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Apresentacao

As mudancas do clima tem sido o principal fenédmeno ambiental

em discussao por governos, empresas, ONGs e pela sociedade em
geral. A severidade dos seus efeitos e sua abrangéncia global afeta

a economia causando a perda de milhares de vidas humanas direta

ou indiretamente. Os acordos internacionais visam, principalmente, a
reducdo imediata das emissdes de Gases de Efeito Estufa (GEEs), com
0 objetivo de reduzir a médio e longo prazo os efeitos sobre o clima.

Desta forma, monitorar as emissdoes de GEEs de maneira criteriosa

e com embasamento cientifico é fundamental para que as iniciativas
globais de reducao das emissdes sejam bem sucedidas. Embora a
comunidade cientifica ja tenha validado as metodologias de avaliacao
das emissoes, para alguns agroecossistemas sao necessarias
adaptacdes ao protocolo, como no caso das planicies inundaveis.

A publicacao “Protocolo para Medicoes de Fluxos de Gases de Efeito
Estufa em Sistemas Aerébios e Alagados de Producao de Graos-

Rede Fluxus” apresenta uma descricao detalhada dos equipamentos

e procedimentos da etapa de amostragem até a etapa de célculo

de emissdes, bem como de avaliacbes complementares para o
entendimento deste fendmeno. Este protocolo é resultado da pesquisa
conduzida pela Rede Fluxus, liderada pela Embrapa, cujo objetivo



é avaliar a emissdo de GEEs e balanco de carbono em sistemas de
producao de graos em quatro biomas brasileiros.

Boa leitural!

Gustavo Ribeiro Xavier
Chefe Geral da Embrapa Agrobiologia
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Introducao

O aumento dos gases de efeito estufa (GEE) na atmosfera representa
uma ameaca para a sustentabilidade da vida no planeta. A agricultura é
uma atividade antropica que muito contribui na emissao desses gases.
Com vistas a entender o processo em sistemas de producado de graos no
Brasil, gerar nimeros para avaliar o impacto dos sistemas de producéao
e desenvolver estratégias de mitigacao, a Embrapa criou a rede de
pesquisa denominada Rede Fluxus, cujo objetivo é avaliar a emissao de
GEE e balanco de carbono em sistemas de producao de graos.

A Rede tem atividades em quatro biomas brasileiros, Amazonia, Cerrados,
Mata Atlantica e Pampa. Este ultimo esté localizado na regido extremo
Sul do Brasil, ocupando mais da metade do estado do Rio Grande do
Sul, além de todo o Uruguai e cerca de um terco da Argentina.

Essa rede reune grupos de pesquisa de diferentes unidades da Empresa
e também de instituicbes parceiras e, portanto, foi necessario definir

e padronizar protocolos de medicao dos fluxos de GEEs em condicoes
de campo e de variaveis relacionadas aos processos, particularmente
aqueles envolvidos na emissdo de metano (CH,) e 6xido nitroso (N,0),
e de variaveis auxiliares.
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Protocolo para medi¢cdes de fluxos de gases de efeito estufa em
sistemas aerdbicos e alagados de producdo de grdaos — Rede Fluxus

Este protocolo traz a descricao dos procedimentos de coleta para
diferentes sistemas de producdo de graos: aerdbicos, inundados e
terras baixas (areas sujeitas ao alagamento temporario). Portanto, os
aspectos especificos de cada sistema de producao serdao apresentados
em tépicos separados. Serdo apresentados também procedimentos
comuns como o armazenamento e transporte das amostras, dos
célculos e da andlise de variadveis associadas aos processos de emissao
de GEE do solo. No final sdo descritos também os procedimentos

para quantificar a volatilizacao de aménia usando o coletor semiaberto
estatico. A aménia volatilizada é considerada fonte indireta de N,O,
uma vez que pode se depositar no solo ou em espelhos d’agua e ser
transformada biologicamente.

Descricao dos Sistemas Coletores

Para as atividades da Rede Fluxus, ficou definido que na coleta de
amostras de ar para avaliacdo de gases de efeito estufa em cultivos
para producao de graos seria utilizado o método da camara estatica
manual fechada, tanto por razoes técnicas quanto financeiras e
operacionais. No entanto, as dimensdes e o material de construcao
das camaras utilizadas para a coleta de amostras de ar liberado do solo
nao foram padronizados, porque a disponibilidade de material variou de
acordo com a regido ou a cultura a ser estudada.

Embora ainda nao exista uma forma de testar se o desenho da camara
reproduz fluxos reais, os seguintes 5 critérios gerais de formato e
componentes destas camaras sdo considerados como os mais adequados
para o bom funcionamento do sistema (ROCHETTE e ERIKSEN-HAMEL,
2008; DE KLEIN e HARVEY, 2012), e detalhes destes itens serao melhor
exemplificados nos tépicos que descrevem as camaras:
1) Altura do topo: A camara muito alta implica em pobre mistura

de ar em seu interior, e além do ambiente heterogéneo, é mais

dificil conseguir um fluxo minimo detectavel sem estender

demasiadamente o tempo de incubacao. Por outro lado, a

camara muito baixa tem maior impacto sobre as condicdes
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ambientais em seu interior. A inércia da temperatura, umidade e
concentracao de gas diminui com a reducdo da altura da camara.
Assim, a altura ideal da camara deve ser aquela que permite a
obtencao de um fluxo minimo detectavel (o que vai depender
das condi¢gOes de anélise) com a minima alteragao do ambiente
interno da cdmara. Um indicador para expressar esta condicao

é a razao entre a altura da camara e o tempo de incubacao

(cm h'). De acordo com a literatura, fluxos de gas que nédo
podem ser medidos com uma camara de 20 cm de altura em um
intervalo de 30 minutos nao sao significativos. Tendo isso em
conta, camaras que apresentem indice de altura de pelo menos
20 cm h' sdo consideradas boas a excelentes.

2) Dimensoes da base: Uma vez que o fluxo é proporcional a area
e as chances de vazamentos aumentam com o perimetro da
camara, outro indice de qualidade pode ser estabelecido. Neste
caso, a razao area (cm?)/perimetro (cm) deve ser pelo menos
igual a 6,26 cm, tendo em conta a literatura, sendo as melhores
camaras aquelas com indice pelo menos igual a 10 cm. Quanto
maior a relacao, menor a influéncia das bordas no fluxo medido.

3) Insercao das paredes da base no solo: Deve ser em média de
7 cm, dependendo da textura do solo, podendo ser um pouco
menor para solos argilosos (ndo menos que 5 cm) e maior para
solos arenosos.

4) Dispositivo para tomada de ar do interior da camara: Para
amostragem do ar interno da camara, é recomendavel que seja
instalado um dispositivo que permita amostrar diferentes porcoes
do ar no volume interno da cadmara, visando uma amostra mais
representativa.

5) Regulador da pressao interna: Sistema que permita aliviar a
pressao interna, como um suspiro, sem ocorrer significativa
mudanca na concentracao do gas (em inglés é denominado vent).
Existem recomendacdes para as dimensoes do vent, que variam
em funcao da cdmara e das condicGes ambientais. Recomenda-
se consultar Hutchinson e Mosier (1981) para obter detalhes de
como dimensionar o dispositivo.
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llustragéo:
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E essencial que a camara seja construida usando-se materiais inertes
aos gases a serem medidos e que sejam leves, resistentes a impactos
e que proporcionem pequeno aumento da temperatura em seu interior,
perturbacdo minima ao local de instalacdo e, na medida do possivel,
de baixo custo (COSTA et al., 2006; MINAMIKAWA et al., 2015).

Em geral, o material usado na confeccao e o formato da camara estao
associados ao custo e facilidade de aquisicao, podendo ser funcionais
e bem aceitos pela comunidade cientifica desde que seguidas as
recomendacodes técnicas.

A forma e o tamanho da cadmara variam com o material a ser utilizado.
Assim, camaras retangulares e quadradas sao normalmente construidas
em chapas de acrilico, aco galvanizado ou aluminio, enquanto que

as circulares se adequam melhor ao PVC, ou mesmo, ao acrilico
(MINAMIKAWA et al., 2015). O uso de camaras maiores gera
estimativas mais representativas de fluxos. Contudo, podem tornar-se
limitantes quanto ao custo e operacionalidade (COSTA et al., 20086).
Assim, o recomendavel é que se utilizem cadmaras com tamanho minimo
para fornecer medidas representativas dos fluxos em avaliacao.

As camaras estaticas mais comuns sao as constituidas de duas partes,
do tipo base-topo (Figura 1), sendo estas recomendadas em protocolos
para medicao de gases de efeito estufa.

O topo é acoplado a base, de forma a permitir vedacao do sistema,
somente no momento das medicdes de fluxos. A vedacdo pode ser
feita com agua (é necessario prevenir o molhamento do solo, evitando

“vent” ig. 1. a
Valvula de amostragem Flg 1 Esquema da camara
estéatica do tipo cilindrica,
Calha para encaixe do topo, que > Topo da cémara base e tOpO, com detalhes
pode ser preenchida com dgua, d Al la d t
ou ter uma borracha, para selar a valvula de amos ragem
o encaixe topo-base para retirada das amostras

Porgdo inserida no solo [ — — Base de ar, e do “vent” para

estabilizacdo da presséo

interna.
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alteracdes em sua umidade atual) ou com uso de borrachas inertes
para o selamento do contato base-topo. O topo deve ser isolado
termicamente para evitar o aguecimento excessivo do ambiente interno
da camara (uma camada de isopor, espuma ou cortica coberta com
outra de manta asfaltica ou manta isolante aluminizada, além de tinta
isolante térmica produzem bom isolamento). De qualquer forma, a
utilizacdo do vent (suspiro) é recomendada para impedir alteracdes de
pressao interna por variacoes de temperatura, acoplamento do topo

e amostragens do gas, que podem levar a sérios erros nas medicoes
(HUTCHINSON e LIVINGSTON, 2001).

