solo é uma matriz
complexa e que necessita de controle mais especificos para se obter uma relagao.
Conforme descrito na metodologia (Segéo 4.1.1), as coletas foram realizadas antes,
durante e depois da injecdo de CO2, e nenhuma mudanga significativa foi observada

em relacdo a esta possivel influéncia.

5.3.2. Ensaio em microcosmos

A Tabela 5.5. exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padréo, o desvio
padréao e o coeficiente de variagao para as analises de pH do solo insaturado. A Tabela
C.1 e 0 Quadro C.1 do Apéndice C exibem os calculos para a Anova e a matriz binaria

do teste Tukey, com significancia de 5%, para o pH do solo insaturado.

Tabela 5.5. Analise de pH para os ensaios em microcosmos com solo insaturado apresentando o

teste Tukey, erro padrdo, desvio padréo e coeficiente de variagao.

AMOSTRA pH* Desvio Padréao c.v
ZERO 7,022 t 0,65 0,262 0,037
B1-4d 5,79defdn t 0,83 0,092 0,016
C1-4d 6,26bcdefo t 0,19 0,021 0,003
C2-4d 6,12bcdefgh t 1,59 0,177 0,029
C3-4d 5,68°f9n t 1,46 0,163 0,029

B1-80d 6,58abcde t 0,32 0,130 0,020
C1 -80d 6,84 t 0,16 0,064 0,009
C2 - 80d 6,77% t 0,16 0,064 0,009
C3 - 80d 6,573bcde t 0,05 0,020 0,003
B1-160d 6,060defdn t 0,18 0,072 0,012
C1-160d 6,20bcdef t 0,1 0,040 0,006
C2 -160d 6,29bcdef t 0,33 0,134 0,021
C3-160d 6,18bcdefo t 0,15 0,059 0,009

* Média e erro padrao;
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Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V - coeficiente de variagcao: Desvio Padrao/Média.

Analisando a os dados da Tabela 5.5, pode-se observar que o maior valor de
pH é o da amostra ZERO (pH = 7,02), que corresponde ao tempo inicial de ensaio. O
valor de pH mais baixo observado foi de 5,68 na coluna C3 no quarto dia de ensaio
(C3 — 4d). De acordo com a escala de Pratolongo (apresentada na Tabela 4.3) o pH
passa de neutro para subacido. Esta mudanca foi observada em todas as colunas em
relacdo ao tempo de ensaio. O pH das amostras reduziu apds os 4 dias de percolagao
de CO..

Esse comportamento é o esperado nas colunas onde houve o contato do gas
com o solo, pois 0 CO2 em contato com o0 solo e com a agua se dissocia liberando
ions H* que acidificam o solo. O COz incialmente se dissolve (Equagao 5.1), reagindo
com a agua e formando acido carbdnico (Equacéo 5.2) que se dissocia no equilibrio

do sistema carbonatico (Equacgdes 5.3 e 5.4).

COyg) = COyaq) (5.1)
CO, + H,0 = H,CO, (5.2)
H,CO; + H,0 = H;0" + HCOZ (5.3)
HCO; + H,0 = H;0" + CO%~ (5.4)

No entanto, esta acidificacdo também foi observada na coluna B1 (sem
percolacédo de CO2). Apds 80 dias de incubagado, o pH das amostras de todas as
colunas aumenta em relacdo aos 4 dias de ensaio e em 160 dias reduziram

novamente, mas se mantiveram mais altos que nos primeiros 4 dias.

A partir da andlise das variancias e do teste Tukey, as amostras

correspondentes ao dia 4 de ensaio e apds 160 dias de incubagdo apresentam
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diferencas significativas em relagdo a amostra do inicio do ensaio (ZERO). Analisando
a influéncia do tempo nas amostras das colunas (B1, C1, C2 e C3) nos, 4, 80 e 160
dias, foi observado que as amostras das colunas ndo apresentam diferencas
significativas entre elas e no mesmo tempo de amostragem. A uUnica diferenca
observada foi entre as colunas C1 — 4d e C3 - 4d, no entanto o dms calculado foi de
0,58 e o tabelado 0,52. Apesar de haver diferenca ela € pequena. Estes resultados
apontam que a percolagdo de CO2 no sistema ndo influéncia a mudanga do

comportamento do pH das amostras.

Observando a mudanca de pH em relagcédo ao tempo de ensaio, na coluna sem
percolacéo de CO2 (B1) o pH da amostra correspondente ao dia 4 de ensaio é 5,76,
aumenta para 6,58 nos 80 dias de incubacao e reduz para 6,06 aos 160 dias de
incubacgdo. A partir da analise das variancias e do teste Tukey, esse aumento de pH
nos 80 dias é significativo em relagdo as amostras do quarto e dos 160 dias. Essas
analises realizadas nas colunas também mostraram diferengas significativas entre as
amostras de 80 dias e 4 e 160 dias. Essas observacgdes indicam que com o passar do

ha mudancga no pH.
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A Tabela 5.6 exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padrdo, o desvio
padréo e o coeficiente de variagdo para as analises de pH do solo saturado. A Tabela
D.1 e o Quadro D.1 do Apéndice D exibem os calculos para a Anova e a matriz binaria

do teste Tukey, com significancia de 5%, para o pH do solo saturado.

Tabela 5.6. Analise de pH para os ensaios em microcosmos com solo insaturado apresentando o

teste Tukey, erro padrdo, desvio padréo e coeficiente de variagao.

AMOSTRA pH* Desvio Padréao c.v
ZERO 7,023b¢ t 0,65 0,262 0,037
B2 - 4d 6,643bcde t 0,06 0,007 0,001
C4-4d 6,51bcde t 1,46 0,163 0,025
C5-4d 6,763bcde t 0,44 0,049 0,007
C6 - 4d 6,68abcde t 0,25 0,028 0,004
B2 - 80d 6,54pcde t 0,09 0,036 0,006

C4 - 80d 6,873bcd t 0,33 0,132 0,019
C5 - 80d 6,863 t 0,29 0,117 0,017
C6 - 80d 6,743bcde t 0,19 0,076 0,011
B2 - 160d 6,40¢d t 6,37 0,012 0,002
C4 - 160d 6,484 t 0,2 0,082 0,013
C5 - 160d 6,623abcde t 0,07 0,029 0,004
C6 - 160d 6,374 t 0,27 0,110 0,017

* Média e erro padrao;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V - coeficiente de variagcao: Desvio Padrao/Média.

A partir da analise dos resultados observa-se que o valor mais alto de pH € a
da amostra antes do ensaio ZERO (7,02) e o valor mais baixo é de 6,37
correspondente a coluna C6 - 160d. De acordo com a escala de Pratolongo (Tabela
4.3), o solo utilizado no ensaio se manteve como subacido e neutro. Valores que estédo
de acordo com o esperado, segundo Camargo, Santos e Zonta (1999) o pH da maioria
dos solos encharcados tende a neutralidade atingindo um equilibrio em torno de 6,5 e

7,5.

O pH das amostras das colunas C4, C5 e C6, em relagdo as amostragens de 4
dias de ensaio (C4 — 4d, C5 — 4d e C6 — 4d), aumentou aos 80 dias e reduziu aos 160
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dias de incubagdo. J& a amostra da coluna B2 aos 4 dias de ensaio (B2 — 4d)

apresentou uma reducao no pH aos 80 dias e aos 160 dias.

Analisando as diferentes colunas (B2, C4, C5 e C6) em relagdo ao tempo de
amostragem (4, 80 e 160 dias), a partir da analise de variancia e teste de Tukey elas
nao apresentam diferengas significativas entre si. A amostra do inicio do ensaio
(ZERO) é uma amostra insaturada que apresentou diferencas significativas em
relagdo a coluna C4 na amostragem de 4 e 160 dias (C4 — 4d e C4 — 160d), e com a
amostra da coluna B2 em 80 e 160 dias de amostragem (B2 -80d e B2 — 160d), e com

a coluna C6 em 160 dias de amostragem (C6 -160).

Essa reducao no valor do pH aos 160 dias poderia estar associada a diferenca
de saturagéo ao longo do tempo. No entanto, de acordo com a ANOVA e o teste Tukey

a unica diferencga significativa observada foi entre a amostra C4 — 80d e C4 — 160d.

A Figura 5.5 exibe o valor do pH para o ensaio com solo insaturado (a) bem
como para o solo saturado (b). Observa-se que pH varia um pouco mais no solo
insaturado (na faixa de 5,5 -7,0) do que no saturado (na faixa de 6,3 — 7,0), no entanto

nao € uma diferenga que mude a classificagao do pH pela escala de Pratolongo.
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Figura 5.5. pH das amostras de solo insaturado (a) e do solo saturado (b) dos ensaios em microcosmos.
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A Tabela 5.7 exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padrdo, o desvio
padrdo e o coeficiente de variacdo para as analises de condutividade do solo
insaturado. A Tabela C.2 e o Quadro C.2 do Apéndice C exibem os calculos para a
ANOVA e a matriz binaria do teste Tukey, com significancia de 5%, para a

condutividade do solo insaturado.

