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FORMAS DE NITROGENIO ORGANICO EM SOLOS TRATADOS COM ESTERCO
BOVINO

RESUMO - O conhecimento das alteragbes na distribuicdo do N entre os
reservatorios existentes no solo apods aplicacao de esterco bovino permite melhorar
a compreensao dos efeitos da aplicagdo do adubo organico na disponibilidade de N
para as plantas. Os objetivos com o presente foram avaliar as transformagdes do
nitrogénio do esterco bovino em fung¢ao da textura do solo e do tempo, e associar as
formas de N organico com o N potencialmente disponivel. O experimento foi
conduzido em esquema fatorial, delineamento inteiramente ao acaso e quatro
repeticdes. Os tratamentos foram resultantes da combinagéo de dois solos (argiloso,
com 440 g kg” de argila, e arenoso, com 120 g kg' de argila), duas doses de
esterco bovino (0 e o equivalente a 20 t ha'1) e quatro tempos de incubacéao (15, 45,
90 e 180 dias). Nas amostras de solo foram determinados pHcaciz, C organico, N
total, N extraido por destilagdo a vapor direta, N-NH;*, N-NO3", e as seguintes
fragdes do N organico: N-NH," hidrolisavel, N-aminoagucares, N-aminoacidos, N-
total hidrolisavel e N-insoluvel em acido. Por calculo foi obtido o N-ndo identificado.
A aplicacdo de esterco aumenta as fragcbes de N organico de mais facil
mineralizacao até proximo de 100 dias apds a aplicacao, e posteriormente, aumenta
as fragbes de N organico de maior estabilidade, principalmente no solo argiloso. O
N potencialmente disponivel determinado por destilacio a vapor direta correlacionou
com as fracdes de N mais disponiveis, N-NH;" hidrolisavel, N-aminoagucares e N-
aminoacidos.

Palavras-chave: fracionamento de N organico, N potencialmente disponivel, método
da destilacdo a vapor direta, adubagao organica.



FORMS OF ORGANIC NITROGEN IN SOILS TREATED WITH CATTLE MANURE

ABSTRACT - The knowledge of the changes in the N distribution among the
soil existing N pools after cattle manure additions, allows to improve the
understanding of the effects of organic fertilizer additions on N availability to plants.
The aim of this study was to evaluate the nitrogen transformations of cattle manure
as a function of soil texture and of time, and to associate organic N forms with the
potentially available N. The experiment was carried out in a factorial scheme,
completely randomized design with four replicates. The treatments were the result of
a combination of two soils (typic Hapludox clayey, with 440 g kg'1 clay, and arenic
Hapludult, sand, with 120 g kg™ clay), two doses of cattle manure (0 and 20 t ha™)
and four incubation times (15, 45, 90 and 180 days). In the soil samples were
determined, pHCaCl,, organic C, total N, N extracted by direct steam distillation,
NH;*-N, NO3-N and the following organic N fractions: ammonia-N, amino sugar-N,
amino acid-N, total hydrolysable-N and non-hydrolyzable-N. By calculation it was
obtained the hydrolyzable unknown-N. The cattle manure additions increases the
organic N fractions of easier mineralization until about 100 days after the addition,
and later, it increases the fractions of organic N of greater stability, mainly in the clay
soil. Potentially available N determined by direct steam distillation correlated with the
most available N fractions, NH;*-N hydrolysable, amino sugars-N and amino acids-N.

Keywords: N organic fractionation, N availability, potentially available N, direct
steam distillation method, organic fertilization



1. INTRODUGAO

O potencial de geragéo de residuos na criagado de animais € muito alto e, no
Brasil, que apresenta um dos maiores rebanhos bovinos do mundo, a quantidade de
esterco que pode ser aproveitada € alta, e a destinagcdo mais comum € a aplicagao
ao solo. Do ponto de vista da fertilidade do solo e da nutricdo das plantas, o uso do
esterco como adubo organico tem como reflexo o fornecimento de nutrientes e a
melhora de outros atributos quimicos relacionados a diminuicdo da acidez e ao
aumento do teor de matéria organica e da CTC do solo. Ha também efeito da
aplicagao de estercos em atributos fisicos associados a melhora da estrutura do solo
que acompanha o aumento do teor de matéria organica.

Dos nutrientes que sao liberados durante a mineralizacdo do esterco ha
particular interesse no nitrogénio, devido ao alto custo de produgdo dos adubos
nitrogenados industrializados. O N total do esterco € constituido, em sua maior
parte, de moléculas organicas estaveis, que apdés a adigdo do esterco ao solo,
precisam ser decompostas pelos microrganismos para dar origem as formas de N
absorvidas pelas plantas (N-NH;* e N-NOj3’). Contudo, os constituintes do esterco
decompdem em taxas variaveis, devido as diferentes formas de N orgénico
encontradas no residuo. Estas formas podem ser compostos relativamente labeis,
de ciclagem rapida, ou moléculas bastante humificadas e recalcitrantes, de ciclagem
lenta, havendo um gradiente entre esses extremos.

O nitrogénio proveniente do esterco se redistribui entre varias formas no solo.
Ao mesmo tempo em que parte do N organico dos solos adubados com esterco é
mineralizado, outra parte pode passar por transformacbées que aumentam a
estabilizagdo, com aumento da forgca das ligagdes quimicas das substancias ou por
protecdo fisica das moléculas pelas argilas. Ainda, parte do N mineral pode ser
imobilizado por microrganismos para formar tecido microbiano. Deste modo, a
mineralizacao das diferentes formas de N contidas no esterco pode variar de dias a
anos e até a milénios.

As transformagées do N no solo sado influenciadas diretamente pelas
caracteristicas fisicas, quimicas e microbioldgicas do solo, e pelas caracteristicas do



proprio esterco, especialmente a proporgédo das formas orgéanica e mineral de N e a
relagcdo carbono/nitrogénio (C/N).

Apesar de muito utilizado, pouco se conhece sobre as transformacdes do N
em solos adubados com esterco bovino. O estudo das fragdes de N orgéanico e das
suas transformagdes ao longo do tempo pode auxiliar na previsdo da
disponibilizacdo de N para as plantas cultivadas, inclusive com definicdo de
expectativa de efeito residual.

Trabalhou-se, no presente caso, com a hipétese de que o N do esterco, apos
passar por uma fase de transformacdes rapidas, tende a acumular em formas mais
estaveis, menos disponiveis, particularmente em solos argilosos. Deste modo, com
este trabalho objetivou-se avaliar transformag¢des do nitrogénio do esterco bovino em
funcao da textura do solo e do tempo de contato, e associar formas de N organico

com o N potencialmente disponivel.

2. REVISAO DE LITERATURA

O nitrogénio é um dos elementos mais abundantes na natureza. No entanto,
praticamente ndo existe nas rochas que dao origem aos solos, e a sua entrada no
sistema solo-planta ocorre por deposi¢cdes atmosféricas, fixacdo bioldgica e
adubagdes quimicas ou organicas (CANTARELLA, 2007).

Uma forma de adubacgéo organica usada ha milénios é a aplicagcédo de esterco
bovino, que de modo geral tem como finalidades fornecer nutrientes para as plantas,
particularmente N, e também melhorar a qualidade do solo, pois pode levar ao
aumento do teor de matéria organica. As concentragdes de N no esterco séo, de
modo geral, altas, porque os animais usam somente cerca de 20 a 25% do N
ingerido, e excretam nas fezes e urina o restante do N fornecido na alimentagéo
(CHANG; JANZEN, 1996). Nos estercos, o N predomina na forma organica e, apés
aplicacao no solo ele sera, na sua maior parte, disponibilizado lentamente, ao longo
de anos (OLK, 2008), pela agdo decompositora dos microrganismos que utilizam os
residuos e a matéria organica do solo como fonte de carbono e nitrogénio para a sua
atividade e crescimento (MCGILL; COLE, 1981).



A partir da atividade microbiana, parte do N organico é convertido em NH;" e
NOs’, no processo designado mineralizagao, que fornece quantidades consideraveis
de N inorganico para as culturas (OLK, 2008). O N orgénico do solo é constituido por
proteinas, quitinas, aminoacgucares e acidos nucleicos (PIERZYNSKI; SIMS; VANCE,
2005), e representa 98% do N total do solo (OLK, 2008). A mineralizagdo do N
organico ocorre em duas etapas: aminizagao e amonificagao (Figura 1). Na primeira,
as proteinas sao convertidas em aminoacidos, aminas e ureia. Na etapa seguinte, as
formas derivadas das proteinas sdo convertidas em N-NH4;". Em ambas as etapas

atuam numerosas espécies de microrganismos heterétrofos.

Aminizagao
NH, NH,
H,O l l
Proteinas ———» R-C-COOH + R-NH, + C=0 + CO, + energia
Bactérias I |
Fungos H NH,
Aminoacidos Aminas Ureia
Amonificagcao

R-NH, + H,O —> NH; + R-OH + energia

NH; + H,0 ——> NH,* + OH-

Nitrificagao

NH/* + 20, — NO5 + H,O + 2H*
Figura 1. Reagdes de mineralizagdo do N organico e de nitrificagdo do aménio.

O N mineralizado corresponde aos outros 2% do N total do solo. O ion NH;" é
considerado o primeiro produto mineral do processo, e por ser um cation, pode
permanecer no solo em forma trocavel, adsorvido as cargas negativas dos coloides,
estda sujeito a absorgdo pelas plantas ou microrganismos, a ser perdido por
volatilizacdo na forma de NHj3; ou, preferencialmente, em solos aerados, a ser
convertido a N-NOj3". Esta conversédo € conhecida como nitrificagdo e ocorre sob a

acao de bactérias autdtrofas especificas. As reagdes sao conhecidas ha muito



tempo e estédo descritas na publicagdo de Havlin et al. (2005) (Figura 1). Por ser um
anion, o N-NOs  é repelido pela superficie negativa das particulas do solo e
permanece em solugédo, o que o torna muito mével e suscetivel a lixiviacado (RAIJ,
2011).

As formas de N mineralizadas tém, portanto, natureza transitéria no solo, de
modo que a quantidade existente em dado momento depende de numerosos
processos, incluindo a prépria mineralizagdo, e também a imobilizagcdo, a
nitrificacdo, a denitrificacdo, a lixiviagdo e a absorcao pelas plantas. Assim, o N
mineral pode ter pouco valor para prever a disponibilidade de N durante o periodo de
crescimento da cultura (MULVANEY et al., 2001). Deste modo, o estudo das fragdes
de N organico e das suas transformagdes ao longo do tempo pode auxiliar na
previsdo da disponibilizacdo de N para as plantas cultivadas. No estudo das formas
de N organico por hidrdlise acida sdo obtidas as seguintes fragdes: N-total
hidrolisavel, que ¢ subdividido em N-NH;" hidrolisavel, N-aminoacucares, N-
aminoacidos e N-ndo identificado, e N-insoluvel em acido, que é fragcdo que
permanece associada aos minerais do solo mesmo apés a hidrdlise acida.

