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Materiais e Métodos

O presente capitulo descreve os equipamentos e as metodologias das
andlises quimicas e microbioldgicas utilizados no programa experimental.
Apresenta ainda a descri¢do do solo estudado e da sua regido de origem, além de
abordar a técnica de amostragem do solo indeformado e a forma com que se deu

sua contaminagio.

3.1.
Projeto Experimental

O projeto experimental deste trabalho pode ser dividido em duas partes:
ensaios com esferas de vidro e ensaios com solo residual.

Em um primeiro momento, foram realizados os ensaios com esferas de
vidro, representando um solo arenoso inerte. Nesta etapa, foi utilizada uma coluna
de acrilico segmentada. Uma vez colocado na coluna, o solo foi adensado durante
10 minutos, saturado, drenado e em seguida contaminado. O objetivo deste ensaio
foi analisar a mobilidade de um 6leo mineral em solos perfeitamente arenosos por
um periodo de 24 horas em uma coluna equivalente a uma condicdo 1D. Ao final
de cada ensaio foram realizadas andlises quimicas por extragdo e determinacio
gravimétrica de hidrocarbonetos totais de petrdleo (TPH) e de ressonancia
magnética nuclear (RMN) a fim de determinar os tipos de hidrocarbonetos
presentes em cada segmento da coluna.

Em um segundo momento, posterior a andlise do comportamento do 6leo
em solos inertes, foi montado mais um ensaio, desta vez utilizando um solo
residual natural indeformado. Nesta segunda etapa trabalhou-se com um solo
microbiologicamente ativo, possibilitando a avaliagdo da influéncia tanto dos
microrganismos do solo quanto do tipo de solo na atenuagéo natural do 6leo. Para

isto, foram montadas colunas de 10, 15 e 20 cm de solo indeformado sob duas
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condicdes: temperatura ambiente e temperatura mais elevada. Para atingir
um aumento de temperatura, em metade das colunas, foram utilizados refletores
de 500W e de 300W. A idéia era verificar sua influéncia na descida do 6leo no
solo, uma vez que, em se tratando de um solo indeformado e de um 6leo muito
viscoso, imaginava-se que este ndo teria facilidade para se deslocar e se distribuir
na coluna. Trabalhou-se entdo com a hipdtese de que, aumentando a temperatura a
que as colunas estariam expostas, 0 contaminante se tornaria menos viscoso e teria
maior facilidade de migrar pelo meio poroso. A contaminagdo inicial de cada
coluna se deu de cima para baixo e em um mesmo dia. As colunas foram abertas
em intervalos de tempo pré-determinados com amostragem sacrificial. Para cada
dia de abertura foram realizadas anélises quimicas, através de uma metodologia
por extracdo e determinagdo gravimétrica de hidrocarbonetos totais de petrdleo
(TPH), e microbioldgicas, pela determinacdo da atividade degradadora total
microbiana (medida de hidrélise de diacetato de fluoresceina — FDA). Os
intervalos de tempo monitorados foram: 7; 19; 28; 47; 57; 69; 78; 113; 127 e 157
dias. Para cada intervalo de tempo foram realizadas amostragens de duas colunas
de solo indeformado representando o solo contaminado com e sem refletores.

Andlises de ressondncia magnética nuclear (RMN) das amostras foram
realizadas em um segundo momento no Laboratério de Combustiveis do
Departamento de Quimica da PUC-Rio para determinar os tipos de
hidrocarbonetos presentes em extratos de dleo.

O projeto experimental das duas partes deste trabalho foi apresentado acima
em sua configuragdo final, no entanto, ndo se pode deixar de mencionar que, para
que se chegasse a mesma, foram realizados inimeros testes, contribuindo para o
desenvolvimento da metodologia de todos os ensaios que constam nesta
dissertacdo. Ao longo das proximas se¢des estardo expostas todas as metodologias
de ensaio e os motivos pelos quais uma metodologia foi escolhida em detrimento

da outra.

3.2
Caracterizacao dos Solos

Conforme explicado anteriormente, no presente trabalho foram estudados

dois tipos de solos bem distintos.
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Em uma fase inicial utilizaram-se esferas de vidro industrializadas (Potters,
A-072) simulando um solo perfeitamente arenoso e inerte.

Em um segundo momento, foram utilizadas amostras de solo residual
jovem indeformado retiradas de um talude de corte situado na Rodovia
Washington Luiz (BR-040) Km 111, sentido Petrépolis, no Municio de Duque de
Caxias, Rio de Janeiro. Foram coletadas quatro amostras de solo representativas
de duas feicdes silto-arenosas (Al e A2) e de duas feicdes areno-siltosas (S1 e
S2). No entanto, optou-se por trabalhar com a feicdo areno-siltosa (S1), uma vez
que ndo ha muitos dados na literatura a respeito da mobilidade de contaminantes e
da biodegradacdo em solos residuais jovens.

O objetivo geral do estudo de solos inertes e ndo inertes foi avaliar a
influéncia do tipo de solo e da microbiota do solo na atenuacdo natural de

contaminantes.

3.2.1.
Caracterizacao Fisica

Normalmente, o primeiro passo para a caracterizagdo dos solos se dd no
préprio campo durante a coleta das amostras através de uma classificacio visual e
tactil. Os fatores levados em consideracdo para essa caracterizagio preliminar sdo:
cor, cheiro, composi¢do mineraldgica provdvel, histéria geoldgica, entre outras
(Tapajos, 2004). No presente trabalho, esta etapa ndo foi realizada, uma vez que a
regido jd havia sido objeto de estudos anteriores em que o Professor Franklin dos
Santos Antunes acompanhou a retirada do solo e fez as classificacdes das quatro
diferentes fracdes encontradas no local de estudo.

A caracterizacdo fisica dos solos foi realizada no Laboratério de Geotecnia e
Meio Ambiente da PUC-Rio por meio de ensaios padrdao no meio geotécnico que

permitem a determinag@o de propriedades indice.