Tabela 5.7. Andlise da Condutividade para os ensaios em microcosmos com solo insaturado

apresentando o teste Tukey, erro padréo, desvio padrao e coeficiente de variagao.

AMOSTRA Condutividade (mS.cm™)* Desvio Padrao c.v
ZERO 0,21° + 0,18 0,072 0,334
B1-4d 0,16° t 0,06 0,007 0,046
C1-4d 0,08¢ t 0,06 0,007 0,094
C2-4d 0,08¢ t 0,00 0,000 0,000
C3-4d 0,10° t 0,00 0,000 0,000

B1 - 80d 0,16° t 0,02 0,008 0,048
C1-80d 0,11¢ t 0,02 0,009 0,079
C2 - 80d 0,12¢ t 0,03 0,011 0,090
C3-80d 0,14¢ t 0,03 0,013 0,094
B1 - 160d 0,602 t 0,03 0,013 0,022
C1-160d 0,47° t 0,04 0,017 0,036
C2-160d 0,37° t 0,14 0,055 0,150
C3-160d 0,44b t 0,09 0,034 0,079

* Média e erro padréo;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V — coeficiente de variacao: Desvio Padrao/Média.

A partir dos dados apresentados na Tabela 5.7 observa-se que a condutividade
inicial do ensaio é de 0,21 mS.cm™'. Apos quatro dias de ensaio a condutividade das
amostras das colunas teve uma leve reducao para as amostras das colunas de solo
(B1=0,16 mS.cm™, C1 e C2 = 0,08 mS.cm™'e C3 igual a 0,10 mS.cm™"). Em 80 dias
de incubacao, a condutividade da amostra da coluna B1 permanece a mesma que em
4 dias. Ja as colunas C1, C2 e C3 tiveram um leve aumento no valor da condutividade
em 80 dias (C1 = 0,11 mS.cm™, C2= 0,12 mS.cm™ e C3 =0,44 mS.cm™). Todas as
amostras das colunas no tempo de 160 dias tiveram um aumento no valor da
condutividade (B1 = mS.cm™, C1 = 0,47 mS.cm™", C2= 0,37 mS.cm™ e C3 = 0,44

mS.cm™) em relagdo aos 80 dias de incubagdo. Esse aumento na condutividade
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elétrica em relagcao ao tempo de ensaio pode indicar um aumento de sais dissolvidos
no solo com o passar do tempo. Os sais podem se dissociar em cations e anions
aumentando a habilidade de conduzir corrente elétrica. A analise de variancia mostrou
que havia uma diferenga entre os tempos, no entanto a partir do teste Tukey com
significancia de 5% n&o foi observado diferengas significativas entre as amostras no
tempo de 4 dias (B1 - 4d, C1 — 4d, C2 — 4d e C3 — 4d) e 80 dias (B1- 4d, C1 —4d, C2
— 4d e C3 — 4d). No entanto, em 160 dias a amostra B1 apresentou diferengas
significativas com as demais colunas (C1 — 160d, C2 — 160d e C3 — 160d). O erro
padrao apresentado na amostra ZERO foi elevado devido a diferenga entre os valores

entre as replicatas.

A Tabela 5.8 exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padrdo, o desvio
padréao e o coeficiente de variagao para as analises de condutividade do solo saturado.
A Tabela D.2 e o Quadro D.2 do Apéndice D exibem os calculos para a ANOVA e a
matriz binaria do teste Tukey, com significancia de 5%, para a condutividade do solo

saturado.

Tabela 5.8. Anadlise da Condutividade para os ensaios em microcosmos com solo saturado
apresentando o teste Tukey, erro padréo, desvio padrao e coeficiente de variagao.

AMOSTRA Condutividade (mS.cm™)* Desvio Padrao c.v
ZERO 0,21(Qdefgn + 0,180 0,072 0,334
B2 -4d 0,4942bcd + 0,654 0,073 0,147
C4-4d 0,0309" t 0,130 0,014 0,471
C5-4d 0,0209" t 0,000 0,000 0,000
C6 - 4d 0,0209" t 0,000 0,000 0,000

B2 - 80d 0,11Qfoni t 0,060 0,026 0,239
C4 - 80d 0,11Qfoni t 0,040 0,016 0,149
C5 - 80d 0,160¢fN t 0,190 0,077 0,483
C6 - 80d 0,11Qfoni t 0,010 0,004 0,034
B2 - 160d 0,3603bcdef t 0,070 0,027 0,073
C4 - 160d 0,4003bcde t 0,060 0,025 0,063
C5-160d 0,300¢defg t 0,040 0,015 0,050
C6 - 160d 0,46030cd t 0,110 0,043 0,095

* Média e erro padréo;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V — coeficiente de variagcao: Desvio Padrao/Média.
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ApOs 4 dias de ensaio as amostras das colunas C4, C5 e C6 mostraram uma
reducéo na condutividade em relagdo a amostra ZERO. A amostra da coluna B2 neste
mesmo tempo teve um aumento do valor da condutividade (0,49 mS.cm™). Em 80 dias
de incubacédo a condutividade das amostras das colunas ficaram préximo a 0,11
mS.cm™ e aos 160 dias ficaram aproximadamente a 0,40 mS.cm'. Estes resultados

se aproximaram aos resultados obtidos com o solo insaturado.

De acordo com Camargo, Santos e Zonta (1999) para um solo inundado os
valores de condutividade apds a inundagdo aumentam atingindo um valor maximo e
decrescendo para valores estaveis. A excegdo da coluna B2 (4 dias) este
comportamento ndo foi observado no ensaio no decorrer do tempo. As analises da
coluna B2 obtiveram um desvio e um erro padrdo elevado (0,654 mS.cm™'). Essas

diferencas estdo associadas a grande variabilidade do solo.

A Figura 5.6 exibe o valor da condutividade para o ensaio com solo insaturado
(a) bem como para o solo saturado (b). Observa-se que excegao da amostra B2 — 4d
a condutividade do solo saturado estda um pouco abaixo da condutividade solo
insaturado aos quatro dias de ensaio. Em 80 dias a condutividade dos ensaios reduz

e aumenta aos 160 dias para ambos os ensaios.
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A Tabela 5.9 exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padrdo, o desvio
padrdo e o coeficiente de variacdo para as analises do potencial redox do solo
insaturado. A Tabela C.3 e o Quadro C.3 do Apéndice C exibem os calculos para a
ANOVA e a matriz binaria do teste Tukey, com significancia de 5%, para o potencial

redox do solo insaturado.

Tabela 5.9 Andlise do potencial redox para os ensaios em microcosmos com solo insaturado

apresentando o teste Tukey, erro padréo, desvio padrao e coeficiente de variagao.

AMOSTRA Redox (mV)* Desvio Padrao c.v
ZERO 455,60 t 7,62 0,849 0,002
B1-4d 487,40°%9 t 39,39 4,384 0,009
C1-4d 471,65 + 14,61 1,626 0,003
C2-4d 471,90 + 17,79 1,980 0,004
C3-4d 481,001 t 25,41 2,828 0,006
B1 - 80d 517,10¢def + 40,87 16,451 0,032

C1-80d 515,970t t 10,87 4,375 0,008
C2 - 80d 514,43c0f t 14,54 5,853 0,011
C3-80d 512,50¢°¢f t 7,78 3,132 0,006
B1 - 160d 561,2030° t 9,97 4,015 0,007
C1-160d 547 ,873abcd t 13,04 5,248 0,010
C2-160d 526,10pcde t 14,02 5,645 0,011
C3-160d 534,13abcde t 56,39 22,697 0,042

* Média e erro padréo;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V — coeficiente de variagcao: Desvio Padrao/Média.