Embora o método de fracionamento do N tenha sido proposto na década de
1960 (BREMNER, 1965), ele poucas vezes foi aplicado em amostras de solos
tropicais (CAMARGO; GIANELLO; VIDOR, 1997; ALFAIA, 2006; KUHNEN, 2013;
OTTO et al., 2013; BERGAMASCO, 2015). Otto et al. (2013) estudaram as fragdes
de N orgéanico em solos do Estado de Sao Paulo cultivados com cana-de-agucar e
observaram que houve predominio de N-aminoacidos e que, com incubagao por 12
semanas, o N total hidrolizavel ndo variou, mas houve diminuicdo no N-NH4"
hidrolizavel. Kuhnen (2013) aplicou o0 método a um conjunto de amostras de solos
do Estado de Sao Paulo com coberturas vegetais diferentes e também observaram
predominio da fragdo N-aminoacidos, com a seguinte distribuigdo: 14-38% na forma
de N-NH," hidrolisavel; 36-52% na forma de N-(NH;* +AAg); 10-32% na forma de N-
aminoacgucares; 26-46% na forma de N-aminoacidos; e 3-28% na forma de N-n&o
identificado, observaram.

Comparado aos métodos quimicos em que sao usadas extragdes unicas, O
fracionamento € demorado e dificil de executar, mas tem como vantagens as

possibilidades de definir quais reservatérios de N do solo mais contribuem com o N



disponivel, detectar alteracbes na distribuicdo do N entre os reservatorios devido a
mudancas de manejo e, assim, concluir sobre os efeitos do manejo na
disponibilidade de N e ajustar as doses recomendadas.

Ainda, a partir de esquemas de fracionamento complexos, e apés definir qual
reservatorio do nutriente melhor representa o N disponivel, € possivel propor
métodos de extragdo mais simples e rapidos, que possam ser colocados a
disposicdo nas analises de solo. Como ainda ndo ha um método de analise de N no
solo que possa ser usado como referéncia para recomendacao da quantidade de
nitrogénio a ser aplicada, a recomendacdo atualmente é feita com base na
expectativa de produtividade e historico da area (RAIJ et al., 1996) ou, ainda, com
base na expectativa de produtividade, histdrico da area e teores de matéria organica
do solo (CANTARELLA, 2007). Nao considerar a disponibilizagdo de nitrogénio no
solo por meio da mineralizagdo do nitrogénio organico pode levar a superestimagao
da adubagdo, o que acarreta em desperdicio para o agricultor e maior risco de
poluicdo ambiental (KHAN; MULVANEY; HOEFT, 2001).

Para determinar as fragdes do N organico do solo sdo utilizados métodos
quimicos, nos quais os extratores sdo solugbdes acidas e alcalinas com diferentes
forgas de extragdo. O método de fracionamento do N organico do solo foi proposto
por Bremner (1965) a partir do método usado para analise de proteina, e
posteriormente adaptado por Stevenson (1996). Neste método, o material proteico
do solo é hidrolisado por um acido forte com aquecimento, e a distribuicdo do N
apods a hidrolise acida € determinada por processos que envolvem a separagao e a
quantificacdo, por destilacdo a vapor, das fragcbes N-total hidrolisavel, N-NH4"
hidrolisavel, N-aminoacucares, N-aminoacidos e N-insoluvel em acido, e por calculo,
obtém-se o N-nao identificado no hidrolisado. Mais recentemente, Mulvaney e Khan
(2001) propuseram substituir a destilagdo a vapor, que era o0 método utilizado para a
quantificacdo do N nas fragdes, pelo método da difusdo, que é uma alternativa
simples, eficiente, e que apresenta maior precisdo para quantificar as fracbes de N-
aminoacucares e N-aminoacidos. Na difusdo usam-se camaras do tipo Mason Jar,
que sao frascos de vidro fechados hermeticamente, com uma adaptagao na tampa
para manter suspenso um recipiente contendo solugdo acida capaz de adsorver a

NHj5 liberada durante a difusdo da amostra.



A avaliagdo das formas e das transformagdes do N do solo é extremamente
complexa, ndo sO por causa das varias formas que o N assume durante as
transformagdes por microrganismos, mas também por causa da dificuldade em
prever as alteragdes que ocorrerdao entre estas formas, ao longo do tempo, durante
essas transformagdes. Quando se faz adicdo ao solo de um residuo orgénico, os
constituintes do residuo decompdem em taxas variaveis, devido as diferentes formas
de N organico encontradas no residuo, que podem ser de ciclagem mais rapida ou
mais lenta, dependendo da complexidade da molécula, e das condi¢gdes do meio.

Admite-se que agucares simples, aminoacidos, muitas proteinas e certos
polissacarideos s&o decompostos muito rapidamente pelos microrganismos e
podem ser utilizados completamente em questao de horas ou dias. No entanto, as
macromoléculas que compdem a maior parte dos residuos de plantas, devem
primeiramente ser quebradas em unidades mais simples para que possam ser
utilizadas pelos microrganismos para obtencdo de energia e para sintese de novas
células. Os polissacarideos, como a celulose, sdo quebrados em oligossacarideos e,
finalmente, em acucares simples, e as proteinas sao transformadas em peptideos e
aminoacidos (STEVENSON, 1986). A maior parte do N organico do solo encontra-se
em formas quimicas resistentes ao ataque microbiano, com isso, a meia-vida do N
do solo foi estimada em cerca de 180 anos (HAUCK; TANJI, 1982), e para fragdes
de N organico protegidas contra a decomposicao pela formagado de complexos com
argilominerais no solo, a meia-vida pode passar de 1.000 anos (MOREIRA;
SIQUEIRA, 2006).

Devido as formas quimicas do N organico apresentarem resisténcia diferente
ao ataque microbiano, as fragcbes de N organico que sao determinadas no
fracionamento quimico podem ser ordenadas segundo seu grau de dificuldade de
degradagdo conforme esta na Figura 2. Segundo o esquema, a fragdo N-NH4"
hidrolisavel apresenta a menor dificuldade de decomposigao, e por isso representa o
reservatorio de N de mais rapida liberagdo para plantas e microrganismos, sendo
predominantemente originado da decomposi¢cao de compostos organicos labeis, de
NH," trocavel e de NH," fixado em argilas (QIU et al., 2012; LU et al., 2013). Na
sequéncia, com degradagéo intermediaria entre o N-NH;" hidrolisavel, que é mais

labil, e o N-aminoacidos, que € menos labil (OTTO et al., 2013), esta a fracédo de N-



aminoacgucares, que ocorre principalmente em material de parede celular produzido

por bactérias, actinomicetos e fungos (PARSONS, 1981).

N-NH,* N- N- N-n&o
hidrolisavel |aminoagucares| aminoacidos | hidrolisavel

N

dificuldade de degradagao
Figura 2. Gradiente de dificuldade de degradagao das fragées de N organico.

Assim como o N-aminoagucares, a fragdo N-aminoacidos esta muito presente
em constituintes dos tecidos microbianos. Além disto, o N-aminoacidos também
pode ser liberado pela hidrélise de proteinas e peptideos intimamente associados e
protegidos por materiais humicos e constituintes inorganicos do solo, tais como
minerais de argila e 6xidos de ferro e de aluminio (SCHULTEN; SCHNITZER, 1998).
Em seguida, com maior dificuldade de degradagao que as fragdes anteriores, esta a
fracdo de N-ndo identificado, que corresponde a compostos hidrolisaveis como
vestigios de acidos nucleicos e outros produtos bioquimicos nitrogenados que nao
sao identificados por necessitarem de técnicas especificas para sua separacao e
identificacdo, sendo contabilizados como N-nao identificavel.

Por ultimo na sequéncia estabelecida na Figura 2, com a maior dificuldade de
degradacao, esta a fragdo de N-insoluvel em acido, que corresponde ao N orgéanico
resistente a hidrdlise acida e de natureza nao proteica (SCHNITZER; HINDLE,
1981), que muitas vezes ndo é determinado nos esquemas de fracionamento, e fica
agrupado com outros compostos ndo identificados. Ela é considerada o produto
resultante da condensacdo de aminoacidos com acucares redutores durante a
hidrélise, mas acredita-se também que essa forma de N ocorra como componente
estrutural de substancias humicas (STEVENSON, 1982). Sdo formas mais
recalcitrantes, como compostos derivados do benzeno e formas peptidicas
refratarias que néo sao hidrolisadas (SCHULTEN; SCHNITZER, 1998).

Estudos indicam as formas hidrolisaveis de N-aminoacucares e N-

aminoacidos como as principais fontes de N potencialmente disponivel para as



culturas. Em experimento de incubagdo empregando 18 amostras de solo dos
Estados Unidos com cultivo de milho em diferentes sistemas de manejo, a maior
producao de N mineral foi acompanhada de diminuicdo do N-aminoagucares, mas
nao de N-aminoacidos. A forma de N-aminoacucares também foi correlacionada com
a probabilidade ou ndo de resposta a adubagédo nitrogenada, em que teores
menores (<200 mg kg”') de N-aminoaglcares foram determinados nos solos que
responderam a adubacdo nitrogenada, e teores maiores (>250 mg kg'1) de N-
aminoacucares foram determinados nos solos que ndo responderam a adubacao
nitrogenada (MULVANEY et al., 2001). Desta maneira, o acumulo desta fracdo de N
organico no solo levaria ao fornecimento de N mineral para plantas pela
mineralizagcdo em curto periodo de tempo, o que resultaria em nao resposta ao
fertilizante nitrogenado.

Em cultivos de milho e pastagem em solo da Venezuela, os reservatorios de
N mais ativos e a principal fonte de N potencialmente disponivel para as plantas
foram as fracdes hidrolisaveis, N-NH;*, N-aminoacucares, e especialmente o N-
aminoacido, que diminuiu continuamente até 131 dias apdés a semeadura do milho.
Além disto, estas fragdes foram mais sensiveis ao impacto da intensificagdo do uso
do solo do que o N total, sendo mais uteis para a deteccdo precoce do
empobrecimento do solo (GONZALEZ-PRIETO et al., 1997).

Em outro estudo comparando pastagem com o solo adjacente n&o cultivado,
todas as fracdes hidrolisaveis do N do solo diminuiram, mas a maior diminuicao
ocorreu na fragdo N-aminoacidos. Ao fazer adubacdo nitrogenada na area, a
concentragdo de N-aminoagucares aumentou e a de N-aminoacidos diminuiu (TIAN
et al., 2017).

Com a utilizagdo de estercos bovino, suino ou de frango, apds 161 dias de
incubacdo dos adubos com o solo, houve diminuicdo de todas as fragdes
hidrolisaveis de N (N-NH," hidrolisavel, N-aminoagucares, N-aminoacidos e N-n&o
identificado), indicando que elas sdo as que mais contribuem para a produgédo de N
mineral que pode ser absorvido pelas plantas. Dentre estas fragcdes, a de N-
aminoacidos foi a principal fonte de N organico para a mineralizagéo, pois foi a que
melhor se correlacionou com o N mineralizado (LI; LI, 2014). A adubagdo com

esterco bovino por 10 anos em area com cultivo de milho e rotagdo com



leguminosas, resultou, por outro lado, em niveis elevados de N-aminoagucares e N-
aminoacidos, 0 que sugere crescimento ou abundancia de microrganismos no solo,
uma vez que estes compostos sao tipicos das células microbianas (WANDER et al.,
2007).