3.2.1.1.
Esferas de Vidro

No caso dos ensaios realizados com esferas de vidro, a caracterizagdo fisica

consistiu em ensaios de granulometria de acordo com a recomendagdo NBR
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7181/1984 para Andlise Granulométrica da Associacdo Brasileira de Normas

Técnicas (ABNT).

A tabela 3.1 e a figura 3.1, por sua vez, sdo representativas do resumo de

granulometria e da curva granulométrica das esferas de vidro.

Resumo Granulometria (%)
Pedregulho Grosso 0
Pedregulho Médio 0
Pedregulho Fino 0
Areia Grossa 37,4
Areia Média 34,2
Areia Fina 28,4
Silte 0
Argila 0

Tabela 3.1 — Resumo da granulometria das esferas de vidro (A-072).

Interessado: Priscila Bandeira de Albrecht Tapajos
Projeto: Dissertagao de Mestrado
Local: PUC-Rio
qu Amostra: Esferas de Vidro (A-072)

Data: 27/03/06

Ensaio: 01
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Figura 3.1 — Curva granulométrica das esferas de vidro (A-072).

As andlises de determinagdo dos limites de liquidez e plasticidade ndo foram
realizadas, uma vez que se trata de um solo arenoso inerte.

A massa especifica dos graos foi calculada de acordo com a recomendacio
NBR 6508/1984 para Massa Especifica Real dos Graos da ABNT. O valor médio

encontrado apos a realizag@o do ensaio foi igual a 2,487g/cm3.
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O peso especifico das esferas de vidro somente foi determinado apds a etapa

de adensamento na coluna de acrilico.

3.2.1.2.
Solo Residual

Solos residuais jovens constituem materiais complexos e heterogéneos cujas
propriedades de engenharia sdo influenciadas pelo grau de intemperismo, que
determina a importancia da heterogeneidade na distribuicio de oxigénio e de
nutrientes para a populacio microbiana. O intemperismo pode provocar alteragdes
quimicas na rocha maie, modificando sua microestrutura e promovendo a
reorganizacdo dos minerais. Portanto, os solos residuais jovens vado desde aqueles
que guardam caracteristicas reliquiares da rocha matriz até os que ja ndo guardam
mais sua estrutura.

As figuras 3.2 e 3.3 mostram o talude de corte do qual foram retiradas as

colunas de solo indeformado representando a fei¢do areno-siltosa S1.

Figura 3.2 — Perfil de solo de onde foi retirada a feicdo areno-siltosa S1 do solo residual

do talude de corte de Duque de Caxias.
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Figura 3.3 — Zoom na fei¢édo areno-siltosa S1.

Com a finalidade de executar a caracterizagéo fisica do solo residual foram
executados ensaios de granulometria por peneiramento e por sedimentacdo,
limites de Atterberg e densidade relativa dos grios, a partir de amostras de solo
deformado e de acordo com as seguintes recomendacdes da Associacdo Brasileira

de Normas Técnicas (ABNT):

v" NBR 7181/1984 - Andlise Granulométrica

v" NBR 6459/1984 - Determinaco do Limite de Liquidez

v" NBR 7180/1984 - Determinacéo do Limite de Plasticidade
v" NBR 6508/1984 - Massa Especifica Real dos Grios

A determinacdo dos limites de liquidez e de plasticidade foi realizada pelos
técnicos do Laboratério de Geotecnia e Meio Ambiente.

A tabela 3.2 e a figura 3.4 apresentam, respectivamente, a curva
granulométrica e o resumo da granulometria do solo residual estudado ao longo

do trabalho.
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S1 - Resumo Granulometria (%)

Pedregulho Grosso 0

Pedregulho Médio 0,19
Pedregulho Fino 0,83
Areia Grossa 3,85
Areia Média 4,76
Areia Fina 5,60
Silte 1,19
Argila 83,58

Tabela 3.2 — Resumo da granulometria da feigao areno-siltosa S1 do solo residual.

Interessado: Priscila Bandeira de Albrecht Tapajos
Projeto: Dissertagdo de Mestrado
Local: Duque de Caxias
Amostra: S1

Data: 01/02/07
Ensaio: Talude
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Figura 3.4 — Curva granulométrica da feicdo areno-siltosa S1 do solo residual.
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A massa especifica real dos gridos da feicdo areno-siltosa S1 do solo

residual, obtida a partir da recomenda¢do da ABNT, foi igual a 2,730g/cm3.

A determinagio do peso especifico natural do solo residual foi feita a partir

de amostras indeformadas do solo. Lembrando que como foram feitas

amostragens de diferentes colunas em uma mesma area, pode haver varia¢des nos

valores do peso especifico natural do solo devido a grande heterogeneidade do

perfil geoldgico encontrado na regido. A tabela 3.3 apresenta os resultados obtidos

para as diferentes colunas de solo indeformado monitoradas. Houve erros nos

célculos de peso especifico das colunas 3R e 3S, muito provavelmente no
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momento da leitura em balancga digital da massa de solo indeformado nas colunas,

portanto, estes resultados ndo serdo apresentados. Conseqiientemente, o indice de

vazios e o grau de saturacdo das colunas 3R e 3S também ndo constardo neste

trabalho.

Peso Especifico do Solo Indeformado (g/cm3)
1R 1,6090
2R 1,4793
3R X

g 4R 1,4705

;:;, 5R 1,5989

£ 6R 1,6313

3 7R 1,5107
8R 1,5138
9R 1,6007
10R 1,6251
1S 1,6872
2S 1,5483
3S X

g 4s 1,7041

% 58 1,6707

T 65 1,6724

3 7S 1,5756
8S 1,5820
9S 1,6187
10S 1,5933

Tabela 3.3 — Peso especifico das colunas de solo indeformado (feicdo areno-siltosa) em

g/cm3,

Para a determinagdo da umidade higroscopica natural dos solos foram

utilizadas amostras deformadas, no entanto, no decorrer dos ensaios a variacdo de

umidade ndo pdde ser monitorada devido a contaminacdo dos mesmos. A tabela

3.4 mostra os resultados obtidos para as umidades das diferentes fei¢cdes de solo

no dia de amostragem.