De acordo com os resultados obtidos apresentados na Tabela 5.9, com o
passar do tempo o valor do potencial de oxirreducdo aumenta para o solo insaturado.
No instante inicial do ensaio o valor do redox é de 455,6 mV para a amostra ZERO.
Este valor vai aumentando com o tempo e aos 160 dias de incubagéo chega a 561,2
mV para B1, 547,9 mV para C1, 526,1 mV C2 e 534,1 mV para C3. Essa mudancga
pode indicar um aumento na aeragao do sistema de microcosmos. Os valores estao
dentro da faixa de solos aerados. Segundo Brady e Weil (2013) um solo bem aerado

possui potencial redox entre 400 e 700 mV.
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De acordo com a ANOVA e o teste Tukey a amostra ZERO apresenta
diferencgas significativas em relagdo as amostras de 80 e 160 dias de incubag&o. Nao
ha diferengas significativas entre as amostras das colunas de 4 dias de ensaio e de
80 dias de incubacao. As amostras das colunas de 160 dias de incubacio apresentam
diferengas significativas apenas entre o B1 (B1 — 160d) e a coluna C2 (C2 — 160d).
Esse resultado pode indicar a observacao da nao influéncia do CO2 associada a esse
parametro. As maiores diferengas foram observadas em relagado ao tempo de ensaio.
Das amostras correspondentes ao dia 4 de ensaio apenas a da coluna B1 (B1 — 4d)
nao teve diferencga significativa com as amostras das colunas de 80 dias de incubacéo.
Todas as amostras de 4 dias de ensaio tiveram diferengas significativas entre as

amostras das colunas de 160 dias de incubagéo.

A Tabela 5.10 exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padrdo, o desvio
padrdo e o coeficiente de variagdo para as analises do potencial Redox do solo
insaturado. A Tabela D.3 e o Quadro D.3 do Apéndice D exibem os calculos para a
ANOVA e a matriz binaria do teste Tukey, com significancia de 5%, para o potencial

redox do solo saturado.

Tabela 5.10 Analise do potencial redox para os ensaios em microcosmos com solo saturado

apresentando o teste Tukey, erro padréo, desvio padrao e coeficiente de variagao.

AMOSTRA pH* Desvio Padréao c.v
ZERO 7,023b¢ t 0,65 0,262 0,037
B2 - 4d 6,643bcde t 0,06 0,007 0,001
C4-4d 6,51bcde t 1,46 0,163 0,025
C5-4d 6,763bcde t 0,44 0,049 0,007
C6 - 4d 6,68abcde t 0,25 0,028 0,004
B2 - 80d 6,54pcde t 0,09 0,036 0,006

C4 - 80d 6,873bcd t 0,33 0,132 0,019
C5 - 80d 6,863 t 0,29 0,117 0,017
C6 - 80d 6,743bcde t 0,19 0,076 0,011
B2 - 160d 6,40¢d t 6,37 0,012 0,002
C4 - 160d 6,48¢d° t 0,2 0,082 0,013
C5 - 160d 6,623abcde t 0,07 0,029 0,004
C6 - 160d 6,374 t 0,27 0,110 0,017

* Média e erro padréo;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.
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C.V — coeficiente de variagcao: Desvio Padrao/Média.

A partir dos resultados apresentados na Tabela 5.10 observa-se que o valor do
potencial redox variou entre 455,60 mV (ZERO) a 545,57 mV (C4 - 80d), segundo
Camargo, Santos e Zonta (1999) classificam o solo como oxidado (>400 mV).
Segundo Brady e Weil (2013) solos inundados apresentam valores de potencial redox
abaixo de 300 mV. O resultado obtido pode ser devido ao fato de que a retirada de
amostra ser na parte superior da coluna de solo (camada oxidada). Em geral a valor
do potencial redox foi menor aos 4 dias de ensaio e foi aumentando no decorrer do

periodo de incubacdo de e 80 dias e reduzindo aos 160 dias.

A partir da analise da variancia observa-se que a amostra do tempo zero
(ZERO) s6 nao apresenta diferengas significativas com as amostras C5 — 4d e com
as amostras C5 -160d e C6 — 160d dos 160 dias de incubagdo. Essas diferencgas ja
eram esperadas visto que a amostra ZERO corresponde a amostra de solo nao
saturada (antes do ensaio em microcosmos). A amostra da coluna sem percolagéo de
CO:. (B2) ndo apresenta diferengas significativas entre seus resultados durante o
ensaio e periodo de incubagéo (B2 — 4d, B2 — 80d e B2 — 160d). Esse comportamento
também é observado na coluna C4 (C4 — 4d, C4 — 80d e C4 — 160d). A coluna C5
apresenta diferengas significativa entre seus valores entre quatro e 80 dias de
incubacgéo (C5 — 4d e C5 — 80d) e a coluna C6 entre as amostras do quarto dia e de
160 dias de incubagao (C6 — 4d e C6 — 160d). Em relagdo as amostras das colunas
no mesmo periodo de ensaio as diferengas significativas foram observadas apenas
entre as amostras das colunas B2 (B2 -160d) em relag&o as colunas C5 e C6 (C5 -
160d e C6 — 160d).

A Figura 5.7 exibe o valor para o potencial redox do ensaio com solo insaturado
(a) bem como para o solo saturado (b). Observa-se que tanto para o solo saturado
quanto para o solo insaturado as faixas de potencial redox ficaram entre 450 e 550
mV o que pode indicar que a analise do potencial redox adotada n&do apresentou boa
confiabilidade como padrao de indicagao de saturagdo e de mudancas no solo para o

ensaio realizado.
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A Tabela 5.11 exibe a média juntamente com o teste Tukey e erro padrao, o
desvio padrao e o coeficiente de variagao para o teor de umidade do solo insaturado.
A Tabela C.4 e o Quadro C.4 do Apéndice C exibem os calculos para a ANOVA e a
matriz binaria do teste Tukey, com significancia de 5%, para o teor de umidade do solo

insaturado.

Tabela 5.11 Teor de umidade para os ensaios em microcosmos com solo insaturado apresentando o

teste Tukey, erro padrdo, desvio padréo e coeficiente de variagao.

AMOSTRA Teor de umidade (%)* Desvio Padrao c.v
ZERO 12,00¢° + 2,33 0,26 0,02
B1-4d 19,913 + 12,28 1,37 0,07
C1-4d 15,870 t 9,10 1,01 0,06
C2-4d 14,63 t 13,58 1,51 0,10
C3-4d 18,2530° t 1,83 0,20 0,01

B1 - 80d 9,70°f t 3,33 1,34 0,14
C1-80d 8,53 t 1,18 0,47 0,06
C2 - 80d 6,66 t 0,13 0,01 0,002
C3-80d 9,88¢f t 0,96 0,38 0,04
B1 - 160d 12,67% t 0,79 0,32 0,03
C1-160d 8,67 t 0,34 0,14 0,02
C2-160d 7,439 t 1,48 0,60 0,08
C3-160d 8,76 t 0,32 0,13 0,01

* Média e erro padréo;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V — coeficiente de variagcao: Desvio Padrao/Média.

A partir da analise dos dados obtidos apresentados na Tabela 5.11 pode-se
verificar o teor de umidade aumentou no dia 4 de ensaio em relagdo ao inicio dos
ensaios, em 80 dias reduziu em comparacao aos 4 dias e em 160 dias se manteve
muito préximo aos valores obtidos em 80 dias. Também € observado que o erro
padrao das colunas B1, C1 e C2 aos quatro dias de ensaio sao altos (12,28%, 9,10%
e 13,58%, respectivamente). Esses erros foram elevados, pois o desvio padrao foi
maior que 1% para essas amostras e o erro foi calculado para duas repeti¢oes (t =
12,706). No entanto, o coeficiente de variagdo (CV) ficou abaixo de 0,1 para todas as

amostras, o que demonstra que as amostras sdo homogéneas.
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De acordo com a ANOVA e o teste Tukey a diferenca entre a amostra inicial e
as obtidas aos quatro dias s&o significativas. Comparando a amostra ZERO nos
demais tempos de amostragem observa-se que somente ha diferengas significativas
entre a B1-80deaB1-160d.

Analisando as colunas no mesmo periodo de tempo de amostragem em quatro
dias a amostra B1 apresentou distingao expressiva entre as amostras das colunas C1
e C2. E a coluna C2 apresentou diferengas significativas em relagéo a C3. O teor de
umidade das amostras de 4 dias tem diferencgas significativas em relagdo as amostras
referentes aos 80 dias de incubacgao. Ja em relacdo aos 160 dias de incubacido nao
houve diferenca significativa das amostras coletadas em 4 dias da coluna C2 (C2 —
4d) em relacado as da coluna B1 (B1 -160d).

Em 80 dias de incubagao ocorreu diferengas significativas entre as amostras
da coluna C2 (C2 — 80d) em relacédo a B1 (B1 — 80d) e a C3 (C3 -80d). O teor de
umidade das amostras da coluna B1 em 160 dias apresentou expressivas distincoes
em relagdo as demais (C1 — 160d, C2 — 160d e C3 — 160d) do mesmo periodo de
amostragem. Essas colunas (C1, C2 e C3) n&o apresentaram diferengas significativas

entre si.