Além de avaliar a contribuicdo das formas de N no N disponivel, os esquemas
de fracionamento podem ser usados para avaliar as transformag¢des do N em solos
adubados com adubos organicos. A utilizagdo de composto organico feito com palha
de arroz e esterco de frango aumentou o N-total hidrolisavel, o N-NH," hidrolisavel, o
N-aminoacucares e o N-aminoacidos apdés 60 dias de incubacao. No entanto, aos 90
dias, houve diminuigdo do N-total hidrolisavel, do N-aminoagucares e do N-
aminoécidos, e aumento do N-NH," hidrolisavel (LATIFAH; AHMED; MAJID, 2017).

As pesquisas feitas até hoje no Brasil com aplicacdo de esterco bovino
enfatizaram a resposta de produgao das culturas, porém, sdo escassos os estudos
que visam conhecer as transformacdes pelas quais o N do esterco passa apds sua
incorporacao ao solo e que estao relacionadas ao potencial de disponibilizagao,

armazenamento e perdas de N.

3. MATERIAL E METODOS

Foram coletados dois solos, na camada de 0 a 20 cm, um Latossolo Vermelho
argiloso (LV), em area de cultivo de seringueira, em Jaboticabal-SP, na Faculdade
de Ciéncias Agrarias e Veterinarias, e um Argissolo Vermelho-Amarelo arenoso
(PVA), em area de cultivo de mangueira, em Monte Alto-SP. Em ambas as situagdes
o solo foi coletado nas entrelinhas das culturas.

Os solos foram secos ao ar, destorroados e passados em peneira de 4 mm de
abertura de malha. Do volume total coletado foi obtida amostra que foi passada em
peneira de 2 mm para determinagdo dos atributos quimicos de rotina (Tabela 1),
segundo métodos descritos em Raij et al. (2001); a granulometria, segundo
Camargo et al. (2009) (Tabela 2); o N total, o0 N-NH;" e 0 N-NO3™ (CANTARELLA;
TRIVELIN, 2001); o N disponivel pelo método da destilagcdo a vapor direta
(ROBERTS et al., 2009) (Tabela 3); e as fragdes do N organico N-NH,4" hidrolisavel
(N-NH4" hid), N-aminoacgtcares (N-AAg), N-aminoacidos (N-Aa), N-ndo identificado



10

(N-NI), N- total hidrolisavel (N-total hid) e N-insoluvel em acido (N-lA), pelo método
descrito por Mulvaney e Khan (2001) (Tabela 4).

Tabela 1. Atributos quimicos dos solos utilizados no experimento.

Solo  C.  Presina MO PH k' ca* Mg® H+Al SB CTC V
organico CaCl,
gkg? mgdm® gdm® = mmol dm - %
Lv® 15 6 25 51 1,8 22 14 26 38 64 59
PVA 14 13 26 42 42 11 6 34 21 55 38

WLV = Latossolo Vermelho; PVA = Argissolo Vermelho-Amarelo.

Tabela 2. Granulometria dos solos utilizados no experimento.

Solo Areia Silte Argila Classe textural
g kg
LV 450 110 440 argiloso
PVA 840 40 120 arenoso

WLV = Latossolo Vermelho; PVA = Argissolo Vermelho-Amarelo.

Tabela 3. N total, N mineral e N potencialmente mineralizavel determinados nas
amostras de solo usadas no experimento.

Solo N-total do solo N-NH4" N-NO3 N-DVD
mg kg’

Lv™ 1.184 13,72 0,68 148,76

PVA 827 18,58 0,89 140,53

MLV = Latossolo Vermelho; PVA = Argissolo Vermelho-Amarelo.

Tabela 4. Fragbes de N organico dos solos utilizados no experimento.

N-NH," 1 N-total
Solo | uirolisavel  NAAGT  N-Aa N-NE O Hidrolisaver VA
mg kg™
Lv®@ 120,26 254,30 60,20 205,86 650,00 122,42
PVA 112,21 201,03 3,51 234,95 552,69 37,13

' N-AA¢ = N-aminoacucares; N-Aa = N-aminoacidos; N-NI = N-ndo identificado; N-IA = N-
insoluvel em acido.
@ LV = Latossolo Vermelho; PVA = Argissolo Vermelho-Amarelo.

O esterco utilizado no experimento foi coletado no Setor de Bovinocultura de
Leite da FCAV (Jaboticabal-SP). O material coletado passou por processo de
estabilizacdo de aproximadamente 6 meses. Apos este periodo o esterco foi seco,
passado em peneira de 4 mm de abertura de malha e amostrado para determinacao
dos atributos quimicos. O pH foi determinado em agua (BRASIL, 2013); C e N por
combustdo seca em equipamento LECO® C/N628; N-NH;", N-NO3” (CANTARELLA;
TRIVELIN, 2001); N disponivel pelo método da destilagcdo a vapor direta (N-DVD)
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(ROBERTS et al., 2009); as fragdes de N organico (MULVANEY; KHAN, 2001) ja
mencionadas na caracterizacdo do solo; hemicelulose, celulose e lignina pelo
método descrito por Silva e Queiroz (2002). Os resultados obtidos foram: pH, 7,4; C,
366 g kg'; N, 33 g kg™'; N-NH,", 110 mg kg™; N-NO3", 224 mg kg™'; N-DVD, 1.572 mg
kg"; N-NH,* hid, 1.288 mg kg'; N-AAg, 3.113 mg kg™; N-Aa, 104 mg kg”; N-NI,
12.618 mg kg'; N-total hid, 15.622 mg kg™ e N-IA, 6.282 mg kg™*; hemicelulose, 110
g kg™'; celulose, 280 g kg™"; e lignina, 172 g kg™'; as relagdes C/N, 11, e lignina/N, 5.

O experimento foi conduzido seguindo esquema fatorial combinando os
fatores solo (LV e PVA) x adubo (controle e 20 t ha™ de esterco bovino em base
seca, que resultaram na aplicagdo de 660 kg ha' de N) x tempo de contato entre
solo e adubo (15, 45, 90 e 180 dias). Foi utilizado delineamento inteiramente ao
acaso com quatro repeticdes, totalizando 64 parcelas.

Porgdes equivalentes a 3,2 dm® de cada solo foram pesadas e colocadas em
sacos de plastico. Com base na analise de solo, a acidez foi corrigida para atingir
valor de indice de saturagdo por bases de 70%. A calagem foi feita empregando
carbonatos de célcio e de magnésio puros, mantendo a relagao Ca:Mg de 3:1, que
foram pesados separadamente e misturados, a seco, com o volume de solo. Apds a
adicdo e a mistura dos corretivos, os solos foram transferidos para vasos com
capacidade para 3,3 dm®, umedecidos a 60% da capacidade de retengdo de agua,
cobertos com papel e mantidos em incubagao em casa de vegetagao. A manutengao
da umidade foi feita por meio de pesagem dos vasos e reposi¢ao de agua trés vezes
por semana. As datas de inicio da incubacao foram 22 e 23 de marg¢o de 2015 e o
término ocorreu 30 dias apos o inicio, tempo suficiente para a reagdo do corretivo
com o solo.

Apods o término da incubacdo com os corretivos de acidez, o solo foi retirado
dos vasos, seco, passado por peneira de 4 mm de abertura de malha e colocado em
sacos de plastico. Nos tratamentos com aplicacdo de esterco bovino, foi feita a
adicao e mistura do esterco, em dose equivalente a 20 t ha™'. Para conversdo desta
dose foi usado o volume de solo da camada de 0 a 20 cm de profundidade.

ApoOs a mistura do esterco com o solo, o solo de todos os tratamentos foi
novamente transferido para os vasos, reumedecido a 60% da capacidade de

retencao de agua, e colocado para incubar em casa de vegetacao pela segunda vez.
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Os vasos foram casualizados na bancada da casa de vegetagdo e durante a
conducgao do experimento foram movimentados para minimizar efeitos do ambiente.
Durante o periodo de incubagao dos solos, os vasos foram mantidos cobertos com
papel e a umidade do solo foi mantida conforme ja descrito.

No dia 28 de abril de 2015 foi iniciada a incubacdo do solo das parcelas
correspondentes ao tempo de incubacido de 180 dias. As parcelas correspondentes
aos tempos 90, 45 e 15 dias foram incubadas a partir de 23 de julho, 2 de setembro
e 28 de setembro, respectivamente. Deste modo, o término da incubacido das
parcelas correspondentes aos tempos 15, 45, 90 e 180 dias ocorreu em datas
proximas, com intervalo de 4 dias entre o término de incubag&o de cada conjunto de
amostras, que foi 0 minimo necessario para que fossem feitos o preparo e a coleta
das amostras de solo.

Apos a conclusdo do periodo de incubagao, o solo foi retirado dos vasos,
homogeneizado e espalhado sobre plastico para secar. Depois de seco, o solo foi
passado em peneira de 4 mm de abertura de malha, homogeneizado e amostrado
(cerca de 0,4 dm3). Nas amostras de solo foram determinados: pH em solugéo de
CaCl, 0,01 mol L' na relagdo solo:solugdo de 1:2,5 (viv), C organico total
empregando oxidag&o por via umida e quantificacdo volumétrica do C (RAIJ et al.,
2001), N-NH4", N-NO3" e N total (CANTARELLA; TRIVELIN, 2001), N disponivel pelo
método da destilacdo a vapor direta (ROBERTS et al., 2009), e as fragbes de N
organico anteriormente mencionadas, seguindo o procedimento proposto por

Mulvaney e Khan (2001), que sera descrito a seguir.

3.1.Fracionamento do nitrogénio

No fracionamento do N orgéanico do solo (Figura 3) foram inicialmente obtidos
o hidrolisado &cido (solo — HCI 6 mol L™") e o residuo sélido. No hidrolisado filtrado
foram determinados: N-NH;" hidrolisavel (NH;™-hid), N-NH;" hidrolisavel + N-
aminoagucares (NH;" hid + N-AA¢), N-aminoéacidos (N-Aa) e N-total hidrolisavel (NT-
hid). A fragdo N-aminoacgtcares (N-AAg) foi obtida por diferenca [(NH;" + N-AAg) -
NH,4"-hid], e a fragdo N-n&o identificado (N-NI) foi calculada pela diferenca entre o N-
total hidrolisavel e a soma das fragdes NH;"-hid + N-AA¢ + N-Aa. No residuo sélido

foi determinado o N insoluvel em acido (N-IA).
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12 h

1o° C
Solo + HCI6 mol L' ———— Filtrac&o

Hidrolisado acido Residuo Sdlido
N-NH,* N-NH,* hidrolisavel + N- N-total N-insoluvel
hidrolisavel N-aminoagucares aminoacidos || hidrolisavel em acido

N-aminoactcares = (N-NH4* hidrolisavel + N-aminoagtcares) - N-NH,* hidrolisavel
N-n&o identificado = N-total hidrolisavel - (N-NH,* hidrolisavel + N-aminoagtcares + N-aminoacidos)

Figura 3. Esquema geral da obtencao das fragdes do N organico.