Fracao de Solo Residual Umidade (%)
Al 8,15
A2 10,70
S1 24,99
S2 18,25

Tabela 3.4 — Umidade higroscépica das feigdes A1, A2, S1 e S2 do solo residual.
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Estes indices foram adquiridos de acordo com as seguintes recomendacgdes

da ABNT:

v" NBR 6457/1986 = Teor de Umidade Natural
v" NBR 2887/1988 > Massa Especifica Natural

O indice de vazios (e), a porosidade (1) e o grau de saturacdo (S) foram
obtidos a partir de relacdes entre os indices existentes na literatura corrente de

Mecanica dos Solos. As tabelas 3.5 a 3.7 mostram os resultados relativos aos

parametros supracitados.

indice de Vazios
1R 0,6967
2R 0,8454
3R X
% 4R 0,8565
= 5R 0,7074
”é 6R 0,6735
38 7R 0,8071
8R 0,8035
9R 0,7055
10R 0,6799
1S 0,6181
25 0,7632
3S X
% 4s 0,6020
= 55 0,6340
'; 6S 0,6323
$ 7S 0,7327
8s 0,7256
9s 0,6865
108 0,7134

Tabela 3.5 — Indice de vazios das colunas de solo residual indeformado (feicio areno-

siltosa).
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Porosidade (%)
1R 41,06
2R 45,81
N 3R X
.g 4R 46,14
S 5R 41,43
[+
£ 6R 40,24
3 7R 44,66
8R 44,55
9R 41,37
10R 40,47
1S 38,20
25 43,28
3S X
g 4s 37,58
E’ 58 38,80
£ 6S 38,74
$ 7S 42,29
8S 42,05
9s 40,71
10S 41,64

Tabela 3.6 — Porosidade das colunas de solo residual

indeformado (feicao areno-siltosa).

Saturacao (%)
1R 97,9215
2R 80,6942
N 3R X
g 4R 79,6523
= 5R 96,4383
T 6R 101,3015
3 7R 84,5327
8R 84,9103
9R 96,6988
10R 100,3484
1S 110,3808
25 89,3910
3S X
.Ez: 4s 79,6523
= 55 107,6053
E 6S 107,8883
3 7S 93,1153
8S 94,0195
9s 99,3718
108 95,6268

Tabela 3.7 — Saturagéo das colunas de solo residual indeformado (feigao areno-siltosa).
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3.2.2.
Caracterizacao Microbiolégica

A atividade degradadora da microbiota foi determinada a partir da analise de
hidrélise de diacetato de fluoresceina (FDA), conforme descrito por Adam &
Duncan (2001). As amostras de solo para esta andlise foram retiradas no dia da
moldagem das colunas de solo indeformado (feicdo S1). Foi utilizado material
estéril para a manipulacdo das amostras de solo (figura 3.5). A manutencio das

condi¢des de campo se deu através do armazenamento das amostras em gelo.

Figura 3.5 — Amostragem da feicdo areno-siltosa S1 para andlise de hidrélise de
diacetato de fluoresceina (FDA).

Os resultados obtidos encontram-se na tabela 3.8 em de pg de fluoresceina/g
de solo/min. Os valores mais elevados representam solos em que o0s

microrganismos possuem maior atividade enzimatica.
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Atividade Microbiana

Feicao de Solo Residual Ho/g/min
Al 0,1234
A2 0,1513
S1 0,2067
S2 0,2716

Tabela 3.8 — Atividade microbiana das diferentes feigbes de solo residual no dia de
coleta de material no campo experimental.

7z

Conforme se pdde observar, a atividade microbiana é mais elevada nas
feicdes areno-siltosas (S1 e S2) do que nas feicdes silto-arenosas (Al e A2) de
solo residual. A atividade na feicdo de solo utilizada no presente trabalho

apresentou valor igual a 0,2067 pg/g/min.

3.3.
Caracterizacdo do Oleo

A caracterizagcdo do 6leo utilizado na contaminacgdo (figura 3.6), tanto das
esferas de vidro quanto do solo residual indeformado, pode ser encontrada na
tabela 3.9, onde sdo dadas, em funcdo da temperatura, a viscosidade cinemadtica, a

densidade, a viscosidade dinimica e a densidade em °APIL.

NORMA ASTM D-445 Vc (cSt) = Vd (cP) / De
Temp. (°C) Visc. Cinematica (cSt) Dens. Calculada Visc. Dinamica (cP) °API
30,6 219,2 0,8030 176,0 56,88
32,8 1521 0,8021 122,0 52,36
34,4 101,7 0,8015 81,5 48,98
36,6 67,9 0,8007 54,4 46,71
38,4 32,0 0,8000 25,6 44,30
41,8 19,3 0,7987 15,4 43,45
44 4 14,4 0,7978 11,5 43,12
47,9 10,7 0,7964 8,5 42,87
50,5 8,8 0,7955 7,0 42,75

Tabela 3.9 — Caracterizagao do 6leo em fungao da temperatura.

°API é uma maneira de medir a densidade muito ttil no caso de
contaminagdes por hidrocarbonetos de petréleo, uma vez que, em se tratando de
compostos cuja densidade varia muito pouco com a temperatura, permite avaliar

2

com mais seguranca se o contaminante em questdo é pesado ou leve.
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Considerando uma temperatura média de 30,6°C, a densidade em °API do 6leo

em questio € equivalente a 56,88 representando um contaminante muito pesado.

Figura 3.6 — Oleo utilizado nos ensaios de contaminagdo das esferas de vidro e do solo
residual.