Camaras para coleta de gases em sistemas aerobicos

A base deve ter suas paredes inseridas no solo (Figura 2: quanto
mais arenoso, mais profunda a insercao) e mantida no local durante o
periodo de avaliacdo (semana, safra, ano etc.).

A base é normalmente preparada por profissional de serralheria, uma
vez que requer o uso de soldas, dobras e cortes com ferramentas
especiais. Deve-se atentar para que a base tenha medidas e sistema de
acoplamento compativel com as medidas e formatos do topo. O uso

de canaleta na base ndao é uma condicdo, pois pode-se optar por usar
uma superficie plana, sendo o topo dotado de algum material, que em
contato com a base permita o selamento das duas partes. E importante,
no entanto, que a canaleta ou parede da base exposta a superficie nao
provoquem um efeito de barreira para a circulagao do ar. Recomenda-se
que a canaleta nao ultrapasse 5 cm de altura.

Superficie

Solo argiloso Solo arenoso
do solo

(insercdo de pelo
menos 5c¢m no menos 10 cm no
solo) solo)

1
1
1
L
§I
ol
o
ol
ol
ol
1
1
1
1
1
1
]
1
1
Bruno J. R. Alves

Fig. 2. Esquema da insercdo das paredes da base ao solo em funcéo da textura do solo.

llustracéo:
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llustracéo:
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Caso perceba-se alguma alteracao no solo do interior da base em
relacdo a area externa apds a fixacdao da base no solo, devera ser
adotada uma estratégia de realocacao periédica da base no local em
avaliacao, para que represente a condicdo geral da area.

Normalmente, a base é preparada em funcao do que se escolhe para
formar o topo da cdmara. Caixas de alimentos e baldes plasticos sdo objetos
comumente usados como topo, devendo-se atentar as recomendacoes
de altura e didametro feitas anteriormente. Para o tipo de topo definido
acima, a Figura 3 traz um esquema de base elaborada em aco.

O topo deve possuir um ponto de amostragem do ar interno da
camara, frequentemente constituido de um orificio pelo qual passa
um tubo de acesso que possui, externamente, uma valvula com saida
“luer lock” tipo trés vias para conectar as seringas e retirar amostras
de ar. A Figura 4 mostra uma camara do tipo retangular, com os itens
exemplificados nas Figuras 1 e 2. O exemplo mostrado é de formato
retangular e o material escolhido para a confeccao das camaras é o
aco galvanizado para a base, e para o topo utilizou-se uma caixa de
alimentos de 17 litros feita em polietileno (Figuras 4 e 5). O sistema
com tomada de ar de 4 pontos acoplado a tampa é um recurso para
coletar o ar interno da camara em diferentes pontos, visando melhorar
a representatividade da amostra (Figura 5).

i 2em Fig. 3. Desenho de uma

base usada para compor

uma camara estatica

H > 35cm
para monitoramento de
r 38cm

40 cm

fluxos de GEEs do solo,

. Calha (feita com barra chata de 4" com 2mm de

> 3cm 60em - :ﬁzf:;::i'?f:bmdu em U, soldada sobre a barra incluindo as medidas
35cm ] 1 .
75em | | Solda MIG em toda e outros detalhes para
Barra chata 3" volta, para unira .
57cm Espessura3 mm barra chatacom a confeccéo.

Fazer a parte de baixo da barra calha.

chata em biselo (“ em faca”)
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Por dltimo, o célculo dos fluxos de gas exige o conhecimento da
temperatura interna da cadmara para correcoées de concentragcao do gas
de interesse. A utilizacao de um termémetro ou mesmo de um termo-

higrbmetro (permite mensurar a temperatura e a umidade relativa do ar)
é recomendavel (Figura bA).

Fig. 4. Camara estatica com aproximadamente 40 cm largura x 60 cm comprimento, exibindo

a calha para encaixe do topo (A), com paredes de insercéo no solo de 7 cm (B), e com o topo
(12 cm de altura) isolado com uma camada de espuma e outra de manta asféltica aluminizada,
com “vent” lateral (tubo de PVC com 4 mm diametro interno e 15 cm de comprimento) e

vélvula "luer-lock” (detalhe) para amostragem do ar do interior da camara (C).

Fig. 5. Visao superior externa da camara estéatica com a seta apontando o local de tomada
de amostra, com a vélvula “luer-lock” (A) e visdo interna (B) onde se observam as

multiportas de coleta de ar que confluem para uma Unica saida.

15
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Camaras para coleta de gases em sistemas alagados

Em cultivos alagados, onde as plantas sdao mantidas no interior das
camaras, essas devem apresentar altura compativel para abriga-las,
sem as danificar durante as coletas. A maior parte do metano emitido
em solos inundados cultivados com arroz ocorre pelos aerénquimas das
plantas (LE MER e ROGER, 2001), o que torna indispensavel incluir a
planta de arroz dentro da camara.

Assim, as cadmaras destes sistemas compreendem a base, um ou mais
extensores e topo, estabelecendo um sistema coletor hermético (Figura
6), que é uma adaptacao do sistema proposto por Mosier et al. (1998).

SERINGA E
VALVULA

ROLHA DE
BORRACHA -,

TERMOMETRO
DIGITAL

l BATERIA [12V)

—

C

TOPO-020m |

|

VENTILADOR

td td
—

£ t
LJ L

LAMINA

DE AGUA
- gl -

O

1 )
BASE-020m T A +

ORIFICID
PARA ENTRADA
DE AGUA

Fig. 6. Representacéo
de camara estética
fechada, base,
extensor e topo,
com detalhes da
disposicéo dos
orificios para
circulacao de agua,
das canaletas para
conexao das partes
constituintes,

dos ventiladores,

do termdmetro

e da vélvula de
amostragem para
retirada de amostras

de ar.
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Na Rede Fluxus, as camaras indicadas para a cultura de arroz irrigado
por inundacao do solo normalmente sao confeccionadas em aluminio;
eventualmente utiliza-se aco galvanizado, o que reduz o custo, mas
aumenta bastante seu peso, dificultando o transporte. Outros materiais
mais comumente utilizados na construcdo de cadmaras utilizadas em
sistemas alagados podem ser o cloreto de polivinil (PVC) ou acrilico. A
base é uma estrutura vazada com secao transversal quadrada (64 cm
x 64 cm) e 20 cm de altura, construida em chapa de parede simples
com 2,5 mm de espessura. Imediatamente acima da superficie do solo,
as bases apresentam em duas laterais opostas dois orificios de cerca
de 20 mm de didmetro, para permitir a circulacdo de 4gua entre o
ambiente externo (lavoura de arroz) e o sistema coletor, excecao feita
para os periodos de amostragem de ar, em que os orificios sdo vedados
com rolhas de borracha.

Na parte superior, a base apresenta uma canaleta com 4 cm de altura
e 4 cm de largura, para o acoplamento do topo ou do extensor da
camara (Figura 7). Para garantir o fechamento hermético da camara

durante as coletas, a canaleta é preenchida com agua anteriormente
ao acoplamento do topo (GOMES et al., 2009). Quando se utilizam
extensores, sua conexao a base e ao topo é feita da mesma forma.

o
o
©
s
=4
2
(5]
w
o
C
[}
S
o
©
=
s
=
S
5
S
o
o5

Fig. 7. Base de camara
estatica fechada em
aluminio, instalada

em lavoura de arroz
antecedendo a inundacéo
do solo, ilustrando os
orificios para circulacéao
de agua entre o ambiente
externo e o sistema
coletor e a canaleta
superior onde é feito o
acoplamento da base ao

topo e/ou extensor.
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O extensor é uma estrutura estabelecida para aumentar a altura da
camara, sendo disposto entre a base e o topo da camara quando o
porte das plantas presentes no interior da base excede a altura do
conjunto formado pela base e o topo. Trata-se de uma estrutura
vazada, com dimensoOes e desenho semelhantes ao da base, devendo
ser confeccionado em chapa de parede simples, com espessura menor
que a da base (2 mm). O extensor também deve ser dotado de canaleta
com aproximadamente 4 cm de altura e 4 cm de largura na parte
superior (Figura 8). Considerando-se a estatura média das cultivares de
arroz irrigado do tipo moderno atualmente em uso na regido subtropical
do Brasil, é necesséario o uso de um ou dois extensores, em funcao da
fase de desenvolvimento da cultura (Figura 9).