3.1.1. Obtenc¢ao do hidrolisado acido

Foram transferidos 5 g de solo para tubos de digestdo com capacidade para
50 mL, aos quais foram adicionados 20 mL de solugdo de HCI 6 mol L™ e duas gotas
de alcool octil. Na boca dos tubos de digestdo foi colocado um funil de vidro
pequeno (25 mm de didmetro), e os tubos foram colocados em bloco digestor pré-
aquecido a 110-120°C e nele mantidos por 12 horas. A filtragem do hidrolisado de
solo foi feita através de papel de filtro Whatman n°. 50, com 5,5 cm de didametro,
previamente seco em estufa (105°C por 1 hora) e pesado. Na transferéncia do
hidrolisado acido para o papel de filtro foi feita lavagem do tubo de digestdo com
pequenas quantidades de agua desionizada para garantir transferéncia completa e
diminuir a concentragdo da solugdo. A filtragem foi feita durante a noite e o
hidrolisado filtrado foi recebido em frasco de plastico de 80 mL. O ajuste do valor de
pH do hidrolisado foi feito transferindo o extrato do copo de 80 mL para béquer de
vidro de 150 mL, ao qual foi feita adigédo, gota a gota, de solugdo de NaOH 10 mol L
' até, aproximadamente, pH 5,0 e, a partir deste valor, foi feita adic&o, gota a gota,
de solugcdo de NaOH 1 mol L™ até obtencdo de pH 6,5 a 6,8 (BREMNER, 1965;
STEVENSON, 1996). Durante o ajuste do pH, o hidrolisado foi mantido em agitacéo
com auxilio de agitador magnético e a mudancga do valor de pH foi acompanhada
com peagdmetro digital pela introdugédo de eletrodo combinado na solu¢do. Na fase
inicial do ajuste, a cada gota de solugdo de NaOH 10 mol L™ adicionada, a agitacdo
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foi interrompida e o eletrodo foi introduzido na solugdo para averiguagéo do valor de
pH. Em valor de pH proximo de 5,0, no qual ocorre a coagulagédo das proteinas, a
viscosidade da solugdo aumenta e a velocidade de agitagao diminui, de modo que o
eletrodo pode ser mantido no hidrolisado até o final do ajuste do pH. Apds o ajuste
do valor de pH, o hidrolisado foi transferido para baldo volumétrico com capacidade
para 100 mL e o volume foi completado com agua desionizada, armazenado em

frasco de vidro e mantido sob refrigeragao (5°C) até analise.

3.1.2. Determinagao das fragdes de N no hidrolisado acido

a) N-NH;" hidrolisavel (N-NH;'-hid): Foram transferidos 10 mL de
hidrolisado para camaras de difusdo com capacidade para 473 mL (Mason jar), com
fechamento hermético e adaptagcéo na tampa para manter béquer suspenso (Figura
4). Em seguida, adicionou-se 0,05 g de MgO com medida calibrada e 10 mL de agua
desionizada. A mistura foi homogeneizada, e em até 30 segundos, as camaras
foram fechadas com a tampa adaptada contendo um béquer de 50 mL, no qual
foram colocados 5 mL de solugdo de H3BO3; 20 g L. Os recipientes foram
movimentados suavemente para homogeneizar a amostra e mantidos em chapa
aquecedora a 48-50°C por 2 h. Os béqueres foram retirados dos suportes e 0 N-
NH," adsorvido pela solucdo de HsBOj; foi titulado com solucdo de H,SO4 0,00125

mol L™" em titulador automatico (Metrohm 848 Titrino plus).

Figura 4. Camara de difusdo com tampa adaptada.
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b) N-NH," hidrolisavel + N-aminoagucares (N-NH;" hid + N-AAg): Foram
transferidos 10 mL do hidrolisado de solo e 2 mL de solugdo de NaOH 10 mol L™
para camaras de difusdo. A mistura foi homogeneizada e os frascos foram fechados,
com intervalo maximo de 30 segundos entre a adigdo da solugdo de NaOH e o
fechamento dos frascos. Os recipientes foram mantidos em chapa aquecedora por 5
h a 48-50°C. Na determinacdo do N-NH,;" foi adotado o mesmo procedimento

descrito para o N-NH," hidrolisavel.

c) N-aminoacidos (N-Aa): As mesmas camaras de difusdo contendo o
hidrolisado obtido apds a completa difusdo do N-(NH4" + AAg), foram adicionados 10
mL de agua desionizada, 2,5 mL de solugado de H,SO4 5 mol L' e 1 mL de solugao
de ninhidrina 100 g L' em metanol. Apds homogeneizagdo da mistura, os
recipientes foram fechados, mas sem vedar totalmente. O aquecimento foi feito em
chapa aquecedora a 95-100°C por 90 min. Apds o resfriamento da amostra foi
adicionado 1 mL de solugdo de NaOH 10 mol L™, o extrato foi homogeneizado, e os
recipientes foram fechados em até 30 segundos apoés a adigao da solugao, usando a
tampa modificada com suporte para béquer. No béquer, como nas outras fracdes,
foram colocados 5 mL de solugdo de H3BO3; 20 g L™ para adsorcédo de N-NH,*. Os
extratos foram reaquecidos em chapa aquecedora a 48-50°C e mantidos nesta
condigdo por 2 h. Na determinagdo do N-NH," foi seguido o procedimento descrito

para o N-NH;" hidrolisavel.

d) N-total hidrolisavel (NT-hid): Para tubo de digestdo (25 cm de
comprimento, 2,2 cm de didmetro e volume de 80 mL) foram transferidos 5 mL de
hidrolisado neutralizado, 0,5 g de mistura de K,SO, com catalisadores (preparada
com 200 g de KySO4 + 25 g de CuS04.5H,0 + 2,8105 g de SeO3), 1 mL de perdxido
de hidrogénio 300 mL L™ e 2 mL de H,SO4 18 mol L. Em cada tubo de digestao
foram colocadas trés pérolas de vidro e, na boca dos tubos, foi colocado um funil de
vidro (25 mm de didmetro) para garantir refluxo eficiente do liquido durante a
digestao e restringir perdas de H»,SO4. Como a digestdo é turbulenta, o aumento da

temperatura foi gradual e o bloco foi inclinado para que as gotas que espirrassem
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fossem recoletadas. O aumento de temperatura foi de 50 em 50°C a cada 30
minutos, até 300°C. Para finalizagdo da digestédo, a temperatura foi aumentada para
330°C e, apos o clareamento dos extratos (verde claro), as amostras ainda foram
mantidas a 330°C por mais 2h. Apds o resfriamento, todo o extrato foi transferido,
com auxilio de pequenas quantidades de agua desionizada, para as camaras de
difusdo. As paredes das camaras foram lavadas com, aproximadamente, 5 mL de
agua desionizada e, em seguida, foram adicionados 10 mL de solugao de NaOH 10
mol L. A mistura foi homogeneizada e os frascos foram fechados, com intervalo
maximo de 30 segundos entre a adigdo da solugdo de NaOH e o fechamento dos
frascos. Os recipientes foram mantidos em chapa aquecedora por 4 h a 48-50°C. A
determinagdo do N-NH4" seguiu o mesmo procedimento descrito para o N-NH4"

hidrolisavel.

e) N-nao identificado (N-NI): essa forma foi calculada pela diferenga entre o
N-total hidrolisavel e a soma das fragdes N-NH," hid + N-AAc + N-Aa.

3.1.3. Determinacgao do N insoluvel em acido (N-1A)

A determinacdo do N insoluvel em acido (N-IA) foi feita no residuo solido
retido no papel de filtro apés a filtragem do hidrolisado acido. O residuo foi seco ao
ar durante 6 h e, depois, em estufa a 105°C por 1 h. Em seguida, foi mantido em
dessecador por 30 min, pesado, retirado do papel, homogeneizado e reservado para
determinacdo do N insoluvel em acido, usando 1 g de residuo seco, 1,5 g de K;SO4
+ catalisadores, 1 mL de peroxido de hidrogénio 300 mL L' e 2 mL de H,SO,
concentrado. A digestao foi feita como descrito para a fragdo N-total hidrolisavel e a
determinagdo de N-NH4" seguiu o mesmo procedimento descrito para o N-NH4"

hidrolisavel.

3.2.Determinacgao do N disponivel pelo método da destilagao a vapor direta (N-
DVD)

O N orgénico potencialmente mineralizavel foi determinado empregando o

procedimento de destilagcdo a vapor direta (N-DVD), proposto por Roberts et al.

(2009), e descrito a seguir. Um grama de solo foi transferido para tubo macro (25 cm
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de altura, 5 cm de diametro e volume de 500 mL), o qual foi conectado ao destilador
(Tecnal TE 036/1) e recebeu 10 mL de solugcdo de NaOH 10 mol L. A mistura foi
submetida a destilacdo até obtencao de 35-40 mL do destilado, o qual foi recebido
em 10 mL de solugdo de H3;BO3; 20 g L. O N-NH," foi quantificado por titulacdo do

destilado com solucéo de H,SO, 0,0055 mol L™ em titulador automatico.

3.3.Forma de analise dos resultados

Os dados obtidos foram submetidos a andlise de variancia (teste F) e de
regressao para avaliar os efeitos do tempo em cada fragdo do N, nas formas
inorganicas N-NH;" e N-NOj3", no N-DVD e nos demais atributos do solo (pH, C
organico e N total). As diferencas decorrentes de cada solo ou da adubagdo com
esterco bovino nas variaveis avaliadas foram comparadas pelo teste de Tukey a 5%
de probabilidade. Os teores de N-DVD foram correlacionados com as formas de N

organico.
4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Atributos quimicos dos solos

Os valores de pH aumentaram, em média, 6% com a aplicagao de esterco no
solo argiloso, € 9% no solo arenoso (Tabela 5). Este aumento pode ter ocorrido
devido ao efeito de neutralizagdo da acidez pelo carbonato de calcio presente no
esterco, que é encontrado em maiores concentragcdes em estercos de animais que
receberam suplementagao alimentar (YAN; SCHUBERT; MENGEL, 1996), como é o
caso do esterco usado neste experimento. O aumento do pH pode também ter
ocorrido devido a reagdo do H" com anions de &cidos organicos, no processo
chamado descarboxilagdo, que ocorre durante a decomposicdo microbiana do
material organico, e resulta no consumo de protons H* e na liberagdo de COs,
resultando em aumento gradual do pH, a medida que os residuos se decompdem
(WHALEN et al., 2000). O aumento em maior intensidade no solo arenoso deve-se
ao menor poder tampao deste solo, que implica em menor resisténcia a variagao do
pH.
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Tabela 5. Valores de pHcaciz, € teores de C-organico, N-total e N potencialmente
disponivel (N-DVD) dos solos, em fungao da aplicagdo ou ndo de esterco
bovino e do tempo de reagao solo-adubo.