De acordo com os métodos estatisticos adotados para a discussao dos
resultados, o teor de umidade do solo insaturado em microcosmos nao apresentou
uma relagao a qual fosse possivel fazer muitas afirmacdes de seu comportamento no
sistema de microcosmos tanto em relagdo ao CO2 quanto em relagdo ao tempo de
ensaio. No entanto, observando a matriz de significancia gerada a partir do teste
Tukey (Quadro C.3 — Apéndice C) percebe-se que apesar de existir diferengas nos
mesmos tempos entre as colunas, em geral as maiores diferengas foram observadas
entre os diferentes tempos de analise, 0 que sugere uma mudanga no teor de umidade
em relagdo ao tempo de ensaio. Na analise multivariada apresentada na secéo 5.4

este parametro sera melhor discutido.

A Tabela 5.12 exibe a média juntamente o teste Tukey e erro padrdo, o desvio

padréao e o coeficiente de variacido para o teor de umidade do solo saturado. A Tabela
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D.4 e o Quadro D.4 do Apéndice D exibem os calculos para a Anova e a matriz binaria

do teste Tukey, com significancia de 5%, para o pH do solo insaturado.

Tabela 5.12 Teor de umidade para os ensaios em microcosmos com solo saturado apresentando o

teste Tukey, erro padrdo, desvio padrao e coeficiente de variagao.

AMOSTRA Teor de Umidade (%)* Desvio Padrao c.v
ZERO 12,00¢9 t 2,330 0,260 0,020
B2 -4d 1,85 + 0,670 0,270 0,150
C4-4d 23,89° t 15,340 1,707 0,070
C5-4d 19,59abc t 3,560 0,397 0,020
C6 - 4d 18,61bcce + 11,120 1,238 0,070

B2 - 80d 11,0999 t 0,500 0,202 0,020
C4 - 80d 11,059%f9 t 0,680 0,273 0,020
C5 - 80d 12,7399 t 1,430 0,577 0,050
C6 - 80d 10,03¢% t 3,310 1,334 0,130
B2 - 160d 14,58¢def t 2,020 0,814 0,060
C4 - 160d 14,06°9f9 t 4,990 2,008 0,140
C5-160d 13,549%¢f9 t 1,350 0,545 0,040
C6 - 160d 12,189%f9 t 1,950 0,787 0,060

* Média e erro padréo;
Médias com a mesma letra ndo diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

C.V — coeficiente de variagao: Desvio Padrao/Média.

A partir dos resultados apresentados na Tabela 5.12 observa-se que o teor de
umidade das colunas aos 4 dias de ensaio variou de 1,85% na B2 — 4d e 23,69% na
C4 - 4d, conforme a segao 4.3.1 da Metodologia as colunas foram saturadas antes
do ensaio até o ultimo dia de injec&o (quarto dia de ensaio). O valor encontrado para
a amostra B2 — 4d esta diferente das demais pois houve a necessidade de reanalise
da amostra para este ensaio. Acredita-se que a exposicdo ao tempo de
armazenamento foi determinante para a mudanga no parametro, pois o erro padrao
entre as replicatas € baixo (0,67%). Além do erro padréo é apresentado nesta tabela
a meédia, teste Tukey, o desvio padrao e o coeficiente de variagao do teor de umidade

para a amostra de solo saturado em microcosmos.

Aos 80 dias de incubacao o teor de umidade das amostras se apresentou em

torno de 12%, proximo aos valores das amostras do ensaio sem saturacao (Figura
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5.8). Aos 160 dias ocorreu um leve aumento no teor de umidade em todas as amostras
das colunas, mas de acordo com a analise de variancia e o teste Tukey, apresentados

nas

As diferencas obtidas no teor de umidade e entre as amostras esta associada
a influéncia da agua, visto que a coluna sem injegdo de CO2 (B2) ndo apresentou

diferencas significativas entre as amostras entre as demais colunas.

Figura 5.8 exibe o teor de umidade do ensaio com solo insaturado (a) bem como
para o solo saturado (b). Observa-se que a excegao da amostra B2 — 4d ha sempre
uma redugao no teor de umidade nas colunas com injecdo de CO2 para ambos os

ensaios, o que poderia indicar alguma influéncia do gas no teor de umidade.
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A Tabela 5.13 exibe o teor de matéria orgénica e matéria mineral (como teor de
cinzas) realizados (em base seca) para 0s ensaios em microcosmos com solo
insaturado, juntamente com o teste Tukey, erro padréo e o desvio padrdo. A Tabela A
C.5 e 0 Quadro C.5 do Apéndice C exibem os calculos para a ANOVA e a matriz
binaria do teste Tukey, com significancia de 5%, para o teor de matéria orgénica e o

teor de cinzas.

Tabela 5.13 Teor de matéria organica e teor de cinzas para 0s ensaios em microcosmos com solo

insaturado apresentando o teste Tukey, erro padrdo e o desvio padrao.

AMOSTRA M.O. (%)™ T.C. (%)* Erro Padrao Desvio Padrao
ZERO 1,99° 98,01 t 1,38 0,15
B1-4d 1,92° 98,082 + 1,42 0,16
C1-4d 1,90° 98,102 + 1,01 0,11
C2-4d 1,99° 98,012 t 0,39 0,04
C3-4d 1,83° 98,172 t 0,08 0,01

B1 - 80d 4,102 95,90° t 0,67 0,27
C1-80d 3,992 96,01° t 0,13 0,05
C2 - 80d 4,242 95,76° t 0,38 0,15
C3 - 80d 3,942 96,06° t 0,27 0,11
B1 - 160d 4,062 95,94° t 0,51 0,21
C1-160d 4,342 95,66° t 0,84 0,34
C2-160d 4,182 95,82° t 0,67 0,27
C3-160d 3,982 96,02° t 0,19 0,08

" Obtido por diferenga (Equagéo 4.3)
* Média aritmética do teor de matéria organica (M.O.) e teor de cinzas (T.C.);
Médias com a mesma letra na mesma coluna n&o diferem pelo teste de Tukey com significancia de 5%.

A partir da analise dos resultados apresentados na Tabela 5.13, observa-se
que o conteudo de matéria organica antes do ensaio era de 2%, esse teor se manteve
nos quatro dias de ensaio. Aos 80 dias de incubagao o teor de matéria orgénica ficou
proximo de 4%. Esse teor manteve-se constante aos 160 dias de ensaio. Esse
aumento de matéria organica no decorrer do tempo pode estar associado com um

aumento da comunidade microbiana do solo.

De acordo com a ANOVA e o teste Tukey em relagdo ao tempo ZERO e quatro

dias de ensaio ndo houve diferengas significativas nos teores de matéria orgénica,
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consequentemente também nao houve diferengas significativas nos teores de matéria
mineral. No entanto, quando comparada as amostras dos tempos de incubacao de 80
e 160 dias houve diferengas significativas. As amostras obtidas nos tempos (80 e 160

dias) ndo apresentaram diferencas expressivas.

A Tabela 5.14 exibe o teor de matéria orgénica e matéria mineral (como teor de
cinzas) realizados (em base seca) para 0s ensaios em microcosmos com solo
saturado, juntamente com o erro padrdo e o desvio padrdo. As meédias né&o

apresentaram diferengas significativas pelo teste de Tukey.

Tabela 5.14 Teor de matéria orgénica e teor de cinzas para 0s ensaios em microcosmos com solo

saturado apresentando o erro padrédo e o desvio padréo.

AMOSTRA M.O. (%)™ T.C. (%)* Erro Padrao Desvio Padrao
ZERO 1,99 98,01 t 1,38 0,15
B2 -4d 5,07 95,23 t 0,82 0,33
C4-4d 1,79 98,21 t 0,66 0,07
C5-4d 3,79 96,21 t 0,32 0,04
C6 - 4d 3,87 96,13 + 2,16 0,24
B2 - 80d 4,12 95,88 t 0,94 0,38

C4 - 80d 4,15 95,85 t 0,80 0,32
C5 - 80d 3,98 96,02 t 0,64 0,26
C6 - 80d 4,16 95,84 t 1,03 0,42
B2 - 160d 4,31 95,69 + 1,27 0,14
C4 - 160d 4,07 95,93 t 8,71 3,51
C5-160d 4,39 95,62 + 1,51 0,17
C6 - 160d 4,30 95,70 + 1,92 0,21

' Obtido por diferenga (equagéo 4.3)
* Média aritmética do teor de matéria orgénica (M.O.) e teor de cinzas (T.C.);

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 5.14, a excec¢ao da
coluna C4 - 4d, todas as amostras do quarto dia de ensaio (B2 —4d, C5-4d e C6 —
4d) tiveram o teor de matéria orgénica alterado para valores acima de 4%, o que se
mantem até o fim do periodo de incubagdo. Na amostra ZERO o teor de matéria
organica € de 2%. Esse aumento ocorrido pode estar associado a um aumento na
comunidade microbiana, ja no inicio do teste devido a saturagéo. De acordo com a

ANOVA (Tabela D.5 do Apéndice D) essas diferengas n&o séao significativas. Segundo
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Camargo, Santo e Zonta (1999), em solos inundados o equilibrio dos elementos e
compostos e 0 metabolismo microbiano sdo alterados, desencadeando uma série de
transformacdées que levam a um novo estado de equilibrio, com caracteristicas

distintas as de antes da inundacgao.