Por sua vez, o topo ou camara coletora, que apresenta fechamento
superior, deve ser construido em chapa de parede dupla de 1 mm

de espessura. As dimensdes sao pouco menores que as da base e
extensores, ou seja, 20 cm de altura e 60 cm de comprimento e de
largura. Internamente, sdo requeridos trés suportes para o acoplamento
de ventiladores. Externamente, a parte superior do topo deve dispor

de uma alca para facilitar as operacoes de abertura e fechamento e

o transporte, bem como trés orificios com aproximadamente 15 mm

Fig. 8. Extensor de
camara estatica fechada
em aluminio com
canaleta superior para

o acoplamento de topo
ou de outro extensor,
distinguindo-se da base
pela auséncia de orificios

laterais.
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Fig. 9. Camara estatica
fechada em aluminio
composta por base, dois
extensores e topo em
lavoura de arroz irrigado

durante amostragem.

de didmetro. Um desses orificios é vedado com um septo (rolha de
borracha perfurada) por onde passa a fiacdo que conecta uma bateria
de 12 V (apoiada sobre o topo durante as coletas) a trés ventiladores
dispostos no interior da camara. Os ventiladores sdo acionados

nos momentos de amostragem para homogeneizar o ar no interior

do sistema coletor. O segundo orificio é fechado por uma rolha de
borracha vazada, na qual é conectado um termémetro digital do tipo
espeto, utilizado para a medicao da temperatura do ar no interior

da camara. O acoplamento do termémetro ao topo deve ocorrer
imediatamente apds o fechamento do sistema coletor com o topo,
evitando o aprisionamento de ar. Por sua vez, o terceiro orificio é
vedado com uma rolha de borracha por onde passa o dispositivo para
a tomada de amostras de ar (Figura 10).

O dispositivo para a coleta de amostras de ar consiste em um tubo

de PVC com 5 mm de didmetro externo, 3 mm de didmetro interno e
cerca de 60 cm de comprimento transpassando uma rolha de borracha
perfurada. Na extremidade do tubo que fica do lado de fora da camara,
deve-se conectar uma valvula de trés vias do tipo “luer lock”, para o
acoplamento das seringas utilizadas nas coletas de amostras de ar.
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Fig. 10. Vistas de topo de camara estatica em aco galvanizado, com acabamento em
pintura de cor branca, ilustrando externamente alca para o manuseio da camara e orificios
para o acoplamento de termOmetro digital tipo espeto, de dispositivo para tomada de
amostras de ar com seringa acoplada e de fiacdo que liga os ventiladores internos a
bateria (A) e internamente tubo para a coleta de amostras de ar e ventiladores para

homogeneizacéo do ar no interior da cdmara, instalados em suportes especificos (B).

Camaras para coleta de gases em cultivos de terras baixas
A exploracao agricola no ambiente de terras baixas inclui além do
tradicional bindmio arroz/pecudria, sistemas de diversificacao de
culturas, incluindo rotacdes de arroz irrigado com espécies de sequeiro.

Devido ao relevo predominantemente plano e a presenca de horizonte
subsuperficial impermedavel e a baixa condutividade hidraulica dos solos
de terras baixas, é relativamente frequente a ocorréncia de condicao de
solo saturado, ou mesmo com presenca de lamina de dgua durante o
periodo de cultivo das espécies de sequeiro. Por essa razao, o modelo
de camara utilizado em cultivos de sequeiro desenvolvidos para o
ambiente de terras baixas distingue-se em alguns aspectos daqueles
descritos para os sistemas aerdébios.

A base é uma estrutura vazada com secao transversal retangular
(80 cm x 40 cm) e 9 cm de altura, construida em chapa de parede dupla
com 2,5 mm de espessura e dotada, na parte superior, de canaleta com
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Fig. 11. Vista superior
de base de camara
estatica fechada em aco
galvanizado com pintura
em cor verde, ilustrando
canaleta superior onde é
feito o acoplamento da

base ao topo.

aproximadamente 4 cm de altura e 4 cm de largura, para o acoplamento
do topo da camara (Figura 11). E mais comum o uso de aco galvanizado
para a confeccao desses sistemas coletores, pelo menor custo

em relagcado ao aluminio. Porém, para aumentar sua durabilidade,

o recobrimento com fundo de Galvanite® de coloracdo escura,
normalmente verde, tem se mostrado uma boa opcao. A base deve ser
inserida no solo até a profundidade de 5 cm, ficando exposta, apenas, a
canaleta superior onde é acoplado o topo ou cadmara. Assim como para
o sistema coletor utilizado em cultivos de arroz irrigado, para garantir o
fechamento hermético da camara durante as coletas, a canaleta superior
da base deve ser preenchida com agua previamente ao acoplamento

do topo (GOMES et al., 2009). Nessa operacao é necessario prevenir o
molhamento do solo, evitando alteracdes em sua umidade atual.

O topo utilizado é uma estrutura fechada de secao transversal
retangular, com dimensodes préximas a da base (77 cm x 37 cm) e

25 cm de altura, construido em chapa de parede dupla de 1 mm de
espessura. Quando confeccionada em aco galvanizado, recomenda-se
o recobrimento com o fundo Galvanite® de cor branca, para aumentar
sua durabilidade e minimizar a elevacao da temperatura do ar no interior
da camara durante as amostragens. Internamente, a parte superior

do topo deve conter suportes para a fixacdo de trés ventiladores,
utilizados para a homogeneizacao do ar no interior da cAmara durante

21
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Fig. 12. Vistas de topo de camara estatica em aco galvanizado, com acabamento em

pintura de cor branca, ilustrando externamente alga para o manuseio da camara, fiacao
que liga os ventiladores internos a bateria e orificios para o acoplamento de termémetro
digital tipo espeto e dispositivo para tomada de amostras de ar (A) e internamente
ventiladores para homogeneizacdo do ar no interior da camara, instalados em suportes

especificos (B).

as coletas. Externamente, o topo deve dispor de alca para auxiliar em
seu manuseio e trés orificios para a conexao de rolhas de borracha
perfuradas. A cada rolha serd acoplado um dispositivo para a coleta de
amostras de ar, um termoémetro digital tipo espeto e a fiacao elétrica
ligando a bateria externa de 12 V aos ventiladores internos (Figura 12).

Vale acrescentar que, eventualmente, apés eventos de chuva intensa,
causando a saturacao do solo ou mesmo a formacao de lamina de
agua na superficie do solo, pode ser necesséria a retirada ou mudanca
temporéria de local da base, visto que a base passa a se tornar um
obstéaculo fisico a drenagem superficial da dgua, estabelecendo um
ambiente interno mais Umido que o exterior, o que influenciara na
medicao de emissdes de gases de efeito estufa. Esse fato pode

ser comum em ambientes de terras baixas, particularmente devido

ao relevo plano a suavemente ondulado e a presenca de horizonte
subsuperficial impermeavel e baixa condutividade hidraulica dos solos.
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Procedimentos para coleta de
amostras de ar

Independente do sistema a ser avaliado (aerébico, inundado ou

alagado) recomenda-se que a base seja instalada com no minimo 24 h
de antecedéncia antes da primeira mensuracao dos fluxos dos gases
(PARKIN e VENTEREA, 2010). Usualmente a base do sistema coletor
permanece na area experimental durante todo o periodo de avaliacdo. A
remocao das bases do solo é realizada somente por ocasidao de operacdes
mecanizadas na drea, incluindo o preparo do solo, quando previsto, a
semeadura e a colheita. Como o volume da camara é utilizado no célculo
do fluxo de gés, a altura da cdmara montada para amostragem deve ser
verificada, tomando varias medicdes dentro do perimetro da camara para
calcular a altura média representativa (medir a altura da base acima do
solo e adicionar a altura do topo). Nos casos em que a superficie do solo
fica irregular, por exemplo, apds preparo com revolvimento, é necessario
fazer a verificacdo antes de cada amostragem.

A restricao proporcionada pela cdmara a passagem de ar liberado do
solo para a atmosfera permite a medida da alteracdo na concentracao
de gas em seu interior, desde que a coleta de amostras de ar seja feita
em intervalos de tempo pré-determinados (COSTA et al., 2006). Nas
camaras fechadas nao héa renovacao do ar, portanto, as alteracdes

na concentracao de gases sao continuas ao longo do periodo de
amostragem (MATTHIAS et al., 1980). Isso exige a consideracao

das alterac6es no microambiente, a partir de sua instalacao, para a
interpretacao dos resultados (HUTCHINSON e LIVINGSTON, 1993).

A frequéncia de amostragem deve ser estabelecida em funcao do
objetivo do trabalho, da época do ano e da realizacdao de praticas

de manejo, bem como da capacidade de amostragem e de anélise
disponiveis. De forma geral, indica-se frequéncia minima semanal entre
as amostragens, durante o periodo de safra, e quinzenal, durante o
periodo de entressafra. Todavia, dependendo do objetivo do estudo,
especialmente naqueles envolvendo manejo do solo e da cobertura
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vegetal, pode ser necessario adotar frequéncia minima semanal também
durante o periodo de entressafra.

Vale destacar que, independentemente da época do ano e do objetivo
do experimento, a ocorréncia de quaisquer eventos que promovam
alteracdes nos fluxos de gases de efeito estufa do solo, demanda
aumento temporario da frequéncia de amostragens. AvaliacOes diarias
por pelo menos uma semana ou até que o fluxo de gases retorne a
niveis basais sdo recomendadas. Dentre os eventos que podem alterar
os fluxos destacam-se as operacdes de preparo do solo, aporte de
residuos vegetais, adubagcbes, bem como precipitacdes intensas,
irrigacoes e drenagem da érea.

