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EXTRATORES PARA NITROGENIO DISPONIVEL DO SOLO

RESUMO - O uso de métodos quimicos para avaliar o N do solo,
potencialmente disponivel para as plantas, ndo € uma pratica comum no Brasil.
Contudo, esta ferramenta, associada a outras, pode auxiliar na utilizacdo mais
eficiente de residuos e adubos nitrogenados. Com o presente trabalho foram
testados métodos quimicos para extracdo de N potencialmente disponivel. Amostras
de 17 solos representativos do Planalto Ocidental do Estado de S&o Paulo foram
coletadas e submetidas a avaliacdo do N disponivel, empregando-se métodos de
extracdo moderada (ISNT-lllinois Soil Nitrogen Test) e branda (agua e solucdes de
KCl 2 mol L e CaCl, 0,01 mol L?, todas com aquecimento). Os teores de N
potencialmente disponivel obtidos com os métodos quimicos foram correlacionados
com dados de matéria seca (MS) e N absorvido (Naps) por plantas de milho, obtidos
em experimento em casa de vegetacdo, conduzido com os mesmos 17 solos. O
ISNT foi o método que apresentou a maior capacidade de extracdo do N e, a agua
guente, a menor capacidade, mas muito semelhante a da solugcéo de CaCl, 0,01 mol
L™ a quente. Apesar da diferenca na quantidade de N extraida, todos os métodos
correlacionaram entre si e com a producao de MS e 0 Ngps. O ISNT foi 0 método que
apresentou as menores correlagdes (rus=0,67** e ryaps=0,81**). A extracdo com
aquecimento por 8 h usando agua, 16 h usando solucdo de CaCl, 0,01 mol L e 4 h
empregando KCI 2 mol L resultaram em valores de r com MS e Ngaps muito
semelhantes e, deste modo, levando em consideragcdo o menor tempo de extragéao,
o método do KCI a quente pode ser indicado como melhor indice para N disponivel
(rms=0,82** and rnaps=0,90%**).

Palavras-chave: andlise quimica, matéria organica, mineralizacao
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CHEMICAL EXTRACTOR TO EVALUATE AVAILABLE SOIL N

ABSTRACT - The use of chemical methods to evaluate the potentially
available N to plants is not a common practice in Brazil. However, this tool,
associated with others, can help in a more efficient use of wastes and nitrogen
fertilizers. With the present paper it was tested chemical methods to extract the
potentially available N. Samples of 17 soils representative of the Western Plateau of
the State of S&o Paulo were collected and submitted to evaluation of the available N
using methods of moderate extraction (ISNT-lllinois Soil Nitrogen Test) and mild
(water and solutions of 2 mol L™ KCl and 0.01 mol L™ CaCly, all heated). The levels
of potentially available N obtained with these chemical methods were correlated with
dry matter (DM) and N uptake (Ny,) by maize plants, obtained in a greenhouse
experiment conducted with the same 17 soil samples. The ISNT was the method
which presented the highest capacity of extraction of the available N and, the hot
water, the lowest capacity, but very similar to the hot 0.01 mol L™* CaCl,. Despite the
difference in the quantity of available N extracted, all the methods correlated with
each other and with DM and Nup.The ISNT was the method that presented the
lowest correlations (rws=0,67** and rnupe=0,81**). The hot extraction by 8h using
water, 16h using 0.01 mol L™ CaCl, and 4h using 2 mol L™* KCI have shown similar r
values with DM and Ny, and, thereby, taking into account the lowest extraction delay,
the hot KCI method can be indicated as the best index to available soil N (rpy=0,82**
and ryyp=0,90**).

Key-words: chemical analysis, organic matter, mineralization



1. INTRODUCAO

O nitrogénio (N) € o nutriente exigido em maiores quantidades pela maioria
das culturas, sendo determinante para a obtencédo de alta produtividade. Devido a
multiplicidade de transformacdes quimicas e biolégicas a que esta sujeito no solo e,
a dependéncia destas transformacdes em relacdo as condigcdes ambientais, o N € o
nutriente que apresenta maiores dificuldades de manejo.

Apenas uma pequena quantidade do N do solo esta disponivel para absorcao
pelas plantas, uma vez que a maior parte dele esta ligada a compostos organicos e
precisa ser mineralizada para se tornar disponivel. Mesmo em solos que apresentam
teores altos de matéria organica (MO), € incomum, no Brasil, que apenas a
mineralizacdo do N organico supra a necessidade das culturas, embora este
processo forneca parte importante do N que € exigido pelas culturas. Dessa
maneira, a adubacdo nitrogenada € indispensavel para garantir que o0
desenvolvimento das plantas ndo seja limitado pela deficiéncia, deste elemento,
excecao feita a algumas leguminosas, para as quais parte do N € suprida pela
fixac&o biologica.