Esterco Inlift?acglzgo pHcacz  C organico N-total N-DvVD™
kg ha™ gkg' = e mg kg -
Solo Argiloso (LV)
15 53 15,30 1111,05 99,855
0 45 5,3 15,20 1060,96 103,28
90 5,4 14,64 1050,45 114,58
180 5,3 14,40 1026,85 93,81
Média 5,30 14,89b 1062,33b 102,88a
15 5,6 16,79 1215,26 165,69
20 45 57 17,11 1226,32 125,29
90 57 17,11 1243,45 114,30
180 5,3 16,02 1139,46 107,52
Média 5,6a 16,76a 1206,12a 128,20a
Média LV 54A 15,82A 1134,23A 115,54A
Solo Arenoso (PVA)
15 4,8 12,48 722,71 69,65
0 45 4,6 13,03 718,93 60,23
90 4,6 12,91 73417 74,03
180 4,5 13,23 721,90 66,19
Média 4,6b 12,91b 724,43a 67,52a
15 51 14,33 768,90 89,63
20 45 5,0 14,45 781,83 93,96
90 51 14,28 740,24 95,92
180 4,9 13,96 757,96 89,46
Média 5,0a 14,26a 762,23a 92,24a
Média PVA 4,8B 13,58B 743,33B 79,88B
Teste F)
Solo 741,57 327,82** 685,90** 408,23**
Esterco 218,77** 169,18** 37,01** 200,96**
Tempo Incubagao 13,01** 3,35 1,60ns 16,26**
Solo x Esterco 6,9* 4,55* 12,61** 0,03ns
Solo x Tempo 3,74* 3,15 1,25ns 13,66**
Esterco x Tempo 2,21ns 1,59ns 0,42ns 15,33**
Solo x Esterco x Tempo 4,45 1,71ns 0,91ns 18,87**
CV (%)? 1,76 3,36 6,36 7,22

) N-DVD: N potencialmente disponivel avaliado pelo método da destilacdo a vapor direta

@ Médias seguidas de mesma letra, na coluna, ndo diferem entre si pelo teste de Tukey a
5% de probabilidade. Letras minusculas comparam aplicacdo ou ndo de esterco dentro de
cada solo, e letras maiusculas comparam solos.

® ns, ** e *: ndo significativo, significativo a 1% e a 5%, respectivamente.

“ CV: coeficiente de variagdo.
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Durante o periodo de incubagéo, o pH no solo argiloso aumentou até o 70° dia
de incubagdo, seguido de diminuicdo, e no solo arenoso diminuiu de forma linear
(Figura 5A). No solo argiloso, o aumento do pH no inicio da incubagéo pode ser
explicado pelos efeitos de neutralizagdo da acidez do carbonato de calcio e da
reacao de descarboxilagdo dos acidos orgénicos, ja mencionados. Por outro lado, a
diminuicdo do pH dos dois solos pode ser associada a mineralizagdo do N orgénico,
que produz H* no processo de nitrificagdo do NH,*, uma vez que a diminuicdo do pH
foi acompanhada pela diminuicdo de N organico e acumulo de N-NOj3;, como sera
comentado posteriormente. Durante a conversdo de uma unidade de N orgénico em
N-NH4* (amonificagéo), € consumido um ion H*, mas durante a oxidagdo de NH;" a
NOj3™ (nitrificagéo), sdo gerados dois H*. Assim, ocorre a produgéo liquida de um ion
H* na conversdo de N organico em NOs, e esta € a principal fonte de H" no solo
(NARAMABUYE; HAYNES, 2007).

A diferenca de comportamento entre os solos arenoso e argiloso (diminuigéo
de pH desde o inicio ou a partir de 70 dias de incubacéo) pode ser explicada pela
taxa de decomposicdo do residuo em cada solo. Considerando que os trés
processos, solubilizacdo de carbonatos, descarboxilagdo e nitrificagcdo ocorrem
simultaneamente, o aumento ou diminuicdo no valor de pH resulta do balango entre
consumo e liberacdo de H*. O solo arenoso, mais aerado, favorece a mineralizacéo
e, por isso, houve producgéo liquida de H" desde as fases iniciais da decomposicdo
do esterco, enquanto no solo argiloso o processo passou a predominar a partir dos
70 dias.

Houve maiores teores de C organico no solo argiloso em relagdo ao solo
arenoso, na média das doses de esterco e dos tempos de incubacgéo (Tabela 5). O
aumento médio foi de 16,5% no C orgénico e de 52,6% no N-total. Do mesmo modo,
os teores de N extraido usando o método da DVD, o N-mineral, o N-NO3" e o N-
organico foram maiores no solo argiloso em relagdo ao arenoso, em meédia, 45%,
41%, 55% e 54% respectivamente (Tabelas 5 e 6). A textura € um dos principais
fatores que interfere na formagdo da MO no solo, de modo que nos argilosos
ocorrem condi¢gdes mais favoraveis ao acumulo, enquanto nos arenosos tem-se
maior atividade decompositora dos microrganismos, o que resulta em maior

oxidagao de compostos organicos, inclusive dos nitrogenados (ZECH et al., 1997).
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Figura 5. Valores de pH (A), C organico (B), N-total (C) e N-DVD (D e E) no

Latossolo Vermelho e no Argissolo Vermelho Amarelo, em fungdo da
aplicacdo ou nao de esterco bovino e do tempo de reagcao solo-adubo. EO:
sem aplicacéo de esterco; E1: aplicagdo de 20 t ha™' de esterco bovino; LV:
Latossolo Vermelho; PVA: Argissolo Vermelho-Amarelo.

Os teores de N-NH;*, de modo oposto ao que foi observado com as outras

variaveis, foram maiores no solo arenoso, em média, 14% (Tabela 6). Neste solo,
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houve diminuicdo do pH com o tempo de incubagao, para valores que podem ter
desfavorecido a nitrificacdo, com consequente acumulo de N-NH,4*. Em experimento
feito com 10 solos, o nitrato foi altamente e positivamente correlacionado com o pH,
e nos solos com valores de pH entre 3,4 e 4,4 ndao houve nitrificagao, durante quatro
semanas de incubacdo (SAHRAWAT, 1982).

Com a aplicagéo de esterco, os teores de C organico aumentaram, em média,
12,5% no solo argiloso e 13,1% no solo arenoso (Tabela 5). Este aumento no teor
de C organico do solo € uma das finalidades das adubagdes organicas (WHALEN et
al., 2000; YAGI et al., 2003) que, somada ao fornecimento de nutrientes a partir da
mineralizagao, torna a pratica muito importante para o manejo dos solos agricolas.
Com o aumento do tempo de incubagao, o C organico diminuiu de forma linear no
solo argiloso, e nao foi alterado no solo arenoso (Figura 5B). A diminuicdo do C em
um sistema que recebeu adubacgéo organica é esperada porque a liberagdo de CO,
para atmosfera ocorre durante todo o processo de decomposi¢cdo microbiana do
material organico e da matéria organica do solo (STEVENSON, 1986), e desde que
haja condicdes de umidade e temperatura favoraveis, ela € um processo continuo.
No solo argiloso, o teor de C organico no final da incubagéo retornou a condi¢gao
inicial (Tabela 1), porque, provavelmente, nas primeiras avaliagdes, ao C do solo foi
somado C do esterco.

Na média dos tempos de incubacdo, a aplicagdo de esterco resultou em
aumento nos teores de N-total no solo argiloso (+13,5%), e ndo houve alteracéo no
solo arenoso (Tabela 5), mas do tempo 0 para o tempo 180 dias de incubagdo, o N-
total diminuiu de forma linear nos dois solos (Figura 5C). A diminuicdo do N-total
esta associada a conversédo de N organico em N-NOj3’, uma vez que houve acumulo
de nitrato com o aumento do tempo de incubacgao, e o NO3 nao foi quantificado pelo
método utilizado para determinar o N-total. Em ambientes abertos, com cultivo de
plantas, o NOs™ seria facilmente absorvido ou perdido, mas no sistema avaliado, ele

acumulou.
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Tabela 6. Teores de N-mineral, N-NH;*, N-NOs; e N-organico, em fungéo da
aplicagao ou nao de esterco bovino e do tempo de reagao solo-adubo.

Esterco ias de N-mineral  N-NH,%  N-NOs  N-organico
ncubacao
kg ha™ mg kg™’
Solo Argiloso (LV)
15 82,20 15,57 66,63 1028,85
0 45 87,27 12,36 74,90 973,69
90 86,00 11,27 74,73 964,45
180 97,66 10,15 87,52 929,18
Média 88,28a 12,34a 75,95a 974,04b
15 81,78 12,45 69,33 1133,48
20 45 85,80 11,40 74,40 1140,52
90 91,08 10,30 80,78 1152,37
180 121,73 12,68 109,05 1017,73
Média 95,10a 11,71a 83,39a 1111,02a
Média LV 91,69A 12,02B 79,67A  1042,53A
Solo Arenoso (PVA)
15 50,84 17,61 33,23 671,90
0 45 59,32 12,57 46,74 659,60
90 51,17 10,96 40,20 683,00
180 75,39 10,54 64,85 646,52
Média 59,18a 12,92b 46,26a 665,26a
15 67,22 21,03 46,20 701,67
20 45 76,01 15,30 60,70 705,82
90 61,81 11,15 50,65 678,45
180 77,92 10,75 67,17 680,00
Média 70,74a 14,56a 56,18a 691,49a
Média PVA 64,96B 13,74A 51,22B 678,37B
Teste F©
Solo 291,55** 38,37 343,90** 589,81**
Esterco 34,44** 3,29ns 32,05** 29,62**
Tempo Incubagao 43,09** 93,54** 60,87** 3,70*
Solo x Esterco 2,30ns 16,71** 0,65ns 13,64**
Solo x Tempo 4,90** 23,09** 3,05* 1,52ns
Esterco x Tempo 0,77ns 1,97ns 0,54ns 0,50ns
Solo x Esterco x Tempo 8,64** 11,51* 6,00** 1,03ns
CV (%)® 7,99 8,61 9,38 6,97

) Médias seguidas de mesma letra, na coluna, néo diferem entre si pelo teste de Tukey a
5% de probabilidade. Letras minusculas comparam aplicacdo ou ndo de esterco dentro de
cada solo, e letras maiusculas comparam solos.

@ ns, ** e *: nao significativo, significativo a 1 % e a 5%, respectivamente.

@ CV: coeficiente de variacao.

A aplicacdo de esterco aumentou, em média, 12,7% os teores de N-NH;" no
solo arenoso, mas n&o houve alteragdo no N-NH,4" no solo argiloso. No N-NO3™ e no
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N-mineral (N-NH;" + N-NO3’) ndo houve aumento em nenhum dos solos (Tabela 6).
Como o esterco apresentou concentragdes altas de formas de N mais recalcitrantes
e apenas 6% de N-NH," hidrolisavel e 13% de N-aminoagucares (Tabela 4), é
esperado que a disponibilizacdo do N ocorra de forma mais lenta.

O efeito do tempo de incubacéo foi igual nos dois solos, com aumento do N-
mineral (Figura 6A) e acumulo de N-NOj3 (Figura 6C) durante todo o periodo de
incubagéo, e diminuicdo do N-NH4" até proximo dos 130 dias (Figura 6B), devido a
conversao de amoénio em nitrato, durante a mineralizacao.