Quando uma fonte de N é monitorada, como fertilizantes e residuos
ricos em N, o monitoramento deve ser iniciado antes da aplicacao
dessas fontes (se possivel, durante dois ou trés dias antes), e ser
feito diariamente por 5 a 7 dias apds sua aplicacdo. Depois desse
periodo, seguir com uma amostragem a cada dois ou trés dias por
duas semanas e entao reduzir para uma frequéncia semanal até o
fim do monitoramento, lembrando que, com a ocorréncia de chuva,
a frequéncia deve ser novamente diéria por até trés dias apds o

fim da chuva. O aumento da frequéncia de coleta apds a chuva é
especialmente importante para as medi¢cdes de N,O e CH,, que sédo
produzidos mais intensamente em condicdes redutoras (o ultimo em
condicao muito redutora).

No dmbito da Rede Fluxus, preconizam-se avaliacées por pelo menos
dois anos continuamente, particularmente importantes quando se
pretende gerar fatores de emissdo de GEE.

Né&o obstante, para a quantificacdo das emissdes de N,O existem
vérios resultados na literatura indicando que tempos menores seriam
suficientes para capturar a quase totalidade da emissao provocada
pelo uso de fontes de N no solo. Morais et al. (2013) mostram nao ser
necessario mais do que 3 meses para computar a totalidade dos fluxos
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Fig. 13. Proporcao das
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Dias apos aplicagdo da ureia no solo de Morais et al. (2013).

de N,O induzidos pela aplicacéo de ureia em solo arenoso plantado com
capim-elefante, monitorado por trés ciclos continuos, onde foram feitas
trés aplicacdes de ureia entre 80 e 100 kg N ha” (Figura 13).

Tempo de incubacao durante a coleta

E boa pratica a utilizacdo de quatro ou mais amostragens do ar do
interior da cdmara ao longo da incubacao, sendo a primeira amostragem
a do tempo zero (inicial), retirada da camara apds acoplamento do
topo a base. No entanto, a realizacdo de trés amostragens é aceitavel,
sendo adotada em importantes redes de pesquisa de GEE, como a rede
americana GRACEnet (PARKIN e VENTEREA, 2010). Existe também a
possibilidade de se estimar o fluxo do gas utilizando-se dois momentos
de amostragem, ao inicio e ao fim da incubacao (JANTALIA et al.,
2008), ou mesmo obter algumas amostras de ar antes do fechamento
da camara e a Gltima retirada da cadmara ao final da incubacao (DOBBIE
et al., 1999). No entanto, a retirada de duas amostras implica em
considerar que a acumulacdo do gads na camara é sempre linear.

Isto tem sido criticado (ROCHETTE e ERIKSEN-HAMEL, 2008), pois,
considerando-se a Lei de Fick, a acumulacdo do géds na atmosfera

do interior da camara durante a incubacao implica em uma gradativa
reducdo na diferenca entre a concentracao do gas no espaco poroso
do solo e a concentracao na atmosfera da camara, o que resultaria em
um comportamento nao linear na acumulacdo do gas no interior da
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camara (HUTCHINSON e MOSIER, 1981). No entanto, existem estudos
que mostram que, dependendo do tempo de incubacao, seria razoavel
assumir o comportamento linear e utilizar duas amostragens durante

a incubacao, o que permitiria mais repeticoes de camaras no campo
(FRANZLUEBBERS et al., 2014; LESSA et al., 2014). O comportamento
linear poderia ser explicado pelo aumento da concentracdo do

gas no espaco poroso do solo delimitado pelas paredes da base,
concomitantemente com o aumento no interior da camara (CONEN e
SMITH, 2000).

E recomendavel, porém nao incondicional, que ao se optar por trés

ou mais amostragens durante a incubacao, que as mesmas sejam
retiradas em intervalos regulares de tempo (por exemplo, no caso de
trés amostragens, 0, 20 e 40 min). Dependendo do nimero de camaras
requeridas para o estudo, ajustes nos tempos de amostragem podem
ser necessarios em funcao do tempo para percorrer todas as camaras.
Incubacdes por tempos mais curtos podem ser necessarias quando houver
alta taxa de emissao (ex. apos a fertilizacdo com N, ou adicao de residuos
organicos e excretas de animais) e incubacdes por tempos mais longos,
quando baixas emissdes sao esperadas (ex. periodos de estiagem). O
tempo de incubacao, no entanto, deve ser suficiente para que mudancgas
significativas nas concentracdoes dos gases possam ser registradas.

Em cada tempo de coleta das amostras de ar, devem ser registradas

a temperatura do ar no interior da camara e a temperatura do solo

(0-5 cm) e do ambiente externo, utilizando-se termémetros digitais tipo
espeto (Figura 14). O termémetro de solo deve ser disposto em éarea
adjacente a dos sistemas coletores, na profundidade de 5 cm.

Horario da coleta

Alves et al. (2012) demonstraram que existe uma relacdo entre as
variacdes de temperaturas diurnas e a magnitude dos fluxos de N,O,
implicando em altos fluxos durante o dia, quando a temperatura do
ar é maior, e baixos fluxos durante a noite, quando a temperatura

é menor. Este comportamento senoidal implica na existéncia de um
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Fig. 14. Termdmetros
digitais tipo espeto
utilizados para o registro
da temperatura do ar

no interior da camara

(a) e do solo (b) a cada

amostragem.

horéario do dia em que a concentracao do gas equivale a média diaria.
Ficou demonstrado que a amostragem entre 08:00 e 10:00 h da
manha resultaria em uma concentracao do gas préxima do que seria
a média didria. Mesmo assim, € interessante realizar esse tipo de
exercicio para cada localidade de forma a aumentar a certeza sobre a
representatividade dos fluxos medidos, uma vez que normalmente se
faz apenas uma amostragem por dia. Em sistemas alagados na regiao
de clima temperado, indica-se a realizacdo de amostragens no periodo
da manha, entre 9:00 e 12:00 horas, por ser o horério representativo
da média didria da emissao de metano do solo em cultivos de arroz
irrigado (COSTA et al., 2008).

Acondicionamento, transporte e armazenamento das
amostras

As amostras de ar devem ser tomadas manualmente, utilizando-se
seringas de polipropileno, equipadas com vaélvula de trés vias do tipo
“luer-lock” para a retencado das amostras. O volume da seringa a ser
utilizado depende do volume do frasco para o qual a amostra sera
transferida. E importante que o volume de gas transferido para o
frasco seja maior do que o volume do frasco, de forma que o gés seja
armazenado sob pressdo. Frascos com volumes entre 10 e 20 mL sao
frequentemente utilizados, muitas vezes semelhantes aos mostrados
na Figura 15, em que lacres de aluminio com septos de clorobutil sdo
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Fig. 15. (A) Frasco
cromatogréfico. (B)
Frasco sem septo e sem
lacre (acima) e frasco
com septo de borracha e
lacre (abaixo). (C) Detalhe
do lacre (esquerda) e

do septo de borracha
(direita).

utilizados. Para cromatégrafos com amostrador automatico, pode
haver necessidade de usar lacres magnéticos para selar os frascos
dependendo do modelo do amostrador automatico.

Imediatamente antes da transferéncia, o frasco deve ser evacuado. O
uso de bombas de vacuo elétricas, do tipo paleta com duplo estagio,
produz excelentes resultados, com vacuos préoximos de -100 kPa.
Mesmo nao havendo disponibilidade de energia no campo, as amostras
poderdo ser mantidas nas seringas por um intervalo ndo superior a trés
horas, até que sejam transferidas para os frascos. Neste caso, o uso de
seringas de 60 mL é recomendavel para diminuir os efeitos de diluicao
até o momento da transferéncia do gas. Bombas de vdcuo manuais
podem ser usadas quando nao existir fonte de eletricidade no campo
para as bombas elétricas, embora seja dificil conseguir alto vdcuo com
as mesmas (pelo menos -80 kPa). Existe também a possibilidade de
evacuar os frascos previamente, porém é importante avaliar se o vacuo
é mantido até a amostragem de campo. Por fim, frascos sob vacuo
podem ser adquiridos no mercado, mas nesse caso, tal como feito

com os frascos previamente evacuados, a avaliacdo da manutencao

do vacuo deve ser realizada. E importante que os padrées sejam
transferidos para os frascos evacuados com o mesmo sistema utilizado
para fazer o vacuo das amostras de campo. Pequenas variacées podem
causar grandes distorcdes na andlise dos gases.
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O tempo de armazenamento nos frascos ir4d depender da qualidade do
septo e do lacre. Se as andlises ndo puderem ser realizadas em até dois
dias apds a amostragem, os frascos podem ser colocados com a boca
para baixo em recipiente com agua até a andlise. O armazenamento

da amostra sob pressao prolonga o tempo de armazenamento até

a andlise, ndo sendo necessario nenhum ajuste de calculo porque

no momento da andlise cromatogréafica o sistema amostrador do
equipamento ird equilibrar a amostra a pressao normal.

Detalhes da coleta em sistemas alagados

Em sistemas alagados, para evitar que o0 momento da coleta provoque
alteracdes fisicas no solo ou a movimentacao da agua que possa
causar liberacao de metano dissolvido (MINAMIKAWA et al., 2015),
é necessaria a instalacao de uma estrutura, onde a pessoa que realiza
a coleta de amostras possa se apoiar durante esse procedimento.