Embora a adubacdo com N seja fundamental para a obtencdo de
produtividades elevadas, a recomendacdo de adubacdo com este nutriente ndo é
baseada em analise quimica do solo, como os demais nutrientes (K, P, Ca, Mg, Zn,
Mn, B e Cu). A utilizacdo de andlise quimica do solo é necesséria para calcular as
necessidades das culturas quanto a aplicacéo de corretivos e adubos.

No Estado de S&o Paulo, a recomendacdo de adubacédo nitrogenada para
culturas anuais é baseada na expectativa de produtividade e no histérico de cultivo
(RAIJ et al., 1996), enquanto nos Estados do Rio Grande do Sul e de Santa Catarina
e na regido do Cerrado, é feita com base na expectativa de produtividade, no
historico de cultivo e, também, nos teores de MO do solo (CANTARELLA, 2007).

A adubacao com N baseada apenas na expectativa de produgcao ndo leva em
consideracao a dindmica e nem a capacidade do solo em fornecé-lo. Portanto, para
gue seja feita adubacdo mais adequada deve-se avaliar o quanto de N sera
disponibilizado pelo solo para a cultura, em curto periodo, e isso pode ser feito

usando métodos quimicos e biolégicos. Os métodos bioldgicos geralmente envolvem



ensaios de incubacdo que sdo lentos e economicamente inviaveis. Os meétodos
guimicos apresentam potencial na avaliacdo da capacidade do solo em fornecer N,
sao rapidos e de baixo custo, e podem ser ferramentas complementares aos critérios
ja em uso de recomendacédo de adubacéo.

Dessa maneira, 0 objetivo com o presente trabalho foi empregar métodos

guimicos para avaliar o N disponivel do solo.



2. REVISAO DE LITERATURA

O manejo do N em sistemas agricolas deve considerar os elevados riscos
ambientais, uma vez que este nutriente esta sujeito a perdas por erosao, lixiviacao,
desnitrificagéo e volatilizagdo (AMADO; MIELNICZUK; AITA, 2002). O nitrato (NOg)
€ a principal forma associada a contaminacdo da &gua pelas atividades
agropecuarias, pois, na solucdo do solo, fica muito propenso ao processo de
lixiviacdo e, ao longo do tempo, pode haver consideravel incremento nas aguas
profundas (RESENDE, 2002). O o6xido nitroso (N,O) exerce acdo no aquecimento
global e provém basicamente da transformacéo de fertilizantes nitrogenados no solo,
de dejetos de animais, de aguas contaminadas com NOj3™ e, também, da queima da
fitomassa (SIQUEIRA et al., 1994). Uma forma de reduzir as perdas é aumentar a
eficiéncia de uso do adubo nitrogenado empregando praticas de manejo que, por
exemplo, avaliem a necessidade da cultura e o N que ficara disponivel pela
mineralizagcdo da MO, para entdo adicionar a quantidade de N que falta através da
adubacdo (WIVSTAD; DAHLIN; GRANT, 2005). Assim, o manejo do N requer
minuciosa avaliacdo do fornecimento de N pela mineralizagdo da MO (ROS;
TENNINGHOFF; HOFFLAND, 2010).

Embora as reservas de N na Terra sejam muito importantes, a maior parte esta
indisponivel para a maioria dos organismos vivos. Apenas 0,02% do N terrestre esta
dentro da biosfera e a maior parte dele esta relativamente inerte (94% na MO do
solo) (PEOPLES; HERRIDGE; LADHA, 2005). Consequentemente, a capacidade do

solo em fornecer N esta intimamente associada a dindmica da MO.

Para estimar a quantidade de N-organico mineralizada, num determinado
periodo de tempo, ha varios métodos de incubacédo de solo, podendo ser de curta
duracao, em condi¢cfes aerdbicas ou anaerébicas (KEENEY; BREMNER, 1966), ou
de longa duracao, em condi¢des aerdbicas (STANFORD; SMITH, 1972).

O método de Stanford e Smith (1972) foi proposto para avaliar a
mineralizacdo do N da MO por meio de incubacdo aerébia do solo com lixiviacéo,
submetendo a amostra a condi¢cdes controladas de temperatura e de umidade do

solo. Neste método, mistura de solo e areia lavada com solugdo &cida é colocada



em coluna de percolacdo e submetida & lixiviacdo com solucdo de CaCl, 0,01 mol L™
para extracdo do N mineralizado em intervalos de tempo predeterminados. O ajuste
dos dados a equacéo cinética de primeira ordem permite estimar o N potencialmente
mineralizavel, que pode ser usado como referencial de disponibilidade nos estudos
de extratores quimicos para N. No entanto, devido a0 manuseio da amostra e as
condi¢des Gtimas de temperatura e umidade durante todo o periodo de incubacéo,
0s ensaios de incubacdo podem superestimar o potencial de fornecimento de N do
solo para as plantas (YAGI et al., 2009). Neste aspecto, o uso do N absorvido por
plantas, em condi¢8es controladas, € a alternativa classica.