Figura 5.9 exibe o teor de matéria orgénica e o teor de matéria mineral do
ensaio com solo insaturado (a) bem como para o solo saturado (b). Comparando os
ensaios nado se verifica diferengas no teor de matéria organica entre os solos

insaturado e saturado e que o solo é classificado como solo mineral.
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A Figura 5.10 exibe a contagem de UFC.mL"' das comunidades microbianas

em sete dias nos diferentes tempos de ensaio em microcosmos de solo insaturado
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Figura 5.10. Contagem microbiana a partir das UFC em 7 dias as amostras do solo insaturado dos

ensaios em microcosmos.

A partir dos resultados obtidos apresentados na Figura 5.10, observa-se que
houve um aumento na quantidade de col6nias apds quatro dias de percolacao de CO2
para todas as amostras das diferentes colunas. Para as amostras das colunas B1, C1
e C3, a quantidade de unidade formadoras de col6nias aumentou aos 80 dias e
reduziu aos 160 dias de incubagio. Para a amostra da coluna C2 em 80 dias, houve
uma reducdo de unidades formadoras de colbnias em relacdo aos 4 dias de
percolagao, no entanto, aos 160 dias de incubacéo a quantidade de UFC reduz ainda

mais.

Este aumento nas UFC verificado no decorrer do tempo pode estar associado
a disponibilidade do meio, e condi¢cbes de temperatura e umidade que o sistema de
microcosmos pode proporcionar. O decréscimo da quantidade de UFC aos 160 dias
de incubacgao pode estar relacionado com a reducao de nutrientes do solo na coluna,
0 que acarretaria 0 aumento do numero de morte dos microrganismos em relagdo a

geragdo. Esse periodo pode estar associado a transicdo da fase de crescimento
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estacionario com a fase de declinio ou morte dos microrganismos. Também, segundo
Madigan et al. (2016), apesar da alta sensibilidade deste método de contagem, uma
grande parte das células depositadas na placa formardo col6nias tornando essas

modificagbées imprecisas.

A partir das analises fisicas, quimicas e microbiologicas realizadas com o solo
insaturado em microcosmos verifica-se que o tempo influéncia em todos os
parametros escolhidos e esta influéncia pode ser observada com o experimento em

colunas.

No entanto, ndo foi possivel constatar a acdo do CO2 no solo insaturado em
microcosmos, pois a coluna sem percolagcdo do gas (B1) ndo apresentou

comportamento distinto entre as demais colunas com percolacao de COs..

A Figura 5.11 exibe a contagem de UFC.mL"' das comunidades microbianas
apos sete dias nos diferentes tempos de ensaio em microcosmos com solo saturado

a partir das Unidades Formadoras de Coldnias.
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Figura 5.11. Contagem microbiana a partir das UFC, em 7 dias para as amostras do solo saturado

dos ensaios em microcosmos.
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Com base nos resultados apresentados na Figura 5.11, observa-se que houve
um aumento na quantidade de col6nias apds quatro dias de percolacdo de CO; para
todas as amostras das colunas C4, C5 e C6. Na coluna B2, aos 4 dias, a quantidade
de UFC reduz comparando com a amostra do tempo zero. No entanto, aos 80 dias de
incubagdo as amostras das colunas B2, C4 e C6 apresentam um aumento na
quantidade de unidades formadoras e em 160 dias de incubagdo novamente houve
uma reduc¢do. Para a amostra da coluna C5 em 80 dias (C — 80d), houve uma redugéo
de unidades formadoras de colénias em relacédo aos 4 dias de percolagao, no entanto,
aos 160 dias de incubagdo a quantidade de UFC tem um leve aumento quando
comparada aos 80 dias. Esse leve aumento nas UFC pode estar associado com ao
meétodo de contagem por placa. Assim como no ensaio em microcosmos com o solo
insaturado, o aumento e redugao observado nas UFC no decorrer do tempo pode
estar associado a disponibilidade de nutrientes do meio, condi¢cdes de temperatura e
umidade que o sistema de microcosmos pode proporcionar. Os resultados obtidos
com esse parametro indicam que a influéncia do tempo pode ser observada durante
0 experimento de microcosmos. Ja a agdo do CO2 em relagéo a este parametro ndo
foi percebida, visto que a coluna sem injegéo de CO2 (B2) teve comportamento similar

as demais colunas com injegcao de COao.

5.3.3. RISA

Todas as amostras analisadas por RISA produziram fragmentos quando
submetidos ao PCR. A Figura 5.12 exibe um gel de agarose com algumas bandas
geradas por RISA das amostras dos ensaios em microcosmos do tempo inicial do
ensaio (ZERO), amostra das colunas de microcosmos com solo insaturado e saturado
aos 80 dias, e do ponto 10. A amplificagéo utilizando os oligonucleotideos iniciadores
1406F e 23SR geraram de 1 a 18 fragmentos, com tamanhos que variaram de 700 a
3000 pares de base. Todos os fragmentos foram considerados nas analises. A

intensidade das bandas nao foi considerada na diferenciacdo das amostras.
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Figura 5.12. Gel de agarose com as bandas geradas por RISA das amostras dos ensaios em

microcosmos insaturado e saturado do tempo inicial, 80 dias, e do ponto 10.

Figura 5.13 exibe um dendrograma de similaridade baseados em RISA as
amostras de solo dos pontos 8, 9 e 10 em diferentes épocas de coleta (conforme
codificagdo apresentada no Quadro 4.4). Nesta figura, observa-se que as 13 amostras
analisadas formaram 10 grupamentos distintos. Estes grupamentos estdo divididos
em dois grupos principais 1 e 2. O coeficiente de similaridade entre os grupos
principais € de 0,32. O grupo 1 é formado pela amostra 10E. No grupo 2 cinco
subgrupos foram formados (2.1, 2.2, 2.3, 2.4 e 2.5). O grupo 2.1 & formado pela
amostra 8E e 0 2.2 pela 9E.
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Figura 5.13. Dendrograma de similaridade em RISA das amostras de solo dos pontos 8, 9 e 10 e em

diferentes épocas de coleta — imagem obtida utilizando o programa Past v. 3.6.

O cluster 2.3 se divide em 2 subgrupos. Um com a amostra 10A e outro
grupamento com as amostras 10B e 10D, com coeficiente de similaridade de 0,75. O
grupo 2.4 divide-se em dois subgrupos: um contendo a amostra 8D e outro
grupamento contendo a amostra 8C, 8A e 9C com coeficiente de similaridade de 0,83.
O grupo 2.5 divide-se em dois subgrupos: um contendo a amostra 9D e outro

grupamento contendo as amostras 9A e 9B (coeficiente de similaridade de 0,8).

Analisando as amostras dos pontos para cada época de coleta, ou seja, no

mesmo tempo de coleta. Observa-se que as amostras coletadas em abril (8A, 9A e
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10A) apresentam coeficiente minimo de similaridade 0,45. As amostras coletadas em
janeiro de 2016 (9B e 10B) tem também correlagdo minima de 0,45. Das amostras
coletadas em agosto de 2016 o ponto 10 (10C) apesar do DNA ter sido extraido, n&o
foi amplificado no gel de agarose. Os demais pontos 8C e 9C obtiveram uma
correlacdo minima de 0,75. As amostras coletadas em outubro de 2016 (8D, 9D e
10D) no fim da injecdo de CO2 possuem coeficiente minimo de similaridade de 0,45.
As amostras coletadas em janeiro de 2017 (8E, 9E e 10E) estdo separadas entre os
dois grupos principais. As amostras 8E e 9E que estdo no mesmo grupo principal e

possuem coeficiente minimo de similaridade igual a 0,28.