Os suportes mais comuns incluem bases (tubos de cimento ou tocos
de madeira) e apoios (tdbuas) (Figura 16). Dependendo da natureza
do experimento, particularmente aqueles que envolvem variacdes no
manejo da dgua, é conveniente, ainda, estabelecer uma taipa ronda,
circundando o perimetro do experimento, mantendo-o com agua para
evitar perdas de dgua por fluxo lateral.

Fig. 16. Estruturas constituidas por tubos de cimento e tdbuas de madeira para o suporte

e movimentacdo do amostrador durante os procedimentos de coleta de amostras em

sistemas alagados.
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Indicam-se amostragens em quatro tempos: 0; 5; 10 e 20 minutos apds
o fechamento da camara. A primeira amostragem (tempo zero) € feita
imediatamente apds o acoplamento do topo a base. Nas amostragens
realizadas nos tempos 5, 10 e 20 minutos, deve-se promover a
homogeneizacao do ar no interior da camara, pelo acionamento dos
ventiladores dispostos no topo do sistema coletor, com 30 segundos de
antecedéncia. Nas coletas em que sdo utilizados extensores, o periodo
de acionamento dos ventiladores deve ser estendido em cerca de

10 segundos para cada coletor acrescido.

Outra avaliacao requerida para a determinacao dos fluxos de gases de
efeito estufa em sistemas alagados é a medicao da altura da Iamina de
agua no interior das camaras coletoras. Neste sentido, recomenda-se
tomar essa medida em quatro pontos no interior de cada camara. O
valor médio da altura da lamina de agua deve ser deduzido da altura
total média do sistema coletor, que deve ser determinada nos quatro
lados dos sistemas coletores. Esses dados sdo necessérios para o
célculo do volume de ar no interior da cdmara em cada coleta.

Na Figura 17, é apresentado modelo de planilha de coleta de dados
utilizada por ocasidao das amostragens de ar em sistemas de cultivo de
arroz irrigado ou em areas naturais sujeitas ao alagamento temporario.
Planilhas semelhantes podem ser utilizadas para avaliacdes realizadas
em areas sob cultivos de sequeiro, sendo dispensavel, porém, a coluna
de registro de altura de lamina de agua. Na planilha apresentada,
observa-se que além dos dados registrados por ocasido das coletas,

é importante incluir informacdes sobre o clima, horéario da coleta de
cada repeticao, responsavel pela coleta, bem como sobre quaisquer
observacoes realizadas por ocasido da coleta que possam auxiliar na
interpretacao correta dos dados de fluxos obtidos.

Analise cromatografica

Normalmente, quando se utiliza o método da camara estatica
fechada, a andlise de gases é feita por cromatografia gasosa, por se
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PLANILHA DE COLETA DE AMOSTRAS DE AR EM SISTEMAS ALAGADOS

Local:

Data de coleta:

Horario de inicio da coleta: Rep. 1: Rep. 2: Rep. 3:

Responsavel pela coleta:
Condigdes climaticas:
Experimento: Tratamento:

Altura da Altura da
Repeticdo | Seringa N° | Frasco N° | camara lamina d’'&gua
(cm) (em)

Tempo de
coleta (min.)

Temperatura

Ar | Solo
(°C)

0
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10

Y U PR Y

20
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10

SIS SREN]

20
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20

Wwlw|w

Uso de extensor: Ndo ( ) Sim ( ) Numero:
Observacdes:

Fig. 17. Modelo de planilha utilizada para o registro de dados em procedimentos de coleta de

amostras de ar para avaliacdo de emissdo de gases de efeito estufa em sistemas alagados.

tratar de uma técnica consolidada e pratica, permitindo a avaliacao
dos gases metano (CH,), 6xido nitroso (N,O) e diéxido de carbono
(COZ) (COSTA et al., 2006). A anélise de CO2 pode ser feita com
detector por condutividade térmica (TCD), porém, o uso de um
metanador (transforma o CO, em CH,) vem sendo uma opcéo mais

frequente, utilizando-se o detector por ionizacdo de chama (FID) para
quantificagdo. O CH, também é determinado utilizando-se o FID e

o N,O utilizando o detector de captura de elétrons (ECD). O ECD
sofre interferéncia da umidade da amostra e da presenca de outras

substancias de alta eletronegatividade e, por isso, oscilacdes da

linha de base podem ocorrer dentro da mesma bateria de amostras
em andlise. Para diminuir possiveis erros, Parkin e Venterea (2010)
sugerem que as amostras sejam analisadas na sequéncia dos tempos

de coleta (tO, t1, t2 e t3). Intercalar padroes com sequéncias ordenadas
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por blocos de tratamentos é mais uma estratégia para reduzir erros e
monitorar a qualidade das analises.

O uso do detector ECD na quantificacdo de N,O n&o permite que

uma curva analitica de N,O seja vélida para periodos de semanas, ou
mesmo dias. Assim, € muito recomendavel a inclusao da curva analitica
de padrdoes em cada bateria de andlise e de forma repetida, quando
possivel. Recomenda-se que a curva analitica tenha pelo menos quatro
concentracoes padronizadas do gas de interesse, porém, dependendo
da faixa de resposta linear do detector, duas concentracdes podem ser
suficientes. Misturas contendo mais de uma substancia padrao reduzem
0 numero de injecoes, mas a estabilidade da mistura precisa ser
avaliada. Quando a linha de base e as repeticoes de andlises mostram
alta estabilidade dos detectores, a inclusdo de apenas uma repeticdo da
curva analitica é aceitavel.

As determinacGes das concentracées de CH,, N,O e CO, nas amostras
provenientes da Rede Fluxus em algumas regides do Brasil tém sido
feitas em cromatégrafo modelo “Greenhouse”, equipado com detector
de captura de elétrons (ECD) a 325°C e colunas empacotadas

em temperatura de 70°C, utilizando-se o N, como gés de arraste

a um fluxo de 26 mL min' e temperatura do injetor de 250°C. O
equipamento é provido com um metanador, o qual quantifica o CO,
transformado em CH, em detector de ionizacdo de chama (FID)
trabalhando na temperatura de 250°C.

Calculo dos fluxos de GEE

O resultado das anélises das amostras no cromatégrafo é expresso
como area do pico relativo ao gas analisado. A concentracao
volumétrica do gés é obtida a partir da curva analitica, confeccionada
pela relacdo entre area e concentracao volumétrica dos padroes
analisados. Como exemplo, se a andlise de padrdes de N,O de 0,300;
0,810; 1,200 e 2,000 ppm (ou umol mol’; uL L") por cromatografia
de gases resulta em éareas, respectivamente, de 21100, 51125, 78720
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Fig. 18. Relacdo entre

150000
y = 66282x+232,45 ) concentragéo de padrées
120000 R?=0,9995 de N,O e as respectivas
© 90000 areas quantificadas por
[ .o .
\E : cromatografia de gases.
60000
® Dados do Laboratério de
50000 . Cromatografia da Embrapa
0 Agrobiologia, Seropédica, RJ.
0 0,5 1 1,5 2 2,5

Concentragdo do padrao (ppm)

e 133562, a curva analitica a partir dos padroes é y = 66282 x +
232,45, estando no eixo x, a concentracdo do padrdo, e no eixo y, a
area (Figura 18).

Para aplicar a curva analitica para calcular as concentragdes de N,0O,
deve-se expressar a concentracdo do gas em funcéo da area e, assim,
usando o exemplo anterior, a equacao seria x = (y — 232,45) / 66282.
Recomenda-se antes de iniciar o célculo das concentracdes, que

seja verificada a adequada integracao dos picos do gas no sistema
cromatografico. Algumas vezes, ruidos podem ser incluidos como pico
da amostra, criando uma area maior do que a real.

Para o célculo do fluxo do gés, utiliza-se a equacao:

£ —273 xlxMxh

= X
I = 24°T

Onde f é fluxo em ppmv h', sendo AC/At a variacdo da concentracdo C
do gés no tempo t, (273/22,4) x(1/T) a relacao para se obter o nimero de
moles do gés na temperatura T, medida no interior da cAmara durante a
incubacao, expressa em Kelvin; M o molécula-grama no gés analisado; e A
a altura da camara em mm, que expressa a razao volume/area da camara,
sendo volume em L e 4rea em m?. Para o CO, e N,O, M é 44, e para o
CH,, 16.
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A parte mais complexa do célculo é estimar AC/At, em funcéo da
dificuldade em separar erros associados a amostragem, a preservacao
da amostra e andlise cromatografica, do que é o real comportamento de
acumulacao do gas na camara.

Quando o célculo é feito a partir de apenas duas amostragens durante
a incubacao, uma inicial e outra final, AC/At é obtido pela diferenca de
concentracao das duas amostras (final — inicial) dividida pelo tempo

de incubacdo. E a forma mais fragil de acessar o fluxo do gas, pois se
assume um comportamento linear, e impossibilita julgar a ocorréncia
de erros de medicdo. Com trés pontos de amostragem, o modelo linear
pode ser aplicado e avaliado por meio de teste estatistico. Embora
fragil, o modelo linear é considerado o mais robusto entre os existentes,
pois é o que gera estimativas de fluxo menos influenciadas por
variacoes de area entre os tempos de coleta decorrentes de erros de
amostragem, transferéncia, preservacao e andlise e, também, por nao
criar distorcoes pelo comportamento exponencial crescente, que nao é
explicado pela teoria dos fluxos de gases (VENTEREA et al., 2012). Por
outro lado, o modelo linear ndo captura o comportamento logaritmico
decrescente nas cadmaras fechadas, previsto na teoria de acumulacao
dos gases, sendo alto o potencial de subestimativa de fluxos.