Os meétodos biologicos estimam o N potencialmente mineralizavel pelo
aumento liquido ou bruto do N mineral durante o tempo de incubacdo (WANG et al.,
2001). A reserva potencial ou as taxas de mineralizacdo do N sdo calculadas por
meio de ensaios de incubagdo de longa duracdo (SHARIFI et al., 2007). O N
mineralizado e absorvido pelas plantas sdo calculados em experimentos em campo
ou em casa de vegetacdo. Os metodos biolégicos que estimam o N mineralizavel
sdo considerados os mais confidveis, mas sdo caros, demorados, e seus resultados
dependem muito das condi¢bes experimentais (KEENEY, 1982).

O uso de métodos quimicos para avaliar o N potencialmente disponivel em
ecossistemas agricolas é uma ferramenta ainda ndo utilizada no Brasil. No entanto,
a habilidade de prever a quantidade de N que é mineralizado durante determinado
periodo, pode resultar no uso mais eficiente de adubos e residuos nitrogenados e
em menor potencial de contaminacdo do lencol freatico pelo NO3 (CABRERA,
1993). Neste aspecto, com o0 aumento da aplicacdo de residuos em areas agricolas,
métodos r4pidos de avaliacdo da disponibilidade de N podem também ser usados
para monitorar o N mineralizavel no perfil do solo.

Pesquisas para quantificacdo de N mineralizavel, potencialmente disponivel,
devem desenvolver métodos adaptados a procedimentos de rotina, mais rapidos que
métodos de incubacdo (GIANELLO; BREMNER, 1986a), capazes de caracterizar a
fertilidade do solo em laboratérios que analisam grande niumero de amostras, com
boa capacidade preditiva, além de baixo custo e boa reprodutibilidade (GIANELLO et
al., 2000).



Métodos quimicos que estimem o N potencialmente mineralizavel s&o
numerosos e podem ser citados: KCI 2 mol L™ a quente, CaCl, 0,01 mol L*, 4gua
guente e, ainda, o lllinois Soil Nitrogen Test (ISNT) (GIANELLO; BREMNER, 19864a;
APPEL; MENGEL, 1998; CURTIN et al., 2006; WILLIAMS et al., 2007). Desde 1900,
varios métodos quimicos de extracdo foram desenvolvidos para estimar a
capacidade de fornecimento de N em solos, partindo do principio de que a MO
extraida representa o reservatorio de MO biologicamente disponivel (ROS, 2012).

Os métodos quimicos extraem fracoes do N que sdo relacionadas
estatisticamente com o N potencialmente mineralizavel, determinado por métodos
biolégicos ou em ensaios com plantas (SHARIFI et al., 2007; SCHOUMBERG et al.,
2009). Com o uso dos métodos determina-se o N mineral extraido por agua ou
solucdes salinas hidrolizantes (HAYNES, 2005). Quando os extratores sdo solucdes
hidroliticas de sais, os métodos quimicos determinam NO3’, NH;", ou, caso néo seja
usada solucao hidrolitica, € determinado o N orgénico nos extratos, como quando se
usa agua como extrator (HAYNES, 2005).

A intensidade de extracdo determina quanto do N organico é liberado do solo,
e depende principalmente do tipo de sal, da concentragdo da solucéo, da relacao
solo-solugédo, da duracdo e da temperatura de extracdo (ROS et al., 2009). A
guantidade de N organico extraida pelos extratores varia de menos de 5% a mais de
50% do N total, dependendo da intensidade de extracdo (ROS et al., 2009). Métodos
gue extraem menos de 5% sao considerados brandos, os que extraem de 5 a 50%
sdo moderados e 0s que extraem acima de 50% do N total do solo sdo considerados
fortes.

Os métodos quimicos de intensidade de extragdo média e baixa sdo os que
avaliam os fatores intensidade e capacidade de liberagdo de N mineralizado
(GIANELLO et al.,, 2000). As extracdes de intensidade média sao aquelas que
extraem o N-NH;" ou N-NHs; de compostos organicos nitrogenados resistentes a
biodegradacdo, enquanto que as de intensidade baixa extraem compostos
biodisponiveis (STANFORD, 1982).

Um indice quimico rapido e confiavel da disponibilidade do N que estima a
mineralizacdo do N do solo para melhorar a recomendacéo da adubacdo com N tem

sido h4 muito tempo procurado. Infelizmente, a maioria dos métodos quimicos



propostos ao longo do tempo nao teve resultados promissores quando avaliados em
grande numero de solos com caracteristicas varaveis (GIANELLO; BREMNER,
1986a; CURTIN et al., 2006; BUSHONG et al., 2008).

Um método que se destaca na literatura € o que utiliza solucédo de KCI 2 mol
L™, com aquecimento a 100°C por 4 horas e foi desenvolvido por Gianello e Bremner
(1986b). Com ele, os autores obtiveram as maiores correlagdes (r > 0,88***) com as
guantidades de N mineralizado em ensaios de incubacédo. Maiores correlagdes do N-
KCI a quente com métodos de incubacdo e com N absorvido por plantas-teste
também foram relatadas em trabalhos posteriores (OLIVEIRA, 1989; GIANELLO et
al., 2000; YAGI, 2008).