3.4.
Ensaios Realizados e Metodologias Empregadas

Nesta secdo serdo apresentados os testes realizados para o desenvolvimento
da metodologia de ensaio com solo arenoso inerte. Em seguida, serd feita a

descricdo dos ensaios com a fei¢do areno-siltosa S1 do solo residual.

3.4.1.
Esferas de Vidro

Conforme mencionado anteriormente, o objetivo desta parte do trabalho foi
analisar a mobilidade de um 6leo mineral na zona vadosa de uma coluna de solo
artificial perfeitamente arenoso e inerte, simulando uma situacio 1D.

Com a finalidade de atender aos objetivos propostos, houve a necessidade
de realizar alguns ensaios pilotos. Tendo como base algumas informacgdes
levantadas por Barros (2007) em ensaios preliminares para o desenvolvimento da
parte experimental de sua dissertacio de mestrado, soube-se de antemado que a
franja capilar, proveniente da drenagem das esferas de vidro era maior do que a

esperada na teoria. A partir deste momento, a preocupagdo da etapa inicial da
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presente dissertacdo de mestrado voltou-se para o desenvolvimento de uma
metodologia de ensaio em que a franja capilar das esferas de vidro fosse reduzida,
de forma a aumentar a 4drea de interesse de estudo nas colunas de solo,
representada pela zona vadosa.

O objetivo dos ensaios pilotos fora definir a base e as dimensdes (altura e
didmetro) da coluna de acrilico, bem como a forma de adensar e drenar o material.
Nesta se¢do, serdo apresentadas as metodologias testadas e desenvolvidas para a

realizacdo dos ensaios com as esferas de vidro.

3.4.1.1.
Altura da Coluna de Acrilico

As relagOes de transporte e de distribuicdo da dgua e do contaminante no
solo sao muito complexas na zona saturada. Como a inten¢do do estudo em
questdo era analisar este comportamento em solos ndo saturados, aumentar o
comprimento da coluna de acrilico seria uma forma de testar se a altura da coluna
seria definidora da altura da franja capilar do solo e, com isso, do comprimento da
drea de interesse.

Foram utilizadas colunas de acrilico transparente segmentadas. Desta forma,
possibilitou-se a adi¢do ou a remogdo de segmentos, conforme a necessidade de

aumentar ou diminuir a altura da coluna de solo.

3.4.1.2.
Diametro Interno da Coluna de Acrilico

Outra varidvel testada no preparo das colunas foi seu didmetro interno.
Apesar de a teoria mostrar que o didmetro ndo é um fator de influéncia na altura
da franja capilar dos solos, testaram-se dois didmetros internos distintos: 5,8cm e

11,9cm.
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3.4.1.3.
Base da Coluna de Acrilico

Uma das hipéteses levantadas logo no inicio dos testes preliminares para a
definicdo da metodologia de ensaio foi a de que a base da coluna estaria
relacionada com a maior ou menor drenagem da agua do solo. Uma base que
permitisse maior drenagem poderia contribuir para a redugfo da franja capilar. Por
este motivo, foram testadas as seguintes bases: tarugo de PVC com furo central,
morim, grade com morim, tela de fundo de peneira com morim e tarugo de PVC
furadinho com morim.

Foi feita a tentativa de criar um dreno natural dentro da coluna constituido
de uma areia mais grossa do que a utilizada nos ensaios, no entanto ndo foram

observadas melhorias na drenagem do material.

3.4.1.4.
Metodologias de Adensamento da Coluna

Levantou-se também a hip6tese de que o tipo de adensamento das esferas de
vidro na coluna de acrilico influenciava diretamente a mobilidade das particulas
de 4gua e com isso a drenagem das mesmas, aumentando ou diminuindo a altura
da franja capilar ao final dessa etapa. Por este motivo, foram testadas duas
metodologias de preparo das colunas de esferas de vidro: adensando a coluna toda

de uma s6 vez e adensando-a segmento por segmento.

3.4.1.4.1.
Adensamento Camada por Camada

No caso do adensamento do solo segmento por segmento, a base foi
montada e foi adicionado o segmento seguinte. Os segmentos foram unidos com
fita durex larga e transparente. Em seguida, adicionou-se solo somente ao
segmento inferior sendo que o segmento acoplado logo acima serviu apenas como
cap. O solo foi distribuido neste segmento com o auxilio de um funil e levado ao
agitador com um peso de 1 (um) quilograma no topo das esferas de vidro durante

dez minutos. A altura do solo na coluna excedia a altura do primeiro segmento em


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0521517/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0521517/CA

Materiais e Métodos 64

alguns centimetros de modo que apds o adensamento o solo estivesse no limite do
segmento de baixo. Desta forma, prosseguiu-se adicionando mais um segmento
que, por sua vez, passou a funcionar como cap para o segundo segmento da
coluna (o segmento que anteriormente tivera a funcdo de cap). Adicionou-se solo
e levou-se o conjunto novamente para o agitador automatico por um periodo de
dez minutos. O mesmo procedimento foi repetido até que todos os segmentos da
coluna estivessem devidamente preenchidos pelas esferas de vidro e adensados.
Para cada etapa deste procedimento, pesou-se o segmento vazio e apds O
adensamento pesou-se o segmento preenchido pelas esferas de vidro para que se

pudessem extrair os indices fisicos do solo.

3.4.1.4.2.

Adensamento Coluna Inteira

Montou-se a coluna de acrilico agregando os segmentos uns aos outros com
fita durex larga e transparente, no intuito de ndo fechar a visibilidade do material
dentro da coluna. Uma vez que os segmentos e o cap formaram um conjunto
unitario, utilizou-se um funil para distribuir o material homogeneamente pela
coluna de acrilico. Em seguida, o conjunto foi levado ao agitador automatico por
um periodo de dez minutos com um peso de 1 (um) quilograma no topo da coluna
de solo. Lembrando que a coluna foi preenchida com solo até aproximadamente
dois centimetros acima do inicio do cap de modo que, apés o adensamento, o

mesmo ocupasse completamente todos os segmentos de acrilico da coluna.