A Figura 5.14 exibe um dendrograma de similaridade das amostras do ensaio

em microcosmos com solo insaturado.
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Figura 5.14. Dendrograma de similaridade das amostras em RISA de solo insaturado dos ensaios de

microcosmos — imagem obtida utilizando o programa Past v. 3.6.
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A partir da Figura 5.14 observa-se a formagéao de dois grupos principais (1 e 2).
O grupo 1 divide-se em 2 grupamentos (1.1 e 1.2). O grupamento 1.1 contém as
amostras das colunas do quarto dia de ensaio (C1 - 4d, C2 —4d e C3 —4d), a amostra
de solo antes da inje¢cdo de CO2 (ZERO) e a amostra da coluna C2 em 160 dias de
incubagao (C2 -160d), com coeficiente de similaridade igual a 1. Também contém a
amostra B1- 80d com o coeficiente minimo de similaridade igual a 0,5. As amostras
C1-4d, C2 -4d e C3 —4d séo triplicatas biologicas (coeficiente de similaridade igual
anl).

O grupamento 1.2 possui as amostras coletadas em 80 dias de incubagéo C1
— 80d e C2 - 80 d (com coeficiente de similaridade 1), e a C3 — 80d com coeficiente
minimo de similaridade de 0,64. Essas amostras possuem boa similaridade podendo

ser considerada triplicatas bioldgicas.

O grupo 2 tem 2 grupamentos (2.1 e 2.2). O grupamento 2.1 € composto pelas
amostras das colunas C1 —160d e B1 — 160d, com coeficiente de similaridade de 0,75

e a amostra B1- 4d, com coeficiente minimo de similaridade igual a 0,34.

E possivel observar que as colunas C1 — 160d e C2 — 160d estdo em grupos
distintos com similaridade minima abaixo de 0,2. A amostra da coluna C3 — 160d n&o
foi amplificada no gel de agarose. As colunas sem inje¢cado de CO2 (B1 - 4d, B1 - 80d
e B1-160d) possuem baixa similaridade entre si. Este resultado pode estar associado

tanto a questao de baixos nutrientes ou a interferéncia do COo.

A Figura 5.15 exibe o dendrograma de similaridade do ensaio em microcosmos

em solo saturado.
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Figura 5.15. Dendrograma de similaridade das amostras de solo saturado dos ensaios de

microcosmos — imagem obtida utilizando o programa Past v. 3.6.

A partir da Figura 5.15 pode-se observar a formag¢ao de dois grupos principais
(1 e 2). O grupo 1 é formado por quatro grupamentos (1.1, 1.2, 1.3 e 1.4). O grupo 1.1
contém a amostra B2 - 4d. O grupo 1.2 subdivide-se em um grupamento com as
amostras C4 — 160d e ZERO com coeficiente de significancia de 1, e outro com a
amostra C4 - 80d. O grupo 1.3 possui 2 grupamentos com as amostras C4 — 4d e C6
— 4d com boa similaridade (0,85) e outro com a amostra C5 — 4d. O grupo 1.4 possui
as amostras C5 — 80d e C6 -80d com coeficiente de similaridade igual a 0,75. O grupo

2 tem as amostras B2 — 160d e C5 -160d com coeficiente de similaridade de 0,5.

Neste ensaio, assim como o realizado com solo insaturado as amostras das
colunas dos quatro dias de ensaio C4 — 4d, C5 — 4d e C6 — 4d tiveram uma boa
similaridade podendo ser considerada uma ftriplicata bioldgica. Em relagdo as
amostras referentes aos 80 dias de incubacdo C5 — 80d e C6 - 80d podem ser
classificados como duplicata biolégica, ja a amostra da coluna C4 — 80d nao tem boa

similaridade (0,45) com as colunas C5 e C6. Em relac&o aos ensaios de 160 dias de
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incubacgédo a coluna C4 — 160d tem pouca similaridade com a coluna C5 — 160d
(coeficiente de similaridade abaixo de 0,3), a amostra da coluna C6 — 160d n&o foi

amplificada.

As baixas similaridades apresentadas neste ensaio indicam que a agua € um
parametro que afeta diretamente as caracteristicas do meio e da comunidade
microbioldgica, tornando-o mais dificil o controle e as observagdes do ensaio quando

comparados aos ensaios com solo insaturado.

5.4. Analise Multivariada de dados

A Figura 5.16 exibe o grafico da Analise de Componentes Principais (PCA) das
analises fisico-quimicas (pH, teor de umidade, matéria orgéanica, rpotencial edox) e
microbiologicas (UFC e RISA) das amostras dos ensaios em microcosmos com solo

saturado e solo insaturado.

A partir da analise multivariada (PCA) verifica-se que os seis eixos foram
transformados em 2 componentes principais que explicam 72% da variancia total.

Apesar disto, observa-se uma alta dispersividade das amostras.
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A analise por RISA nao apresentou muita influéncia sobre as amostras quando
correlacionadas com os demais parametros, ficando no centro dos eixos dos
componentes principais. No primeiro quadrante positivo, encontram-se agrupadas as
amostras do ensaio em microcosmos saturados e insaturados que sofrem maior
influéncia dos parametros fisico e quimicos de pH, matéria orgéanica, redox e das UFC.
As colunas C4 — 80d e C6 — 80d que tem amostras com solo saturado tiveram maior
variancia quando comparadas as demais amostras e apresentam maior influéncia da
UFC. Neste quadrante o teor de umidade e a condutividade ndo apresentam grande
efeito para estas amostras. As amostras do ensaio aos 160 dias de incubagao dos
ensaios em microcosmos com solo saturado e insaturado estdo agrupadas no
segundo quadrante onde a influéncia maior é da condutividade, com baixa influéncia
da UFC, pH e umidade.

As amostras do ensaio insaturado do quarto dia encontram-se agrupadas no
terceiro quadrante onde n&o ha a influéncia das propriedades fisico quimicas € nem
microbioldgicas. A amostra da coluna sem percolagdo de CO2 aos quatro dias de
ensaio (B1 — 4 d) apresentou maior dispersividade quando comparada com as
amostras das colunas com percolagdo de CO2 da mesma data de analise (C1-4d e
C2- 4d). A amostra retirada antes do ensaio apresenta apenas influéncia do teor de
umidade. As amostras das colunas do ensaio com solo saturado onde o CO: foi
percolado encontram-se no quarto quadrante com uma alta dispersividade entre elas
apresentando a influéncia das UFC e do teor de umidade. Comportamento que era
esperado, visto ser um ensaio com agua onde ha a atuagao direta no teor de umidade
e no crescimento microbiolégico. A amostra da coluna do ensaio saturado onde n&o
houve percolagdo de CO2 (B2 — 4d) apresentou grande variancia ficando separada

das demais amostras do ensaio.

Analisando os dados, de um modo geral o que se observa a partir do PCA que
as propriedades do solo tanto saturado quanto insaturado variaram ao longo do
tempo, seguindo suas caracteristicas proprias, mas sem influéncia do CO,. Em
relagdo ao periodo utilizado no ensaio, observa-se que aos 160 dias de incubagéo ja

nao se tem muitos efeitos das propriedades fisico, quimicas e microbiolégicas.
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Como esperado, a agua muda o crescimento microbiolégico e o teor de
umidade do solo, mas outras alteragcées ndo puderam ser observadas no ensaio com

solo saturado.

Portanto, a partir do tratamento estatistico nos dados pela analise multivariada
de componentes principais ndo foi observado o efeito da percolagdo do CO2 nas
comunidades microbianas e nos parametros fisicos e quimicos do solo. A excegao
das amostras do quarto dia de ensaio ndao ha diferencas entre os resultados obtidos

das colunas com ou sem percolacao de COao.
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6. CONCLUSOES

A partir do estudo realizado neste trabalho constata-se que a hipotese
levantada sobre a utilizagdo de colunas como microcosmos para avaliagao da injecao
controlada de CO2 ndo foi observada a partir dos resultados de mudangas nos

parametros fisicos, quimicos e microbiolégicos estudados.

Quanto as colunas e seus componentes projetados para o sistema de
microcosmos, pode-se constatar que as dimensdes, materiais e dispositivos como o
dispersor de vazao e o difusor de gas, foram adequados aos ensaios em microcosmos
com fluxo ascendente, permitindo a retirada de amostra e controle adequado dos
parametros fisicos, quimicos e microbiologicos. Além disso, pela utilizagdo do PVC
como material, foi viavel a coleta de maneira indeformada por cravamento, o que
preserva as caracteristicas do solo. Portanto, 0 modelo experimental dos ensaios em
microcosmos foi adequado aos experimentos realizados com solo insaturado e

saturado.

Destaca-se ainda que a saturacdo em uma operagado com injecdo em fluxo
ascendente e continuo é complexa, pois a agua precisa se manter no solo e ndo pode
alterar a vazao e o deslocamento do gas no meio. O procedimento para manter o solo
encharcado adotado ndo afetou o sistema continuo, no entanto, seria interessante

estudar-se um maior controle deste processo.