Ros; Tenninghoff e Hoffland (2010), avaliando resultados de varios
trabalhos, observaram correlacdo do N organico extraido pelo KCl a quente com o N
mineralizado em quase todos os experimentos (r°=0,6). Notaram, também, que o N
organico extraido por este método se correlacionava mais com o N mineralizado em
experimento em laboratério com condicdes controladas (r’=0,62) do que com o
obtido em experimentos de campo (r>=0,51), indicando que o método prediz o N
potencialmente disponivel e ndo o N realmente disponivel. De acordo com o0s
autores, a menor correlacdo em condicdes de campo ocorre devido a grande
variacao das condicbes ambientais.

Poucos autores avaliaram o método de extracdo de N com &gua quente
(GREGORICH et al., 2003). Curtin et al. (2006), avaliando a mineralizacado de N por
extracdo com agua quente, obtiveram melhores resultados em comparacdo com o
KCI a quente, tomando como referéncia o N extraido por plantas de aveia. O método
em questdo apresentou coeficiente de determinacéo (R?) 0,50 (r > 0,70***), inferior
ao obtido com o método de incubagéo aerébica (R? 0,79, r > 0,88**), quando
correlacionados com a extracdo de N por plantas-teste.

Gregorich et al. (2003) observaram a presenca de quantidades significativas
de N-NH;" em extratos de solos empregando 4gua como extrator e tempo de
extracdo 16 horas a 80°C . Nestas condi¢des, o N-NH," representou de 14 a 30% do
N liberado, em um grupo de solos da Nova Zelandia (CURTIN et al., 2006). Neste
trabalho, o N-NH,4" extraido do solo com agua a 80°C foi correlacionado com N-NH,"

extraido com KCI a quente, proposto por Gianello e Bremner (1986b). A liberagcéo de



N-NH;* provavelmente ocorreu devido a degradacdo térmica dos compostos
organicos labeis, mas € possivel que o N-NH;" trocavel, adsorvido as argilas,
também seja fonte (CHANTIGNI et al., 2010). Parte do N-NH,4" liberado durante a
extracdo com agua quente sera adsorvida aos sitios de troca de cations nos coloides
do solo. O destino do N-NH,*, permanecer na solugdo do solo ou adsorver as
superficies de troca, dependera de fatores como seletividade do céation nos sitios de
troca e concentracao de cétions na solucédo (CURTIN et al., 2006).

Outro extrator que pode ser usado é a solucdo de CaCl, 0,01 mol L. O
procedimento de extracdo com solucdo de CacCl, a frio foi proposto por Houba et al.
(1986) como um procedimento eficiente para a extracdo do N potencialmente
mineralizavel. Na extracdo a frio, o N organico presente no solo nao é digerido e,
portanto, ndo é extraido (CORDOVIL et al., 2007). Apesar disso, a extracdo com
CaCl, a frio mostrou-se promissora, com boa correlagédo entre o N extraido do solo e
a absorcdo de N por cereais em experimentos em vasos (APPEL; MENGEL, 1990 e
1993) e em experimentos em campo (APPEL; MENGEL, 1992; GROOT; HOUBA,
1995). No entanto, ha também trabalhos que n&o apresentam resultados
satisfatorios na extracéo a frio. Houba et al. (1996) verificaram que o N extraido com
CacCl; foi ineficiente em predizer a disponibilidade de N para a beterraba agucareira.
Segundo Sharifi et al. (2007) o N-CaCl, a frio ndo correlacionou com o N
potencialmente mineralizavel avaliado em 153 amostras de solo por incubacédo a
25°C por 24 semanas. Cordovil et al. (2007) relataram que o extrator ndo deu bons
resultados quando aplicado a amostras de solo tratadas com residuos organicos.
Essa inconsisténcia nos resultados € uma caracteristica comum a todos os métodos
de extracdo de N. Isso se deve, em grande parte, a diversidade e a variabilidade dos
solos e das condi¢cdes ambientais (NUNAN et al., 2001).

A solucdo de CaCl, tem sido sugerida como alternativa viavel para extracao
simultdnea de varios elementos de interesse em andlise de solo, considerando
aspectos de simplicidade, baixo custo de andlise, além de risco ambiental reduzido
(HOUBA et al., 1986). No entanto, a frio, a capacidade de extracdo da solucdo é
baixa e exige equipamentos sensiveis para a quantificacdo (HOUBA et al., 1986). O
aguecimento é, deste modo, uma alternativa interessante, que permite extrair uma

fracdo do N organico que pode representar, de forma adequada o que seria 0 N



potencialmente mineralizavel, e resulta em melhor correlacdo com o N mineralizado
em ensaio de incubacado (CORDOVIL et al., 2007).