Outra possibilidade é a utilizacdo do modelo denominado HM
(VENTEREA et al. 2012), que foi proposto por Hutchinson e Mosier
(1981). O modelo HM é baseado no conceito de difusdo estacionéaria
de gases, e 0 que mais bem se ajusta ao comportamento curvilinear.
A desvantagem é a susceptibilidade aos erros de amostragem, sendo
considerado muito impreciso e, por isso, deve haver cautela na sua
utilizacdo (VENTEREA et al., 2012). O modelo de céalculo de AC/At por
HM, aplicado a situacao de trés amostragens em intervalos de tempo
iguais durante a incubacao é descrito pela equacao:
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AC leCO)2 (C1-C0)
—= xIlne, sendo g=——~
At tx(2xCl1-C2-C0) (C2-C1)

em que CO, C1 e C2 correspondem as concentracdes do gas quantificadas
nas amostras retiradas no tempo zero, e nos dois tempos seguintes, 1 e

2, que completam o periodo de incubacao; t é o intervalo de tempo entre
as amostragens. Para a < 0, a equacao nao tem solucao, ou seja, para

as situacdes em que CO = C1 = C2, que configura auséncia de fluxo, e
também paraC1 < COeC2 > C1,0uC1 > COeC2 < CI1.

Quando a aplicacdo deste modelo nédo é possivel, pode-se utilizar a
regressao linear ou a quadratica. Porém, da mesma forma que o linear, o
modelo quadratico ndo tem base cientifica. Quando se obtém quatro ou
mais pontos de amostragem durante a incubacao, existem outros modelos
nao lineares aplicaveis, incluindo o HM modificado, porém nao sao simples
de serem usados e também estao sujeitos a distorcdes nas estimativas
(VENTEREA et al., 2012). Parkin e Venterea (2010) trazem orientacdes
para ajudar na decisao de se optar pelo modelo linear ou por modelos
nao lineares em funcao da influéncia de erros nas medidas de fluxos.

Conclui-se que o melhor modelo para estimar as variacoes de
concentracao do gas no tempo nao é simples de ser definido. As etapas
de amostragem, transferéncia do gas para frascos cromatograficos,
preservacdo das amostras e anéalise podem embutir erros nos
resultados. Dessa forma, a experiéncia do investigador é fundamental
para separar possiveis “outliers” e evitar estimativas equivocadas

de fluxos. Uma forma de checagem pode ser adotada para avaliar
resultados antes dos calculos de fluxos:

e Checar os resultados de anélise de padrdes ao longo da batelada
de amostras analisada. E prudente repetir padrées durante a
analise para verificar a estabilidade do detector;

e Checar a qualidade da integracao dos picos verificando,
principalmente, aqueles que em combinacdo com os demais,
dentro da mesma incubacao, destoam no comportamento de
acumulacao linear;
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¢ Na existéncia de comportamento curvilinear, verificar se em datas

anteriores o comportamento se repete para a mesma camara, o

que poderia sugerir um problema de vedacao, ou se a producao

de gas foi muito alta, justificando talvez um evento de tendéncia
de saturacao;

Em alguns casos o tempo zero pode apresentar concentracao

muito alta, acima da encontrada para o tempo seguinte. Neste

caso, verificar se o tempo zero destoa dos demais observados

para outras camaras, o que sugeriria erro, sendo indicada a

retirada do ponto e sua substituicdo pela média dos demais

pontos zero;

e A existéncia de erro nos pontos que sucedem o tempo zero é
dificil de avaliar. Mas, se as repeticoes de campo apontam para
certa magnitude de fluxo, é razodavel utilizar essa tendéncia para
julgar o comportamento de uma dada repeticdo que apresenta
comportamento anormal e descartar a medicao de um dos pontos;

e Quando as condicOes para producdo do gas ndo sdo propicias, as
variacoes de concentracao no tempo sdao muito pequenas, o que
aumenta os riscos de comportamentos anormais de acumulacao
do gas na camara. Neste caso, assume-se a linearidade como
estratégia conservadora. No entanto, se comportamentos

anormais séo frequentes, verifique as cdmaras, protocolos e o
sistema cromatografico.

Calculo da emissao no periodo de monitoramento

Apds o célculo dos fluxos, a emissao para o periodo de monitoramento
adotado no experimento pode ser calculada pela soma dos fluxos expressa
para o periodo de 24h. Para os intervalos sem medicoes, utiliza-se a
técnica de integracao numérica de Newton-Coates pelo método dos
retangulos. A férmula de Newton-Cotes aberta é descrita abaixo:

a+b

[ fedr=b-ar| ]

sendo f(x) o fluxo médio obtido dos fluxos do dia anterior (a) e do dia
posterior (b) as datas quando nao foram feitas medicdes em campo.
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E importante reforcar que a frequéncia didria é muito desejavel e que
quanto maiores forem os intervalos sem amostragens, maiores 0s erros
que poderao ser embutidos na estimativa final de emisséao.

Com base na emissdo acumulada de CH, e de N,O, convertidas para
CO, equivalente — CO_eq, calcula-se o potencial de aquecimento global
parcial (PAGp). Para tanto, considera-se o potencial de aguecimento de
cada gas em relacéo ao CO, (25 vezes para o CH, e 298 para o N,0)’
para um periodo de 100 anos de permanéncia na atmosfera.

PAGp =[(CH ;x25)+(N,0x298)]
onde: PAGp ¢é o potencial de aquecimento global (kg CO,eq ha') e CH, e
N,O séo as emissGes acumuladas desses gases (kg ha™).

E possivel determinar, ainda, a intensidade de emissdo de um cultivo,
relacionando-se as quantidades de gas emitido por unidade de produto
produzido (PAGp/Rend):

PAGp/Rend = rAGp

onde: PAGp/Rend é o potencial de aquecimento global por unidade de
produto (kg CO,eq kg™ gréo); PAGp é o potencial de aquecimento global
(kg CO,eq ha) e R é o rendimento da cultura (kg ha).

Calculo do fator de emissao

O fator de emissao (FE) para 6xido nitroso refere-se a fracao da

fonte de N que se transforma no gas apds sua adicao ao solo.
Conceitualmente, existem fatores de emissdo direta e indireta. O fator
de emissao direta refere-se a fracao de N adicionado que foi perdida

' Os valores de PAG 100 anos correspondem aos publicados no quarto relatério do
IPCC (2007), porém sé&o atualizados a cada relatério. Os valores publicados no quinto
relatorio (IPCC, 2013) sdo 265 e 28, para N,O e CH,, respectivamente. E comum na
literatura e em inventarios a utilizacéo dos valores de PAG de 310 e 21 para N,O e
CH,, respectivamente, os quais foram publicados no segundo relatério do IPCC (ver em
IPCC, 2007).
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como N,O no local em que o manejo foi realizado. O fator de emissé&o
indireta refere-se a fracdo de N que foi perdida por volatilizagdo (NH,;
NXOV) ou escorrimento/lixiviacao, e que se depositou em outro local
onde sofreu transformacées para gerar a emissdo de N,O (IPCC, 2006).
Publicacdes sobre o fator de emissao indireta sao raras em funcao

da dificuldade em avaliar onde ocorrem e a quantidade depositada

do N que foi perdido. Para as emissbes diretas de N,O, o célculo é
relativamente simples:

controle )

FE = (N20ﬁ)meN - Nzo

ijmeN
onde N,Ofonten corresponde & emissdo acumulada da area que

recebeu uma fonte de N para a qual se deseja calcular o fator de
emissao (fertilizante nitrogenado; residuos organicos e de colheita;
excretas etc.); N,Oconrole corresponde a emisséo acumulada da éarea
que nao recebeu a fonte de N; e Nrnten corresponde a quantidade
de N existente na fonte aplicada ao solo.

O fator de emissdo para metano, em sistemas alagados corresponde

& quantidade emitida por érea (ex. g CH, m) para o ciclo da cultura.
Para fins de inventério, é possivel desagregar as emissoes por tipo de
manejo, ou seja, regime de lamina d’agua (continuamente inundado;
intermitente; dependente de chuvas etc.), adicdo de residuos organicos,
entre outros, e por isso deve-se relatar com cuidado ndo somente o
fator de emissdo, mas também as caracteristicas do sistema onde foi
feita a medicao.

Analise de variaveis
complementares relacionadas as
emissoes de gases de efeito estufa

Algumas varidveis do solo e clima podem ser essenciais para explicar
os fluxos de gases encontrados. Também sdo muito importantes para
que sejam feitos exercicios de modelagem futuramente. Por isso, nas
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amostragens de GEE, é importante que outros dados também sejam
levantados. Algumas varidveis sao listadas a seguir, mas é importante
que as equipes da modelagem de GEE confirmem se sdo suficientes e
em que frequéncia sera necessaria.

Avaliacoes complementares para sistemas alagados

Em ambientes sujeitos ao alagamento do solo, alguns pardmetros da
solucao do solo como o potencial redox (Eh), o pH e as concentracdes
de Fe’*, Mn?*, Ca®*, Mg?*, NO, e NH,*, estdo relacionados com a
intensidade de oxirreducdo e podem auxiliar na explicacao de variacoes
observadas nas emissdes de gases de efeito estufa.