3.4.1.5.
Saturacao das Colunas com Esferas de Vidro

A metodologia de saturacdo do solo independe da escolha das metodologias
de adensamento e de drenagem. Nesta etapa dos ensaios, a saturacido se deu
lentamente, de baixo para cima, através da imersdo do conjunto em dgua. O
volume exato de 4gua que entrou no solo foi medido através de proveta graduada

(figura 3.7).
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Figura 3.7 — Saturagéo das esferas de vidro pds-adensamento.

3.4.1.6.
Metodologias de Drenagem

Os ensaios preliminares consistiram na busca de solu¢des para a drenagem
da franja capilar do solo. Os ensaios com esferas de vidro contaminadas por
gasolina-etanol conduzidos por Barros (2007) e Renno (2007) demonstraram a
presenca da franja capilar ap6s a drenagem da dgua no solo, no entanto os mesmos
fizeram uso de uma bomba peristdltica para aplicar suc¢do e remover a franja
capilar. Nos ensaios do presente trabalho, optou-se por testar outras solucdes e,
para isso, foi estudado o comportamento do solo com drenagens distintas, entre
elas: a drenagem com o uso de uma areia mais grossa na parte inferior da coluna,
principio dos vasos comunicantes, bomba de suc¢do e a drenagem natural. E
importante ressaltar que os diferentes procedimentos de drenagem foram testados
para as duas metodologias de adensamento das esferas de vidro e em alguns casos

para diferentes alturas da coluna.
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3.4.1.6.1.
Drenagem Natural

Esta metodologia n@o apresenta qualquer tipo de dificuldade em sua
execucdo. A mesma consiste simplesmente na drenagem natural da dgua do solo,
uma vez finalizada a etapa de saturagdo. Para isto, deixou-se a coluna de acrilico
apoiada em uma garra metdlica e posicionou-se um becker ou uma vidraria
semelhante embaixo da mesma com a finalidade de coletar a 4gua drenada.

A metodologia descrita foi testada para vdrios intervalos de tempo, no
entanto, nao foi notada diferenca na altura da franja capilar ao final da drenagem.
Portanto, optou-se por trabalhar com o intervalo de tempo de 15 (quinze) minutos

tendo em vista a praticidade na execu¢do de uma bateria de ensaios.

3.4.1.6.2.
Bomba de Succao

A metodologia em questdo consiste na utilizacio de uma bomba de
aplicacdo de succio.

Neste caso, havia a opcdo de aplicar a suc¢do logo apds a saturagdo ou ao
final da drenagem natural com o intuito de remover a franja capilar. Apds alguns
testes preliminares, optou-se por aplicar a suc¢@o logo apds a saturagdo, uma vez
que se observou uma maior homogeneidade na distribuicdo da dgua no solo neste
caso.

Para o sucesso da metodologia, foi elaborada pelo torneiro mecénico do
laboratorio de Geotecnia ¢ Meio Ambiente da PUC-Rio, uma estrutura de
adaptacdo da bomba a coluna de acrilico. Foi aplicada a suc¢io por um periodo de

5 minutos para que o arranjo dos graos do solo ndo fosse alterado.

3.4.1.6.3.
Drenagem com Areia Grossa

Esta metodologia de drenagem foi adotada partindo do principio que as
areias grossas exercem uma fungdo drenante quando em contato com materiais

mais finos. Desta forma, seguindo as orientacdes do Professor Franklin dos Santos
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Antunes, retiraram-se amostras de areia da Praia de Ipanema na altura do Jardim
de Alah. O material foi imediatamente levado ao laboratério e lavado com dgua
corrente para remover quaisquer resquicios de sujeira e de sal. Em seguida, foi
levado a estufa a 60°C para secagem e posterior utilizacdio no momento da
drenagem propriamente dita. A areia seca foi colocada em um balde e a coluna de
acrilico com as esferas de vidro foi posicionada na superficie da areia logo apds a

etapa de saturagdo (figura 3.8).

Figura 3.8 — Metodologia de drenagem através da utilizagdo de areia grossa como

material drenante.

Este procedimento se deu por aproximadamente 15 minutos quando foi
notada a drenagem quase completa da d4gua no solo e observada uma franja capilar
consideravelmente reduzida. Assim como na metodologia de drenagem natural,
foram testados alguns intervalos de tempo diferentes com a finalidade de observar

se o fator tempo era definidor da melhor distribui¢do das particulas de dgua no
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solo. No entanto, chegou-se a conclusdo de que em 15 minutos a mesma se

estabilizava.

3.4.1.6.4.
Drenagem com Tubo

Esta metodologia foi desenvolvida com base no principio dos vasos
comunicantes. Logo ap6s a etapa de saturacdo das esferas de vidro conectou-se
uma das extremidades de uma mangueira transparente saturada a base da coluna
de acrilico enquanto a outra extremidade foi elevada a uma altura
aproximadamente igual a do nivel d’4gua na coluna. A drenagem se deu a partir
do momento em que se abaixou a extremidade superior da mangueira. Este

procedimento se deu até que a drenagem cessasse (figura 3.9).

Figura 3.9 — Etapas do procedimento de drenagem através de metodologia baseada no
principio dos vasos comunicantes (drenagem com tubo).
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A 4agua drenada foi captada por uma bandeja de aluminio abaixo do
conjunto e seu volume foi medido ao final da etapa através de uma proveta
graduada. Esta medida ndo pode ser considerada uma medida de muita precisio
visto que houve perdas de 4dgua em todos os ensaios. Apesar de se mostrar
bastante eficiente no quesito drenagem da dgua no solo, a presente metodologia
ndo apresentou repetitividade entre ensaios devido a grande influéncia do fator
humano ao longo do procedimento de drenagem demandando grande agilidade do
executor dos ensaios.

Para esse tipo de drenagem, a base da coluna teve que ser adaptada para
uma base sélida com entrada para uma mangueira de didmetro pequeno. Para tal
foi utilizada uma base de tarugo de PVC com um furo e uma torneira de engate

rapido.