Khan, Mulvaney e Hoeft (2001) desenvolveram um método quimico para a
determinacdo de N-aminoacucares em solos, por meio da difusdo. A proposta com
este método é classificar os solos em dois grupos: 0s que respondem e 0s que nao
respondem a adubacdo nitrogenada. O método, comumente denominado ISNT,
consiste no uso de frasco de vidro com fechamento hermético e capacidade para
473 mL (Mason jar), ao qual é adicionado um grama de solo e 20 mL de solucéo de
NaOH 2 mol L. Uma placa de petri contendo 5 mL de mistura de HsBOs +
indicadores € colocada em um suporte no interior do recipiente, que € submetido a
aguecimento em chapa aquecedora. O N-NHj3 liberado é captado pela solucdo de
H3BO; + indicadores e em seguida, € feita a determinacao por meio de titulagdo com

solugéo de H,SO,.

O ISNT é baseado no método da difusdo desenvolvido por Mulvaney e Khan (2001)
para determinar a fracdo de N hidrolisdvel em meio acido. O método da difuséo €, de
maneira geral, o mesmo da destilacdo a vapor descrito por Bremner (1965), porém,
foi modificado para evitar a baixa recuperacdo de N-aminoagucares que ocorre com
a destilagdo. No desenvolvimento do ISNT, Mulvaney et al. (2001) identificaram,
através da determinacdo dos teores de N-aminoaglcares, areas que eram
responsivas e nao responsivas a adubacédo nitrogenada. Subsequentemente, Khan;
Mulvaney e Hoeft (2001) relataram alta correlagdo entre os resultados obtidos com o
ISNT e o N-aminoagucares hidrolisaveis do solo. O ISNT proposto por Khan;
Mulvaney e Hoeft (2001) €, portanto, uma simplificacdo do método tradicional de
fracionamento do N para determinar a fracdo N-aminoacUcar, em que a hidrolise
acida é descartada e a determinacdo é feita medindo a NH; liberada quando
amostras de solo sdo aquecidas a 48-50°C em solucdo de NaOH 2 mol L™. Segundo
Khan; Mulvaney e Hoeft, (2001), com este método determinam-se as formas N-NH;"
+ N-aminoacucares liberadas durante a digestdo, uma vez que apresenta
recuperacdo quantitativa do NH;"- N-Glicosamina adicionado ao solo, e é altamente

correlacionado com a fracdo N- aminoacucar hidrolisavel dos solos.



O desempenho e o uso do ISNT tem recebido atencdo consideravel em
varios estudos recentes. Klapwyk et al. (2006) verificaram que o ISNT sozinho ndo
foi eficiente em explicar diferencas na producéo de milho para silagem; entretanto,
guando o ISNT foi combinado com os teores de MO, resultou um modelo que foi
capaz de separar areas responsivas das nao responsivas a aplicacao de N.

Baseado em 43 experimentos de aplicacdo de N em lowa, Barker et al. (2006)
verificaram que ndo havia correlacdo entre o N-ISNT e a resposta de producdo de
milho a aplicacdo de N ou a taxa 6tima econémica de N, e que o N-ISNT nao foi
capaz de distinguir &reas responsivas a aplicacdo de N de areas ndo responsivas,
considerando solos de 9 sistemas de experimentos em fazendas, espalhados pelos
EUA. Marriott e Wander (2006) relataram que o N-ISNT nao foi bom indicador do N
labil e que o teste teve alta correlacdo com a MO do solo e com o N-total. Aplicado a
um conjunto de 153 amostras de solos do Canada, o ISNT mostrou-se, segundo 0s
autores, confiavel, por apresentar r’> igual a 0,51** com o N potencialmente

mineralizavel determinado em ensaio de incubacdo (SHARIFI et al., 2007).



3. MATERIAL E METODOS

3.1 Solos

Foram coletadas amostras de 17 solos do Planalto Ocidental do Estado de
Sé&o Paulo, na camada de 0 a 20 cm de profundidade. Os solos foram secos ao ar,
destorroados, passados por peneira de 2 mm de abertura de malha e submetidos a
analise granulométrica (CAMARGO et al.,, 2009) e determinacdo de MO, pH em
CacCl,, bases trocaveis e acidez total para calculo da CTC (RAIJ et al., 2001) e N
total (TEDESCO et al., 1995) (Tabela 1).