As coletas de solucao do solo devem ser realizadas simultaneamente
as coletas de GEE. Para tanto, antes do alagamento do solo devem
ser instalados, na profundidade 10 cm (profundidade em que estao
concentradas as raizes de plantas em solos de terras baixas),
préximo as camaras coletoras de gas, extratores de solucdo do solo
semelhantes aos descritos em Sousa et al. (2002) com adaptacdes
para coletas de campo.

Descricao do sistema amostrador de solucao do solo

O dispositivo de coleta da solucao de solos alagados em condicdes

de campo constitui-se de um tubo de polietileno com 70 cm de
comprimento, 6 mm de didametro interno e 7 mm de didametro externo
perfurado com duas fileiras de pequenos orificios com aproximadamente
1 mm de didmetro (Figura 19). Uma das extremidades do dispositivo
deve ser fechada com o auxilio de um ferro aquecido. O tubo de
polietileno deve ser revestido, a partir da extremidade fechada, com
tela de nylon (tecido utilizado em serigrafia), com malha de 400 mesh,
ao longo de toda a porcao perfurada. Na sequéncia, a tela deve ser
amarrada firmemente com linha de nylon, para impedir que particulas
mais finas de solo penetrem no tubo juntamente com a solucéao do
solo (Figura 20). O tubo deve ser enrolado sobre si, na forma de uma
espiral, mantendo-se aproximadamente 2 cm de distancia entre cada
volta da espiral.
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Fotos: Rogério Oliveira de Sousa

Fig. 19. Confeccédo de furos em um dos Fig. 20. Recobrimento do tubo de
lados do tubo de polietileno com o auxilio polietileno com tela de nylon e fixacdo
de um ferro de soldar adaptado com um com linha de nylon.

fio de cobre bifurcado, em substituicdo a

ponta tradicional.

Fotos: Rogério Oliveira de Sousa

Fig. 21. Dispositivo de coleta de solucdo do solo fixado em estaca de madeira.
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O dispositivo de extracdo da solucao do solo deve, entao, ser ligado a
outro tubo flexivel de polietileno (tipo espaguete) de 2 mm de diametro
e 65 cm de comprimento, o qual deve estar fixado a uma estaca com
aproximadamente 1,35 m de altura (Figura 21).

Em cultivos de arroz irrigado em sistema de semeadura em solo seco,
0 conjunto extrator de solucado do solo deve ser instalado apés a
emergéncia da cultura e antecedendo o inicio da irrigacao definitiva,
tomando-se o cuidado para que fique posicionado na profundidade de
10 cm (Figura 22).

Fig. 22. Procedimentos de instalacdo de dispositivo de coleta da solucdo do solo em

lavoura de arroz irrigado em sistema de semeadura em solo seco, incluindo a abertura de
buraco na profundidade de 10 cm (A), colocacéo do dispositivo de coleta (B); conferéncia

da profundidade (C) e posterior cobertura com solo (D).
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No sistema de cultivo de arroz pré-germinado, o uso de extratores de
solucao do solo é possivel somente se o preparo do solo for realizado
em solo seco. Nesse caso, a instalacdo do coletor de solucdo do solo
deve ser realizada apds o preparo, antecedendo a inundacao da éarea,
para a semeadura do arroz. Também para esse sistema, o dispositivo
para a coleta de solucdo deve ser posicionado na profundidade de maior
concentracao de raizes efetivas da cultura. Como as coletas de solucao
do solo sao realizadas, via de regra, durante o periodo em que o solo
se encontra alagado, avaliacoes em areas de terras baixas naturais sao
possiveis apenas durante o periodo em que o solo permanece alagado,
coincidindo com a estacao chuvosa. Nessa condicao, os coletores de
solucao do solo devem ser instalados pouco antes do inicio do periodo
chuvoso, quando o solo ainda se encontra drenado.

Procedimento de coleta de amostras e analise de solucao do solo
A coleta da solucao do solo é realizada acoplando-se o dispositivo de
coleta a uma seringa com capacidade de 60 mL, que é utilizada para
aplicar vacuo ao sistema, possibilitando o recolhimento da solucao do
solo por succéao (Figura 23).

As andlises de pH e Eh da solucdo do solo devem ser realizadas “in
situ”, imediatamente apds a coleta de solucao, utilizando-se eletrodos
combinados especificos ligados a dois potencidmetros (um equipamento
para cada eletrodo) e previamente instalados em uma célula
eletrométrica (Figura 24), construida em vidro, semelhante a utilizada
por Sousa et al. (2002). Como a célula é totalmente preenchida de
solucao do solo durante as leituras, é possivel minimizar seu contato
com o oxigénio molecular, diminuindo os riscos de alteracao de suas
caracteristicas eletroquimicas.

Imediatamente apés as determinacoes de pH e Eh, as amostras
devem ser filtradas em membrana de ésteres e celulose (0,45 um),
transferindo-se aproximadamente 30 mL de solugao para frascos
previamente preenchidos com 1 mL de solugdo 3 mol L' de HCI,
de forma que a concentracao final de HCI na amostra seja de
aproximadamente 0,1 mol L (Figura 25).
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Fig. 23. Procedimento de coleta Fig. 24. Equipamentos de medida do potencial
de solucéo do solo por succéo redox (Eh) e do pH com a solucéo do solo no
em cultivo de arroz irrigado interior da camera eletrométrica.

utilizando-se seringa com

capacidade para 60 mL.

Fig. 25. Filtragem da solucéo
do solo em filtro 0,45 pm e
transferéncia para os frascos de

transporte e estocagem.

Os frascos com as amostras de solucdo de solo devem ser levados ao
laboratério e mantidos sobre refrigeracao até que seja possivel proceder
as demais analises. Isso deve ocorrer com a maior brevidade possivel.
A determinacdo das concentracdes de Fe?*, Mn?*, Ca?*, Mg?* sdo
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realizadas por espectrofotometria de absorcéo atémica e as de NO, e

NH,*

por destilacdo a vapor, seguindo-se procedimentos descritos em

Tedesco et al. (1995).

Além da caracterizacdo da solucédo do solo, outras informacoes e

varidveis auxiliares sao importantes para a compreensao e correta
interpretacao das emissoes de gases de efeito estufa em sistemas
alagados, destacando-se:

Histérico de cultivo (sistema de culturas — rotacao e sucessao de
culturas, sistema de preparo do solo, quantidade e qualidade de
residuos vegetais);

Solo (classificacao e caracterizacdo — atributos quimicos, fisicos,
eletroquimicos e bioldgicos);

Variadveis climaticas (temperatura do ar, umidade relativa do ar,
radiacao solar, precipitacao, temperatura do solo, temperatura da
agua, tensao de agua no solo etc.);

Cultivar de arroz (ciclo biolégico, nimero de perfilhos, area foliar,
estatura de planta, producao de biomassa, produtividade de
graos, componentes de produtividade e rendimento industrial);
Teor de nutrientes no tecido vegetal;

Acompanhamento dos estadios de desenvolvimento do arroz —
escala de Counce et al. (2000);

Periodo de irrigacdo, dgua aplicada, dgua utilizada e altura da
lamina de agua;

Manejo da adubacao.

Avaliacoes complementares para sistemas aerobicos
Como os processos de producdo de CH,, N,O e CO, do solo séo
essencialmente bioldgicos, alteracdes na umidade e temperatura

do solo interferem diretamente na magnitude dos fluxos dos gases.

Por isso, é interessante monitorar a precipitacao pluviométrica e

a temperatura do ar. As chuvas nem sempre ocorrem na mesma

intensidade e duracdo em dada regiao, e é provavel que os registros de

uma estacao meteoroldgica localizada a algumas centenas de metros

do local de monitoramento de gases nao reflita o que se passa na éarea
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de monitoramento. Por isso, havendo possibilidade, é recomendavel
instalar um pluviémetro (ou pluviégrafo) na area de interesse.