Com a aplicagéo de esterco o N-organico aumentou, em média, 14% no solo
argiloso (Tabela 6), pois grande parte do N presente no esterco ja estava na forma
de N orgéanico, 98% (Tabela 3). No solo arenoso, a aplicacdo de esterco ndo alterou
o N-orgénico (Tabela 6). Durante o periodo de incubagéo, o N-organico diminuiu de

forma linear nos dois solos (Figura 6D), devido a mineralizagdo do N.
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Os teores de N potencialmente disponivel avaliados pelo método DVD (N-
DVD) nao foram alterados com a aplicagado de esterco (Tabela 5). O N-DVD no solo
argiloso, na média das doses de esterco, apresentou comportamento quadratico ao
longo do periodo de incubagdo, com diminuigdo do teor até o 175° dia (Figura 5D).
Com a aplicacdo de esterco, o comportamento do N-DVD, na média dos solos,
diminuiu até o 149° dia de incubacéao, e sem a aplicacado do esterco, aumentou até o
134° dia (Figura 5E). O N-DVD corresponde ao N nas formas de NH,;*, de
aminoacgucares e de alguns aminoacidos, estes em menor quantidade (ROBERTS et
al., 2009). Deste modo, o aumento ou diminuicdo do N-DVD deve estar associado,
em principio, ao aumento ou diminuigdo das formas de N citadas. O método de
destilagado a vapor direta foi proposto como alternativa mais rapida e facil a outros
métodos que quantificam a fragcdo N-aminoacucares, que é aceita como a principal
fonte de N potencialmente mineralizavel para as culturas. Este método foi usado, no
presente trabalho, como referéncia de N disponivel.

4.2. Formas de N organico nos solos

O N nas fragbes aminoagucares, aminoacidos, total hidrolisavel e insoluvel
em acido foi maior no solo argiloso em relagéo ao arenoso, em média, 74%, 1.048%,
23% e 154% (Tabela 7). Apenas as fragdes N-NH," hidrolisavel e N-n&o identificado
foram maiores no solo arenoso em relagdo ao argiloso, em média, 15% e 25%,
respectivamente (Tabela 7). Como os solos arenosos apresentam maior aeragéao e
menor protecado fisica das substancias organicas em microagregados, a atividade
decompositora dos microrganismos € maior (ROS et al., 2011), e o N acumula mais
na forma de NH," hidrolisavel.

A fracdo N-ndo identificado ja era maior no solo arenoso do que do solo
argiloso na analise inicial, antes da aplicacdo dos tratamentos (Tabela 3). Deste
modo, ainda com base na maior atividade decompositora neste solo, o N pode ter
acumulado mais nesta fracdo, que é de menor recalcitrancia em relagdo ao N-

insoluvel em acido, que foi maior na analise inicial do solo argiloso (Tabela 3).
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Tabela 7. Teores de N-NH4" hidrolisavel, N-aminoacucares, N-aminoacido, N-ndo
identificado, N-total hidrolisavel e N-insoluvel em acido dos solos, em
funcdo da aplicacdo ou nao de esterco bovino e do tempo de reacéo solo-

adubo.
Dias de N-NH," 1 N-total
Esterco |\ "ibacao Hidrolisavel VAAGT  N-Aa NNL L el NIA
kg ha™ mg kg’
Solo Argiloso (LV)
15 86,72 279,55 80,08 174,32 620,68 170,55
0 45 74,28 263,09 92,49 167,03 596,90 209,66
90 76,28 255,52 72,44 119,21 523,45 209,59
180 57,36 277,45 70,24 168,92 573,98 192,22
Média 73,66b%” 26890b 78,81b 157,37b 578,75b  195,50a
15 78,91 300,87 55,62 406,41 841,81 217,03
20 45 92,85 294,54 55,48 316,24 759,10 204,43
a0 99,35 283,55 183,99 236,07 802,97 214,82
180 88,60 309,35 104,96 296,80 799,72 196,29
Média 89,93a 297,08a 100,01a 313,88a 800,90a 208,14a
Média LV 81,80B 282,99A 89,41A 23563B 689,83A 201,82A
Solo Arenoso (PVA)
15 74,85 175,17 2,36 214,57 466,95 99,10
0 45 79,03 170,75 7,77 314,02 571,33 60,79
90 69,12 173,96 1,43 304,07 548,22 61,41
180 86,195 171,65 7,33 262,44 527,62 72,94
Média 77,30b 172,88a 4,72a 273,78b 528,53b 73,56a
15 115,36 148,35 4,53 326,82 594,90 78,00
20 45 109,50 155,26 15,40 309,26 589,42 102,64
90 123,57 138,81 11,50 323,59 597,47 85,93
180 98,22 164,89 12,00 311,70 586,82 75,04
Média 111,66a 151,83b 10,86a 317,84a 592,15a 85,40a
Média PVA 94 ,48A 162,36B  7,79B 29581A 560,34B 79,48B
Teste F®
Solo 48,42*  1289,98** 590,61** 49,73** 249,17** 1782,43**
Esterco 192,81** 1,12ns  16,56** 138,10 303,41** 17,84**
Tempo Incubagao 4. 77** 517** 16,33** 3,53* 0,55ns 2,46ns
Solo x Esterco 24,63** 53,70** 5,03  43,40** 93,37** 0,02ns
Solo x Tempo 1,61ns 1,19ns 16,92** 14,06** 9,37** 5,64**
Esterco x Tempo 6,91** 1,41ns  27,18** 8,15** 5,26** 1,27ns
Solo x Esterco x Tempo 15,80** 0,58ns  24,00** 0,90ns 3,00 17,76**
CV (%) 8,27 6,03 2764 1285 5,25 8,24
M N-AA¢: N-aminoagucares; N-Aa: N-aminoacidos; N-NI: N-ndo identificado; N-IA: N-

insoluvel em acido.

@ Médias seguidas de mesma letra, na coluna, néo diferem entre si pelo teste de Tukey a
5% de probabilidade. Letras minusculas comparam aplicagdo ou n&o de esterco dentro de
cada solo, e letras maiusculas comparam solos.
@ ns, ** e *: nao significativo, significativo a 1 % e a 5%, respectivamente.
“ CV: coeficiente de variacao.

Os teores de N-NH4" hidrolisavel aumentaram, em média, 22,1% com a

aplicagéo de esterco no solo argiloso, e 44,5% no solo arenoso (Tabela 7). Esta
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fragdo representa o reservatorio mais instavel de N do solo e aquele que, somado a
outras fracdes de labilidade intermediaria, particularmente N-aminoacucares, esta
mais associado a disponibilidade (BUSHONG et al., 2008; OTTO et al., 2013). O N-
NH," hidrolisavel é predominantemente originado da decomposi¢do de compostos
organicos labeis, de NH," trocavel e de NH," fixado em argilas, e representa um
reservatorio de N de liberagdo rapida para plantas e microrganismos (QIU et al.,
2012; LU et al., 2013). O N-NH4" hidrolisavel que foi quantificado nas amostras
analisadas deve estar particularmente associado a hidrolise de compostos
organicos, uma vez que, o N-NH," fixado ndo é uma forma abundante em solos
tropicais devido ao predominio de caulinita, e o NH," trocavel é pouco abundante
porque em ambientes aerados é rapidamente convertido em NO3; (HAVLIN et al.,
2005).

Durante o periodo de incubagéo, o comportamento do N-NH," hidrolisavel nos
solos sem aplicagdo do esterco foi de diminui¢cdo linear (Figura 7A), devido a
conversdo de NH;" em NOs;. Com a aplicacdo de esterco, o N-NH;" hidrolisavel
aumentou até os 95 dias de incubacéao (Figura 7A), devido a liberacao de compostos
organicos mais labeis. A fase inicial do ataque microbiano aos residuos organicos é
caracterizada por perdas rapidas de substancias organicas prontamente
decomponiveis, e dependendo da natureza da microflora do solo e da quantidade de
C (e N) no substrato, de 10 a 70% do C podem ser utilizados para sintese celular
(STEVENSON, 1986). Proteinas e compostos bioquimicos simples, como agucares
e aminoacidos, decompdem rapidamente, enquanto paredes celulares e certas
melaninas microbianas resistem a decomposi¢cao (STEVENSON, 1986).

O aumento de N-NH4" hidrolisavel persistiu até os 95 dias de incubacao,
seguido de diminui¢do. Esta diminuicdo pode ser associada ao favorecimento do
processo de imobilizacdo de N devido a disponibilizagdo de N do esterco, o qual é
utilizado pelos microrganismos para formacgéo de tecido microbiano.

Os teores de N-aminoagucares aumentaram, em média, 10,5% com a
aplicagao de esterco no solo argiloso, mas no solo arenoso houve diminui¢do, em
média, de 13,8% (Tabela 7). A concentracdo de N-aminoagucares tende a ser maior
em solos com aplicagado de esterco, como ocorreu no solo argiloso, e em solos com

cultivo ou rotagdo de cultura com leguminosa (MULVANEY et al.,, 2001). Esse
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acumulo pode ser atribuido a proliferacdo microbiana causada pela aplicacédo do
residuo, uma vez que 0s aminoagucares ocorrem em maior concentracdo em
material de parede celular de bactérias, actinomicetos e fungos (PARSONS, 1981),
e em menor concentragdo em plantas (SHARON, 1974). Os produtos mais simples,
como agucares, aminoacidos, compostos fendlicos e outros que resultam da
decomposicdo do residuo organico sao utilizados pelos microrganismos para a
producao de células microbianas, que também serdo degradadas apds a morte dos
microrganismos (STEVENSON, 1986).
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Figura 7. Fragbes de N organico do Latossolo Vermelho (LV) e do Argissolo
Vermelho Amarelo (PVA) em fungdo da aplicagdo de esterco bovino e do
tempo de reacao solo-adubo. EO: sem aplicacdo de esterco; E1: aplicacao
de 20 t ha™ de esterco bovino.

A diminuicao do teor de N-aminoacucares com a aplicacdo do esterco no solo

arenoso pode estar relacionada ao menor valor de pH deste solo, o que favorece a
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adsorcao de enzimas extracelulares as argilas, causando diminuigdo na atividade
enzimatica. As enzimas extracelulares sdo liberadas por fungos e bactérias e atuam
na quebra de moléculas organicas complexas em compostos menores, que sé entao
sao utilizados para sintese de tecido microbiano. Em valores de pH menores que 5,0
a atividade destas enzimas diminui linearmente até pH 2,0, quando a atividade
cessa (QUIQUAMPOIX et al.,, 1993), resultando em menor decomposi¢gdo do
material organico e, assim, menor sintese de células microbianas, que concentram
aminoacgucares.