3.2 Determinacéo do N potencialmente mineralizavel

O N potencialmente mineralizavel foi determinado empregando agua quente
e solucdes de KCl e CaCl, a quente, e também pelo método da difusdo (lllinois Soil
Nitrogen Test-ISNT). As amostras dos 17 solos foram analisadas em triplicata e a
descricao dos procedimentos adotados esta a seguir.
KCl 2 mol L™ a quente (N-KCI): foi empregado o procedimento de Gianello e
Bremner (1986a), com a adaptacado para volume de solo proposta por Yagi (2008).
Para tubos de digestéo foram transferidos 2,5 cm® de solo e 20 mL de solucéo de
KCI 2 mol L™. Os tubos foram tampados com rolhas de borracha fixadas com fita
adesiva e aquecidos em bloco de digestdo, a 100°C, por 4 horas. Apés o
aquecimento, os tubos contendo as amostras foram resfriados em agua corrente, foi
feita adicdo de 0,2 g de MgO com medida calibrada para conversdo de N-NH;" a N-
NHs, e o tubo foi imediatamente encaixado na entrada do destilador de N. O N-NH;
liberado foi coletado em erlenmeyer com capacidade para 125 mL contendo 10 mL
de solucdo de H3BO3 20 g L™ mais indicadores (verde de bromocresol e vermelho de
metila). Foram coletados cerca de 40 mL de destilado em 4 a 5 minutos de
destilacdo, e a quantificacido de N-NH," foi feita por titulagdo com solucéo de H,SO,
0,005 mol L™, padronizada. Dos resultados obtidos nado foi descontado o N mineral
preexistente no solo, porque este procedimento dificulta a ado¢do do método e ja
existem relatos de bons resultados apenas com a extracdo a quente (Jalil et al.,
1996; Yagi, 2008).



Tabela 1. Caracterizacao dos solos utilizados.
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Solo Classificacéo® Ocupacéo CTC Areia Argila  N-total MO pH?
mmole dm™® e L — gdm?
1 Latossolo Mata nativa 149 210 620 3,91 87 6,2
2 Gleissolo Varzea 189 240 650 2,27 63 4,2
3 Latossolo Pastagem 109 170 700 2,55 50 52
4 Argissolo Pastagem 79 860 100 1,84 36 51
5 Latossolo Mata nativa 77 660 300 1,67 35 3,8
6 Latossolo Ca”g;gga?fgcar 79 590 380 1,63 35 53
7 Latossolo Eucalipto 70 630 350 1,34 33 4,3
8 Latossolo Cana 75 570 380 1,34 32 51
9 Latossolo Seringueira 60 610 350 1,72 31 53
10 Argissolo Pastagem 60 750 180 0,97 27 48
11 Latossolo Manga 70 630 350 1,39 27 5,3
12 Latossolo Cana-de-agucar 71 660 300 1,06 22 4,6
13 Argissolo Eucalipto 51 850 120 1,14 21 51
14 Argissolo Milho 50 860 100 0,82 16 57
15 Argissolo Cana-de-acUcar 42 850 130 0,66 15 52
16 Argissolo Cana-de-agucar 47 880 100 0,53 11 57
17 Argissolo Pomar de citrus 31 870 90 0,42 9 51

" EMBRAPA (2006); * determinado em solucéo de CaCl, 0,01 mol L™.

Agua quente (N-AG): Na extracdo foram combinados procedimentos adotados por
Gianello e Bremner (1986a), para extracdo com KCI a quente, e por Curtin et al.
(2006), para extracdo com Aagua gquente. Amostras de 4 cm® de solo foram
transferidas para tubos de digestdo. Aos tubos foram adicionados 30 mL de agua
deionizada e a suspensao foi submetida a aquecimento por 16 horas, em um bloco
de aquecimento preaquecido a 80°C. A suspenséo foi resfriada, em seguida coletou-
se uma aliquota de 10 mL do sobrenadante para determinacdo de N-NH;" por
destilacdo, conforme descrito no item anterior. Curtin et al. (2006) relataram que a
maior extracdo ocorre nas primeiras horas e, por isso, foram avaliados também
tempos de aquecimento de 2, 4 e 8 horas.

CaCl, 0,01 mol L* a quente (N-CaCl,): os mesmos procedimentos avaliados
usando 4gua como extrator foram empregados com solugédo de CaCl, 0,01 mol L™
Método de lllinois (N-ISNT): foi usado o procedimento proposto por Khan;
Mulvaney e Hoeft (2001), com adaptacbes para as condicdes existentes no

laboratério. Um cm? de solo foi transferido para recipiente com capacidade para 473
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mL (Mason jar) (Figura 1). Um béquer com capacidade para 50 mL, substituindo a
placa de petri recomendada no método original, contendo 5 mL da mistura de H3BO3
+ indicadores, foi colocado no interior do recipiente. O béquer foi preso a tampa do
recipiente com auxilio de um anel de plastico e um parafuso. Este sistema mantém o
béquer suspenso no interior do recipiente quando ele é fechado. Para o recipiente
contendo o solo foram entéo transferidos 10 mL de solucdo de NaOH 2 mol L™ e, em
seguida, o recipiente foi tampado e colocado em banho-maria a 48-50°C por cinco
horas. O aquecimento em banho foi utilizado, substituindo o aquecimento em chapa
aquecedora recomendado pelos autores do método, porque had menor variacdo na
temperatura. Ao término do aquecimento, o béquer contendo H3BO3; + indicadores
foi retirado, a solucéo foi diluida com 5 mL de agua desionizada e titulada com
solucdo padronizada de H,SO, 0,02 mol L™ para determinacdo do N potencialmente

mineralizavel (N-NH;" + N-aminoagUcares).