E no solo que os processos que irdo produzir os gases ocorrem, sendo
interessante monitorar diferentes camadas, sendo sugeridas 0-2; 2-5;
5-10 cm e 10-20 cm. No entanto, nem sempre é possivel trabalhar
com esta estratificacdo, em funcado de espaco de armazenamento,
capacidade do laboratério etc. Assim, a amostragem da camada de
0-10 cm é o minimo recomendavel. As amostragens de solo podem
ser feitas sempre que se fazem as amostragens dos gases, porém,
dependendo do nimero de camadas monitoradas, isso nem sempre

é possivel. Assim, recomenda-se que as amostragens sejam feitas

em periodos de ambiente contrastante (Umido e frio, quente e seco,
Umido e quente etc.) e que cubram eventos que tenham potencial para
promover mudancas nos fluxos, como preparo do solo, fertilizacao,
aplicacao de residuos etc. As seguintes varidveis sao importantes para
0 monitoramento:

* N mineral (NH,* e NO,): recomenda-se a anélise colorimétrica pela
sensibilidade e velocidade de andlises, tanto para amdnio quanto
para nitrato do solo. Mas a destilacdo a vapor pode ser utilizada,
assim como outros métodos testados para extratos de solo com
solucdes salinas. Para a anélise de amonio, recomenda-se a
colorimetria do salicilato (KEMPERS e ZWEERS, 1986), e para
nitrato, a espectrometria de UV, descrita em Silva et al. (2013);

e Temperatura e umidade do solo: a temperatura do solo é
mais determinante dos fluxos de gases do que a temperatura
do ar, pois existe certa inércia para que varie em funcao da
temperatura do ar, fato que é mais critico com a profundidade
de monitoramento. A utilizacdo de termdmetros digitais, tipo
sonda, usados para monitoramento de alimentos funciona bem.
GeotermOmetros podem ser usados, porém tem custo elevado.
A umidade do solo pode ser monitorada com equipamentos do
tipo TDR, calibrados para as condicdes locais, ou por gravimetria;

e Porosidade preenchida por dgua: mais do que a umidade, o nivel
de preenchimento dos poros do solo com &gua indica o grau
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de limitacdo de trocas de ar existente no solo, o que afeta a
producéo dos gases N,O e CH,. Esta variavel é calculada pela
relacdo entre a umidade volumétrica do solo e a porosidade total.
A umidade volumétrica é obtida através do produto da umidade
gravimétrica pela densidade do solo. A porosidade do solo pode
ser obtida pela equacao:

p= l—é sendo ds a densidade do solo e dp a densidade de particulas.

dp

e Carbono orgénico dissolvido: a disponibilidade de C labil no solo é
um dos fatores que controlam a atividade de microrganismos que
produzem N,O e CH,. N&o ¢ claro qual por¢éo do C total do solo
é labil, sendo o C extraivel com solucao de sulfato de potéssio
0,5 M, ou a matéria organica particulada, duas possibilidades
para indicar a quantidade de C labil existente no solo.

Quantificacao da volatilizacao de amonia

Os métodos mais simples e acessiveis usados para quantificar as
perdas de N por volatilizacado de amdnia sao baseados na captura da
amobnia em meio acido. Para a Rede Fluxus, optou-se pela utilizacdo do
método desenvolvido por Araljo et al (2009), pela praticidade e custo,
e por ter sido calibrado com '*N, e mais tarde validado por Jantalia et
al. (2012), cujo esquema se encontra na Figura 26.

De acordo com Aradjo et al. (2009), a NH, volatilizada é capturada por
uma camara estatica semiaberta, que consiste de um recipiente plastico
transparente tipo PET de 2 litros, sem a base, com diametro de 10 cm,
abrangendo 0,008 m? de area. Uma fita de espuma de polietileno

com 3 mm de espessura, 2,5 cm de largura e 25 cm de comprimento

é suspensa verticalmente no interior da cAmara com o auxilio de um
arame rigido de 1,5 mm que também serve para fixar um frasco de

50 mL, no qual a parte inferior da fita é mantida. A fita é umedecida
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Parte inferior do Fig. 26. Esquema do sistema

—3  PET (invertido) .
coletor de N-NH, semiaberto

livre estatico (SALE) descrito em
Araujo et al. (2009).

Fio rigido 1,5 mm Arame galvanizado (n° 18)

espuma.

p Espuma(espessura 3 mm)
embebida em solugdio de H; SO,
1 mol dm™ + glicerina 2% (v/v)

25¢m

» Pote plastico (50 ml)
— Garrafa tipo PET

2.5¢em

com 10 ml de solugéo de H,SO, 0,5 mol L' + glicerina 2% (v v'), e o
frasco onde a extremidade inferior ficara inserida com o que escorrer
desta solucdo. A amodnia emitida pelo solo ao passar através da camara
reage com o H,SO, e forma sal de aménio aderido a espuma, que sera
extraido no laboratério.

A troca da fita absorvedora deve ser feita de dois em dois dias,

e depois de trés em trés. Nos fertilizantes mais conhecidos é
recomendado um monitoramento por 21 dias, por ser um periodo
onde as perdas de N na forma de amoénia acontecem. Fertilizantes
nitrogenados de liberacao lenta ou controlada podem ser avaliados por
um tempo maior, o que pode ser determinado em um estudo prévio
considerando-se as caracteristicas deste fertilizante. No laboratério, a
espuma juntamente com a solucao acida remanescente no frasco de
50 mL (o volume que sobra que ird variar de acordo com as condicoes
climaticas) é transferida para Erlenmeyer de 250 mL, cujo peso é
conhecido. Ao erlenmeyer sédo adicionados 40 mL de 4gua destilada,
anotando-se o peso final. O volume total de solucao é obtido pela
diferenca de pesos (Erlenmeyer + solucdao — Erlenmeyer), subtraindo-
se também o peso da espuma. O Erlenmeyer com a solucao é levado
a um agitador horizontal, a rotacao de 220 rpm por 15 minutos. Uma
aliquota de 2 mL é analisada por destilacao a vapor e posterior titulacao
para quantificacao do N amoniacal, tal como descrito em Alves et al.
(1994). Além da destilacdo a vapor, também é possivel quantificar
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o N amoniacal por colorimetria, utilizando a reacao de Berthelot
modificada, tendo o salicilato de s6dio como reagente (KEMPERS e
ZWEERS, 1986), adotando o seguinte procedimento com adaptacodes:
Inicialmente, uma aliquota de 2 mL da solucao é transferida para tubo
de ensaio. Em seguida adicionam-se 6 mL do reagente 1 (Preparo: em
uma balanca analitica, pesar 32,68 g de salicilato de sédio; 56,96 g de
fosfato de sédio dibasico e 20,0 g de hidréxido de sédio; transferir para
béquer de plastico de 2L contendo aproximadamente 800 mL de agua
deionizada e agitar a mistura até que os mesmos sejam dissolvidos;
com o auxilio de um pHmetro, ajustar o pH para 13,1 com uma solucao
de NaOH 40%. Adicionar em seguida, 1 g de nitroprussiato de sédio e
manter a agitacao até que ele seja dissolvido; transferir a solucao para
um baldo volumétrico de 2L e aferir o volume com agua deionizada)

e 1,5 mL do reagente 2 (Preparo: dissolver 53,20 g de NaOH, em

600 mL de agua deionizada e deixar resfriar em temperatura ambiente;
transferir para um baldo volumétrico de 1L em polipropileno, adicionar
10 mL da solucao de hipoclorito de sédio 12% e completar o volume
com &agua deionizada) e agitar o tubo de ensaio em vértex e aguardar
40 min (em ambiente escuro) para fazer a leitura da absorbancia a

685 nm. Uma curva analitica com padrdes de N—NH4+ de 0,5, 1,0, 2,5,
5,0, 7,5 e 10,0 mg/L deve ser preparada na mesma matriz acida em
que as espumas ficam embebidas no sistema coletor usado no campo.
A concentracdo de N-NH, na solugé&o ¢é calculada considerando-se a
concentracao de N na aliquota analisada e o volume total de solucao
(diferenca de pesos).

O coletor é fixado no campo com auxilio de uma estaca, ou qualquer
outro dispositivo que garanta que o vento nao tombara a camara.
A Figura 27 mostra uma foto do coletor posicionado no campo.

E importante que a forma como a camara fica fixada no campo nao crie
grande dificuldade nas trocas de espuma. A troca deve ser realizada o
mais rapido possivel, normalmente em ndo mais do que 2 a 3 minutos.
Uma alternativa é preparar uma camara extra para cada ponto e
posiciond-la, com a retirada imediata da que estava no local. Use luvas
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Fig. 27. Camara feita de garrafa
PET posicionada em local
fertilizado com N, escorada por

uma estaca de madeira com o

auxilio de elasticos de borracha.

Apds o 4 dia, /~
retorna ao

Fig. 28. Posicionamento da camara para
quantificar a volatilizacdo de amodnia na linha de
fertilizacdo da cultura do milho. Nos dias iniciais de
monitoramento, as trocas de fita sdo diarias e, a

cada troca, a camara é posicionada em um ponto a

frente. No quarto dia, a camara retorna ao ponto 1.

de borracha, do tipo hospitalar, para soltar a fita do suporte e coloca-la
no frasco, que deve ser tampado imediatamente.

Uma recomendacao importante é mover o coletor para uma posicao a
frente, respeitando as condicdes de monitoramento (area fertilizada,
linha ou entrelinha etc.), para evitar que os efeitos da chuva, vento,
umidade do ar, temperatura e outros eventos fiquem limitados
continuamente na area de monitoramento. O esquema da Figura 28 é
uma sugestao para areas fertilizadas com N.

O total de NH, é quantificado para o periodo de dias que foram
realizados o monitoramento das perdas de N na forma de amonia,
somando-se os totais de N-NH, encontrados em cada troca de fita

dentro do periodo.

Bruno J. R. Alves

llustracéo:

49



50

Protocolo para medi¢cdes de fluxos de gases de efeito estufa em
sistemas aerdbicos e alagados de producdo de grdaos — Rede Fluxus

Consideracoes finais

Como mensagem final ao leitor, a equipe que elaborou este protocolo
buscou apresentar aos interessados neste tipo de avaliacdo quais foram
os principios que nortearam as equipes envolvidas no projeto Fluxus,
além de dicas e informacdes importantes sobre estes procedimentos.
Como citado anteriormente, dada a amplitude geografica do trabalho,
muitas adaptacdes locais foram necessérias, pois nem sempre foi
possivel encontrar os mesmos materiais em todas as localidades
estudadas. Nestes casos, o que prevaleceu foi a observacao dos
principios e cuidados definidos nesse documento, além do bom senso.
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