3.4.1.7.
Contaminacao das Esferas de Vidro

A contaminacdo das colunas de esferas de vidro se deu de cima para baixo
durante um periodo de 24hs, simulando os efeitos de uma contaminagéo real no
campo. Adicionou-se a coluna, a cada ensaio, um cap metalico de diametro igual a
4,74cm e altura igual a 4,12cm, com a finalidade de delimitar a entrada do 6leo e
de evitar eventuais efeitos de borda. Pesou-se o conjunto coluna + solo + cap
metilico e em seguida deu-se inicio a contaminacdo através da adi¢do de

aproximadamente 60g de contaminante ao cap metalico (figuras 3.10 e 3.11).
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Figura 3.10 — Etapa de contaminagéo da coluna com as esferas de vidro (40cm).

Figura 3.11 — Detalhe do 6leo mineral no topo da coluna no inicio da contaminagéo.

70
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Esta etapa de contaminacdo foi executada levando em conta a metodologia
de ensaio que proporcionou melhor distribui¢dao da 4gua e maior reducéo da franja

capilar no solo.

3.4.1.8.
Abertura das Colunas

Terminada a etapa de contaminacdo das esferas de vidro, a coluna foi
pesada e em seguida segmentada a cada Scm a fim de serem realizadas
amostragens para as analises quimicas de cada segmento. Além da pesagem da
coluna toda ao final do ensaio, foram realizadas outras medidas de peso da coluna
sem o cap e sem o restante do 6leo, ou seja, peso da coluna mais o solo mais o
6leo que entrou. Além de pesagens de cada segmento da coluna mais o solo mais

o 6leo correspondente a cada segmento em particular.

3.4.2.
Solo Residual Indeformado

Nesta secdo serdo apresentadas as informacoes referentes a metodologia dos
ensaios realizados com a fei¢do areno-siltosa do solo residual proveniente do

campo experimental de Duque de Caxias.

3.4.2.1.
Amostragem do Solo Residual Indeformado

Conforme descrito anteriormente na sec¢do relativa a caracterizagdo dos
solos, foi estudada a feicdo areno-siltosa de um solo residual da regido de Duque
de Caxias. Optou-se por trabalhar com colunas de solo indeformado e para tal foi
necessdria uma ida ao campo com o auxilio de técnicos do Laboratério de
Geotecnia e Meio Ambiente para retirada das amostras indeformadas de solo.

Com o intuito de viabilizar a amostragem de colunas de solo indeformado
escolheu-se o tubo de PVC como material que melhor se ajustaria as condicdes de

trabalho apresentando baixo custo. Foram confeccionadas, no Laboratério de
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Geotecnia e Meio Ambiente da PUC-Rio, colunas de PVC dentre as quais todas
possuiam diametro igual a 6,7cm, porém variadas alturas: 10; 15 e 20cm.

Foram acertadas as irregularidades no terreno da édrea de amostragem,
formando um pequeno platd de onde as amostras pudessem ser extraidas. Foram
retirados também quaisquer tipos de mato que pudessem ter brotado na drea de
estudo. As colunas de solo indeformado foram retiradas diretamente no PVC
cravando o conjunto (bisel e coluna) no solo.

As figuras 3.12 e 3.13 ilustram a etapa de cravacdo e amostragem.

Figura 3.12 — Inicio da etapa de amostragem das colunas de solo residual indeformado.
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Figura 3.13 — Cravagéo da coluna de PVC com auxilio de um bisel.

Ao final da amostragem as colunas foram envoltas com filme de PVC de

modo a manter sua umidade de campo.

3.4.2.2.
Metodologia de Contaminacao do Solo Residual Indeformado

A contaminagd@o das colunas de solo residual foi a mesma descrita para as
colunas com esferas de vidro. Desta forma, a contaminacio se deu de cima para
baixo, tendo sua drea sido delimitada por um cap metélico de 4,74cm de didmetro
e 2,06cm de altura (figura 3.14).

Pesou-se o conjunto coluna mais solo em balanga digital de precisdo e em
seguida, a coluna com o solo e o cap metdlico. Por tltimo, adicionou-se o 6leo ao
cap metdlico e pesou-se novamente o conjunto. Acreditando que o0s caps
comportariam um mesmo volume de 6leo, a contaminagdo se deu utilizando-se

este pardmetro como fonte de controle da massa de 6leo inserida e, portanto, ndo
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foi determinada a massa de 6leo nos caps. No entanto, na etapa de organizacio
dos dados, percebeu-se que a massa de 6leo inserida nao foi exatamente a mesma

em todas as colunas de solo indeformado dificultando a anélise final dos dados.

Figura 3.14 — Colunas de solo indeformado momentos antes da contaminagao.

Todas as colunas de solo indeformado foram contaminadas em um mesmo
dia, representando o tempo inicial zero, mas abertas em intervalos de tempo
diferentes de modo a tentar reproduzir os efeitos da contaminacdo do solo em
campo ao longo do tempo. Admitiu-se que todas as colunas de solo indeformado
eram idénticas como hipdtese inicial. Sabe-se, entretanto, que por mais que as
colunas tenham sido amostradas de uma mesma regido, ha grandes possibilidades
de serem completamente diferentes devido a possivel heterogeneidade de solos
indeformados.

A metodologia de contamina¢do pode e deve ser refinada a fim de se obter
melhores resultados.

Apés a contaminagdo inicial as colunas de solo indeformado foram sujeitas
a duas condig¢des distintas de temperatura, através do uso de refletores de 300W e
de 500W, de modo que a metade delas esteve exposta a condi¢des normais de

temperatura e a outra metade a temperaturas elevadas (figura 3.15).
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Figura 3.15 — Estrutura suporte aos refletores de 300W e de 500W. No topo da figura a
esquerda destaque a vista lateral da caixa de disjuntores por meio da qual se fez o
controle dos refletores.