O teor de N-aminoagucares diminuiu até os 99 dias e depois aumentou com o
tempo de incubacao (Figura 7B). Este comportamento foi inverso ao ocorrido com o
N-NH4" hidrolisavel. Inicialmente proteinas e compostos bioquimicos simples, como
agucares e aminoacidos, decompdem rapidamente (STEVENSON, 1986),
diminuindo os teores de N-aminoacucares e aumentando os de N-NH," hidrolisavel.
Apos 95-99 dias de incubacido esse aumento da disponibilizacdo de N estimula o
crescimento microbiano, favorecendo o processo de imobilizacdo de N, com
diminuicdo do N-NH,4" hidrolisavel e aumento do N-aminoacucares.

A fragdo N-aminoaglcares é de degradagdo intermediaria entre o N-NH,"
hidrolisavel, que é mais labil, e o N-aminoacidos, que é menos labil (OTTO et al.,
2013), e é a fragcdo que melhor diferencia solos cultivados com milho quanto ao
potencial de resposta a adubacédo nitrogenada (MULVANEY et al., 2001). Estes
autores utilizaram 18 solos dos Estados Unidos cultivados em diferentes sistemas de
manejo, e determinaram que solos com teores de N-AA¢ maiores que 250 mg kg™
eram nao responsivos, enquanto solos com menos do que 200 mg kg~ eram
responsivos a adubacgéao nitrogenada. Desta maneira, a mineralizagdo de compostos
desta fracdo aumenta o fornecimento de N mineral para plantas, e resulta em nao
resposta ao fertilizante nitrogenado. Utilizando estes valores como critério de
diferenciagcdo para o presente trabalho, o solo argiloso é classificado como né&o
responsivo, e 0 solo arenoso, como responsivo a adubagao nitrogenada.

Os teores de N-aminoacidos aumentaram, em média, 26,9% com a aplicagao
de esterco no solo argiloso, e 130% no solo arenoso (Tabela 7). O aumento do N-
aminoacidos com a aplicagao do esterco ocorreu devido a decomposi¢ao do material

organico pelos microrganismos, como foi observado na fragado N-aminoagucares. Os
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microrganismos utilizam o C e o N do residuo para produgéo de células microbianas,
com a sintese de aminoagucares e aminoacidos (STEVENSON, 1986), o que resulta
no aumento destas formas de N no solo. Aumento dos teores de N-aminoacidos
também foi obtido com a aplicagdo ao solo de outros materiais organicos, e o
aumento foi associado ao favorecimento do crescimento da populagdo microbiana.
Como exemplos tem-se o0 aumento dos teores de aminoacidos como a glucosamina
e o acido muramico devido a manutencao dos restos culturais da cultura anterior no
sistema de plantio direto (GUGGENBERGER et al., 1999), e a conversao do N
fornecido pela adubagédo organica com estercos bovino e suino principalmente em
N-aminoacidos (HUANG et al., 2009).

O N-aminoacidos aumentou até o 112° dia de incubagcdo no solo argiloso
(Figura 7C), e até o 115° dia com a aplicagdo de esterco, seguidos de diminui¢cao
(Figura 7D). O aumento dos teores de N-aminoacidos durante mais da metade do
periodo de incubacgao deve-se a tendéncia de acumulo desta fracdo por ser estavel
no solo (OTTO el al, 2013). Uma possivel explicagdo para a estabilidade e
tendéncia de acumulo desta fragao, € a possibilidade de alguns aminoacidos como a
histidina desenvolverem cargas positivas em meio acido, o que favoreceria a
adsorcao dos aminoacidos as cargas negativas dos componentes da fracdo argila
(WERDIN-PFISTERER et al., 2009).

Por outro lado, o reservatério de aminoacidos na solugdo do solo é
extremamente transitério, variando em mais de 20 vezes no dia (JONES; KIELLAND,
2002). Deste modo, a limitagdo a disponibilidade de N de fontes orgénicas no solo
nao se deve propriamente aos aminoacidos, mas sim as transformagdes de
proteinas ou outras macromoléculas maiores no solo, que devem ser primeiramente
divididas em compostos menores como peptideos e em seguida aminoacidos, que
s6 entdo podem ser usados pelos microrganismos para sintese microbiana. Além
disso, na fracdo N-aminoacidos também s&o quantificadas proteinas e peptideos
intimamente associados e protegidos por materiais humicos e constituintes
inorganicos do solo, tais como minerais de argila e 6xidos de ferro e de aluminio
(SCHULTEN; SCHNITZER, 1998), que limitam a disponibilizagdo de N-aminoacidos.

A diminuicdo de N-aminoacidos que ocorreu depois de 112 dias de incubagéao

no solo argiloso, e 115 dias com a aplicacéo de esterco, pode ser atribuida a um
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aumento da indisponibilizagdo do N para formas mais recalcitrantes como N-n&o
identificado, que aumentou apds este periodo nas mesmas situagdes, no solo
argiloso e com aplicagao do esterco.

Os teores de N-ndo identificado dobraram com a aplicacao de esterco no solo
argiloso, e aumentaram 16,1% no solo arenoso (Tabela 7). Este aumento ocorreu,
pois o esterco apresentou grande quantidade de N-nao identificado, que representou
mais da metade do N total obtido pela soma das fracdes N-NH;" hidrolisavel, N-
aminoacucares, N-aminoacidos, N-ndo identificado e N-insoluvel em acido do
esterco (Tabela 3). Nesta fragdo estdo contabilizados compostos hidrolisaveis, como
vestigios de acidos nucleicos e outros produtos bioquimicos nitrogenados que n&o
sao identificados por necessitarem de técnicas especificas para sua separacao e
identificacdo, e que apresentam maior dificuldade de degradacao entre as fragdes
hidrolisaveis.

O N-nao identificado diminuiu até o 116° dia de incubag&o no solo argiloso e
aumentou até o 100° dia no solo arenoso (Figura 8A). A aplicagao de esterco causou
diminuicao dos teores de N-NI até o 117° dia de incubacgao, na média dos dois solos,
seguido de aumento até o 180° dia (Figura 8B). Com a aplicagéo de esterco ao solo,
o N que esta na forma ndo identificado comega a ser decomposto pelos
microrganismos, o que diminui seu teor e aumenta o teor da fragcdo N-aminoacidos
até proximo dos 117 dias de incubacao. Apds o 117° dia de incubacédo, com a maior
disponibilidade de nutrientes, o crescimento da populagdo de microrganismos é
favorecido e ha a formacédo de compostos nitrogenados de mais dificil degradagao,
que resultam em aumento do N-n&o identificado e diminuigdo do N-aminoacidos.

Neste trabalho, o N contabilizado em compostos conhecidos (NH;"
hidrolisavel + aminoagucares + aminoacidos) foi, em média, equivalente a dois
quintos do N total determinado, que quantifica o N organico mais o NH;". Em muitos
solos, apenas um sexto do N organico é contabilizado em compostos conhecidos
(STEVENSON, 1996).

Os teores de N-total hidrolisavel aumentaram, em média, 38,4% com a
aplicagéo de esterco no solo argiloso, e 12,0% no solo arenoso (Tabela 7). Esta
fragdo reflete o aumento ocorrido na meédia das fragdes hidrolisaveis. Durante a

incubacéao, o N-total hidrolisavel diminuiu até o 108° dia no solo argiloso e aumentou
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até o 115° dia no solo arenoso, seguido de inversédo do sentido da curva (Figura 8C).
A utilizagdo combinada de fertilizantes inorgénicos (NPK) e adubos organicos por
Durani, Brar e Dheri (2016), aumentou todas as fragdes hidrolisaveis de N (N-NH;"
hidrolisavel, N-aminoagucares, N-aminoacido e N-nao identificado), o que refletiu no

aumento do N-total hidrolisavel do solo, como observado no presente experimento.
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Figura 8. Fragdes de N orgénico dos dois solos em fungdo da aplicagdo ou nao de
esterco bovino e do tempo de reacao solo-adubo. EO: sem aplicacdo de
esterco; E1: aplicacdo de 20 t ha' de esterco bovino; LV: Latossolo
Vermelho; PVA: Argissolo Vermelho-Amarelo.

Os teores de N-insoluvel em acido nao foram alterados com a aplicagao de
esterco (Tabela 7). Esta fracdo corresponde ao N orgéanico resistente a hidrolise
acida e de natureza nao proteica (SCHNITZER; HINDLE, 1981), que muitas vezes
nao é determinado nos esquemas de fracionamento, e fica agrupado com outros

compostos nao identificados. Ela € considerada o produto resultante da
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condensacao de aminoacidos com acgucares redutores durante a hidrolise, mas
acredita-se também que essa forma de N ocorra como componente estrutural de
substancias humicas (STEVENSON, 1982). Nesta fracdo estdo formas mais
recalcitrantes, como compostos derivados do benzeno e formas peptidicas
refratarias que ndo sado hidrolisadas (SCHULTEN; SCHNITZER, 1998).

O N-insoluvel em acido aumentou até o 90° dia de incubagéo no solo argiloso
e diminuiu de forma linear no solo arenoso, no intervalo avaliado de 180 dias (Figura
8D). Em experimento utilizando ureia combinada com composto organico feito com
palha de arroz e esterco de frango, Latifah, Ahmed e Majid (2017) também
obtiveram diminuicdo do N-IA aos 90 dias de incubagdo, o que sugere que esta
fragdo pode ser degradada microbiologicamente para formas de N mais simples, tais
como aminoacidos e aminoagucares, que mais adiante sdo convertidos em formas

minerais, disponiveis.

4.3. Proporgoes das formas de N organico nos solos

No N total hidrolisavel havia 7 a 18% de N-NH,;" hidrolisavel, 20 a 36% de N-
aminoacgucares, 0 a 18% de N-aminoacidos, e de 16 a 50% de N-ndo identificado
(Figuras 9A e 9B). O N-insoluvel em acido variou entre 10 e 29% (Figuras 9A e 9B).
As proporcoes das fracbes de N foram diferentes entre os solos, com maior
contribuicdo do N-aminoacgucares, de 28 a 36%, do N-aminoacidos, de 5 a 18%, e
do N-insoltvel em &cido, de 20 a 29%, no solo argiloso (Figura 9A), e do N-NH,4"
hidrolisavel, de 11 a 18% e do N-n&o identificado, de 38 a 50%, no solo arenoso
(Figura 9B).

A aplicagcao do esterco bovino diminuiu a proporcdo de N-aminoacgucares e de
N-insoluvel em acido, e aumentou a de N-n&o identificado no solo argiloso (Figura
9A). No solo arenoso a aplicagdo de esterco aumentou a proporgdo de N-NH4"

hidrolisavel e, como no solo argiloso, diminuiu a de N-aminoagucares (Figura 9B).
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Figura 9. Porcentagem das fragdes de N em relagdo ao N total obtido por soma das
fragbes, em funcao do tempo de incubacéao, da aplicagao de esterco bovino
em dois solos. N-NH,4" hid: N-NH," hidrolisavel; N-AA¢: N-aminoacucares;
N-Aa: N-aminoacidos; N-NI: N-n&o identificado; N-IA: N-insoluvel em acido.
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4.4. Anadlise conjunta dos efeitos do esterco, da textura dos solos e do tempo

de incubagao nas fragdes de N organico

Avaliando de forma conjunta as fragbes de N organico na média dos dois
solos sem a aplicagdo do esterco, observa-se que no periodo de 15 até
aproximadamente 100 dias de incubacdo, houve mineralizacdgo do N-
aminoacgucares, e aumento do grau de estabilizacdo das formas de N do solo, com
diminuicdo do N-aminoacidos e aumento do N-nao identificado (Figura 10). Apds os
100 dias, até o final da incubagao, houve imobilizacdo do N com aumento de N-

aminoagucares (Figura 10).
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Figura 10. Fracbes de N orgénico em fungdo do tratamento sem aplicagdo do
esterco bovino e do tempo de incubacéo na média dos dois solos. N-NH,*
hid: N-NH," hidrolisavel; N-AA¢: N-aminoacuUcares; N-Aa: N-aminoacidos;
N-NI: N-ndo identificado; N-IA: N-insoluvel em acido.