Figura 1. Recipiente com tampa de fechamento hermético (Mason jar) com as
adaptacdes necessarias para determinacdo de N pelo método de lllinois
(ISNT).

3.3 Experimento em casa de vegetacao
Com os mesmos 17 solos foi conduzido experimento em casa de vegetacao,

utilizando o milho como planta-teste, em delineamento inteiramente casualizado com
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quatro repetices. Porcdes equivalentes a 5,0 dm*® de cada solo foram pesadas,
espalhadas sobre pedacos de plasticos, adicionadas quantidades de corretivos
[CaCO3 e 4MgC03.Mg(OH),.5H,0] necessarias para elevar a saturacao por bases a
70% e cuidadosamente misturados solo e corretivos. A relacdo Ca:Mg usada variou
entre 3:1 e 2:1, dependendo do solo, para garantir teor de Mg de, no minimo, 8
mmol. dm™. Apés a mistura do solo com corretivos, foram aplicadas quantidades de
superfosfato triplo equivalentes a 150, 250 e 300 mg dm™ de P em solos com,
respectivamente, teor de argila < 300, entre 300 e 350 e >350 g kg™. Foi feita a
homogeneizagdo do solo+adubo fosfatado e, posteriormente, as amostras foram
transferidas para vasos de plastico (capacidade para 5,5 L), e 0 solo recebeu agua
deionizada para atingir 70% da capacidade de retancdo. Uma semana apdés o inicio
da incubacédo foi feita adubacdo com K, S, B, Cu, Zn, Mo. Para isso foram
preparadas duas solu¢cdes com nutrientes, uma apenas com K e a outra com 0s
demais nutrientes. Foram aplicados volumes de solugcdo de KCI calculados para
elevar o teor de K de cada solo a 8 mmol. dm™. Foram aplicados, também, em todos
os vasos, 20 mg dm™> de S.; 0,5 de B; 1,0 de Cu; 1,5 de Zn e 0,02 mg dm™ de Mo,
utilizando MgS0,4.7H,0, H3BO3, CuS0O4.5H,0, ZnS04.7H,0 e (NH4)s(M07024).4H,0,
respectivamente. Decorridos vinte dias de incubacao, no dia 08-08-2011, foram
semeadas 10 sementes de milho (hibrido: DKB 390) por vaso (Figura 2). Apos o
desbaste, que foi feito cinco dias apds a emergéncia, foram deixadas cinco plantas
por vaso.

Durante a conducao do experimento a umidade do solo foi mantida em cerca
de 70% da capacidade de retencdo de agua por meio de pesagem e reposicdo da
agua perdida. A colheita foi feita 42 dias apds a semeadura (Figura 3), quando nas
plantas, de todos os vasos, ja havia sintoma visual de deficiéncia de N. As plantas
foram cortadas a 2 cm do solo, lavadas e secas em estufa com circulacédo forcada de
ar até peso constante para obtencédo da producdo de matéria seca (CARMO et al.,
2000). Apds pesagem das amostras elas foram moidas para determinagdo do N
total. A determinacdo do N na MS foi feita por digestdo sulfarica, seguida de
destilacao dos extratos em microdestilador Kjeldahl e titulacéo do destilado (CARMO
et al.,, 2000). O procedimento compreendeu transferéncia de 0,1000 g de MS da

parte aérea das plantas para tubos de digestdo, adicdo de 1 mL de H,0, 300 mL L™
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e 7 mL de mistura digestora (H,SO, concentrado p.a., agua deionizada,
CuS04.5H,0, Se0, e Na,S0O,), digestédo a frio por uma noite, seguida de digestao
em bloco digestor, iniciando a 100°C por trinta minutos e aumentando 50°C a cada
30 minutos até 300°C e, depois, 330°C. ApoOs o clareamento das amostras, elas
foram retiradas do bloco para esfriar. O material contido no tubo foi transferido para
o destilador Kjeldahl, com o auxilio de 20 mL de &gua deionizada, e alcalinizado
com 15 mL de solucdo de NaOH 18 mol L. Nesta etapa, o N-NH," produzido na
digestdo foi convertido a N-NHj3, a qual € levada ao condensador, arrastada por
vapor de agua e coletada em solucéo de H3BO3; 20 g L™ + indicadores (verde de
bromocresol e vermelho de metila). A quantificacdo do N da amostra foi feita por

titulacdo com solucdo de H,SO,4 0,02 mol L™, previamente padronizada.

Figura 2. Distribuicdo das plantas de milho no vaso logo apos a emergéncia.
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Figura 3. Aspecto das plantas no dia da colheita nos solos 1 (a esquerda) e 17 (a
direita), respectivamente, Latossolo Vermelho com 87 g dm™® de MO e
Argissolo com 9 g dm™ de MO.

Com base na producdo de MS e na concentracdo de N foi calculada a

guantidade de N acumulada na parte aérea das plantas de milho por vaso.