Em relagdo as analises das propriedades fisicas, quimicas e microbiologicas
do solo in situ, as dificuldades de coleta encontradas, associadas as épocas e acesso
ao local fizeram com que a avaliagao dessas propriedades fosse inferior ao proposto
no inicio do trabalho. Quanto as analises realizadas, ndo foi observada uma boa

correlagao entre as caracteristicas avaliadas. Isto esta relacionado com o fato do
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controle em campo ser inferior ao realizado em microcosmos, pois ha muitas variaveis
a serem controladas que afetam diretamente as propriedades escolhidas para a

caracterizagao do solo.

As variacdes nas comunidades microbianas observadas utilizando a RISA,
cujos resultados indicaram uma boa similaridade entre as colunas consideradas
triplicatas biologicas e pode-se observar as mudangas ocorridas nas comunidades
principalmente ao longo do tempo. A contagem de unidade formadoras de colénias,
apesar de ser uma técnica imprecisa para solos, também indicou essas mudancas na

quantidade de colbnias ocorridas com o tempo.

A utilizagcdo dos métodos estatisticos auxiliou na interpretagcdo dos diversos
dados obtidos no estudo. A analise multivariada por componentes principais aplicada
aos parametros escolhidos apontou conclusdes acerca da utilizacdo dos sistemas de
microcosmos, mostrando que as propriedades do solo ndo sofreram influéncia da
injecdo do COo, no entanto, sofreram alteragdes em seu valor ao longo do tempo de
maneira similar. Foi possivel perceber que aos 160 dias de incubagéo ja ndo ha quase
influéncia nas comunidades microbianas e mudanga nos parametros estudados.
Também foi possivel concluir que os parametros fisicos e quimicos escolhidos sao
pouco sensiveis para comprovar que o CO: interfere ou ndo nas caracteristicas do

solo para este tipo de ensaio.

As conclusdes obtidas neste trabalho servem como base para futuros estudos,
pois ndo descartaram o uso de microcosmos, mas indicam que os parametros
escolhidos ndo apresentam resultados suficientes, uma vez que nestas condi¢des de
ensaio nao comprovaram a eficacia do experimento em microcosmos para a detecgao
de COa..
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7. PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

Apesar da hipotese levantada sobre a utilizagdo de microcosmos para a injegao
controlada de CO2 né&o ter sido comprovada a partir dos resultados das mudancgas nos
parametros fisicos, quimicos e microbiolégicos estudados, a literatura refor¢ca que os
ensaios em microcosmos sado importantes e devem ser estudados para diversas
finalidades, dentre elas o biomonitoramento aliado as técnicas de MMV. Para isto,

sugere-se o desenvolvimento de outros trabalhos, tais como:

» Utilizacdo das mesmas condi¢des de ensaio, mas com periodos de
monitoramento diferentes, visto que em 160 dias ja ndo se observa mais a influéncia

dos parametros fisicos, quimicos e microbiolégicos nas amostras.

+ Utilizacdo de técnicas mais robustas e precisas para o monitoramento
biolégico tais como o sequenciamento gendmico para a determinagdo das

comunidades microbianas.

* Implementagdo de um sistema de amostragem em diferentes alturas em

colunas, ndo somente na superficie.

 Estudo mais detalhado e implementagdo de métodos mais efetivos no

monitoramento da saturacgao do sistema.

» Controle e alteracado de parametros tais como temperatura e vazao.

+ Publicagdes de artigos cientificos que sirvam como base de estudo na area

de biomonitoramento de vazamento de CO. a partir da utilizacdo de colunas de

microcosmos.
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APENDICE A: ACOMPANHAMENTO DO ENSAIO DE UFC PARA

OS PONTOS 8,9 E 10

Tabela A.1. Contagem de unidades formadoras de colénias (UFC) dos pontos 8, 9 e 10 de diferentes

profundidades do solo em abril de 2015 em diferentes periodos de incubacgao.

UFC (UFC.mL")

Ponto Profundidade (m)
24h 48h 72h 144h
0 - 1,15m (superficie) 4,24E+05  4,48E+05 4,66E+05 4,84E+05
8 3 - 4,15m (intermediaria) 1,20E+03 4,59E+04 2,20E+05 2,60E+05
4,5 - 5,65m (junto a rocha mae) 1,83E+03  2,05E+05 6,87E+05 7,93E+05
0 - 1,15m (superficie) 8,72E+03  4,48E+04 9,54E+04 1,37E+05
9 3 - 4,15m (intermediaria) 2,17E+02 1,82E+04 3,45E+04 6,45E+04
4,5 - 5,65m (junto a rocha mae) 0,00E+00  2,60E+04 5,10E+04 8,15E+04
0 - 1,15m (superficie) * 7,93E+03 2,75E+04 5,29E+04
10 3 - 4,15m (intermediaria) 0,00E+00  3,12E+04 5,30E+04 9,35E+04
4,5 - 5,65m (junto a rocha mae) 0,00E+00  2,88E+04 4,89E+04 6,52E+04

* Nao analisado
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APENDICE B: RESUMO DA ANALISE ESTATISTICA DOS PONTOS
8,9E 10

Tabela B.1. Resumo da Andlise da variancia do pardmetro pH para os pontos 8, 9 e 10.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,371 2 0,185 17,257
Tempo 0,807 3 0,269 25,032*
Tratamento x Tempo 0,601 6 0,100 9,326*
Residuo 0,236 22 0,011
TOTAL 2,016 33

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm — Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencgas significativas de 5%.

Quadro B.1. Matriz binaria do teste Tukey do parédmetro pH exibindo os cruzamentos de dados

realizados em diferentes amostras e os diferentes periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencgas significativas de 5% entre as combina¢cées amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela B.2. Resumo da Analise da variancia do pardmetro condutividade para os pontos 8, 9 e 10.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,134 2 0,067 52,189*
Tempo 0,629 3 0,210 163,159*
Tratamento x Tempo 0,041 6 0,007 5,293*
Residuo 0,027 21 0,001
TOTAL 0,831 32

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);
Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro B.2. Matriz binaria do teste Tukey do parédmetro Condutividade exibindo os cruzamentos de

dados realizados em diferentes amostras e os diferentes periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencgas significativas de 5% entre as combina¢ées amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela B.3. Resumo da Andlise da variancia do pardmetro Redox para os pontos 8, 9 e 10.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 5094,942 2 2547,471 11,514*
Tempo 2217,906 3 739,302 3,342*
Tratamento x Tempo 4844,725 6 807,454 3,65*
Residuo 4424,965 20 221,248
TOTAL 16582,538 31

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);
Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencgas significativas de 5%.

Quadro B.3. Matriz binaria do teste Tukey do parametro Redox exibindo os cruzamentos de dados

realizados em diferentes amostras e os diferentes periodos de coleta.

8A 9A 8C 9C 10C 8D 9D 10D 8E 9E 10E
8A 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
9A 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
8C 0 0 0 0 0 0 0 1 1
9C 0 0 0 0 0 1 0 0
10C 0 0 0 0 0 0 0
8D 0 0 0 0 1 1
9D 0 0 0 0 0
10D 0 0 0 0
8E 0 1 1
9E 0 1
10E 0

0 - significa sem diferengas significativas de 5% entre as combina¢gées amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela B.4. Resumo da Andlise da varidncia do parametro Teor de Umidade (H) para os pontos 8,

9e10.
Causas sQ GL QM F
Tratamento 212,802 2 106,401 159,036*
Tempo 131,951 2 65,976 98,613*
Tratamento x Tempo 74,100 4 18,525 27,689*
Residuo 10,036 15 0,669
TOTAL 428,89 23

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);
Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro B.4. Matriz binaria do teste Tukey do parédmetro Teor de Umidade (H) exibindo os cruzamentos

de dados realizados em diferentes amostras e os diferentes periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencgas significativas de 5% entre as combina¢gées amostrais .
1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela B.5. Resumo da Andlise da varidncia do parametro Teor de Cinzas (TC) e de Matéria

Orgéanica* para os pontos 8, 9 e 10.

Causas sQ GL QM F
Tratamento 0,521 2 0,261 2,003**
Tempo 0,581 2 0,291 2,234**
Tratamento x Tempo 0,098 4 0,024 0,188**
Residuo 1,952 15 0,130
TOTAL 3,152 23

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

*Conforme equacgéo 4.3 a Matéria Organica é obtida pela diferenga de Teor de cinzas, portanto, a

analise estatistica € a mesma.

** Amostra n&do apresentou diferengas significativas de 5%.
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APENDICE C: RESUMO DA ANALISE ESTATISTICA DOS
ENSAIOS EM MICROCOSMOS COM SOLO INSATURADO

Tabela C.1. Resumo da Analise da varidncia do pardmetro pH para os ensaios em microcosmos com

solo insaturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,359 3 0,12 11,355*
Tempo 8,831 3 2,944 279,459
Tratamento x Tempo 0,337 9 0,037 3,556*
Residuo 0,295 28 0,011
TOTAL 9,823 43

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro C.1. Matriz binaria do teste Tukey do par@metro pH exibindo os cruzamentos de dados

realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo insaturado e os diferentes periodos de

coleta.