Os ensaios de contamina¢do e o monitoramento das colunas ao longo do
tempo foram conduzidos na Tenda do Laboratdrio de Geotecnia e Meio Ambiente

da PUC-Rio (figura 3.16).
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Figura 3.16 — Tenda do Laboratério de Geotecnia e Meio Ambiente da PUC-Rio, onde
foram realizados os ensaios de contaminacao de 157 dias.

3.4.2.3.
Abertura das Colunas

A abertura das colunas, em seus respectivos intervalos de tempo, se deu
através da segmentacdo do solo indeformado a cada Scm, de modo a permitir a
avaliacdo dos aspectos quimicos e microbioldgicos de cada segmento apds a
contaminag¢do. No entanto, uma das falhas do presente estudo estd na ndo pesagem

de cada segmento de solo indeformado isoladamente (figuras 3.17 a 3.20).
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Figura 3.17 — Retirada do solo indeformado da coluna de PVC ao final do intervalo de
tempo estipulado para o0 monitoramento da contaminagao e da atividade microbiana.
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Figura 3.18 — Solo indeformado contaminado momentos antes de sua segmentagao.

Figura 3.19 — Segmentagéo da coluna de solo indeformado.
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Figura 3.20 — Retirada de amostras compostas de solo amolgado para posteriores

analises quimicas e microbiolégicas.

3.4.3.
Analises Quimicas

Nesta secdo serdo descritas a metodologia de andlise por extracdo e

determinagdo gravimétrica de TPH e a metodologia de anélise de RMN.

3.4.3.1.
Analise de Hidrocarbonetos Totais de Petroleo (TPH)

H4 diferentes metodologias a serem empregadas na extracdo de
hidrocarbonetos totais de petréleo (TPH) de solos. Optou-se por utilizar a
metodologia por extracdo e determinag@o gravimétrica descrita por Achitouv et al.
(2004) & Setti et al. (1993). Metodologia semelhante ja havia sido utilizada em
trabalho de pesquisa anterior, apresentando resultados bastante satisfatérios

(Tapajés & Osterreicher-Cunha et al., 2005).
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3.4.3.1.1.
Solucao Cloroférmio/Metanol 1:1

Para extragdo dos hidrocarbonetos de petréleo do solo foi usada uma
solugdo na qual cada parte de metanol se deve adicionar uma parte de

cloroférmio.

3.4.3.1.2.
Metodologia de Ensaio

Estas andlises foram realizadas em amostras de solo tanto nos ensaios de
coluna com esferas de vidro quanto nos ensaios de coluna com solo residual.

Ao final de cada ensaio de coluna com esferas de vidro foram retiradas
amostras de cada segmento para posterior andlise em duplicata. Foi feita a
pesagem de cada segmento e por diferenca obteve-se o peso de solo uma vez que
o peso de cada segmento de coluna é pré-definido. A comparacdo do peso de cada
segmento contaminado com o peso dos segmentos nao contaminados obtidos nos
ensaios preliminares possibilitou fazer uma estimativa da quantidade de d6leo. No
entanto, € interessante ressaltar que este valor é tomado somente como uma
estimativa ja que se sabe que o contaminante pode deslocar a d4gua ao migrar no
solo.

Para os ensaios realizados com solo indeformado, a cada intervalo de tempo
em que as colunas foram abertas, foram retiradas amostras de solo a cada Scm e, a
partir das mesmas, foi realizada a andlise de TPH. As colunas foram pesadas no
dia de montagem e no dia de abertura de forma a verificar as perdas por
volatilizagdo do contaminante bem como da umidade do solo.

Para cada amostra de solo realizou-se o procedimento descrito a seguir em
duplicata. Pesaram-se 5g de solo em erlenmeyer de 125mL. Em seguida,
acrescentaram-se 15mL de solucdo Cloroférmio/Metanol 1:1. A partir deste
momento, o contaminante foi extraido em ultra-som por um periodo de 2 horas
em erlenmeyers tampados para evitar a volatilizacdo do contaminante durante esta
etapa.

Ao final deste intervalo de tempo, retiraram-se os erlenmeyers e verteu-se o

conteido de cada um deles em um conjunto proveta (25mL) + funil para comecar
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a etapa de filtragem com filtro de papel quantitativo (JP42 — Faixa Azul) para
reter as particulas de solo.

Os erlenmeyers foram rinsados com S5mL da mesma solugdo de
Cloroférmio/Metanol 1:1. Concluida esta etapa acrescentaram-se novamente SmL
de solucdo Cloroférmio/Metanol 1:1 a cada erlenmeyer e iniciou-se mais uma
extragdo de 30 min no ultra-som. Esta etapa foi acrescida a metodologia porque se
pdde notar que, em solos com contamina¢do muito elevada, ao final de duas horas
de extracdo ainda havia vestigios de contaminante no solo. Procedeu-se
novamente a etapa de filtragem e ao final da mesma, avolumou-se a proveta com
Cloroférmio P.A. Destes 25mL representativos de cada replicata foram retirados
SmL e colocados em béqueres de 10mL de peso conhecido. Deixaram-se os
béqueres em repouso até que o solvente volatilizasse por completo e o peso dos
mesmos se estabilizasse. Por diferenca obtiveram-se as massas de 6leo em cada
amostra.

Em se tratando de compostos téxicos todas as etapas deste procedimento
foram realizadas dentro de uma capela com exaustor ligado e o responsdvel pelas

andlises utilizou jaleco e luvas descartdveis para sua seguranca.

3.4.3.2.
Ressonancia Magnética Nuclear (RMN)

As amostras de residuo oleoso foram analisadas pela Espectroscopia de
Ressondncia Magnética Nuclear de 'H em um espectrometro de campo sob as

condicdes apresentadas na tabela 3.10.