O efeito da aplicagédo do esterco nas fragdes de N orgénico, no periodo de 15
aos 95 dias de incubacéo, resultou em predominio do processo de mineralizagdo em
relacdo ao de imobilizacdo do N, com conversdo de fragdes de mais dificil
degradacgao para fragdes de mais facil degradagao (Figura 11). Em experimento de
incubagdo do solo com esterco bovino, Azeez e Averbeke (2010), avaliaram os
processos de mineralizagcao e de imobilizacdo do N por 120 dias, e obtiveram um

padrao de liberacdo de N mineral no tempo que alterna periodos de imobilizagao e
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mineralizagado de N, no qual houve imobilizacdo do N até os 30 dias de incubacao,
seguido de mineralizagdo com 40 dias, imobilizacdo de 55 a 70 dias, mineralizag&o
com 90 dias e imobilizacdo com 120 dias. Os autores atribuiram que a liberacdo dos
nutrientes do esterco estimulou a multiplicagdo dos microrganismos resultando em
imobilizagao inicial do N, e que em seguida, com a falta de nutrientes disponiveis,
parte dos microrganismos morrem e os nutrientes imobilizados anteriormente sao
mineralizados de forma gradual, o que estimula novamente a reproducéo microbiana
e consequentemente inicia uma nova fase com predominio da imobilizacdo do N.

A partir de 15 dias de incubagdo, o N-aminoacucares foi decomposto a N-
NH4" hidrolisavel e o N-ndo identificado a N-aminoacidos (Figura 11). Este
comportamento permaneceu até proximo dos 95 dias, quando o teor de N-NH;"
hidrolisavel e o N-aminoacidos comegaram a diminuir, ao mesmo tempo em que o N-
aminoagucares e o N-nado identificado comegaram a aumentar (Figura 11). Neste
periodo, 95 a 180 dias, a imobilizacdo deve ter prevalecido em relagdo a
mineralizacdo, pois o N-NH4" hidrolisavel diminuiu, em principio, devido a sua
utilizagdo pelos microrganismos para a produgdao de N-aminoagucares nas células
microbianas. Ainda neste periodo, o N-aminoacidos diminuiu, possivelmente porque
o N-aminoacidos foi transformado para formas mais recalcitrantes nao identificadas,
uma vez que a fracdo N-nao identificado aumentou apos os 90 dias de incubagao
(Figura 11).

A disponibilizacdo do N varia com as caracteristicas quimicas dos residuos
organicos quanto a relagdo C/N e lignina/N, que variam com os padrdes de manejo,
idade, alimentagcdo e conversdo alimentar do animal (AZEEZ; AVERBEKE;
OKOROGBON, 2009). A relagao C/N do esterco utilizado neste trabalho, menor que
20, assim como a relacao lignina/N, menor que 6,5, favorecem a mineralizagédo do N
(MOREIRA; SIQUEIRA, 2006; NOURBAKHSH; DICK, 2005).
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Figura 11. Fragbes de N organico em funcao da aplicacdo do esterco bovino e
tempo de incubagdo na média dos dois solos. N-NH;" hid: N-NH4"
hidrolisavel; N-AA¢: N-aminoacucares; N-Aa: N-aminoacidos; N-NI: N-
nao identificado; N-IA: N-insoluvel em acido.

Avaliando de forma conjunta as fragdes de N orgénico no solo argiloso, na
média das doses de esterco, € possivel observar o predominio do processo de
mineralizagdo em relagcdo ao de imobilizagdo no periodo de 15 até proximo dos 100
dias de incubacéo. Este efeito foi semelhante ao obtido com a aplicagao do esterco,
ou seja, decomposicao de fragdes de mais dificil degradagédo (N-aminoagucares e N-
ndo identificado) para fracdes de mais facil degradacédo (N-NH;" hidrolisavel e N-ndo
identificado) (Figura 12). No entanto, neste caso, possivelmente o estimulo para o
aumento da degradacdo do material organico tenha sido causado pela
desagregacdo do solo na instalagdo do experimento. Apés os 100 dias de
incubacdo, a imobilizacdo do N prevaleceu em relacdo a mineralizagdo, com
formacdo de N-aminoagucares pela imobilizacdo do N disponibilizado no periodo
anterior, e formagdo de N-n&o identificado pelo aumento da recalcitrancia do N-

aminoacidos.
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Figura 12. Fragdes de N organico em fungdo do solo argiloso e do tempo de
incubagdo na média das doses de esterco bovino. N-NH;" hid: N-NH,"
hidrolisavel; N-AA¢: N-aminoacucares; N-Aa: N-aminoacidos; N-NI: N-
nao identificado; N-lA: N-insoluvel em acido.

No solo arenoso, na média das doses de esterco, também houve predominio
da mineralizacdo em relacdo a imobilizacdo de N, com diminuigdo do N-
aminoacucares e aumento do N-NH," hidrolisavel, e aumento da recalcitrancia das
formas de N, com formagao de N-nao identificado, no periodo de 15 até préximo dos
100 dias de incubagéao (Figura 13). Apos o 100° dia, até o final da incubag¢do, houve
predominio da imobilizacdo de N com aumento do N-aminoacgucares, diminui¢do do
N-NH;* hidrolisavel, e diminuicdo do grau de dificuldade de degradagdo com

diminuicdo do N-nao identificado (Figura 13).
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Figura 13. Fragcbes de N organico em fungcdo do solo arenoso e tempo de
incubacdo na média das doses de esterco bovino. N-NH,4" hid: N-NH,*
hidrolisavel; N-AA¢: N-aminoacgucares; N-Aa: N-aminoacidos; N-NI: N-
nao identificado; N-lA: N-insoluvel em acido.

4.5. Relagoes entre formas de N e atributos do solo

A taxa de recuperacado do N nas varias fragcdes analisadas em relacdo ao N-
total determinado por digestédo acida variou de 70 a 92% considerando os dois solos.
A recuperacéao foi menor no solo argiloso, de 70 a 88%, e maior no solo arenoso, de
78 a 92%. Este resultado pode ser explicado pela maior estabilidade da MO em
solos mais argilosos, o que resulta em menor extragao do N pelo método (ROS et
al., 2011). A correlagado entre o N-total determinado por digestdo acida e o N-total
obtido pela soma do N-total hidrolisavel e do N-insoluvel em acido, foi alta (Figura
14), o que indica que houve recuperagao proporcional do N do esterco nas fragdes
avaliadas.

O N total apresentou correlagéo alta com pH (r=0,87**), C organico (r=0,87**),
N-DVD (r=0,77**), N mineral (r=0,68**), N-NOs; (r=0,68"*), N-aminoagucares
(r=0,91**), N-aminoacidos (r=0,78**), N-total hidrolisavel (r=0,71**), N-insoluvel em
acido (r=0,92**) e N-NH," hidrolisavel + N-aminoagucares (r=0,94**), e correlagio
baixa para N-NH4" (r=-0,25*). Como grande parte do N esta na forma organica, em
torno de 98% do N total, as correlagdes do C organico com o N total, e das fracoes

de N organico com o N total, também s&o esperadas. A correlagdo mais forte
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ocorreu com a soma do N-NH;" hidrolisavel e do N-aminoacucares, que sdo as
fracbes mais sensiveis as condicdbes que podem aumentar ou diminuir a
disponibilizacdo do N. As correlagdes foram menores com as formas de N mineral do
que com as fragbes organicas, pois elas respondem mais rapidamente as
mudancas.

N&o houve correlacédo entre N-total x N-NH;" hidrolisavel e N-total x N-NI. De
modo geral, ndo ha correlacao entre o total e a(s) fragao(ées) disponivel(eis), porque
a disponibilizagao é dependente de um conjunto de fatores, que nao interfere no N-
total. No caso da nao correlacdo de N-total com N-NI, admite-se que durante a
incubacdo, as formas de N-NI sofreram transformagdes e se distribuiram entre as
varias fracdes de N, que compdem o N-total.
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Figura 14. Correlagéo entre o N-total do solo determinado por digestao sulfurica e o
N-total obtido por soma.

O N-DVD apresentou correlagdes mais fracas com N-aminoacidos (r=0,48**)
e N-aminoagucares (r=0,66**) e auséncia de correlagdo com o N-NH," hidrolisavel.
Por outro lado, houve correlagéo mais forte com a soma do N-NH," hidrolisavel e do
N-aminoagucares (r=0,74**). Como estas fragcbes apresentaram comportamentos
opostos, ou seja, quando uma aumentou a outra diminuiu, a soma destas fragdes
elimina o efeito das interconversdes entre estes compostos nitrogenados e melhora
a correlagdo. Com o método da DVD sdo quantificadas as formas de NH;", de
aminoacgucares e pequena parte dos aminoacidos do solo e, deste modo, esperava-

se obter forte correlacao entre estas fracées. Por outro lado, a correlagao mais fraca
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com N-aminoacidos era esperada devido ao método quantificar apenas pequena
parte dos aminoacidos do solo.

As correlagbes do N-DVD foram mais fracas com o N-mineral (r=0,47**) e o
N-NO;s™ (r=0,47**), e ndo houve correlagdo com N-NH;". O N-DVD representa o
reservatorio de N com potencial de disponibilizacdo em curto e médio prazos, de
modo que n&o se espera correlagdes altas com formas de N ja mineralizadas.

O N-DVD também apresentou correlagcdo com C organico (r=0,80**) e com o
N total (r=0,77**), o que era esperado, uma vez que o objetivo é extrair compostos
quimicos facilmente degradaveis que representam uma subfragcdo da MO total do
solo (APPLE; MENGEL, 1998). Ros et al. (2011) também obtiveram correlagdo do N
mineralizado medido em ensaio de incubag¢do com C organico total e sugeriram que
sistemas de recomendacdo de adubacdo que usam uma estimativa de N
mineralizavel devem, no minimo, contar com uma variavel de solo que reflita o

tamanho do reservatorio da MO.

5. CONCLUSOES

A aplicagdo de esterco aumenta as fragbes de N organico de mais facil
mineralizagao até proximo de 100 dias apds a aplicacao, e posteriormente, aumenta
as fragdes de N organico de maior estabilidade, principalmente no solo argiloso.

O N potencialmente disponivel determinado por destilagdo a vapor direta
correlacionou com as fragdes de N mais disponiveis, N-NH," hidrolisavel, N-

aminoacucares e N-aminoacidos.
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