ZERO | B1- | C1- | C2- | c3-] B1- | C1- | C2- | C3- B1- C1- C2- C3-

4d 4d 4d 4d 80d 80d 80d 80d 160d 160d 160d 160d
ZERO 0 1 1 1 1 0 0 0 0 1 1 1 1
B1-4d 0 0 0 0 1 1 1 1 0 0 1 0
C1-4d 0 0 1 0 1 1 0 0 0 0 0
C2-4d 0 0 0 1 1 0 0 0 0 0
C3-4d 0 1 1 1 1 0 1 1 1
B1-80d 0 0 0 0 1 0 0 0
C1-80d 0 0 0 1 1 1 1
C2-80d 0 0 1 1 1 1
C3-80d 0 1 0 0 0
B1-160d 0 0 0 0
C1-160d 0 0 0
C2-160d 0 0
C3-160d 0

0 - significa sem diferencgas significativas de 5% entre as combina¢gées amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela C.2. Resumo da Anadlise da variancia do parametro Condutividade para os ensaios em

microcosmos com solo insaturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,047 3 0,016 8,467*
Tempo 0,922 3 0,307 167,808*
Tratamento x Tempo 0,055 9 0,006 3,321*
Residuo 0,051 28 0,002
TOTAL 1,075 43

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro C.2. Matriz binaria do teste Tukey do parametro Condutividade exibindo os cruzamentos de

dados realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo insaturado e os diferentes

periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencgas significativas de 5% entre as combinag¢des amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela C.3. Resumo da Analise da variancia do parametro Redox para os ensaios em microcosmos

com solo insaturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 1029,190 3 343,063 4,406*
Tempo 113064,274 3 37688,091 484,032*
Tratamento x Tempo 1508,330 9 167,592 2,152*
Residuo 2180,158 28 77,863
TOTAL 117781,952 43

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);
Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro C.3. Matriz binaria do teste Tukey do paradmetro Redox exibindo os cruzamentos de dados

realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo insaturado e os diferentes periodos de

coleta.
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0 - significa sem diferencas significativas de 5% entre as combina¢ées amostrais.

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela C.4. Resumo da Analise da variancia do parametro Teor de Umidade para os ensaios em

microcosmos com solo insaturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 54,665 3 18,222 38,753
Tempo 387,628 3 129,209 274,797*
Tratamento x Tempo 40,819 9 4,535 9,646*
Residuo 10,814 23 0,470
TOTAL 493,925 38

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro C.4. Matriz binaria do teste Tukey do parametro Teor de Umidade exibindo os cruzamentos de

dados realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo insaturado e os diferentes

periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencgas significativas de 5% entre as combina¢gées amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela C.5. Resumo da Analise da variancia para o teor de matéria organica e matéria mineral

(como teor de cinzas) para os ensaios em microcosmos com solo insaturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,178 3 0,059 1,723*
Tempo 44,511 3 14,837 431,623
Tratamento x Tempo 0,223 9 0,025 0,721*
Residuo 0,825 24 0,034
TOTAL 45,737 39

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro C.5. Matriz binaria do teste Tukey do parametro para o teor de matéria organica e matéria

mineral (como teor de cinzas) exibindo os cruzamentos de dados realizados nas amostras do ensaio

em microcosmos com solo insaturado e os diferentes periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencas significativas de 5% entre as combina¢ées amostrais.

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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APENDICE D: RESUMO DA ANALISE ESTATISTICA DOS
ENSAIOS EM MICROCOSMOS COM SOLO SATURADO

Tabela D.1. Resumo da Analise da varidncia do pardmetro pH para os ensaios em microcosmos com

solo saturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,164 3 0,055 5,748*
Tempo 2,874 3 0,958 100,699*
Tratamento x Tempo 0,228 9 0,025 2,667*
Residuo 0,266 28 0,010
TOTAL 3,632 43

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro D.1. Matriz binaria do teste Tukey do parametro pH exibindo os cruzamentos de dados

realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo saturado e os diferentes periodos de

coleta.
ZERO | B2- | C4- | C5- | C6- B2- C4- C5- C6- B2- C4- C5- C6-
4d 4d 4d 4d 80d 80d 80d 80d 160d 160d 160d 160d

ZERO 0 0 1 0 0 1 0 0 0 1 1 0 1
B2-4d 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
C4-4d 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
C5-4d 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
C6-4d 0 0 0 0 0 0 0 0 0
B2-80d 0 0 0 0 0 0 0 0
C4-80d 0 0 0 1 1 0 1
C5-80d 0 0 1 1 0 1
C6-80d 0 0 0 0 0
B2-160d 0 0 0 0
C4-160d 0 0 0
C5-160d 0 0
C6-160d 0

0 - significa sem diferengas significativas de 5% entre as combina¢ées amostrais .

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela D.2. Resumo da Analise da varidncia do parametro condutividade para os ensaios em

microcosmos com solo saturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 0,050 3 0,017 6,931*
Tempo 0,473 3 0,158 65,570"
Tratamento x Tempo 0,325 9 0,036 15,024*
Residuo 0,0673 28 0,002
TOTAL 0,915 43

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro D.2. Matriz binaria do teste Tukey do pardmetro condutividade exibindo os cruzamentos de

dados realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo saturado e os diferentes periodos

de coleta.

ZERO | B2- | C4- | C5- | C6- B2- C4- C5- C6- B2- C4- C5- C6-

4d 4d 4d 4d 80d 80d 80d 80d 160d 160d 160d 160d
ZERO 0 1 1 1 1 0 0 0 0 0 1 0 1
B2-4d 0 1 1 1 1 1 1 1 0 0 1 0
C4-4d 0 0 0 0 0 0 0 1 1 1 1
C5-4d 0 0 0 0 0 0 1 1 1 1
C6-4d 0 0 0 0 0 1 1 1 1
B2-80d 0 0 0 0 1 1 1 1
C4-80d 0 0 0 1 1 1 1
C5-80d 0 0 1 1 0 1
C6-80d 0 1 1 1 1
B2-160d 0 0 0 0
C4-160d 0 0 0
C5-160d 0 1
C6-160d 0

0 - significa sem diferencas significativas de 5% entre as combina¢ées amostrais.

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela D.3. Resumo da Analise da varidncia do paradmetro redox para os ensaios em microcosmos

com solo saturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 1554,963 3 518,321 4,447
Tempo 30465,758 3 10155,253 87,126*
Tratamento x Tempo 5317,281 9 590,809 5,069*
Residuo 3263,628 28 116,558
TOTAL 40601,630 43

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);
Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencgas significativas de 5%.

Quadro D.3. Matriz binaria do teste Tukey do parametro redox exibindo os cruzamentos de dados

realizados nas amostras do ensaio em microcosmos com solo saturado e os diferentes periodos de

coleta.
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0 - significa sem diferencas significativas de 5% entre as combinagbées amostrais.

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela D.4. Resumo da Analise da varidncia o teor de umidade para os ensaios em microcosmos

com solo saturado.
Causas sSQ GL QM F
Tratamento 162,750 3 54,250 65,534
Tempo 65,826 3 21,942 26,506"
Tratamento x Tempo 600,175 9 66,686 80,558*
Residuo 20,695 25 0,828
TOTAL 849,446 40

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);

Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

* Amostra com diferencas significativas de 5%.

Quadro D.4. Matriz binaria do teste Tukey do teor de umidade os cruzamentos de dados realizados nas

amostras do ensaio em microcosmos com solo saturado e os diferentes periodos de coleta.
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0 - significa sem diferencas significativas de 5% entre as combina¢ées amostrais.

1 - significa com diferencas significativas de 5% entre as combina¢des amostrais.
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Tabela D.5. Resumo da Analise da variancia para o teor de matéria organica e matéria mineral

(como teor de cinzas) para os ensaios em microcosmos com solo saturado.

Causas sSQ GL QM F
Tratamento 2,505 3 0,835 0,706**
Tempo 27,523 3 9,174 7,760**
Tratamento x Tempo 8,458 9 0,940 0,795**
Residuo 26,010 22 1,182
TOTAL 64,496 37

SQ - Soma dos Quadrados; GL — Graus de Liberdade; QM — Quadrado Médio; F — Teste F (QM/QMR);
Qm - Média dos Quadrados; QMR — Média dos Quadrados do Residuo.

**Amostra ndo apresentou diferengas significativas de 5%.
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