Nucleo observado H
Freqliéncia de observacao 200.026
Largura espectral 4001.6
Tempo de aquisicdo 4.0
Solvente CdCI3
Concentragao todo o material obtido
Intervalo entre pulsos 1s
Pulso 45°
N° de transientes acumulados 500
Temperatura ambiente
Tubo 5mm od
Modo do desacoplador nnn

Tabela 3.10 — Condigbes para obtengao do espectro 'H.
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O objetivo desta andlise foi quantificar os tipos de hidrogénio presentes em
percentual molar. Os resultados apresentados devem ser comparados entre si
apenas dentro de um mesmo conjunto de dados, uma vez que os procedimentos de
preparo, as condigdes para execucdo dos ensaios e o processamento dos espectros
foram rigorosamente os mesmos para todas as amostras.

Os residuos foram solubilizados em CdCls. As areas e/ou sinais dos
espectros considerados levaram em consideracdo as informacdes conhecidas a
respeito das respectivas estruturas presentes naquelas regides e foram as seguintes

(tabela 3.11).

Desloc. Quim. (ppm) Tipos de Hidrogénios
95-7.4 Hidrogénios ligados a anéis aromaticos principalmente de poliaromaticos
74-6.5 Hidrogénios ligados a anéis aromaticos principalmente de monoaromaticos

Hidrogénios de grupos alfa-CH2 e alfa-CH3 em relagao a anéis aromaticos, CH
4.0-0.5 e CH2 de nafténicos, beta-CH2 e beta-CH3 de aromaticos e iso-parafinas e
CH2 e CHB de alifaticos

Tabela 3.11 — Tipos de hidrogénios e respectivos deslocamentos no espectro (PPM).

3.4.4.
Analise Microbioldgica

A atividade degradadora total da microbiota foi determinada pelo método de
medida de hidrélise de diacetato de fluoresceina (FDA), conforme descrito por
Adam & Duncan (2001) com algumas modificacdes. O FDA é uma molécula
reconhecida e hidrolisada pela maior parte das enzimas presentes no ambiente,
sejam elas endo ou exo-enzimas de origem microbiana ou vegetal. A hidrélise de
FDA permite, entdo, determinar taxas de degradacao total do solo, as quais, neste
caso, correspondem a atividade degradadora de bactérias e fungos essencialmente,

devido a natureza sub-superficial do solo utilizado.
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3.4.4.1.
Preparo de Solucoes e Reagentes

Abaixo seguem as especificacdes técnicas para preparo de todos os
reagentes e solugdes a serem utilizados ao longo da andlise de medida de atividade

enzimatica.

34.4.1.1.
Solucao Cloroférmio/Metanol 2:1

Para cada parte de metanol adicionar duas partes de cloroférmio.

3.4.4.1.2.
Solucao Tampao Fosfato

Para cada litro de 4gua destilada, adicionar 8,7g de K,HPO, e 1,3g de
KH,POy,.

3.4.4.13.
Solucao FDA

Diluir 0,1g de FDA em 80mL de acetona P.A. e avolumar para 100mL.

3.4.4.2.
Metodologia de Ensaio

O material utilizado foi esterilizado para garantir que os resultados
representem com fidelidade a atividade microbiana referente ao solo em questao,
sem que haja influéncias externas. A esterilizacao foi feita em autoclave a 121°C e
a latm por um periodo de 20 (vinte) minutos.

As amostras de solo foram analisadas em triplicata com um controle branco,

sem FDA.
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Adicionaram-se 16,5mL de solucdo tampao fosfato a cada erlenmeyer
anteriormente a esterilizacdo em autoclave. Ao final desta etapa, aliquotas de 2g
de solo foram adicionadas a cada erlenmeyer dentro do fluxo laminar de forma a
garantir a continuidade da esterilidade do material. Em seguida, adicionaram-se
0,2mL de solu¢do FDA a cada erlenmeyer com excecao ao destinado ao branco. A
incubacdo teve duracdo de 40 minutos a uma temperatura de 30°C. Ao final desta
etapa, a reacdo foi interrompida adicionando-se 15mL de Cloroférmio/Metanol

2:1 dentro de capela com exaustor ligado (figura 3.21).

Figura 3.21 — Interrupgdo da reagao através de solugao cloroférmio / metanol.

Em seguida, verteu-se o conteido dos erlenmeyers em tubos falcon de
50mL. Os mesmos foram, entdo, centrifugados a 2000 RPM durante 3 minutos e

os sobrenadantes filtrados em conjunto proveta (25mL) + funil + papel filtro.
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Figura 3.22 — Destaque para o volume de filtrado nas provetas e sua coloragdo

esverdeada devido a presenga de fluoresceina nas amostras.

O volume de filtrado foi lido nas provetas e em seguida transferido para
tubos de ensaio de boca fina de modo a facilitar o armazenamento em geladeira
ap6s a finalizacdo do ensaio (figura 3.22).

A fluoresceina formada durante a incubagdo foi medida nos filtrados em
espectrofotometro a 490nm utilizando-se cubetas de quartzo. Os resultados sdo
dados em termos de absorbancia e ug/mL em funcdo de uma curva padrao pré-
estabelecida.

O material nao filtrado foi armazenado em garrafas especificas para “esgoto
de FDA” para descarte em consondncia com as normas técnicas referentes a

materiais toxicos.
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3.4.5.
Controle da Temperatura

A idéia inicial do controle de temperatura no presente estudo fora estudar a
influéncia da temperatura tanto na entrada do contaminante no solo indeformado
quanto na acdo dos microrganismos naturais do mesmo. Para garantir que o
aumento considerdvel de temperatura nas colunas com refletor ndo fosse
prejudicial a sobrevivéncia da populacdo microbiana, a temperatura foi controlada
através do uso de termOmetros ndo s6 na regido em que as colunas foram
colocadas sob a influéncia dos refletores, como também na regido em que
estiveram as colunas sem refletores, de modo a garantir que as mesmas nio
ultrapassassem o valor de 40°C. Houve ainda o controle da umidade do ar, no

entanto, este se deu apenas para as colunas em temperatura ambiente.
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