3.4. Analises estatisticas

Os extratores foram avaliados através da analise de variancia fatorial 2x4 com
17 repeticdes, em que o fator A foi N-AG vs N-CaCl,, o fator B o tempo de extracédo,
com dois tratamentos adicionais, N-KCI e N-ISNT, e os solos foram os blocos. A
eficiéncia dos extratores na avaliagdo do N potencialmente mineralizavel foi avaliada
por meio de analises de correlacdo entre o N absorvido pelo milho e o extraido das
amostras de solo pelos extratores quimicos. A MO e o N-total também foram usados
como Vvariaveis de referéncia nas analises de correlacdo. Foi feito teste de
paralelismo e coincidéncia de retas para avaliar a diferenca entre os métodos. Para
as andlises estatisticas foi usado o programa AgroEstat (BARBOSA; MALDONADO
Jr., 2012).



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de N-AG obtidos neste trabalho (Tabela 2) sdo semelhantes aos
relatados por Curtin et al. (2006). Segundo estes autores, a agua quente é um
extrator brando, extraindo cerca de 6% do N total (Tabela 1), sendo que 80% deste
N estd4 na forma orgénica e apenas 20% na forma mineral, o que pode explicar a
pequena proporcdo, de aproximadamente 0,5% de N-NH;" extraido com agua

guente em relacdo ao N total no presente estudo.

Tabela 2. Teores de N potencialmente mineralizavel obtidos com os métodos
estudados

N-AG*! N-CaCl,” 3 N-
Solo —Z sh  16h oh 4nh 8n_ 16h  NKCP o gnpe
—— - -mg dn']_3 - -——
1 101 97 172 253 108 111 276 286 515 3169
2 26 57 67 91 88 87 107 99 244 1448
3 54 68 1.9 138 93 95 114 142 391  203.6
4 55 87 115 101 105 109 117 151 291 921
5 43 73 95 92 72 87 130 141 214 865
6 38 46 89 85 68 89 98 101 229 725
7 28 64 90 90 59 73 120 107 219 671
8 25 62 57 60 58 78 96 113 178  70.3
9 37 52 80 88 65 95 113 121 218 775
10 36 46 46 42 49 72 93 108 165 542
11 31 39 56 53 44 75 98 104 229 724
12 40 15 41 40 57 93 98 63 147 441
13 21 28 60 46 59 81 74 67 176 445
14 15 30 49 46 46 82 74 77 137 307
15 15 20 26 23 38 51 73 65 115 214
16 07 19 23 19 23 46 51 56 104 197
17 04 15 09 13 30 45 56 55 88 168

! N extraido com agua empregando aquecimento por 2, 4, 8 ou 16h; > N extraido com solugéo de
CaCl, 0,01 mol L' empregando aquecimento Por 2, 4, 8 e 16h; ® N extraido com solucdo de KCI 2
mol L™ empregando aquecimento por 4 horas; * N extraido com o método lllinois Soil Test Nitrogen.

Os extratores agua e solucdo de CaCl, 0,01 mol L™ a 80°C, foram os que
menos N extrairam dos solos (Tabela 2). Além disso, ndo houve diferenca
significativa entre a quantidade de N extraido entre esses dois métodos. Ambos os
extratores se comportaram de modo semelhante em relacdo a quantidade de N
extraida com o aumento do tempo de aquecimento, 2, 4, 8 e 16h. Na Figura 4
observa-se que ambos os extratores atingiram estabilizagcdo na quantidade de N

extraida com pouco mais de 8h de extracdo, e que, na média dos 17 solos, a
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solucdo de CaCl, extraiu mais N do que a agua em quantidade praticamente
constante de aproximadamente 3 mg dm® de solo, em todos os tempos, e que
representou uma variacao de aproximadamente 64% na média geral. Apesar de 0s
pontos na Figura 4 caracterizarem uma curva, a regressao nao foi significativa, pois
o efeito dos tratamentos, néo foi significativo, ndo houve diferenga das médias gerais
dos dois tratamentos e nem diferenca entre as médias de um mesmo tratamento
guando comparados os tempos. Do ponto de vista da andlise quimica, o melhor
tempo de extracdo seria 8 horas, tempo em que ha estabilizacdo que persiste até 16
h. Contudo o tempo de 8 h é inconveniente do ponto de vista pratico, pois para
iniciar as destilacdes as 7 h seria necessario iniciar a extracdo as 23 h do dia
anterior. Dai, pode-se definir qualquer tempo maior que 8 h, sendo conveniente o
uso de 16 h.
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Figura 4. Média do N extraido, de dois extratores (Agua e CacCl,) , nos 17 solos ao
longo dos 4 tempos de extracao.

Dos extratores quimicos avaliados, N-KCI, N-AG, N-CaCl, e N-ISNT, o que mostrou
maior forgca de extracdo foi o usado no ISNT, com os teores de N variando de 16,8 a
316,9 mg kg™ (Tabela 2). Tais teores sdo, de maneira geral, menores do que os
relatados por outros autores (KHAN; MULVANEY; HOEFT, 2001; KLAPWYK et al.,
2006; SHARIFI et al., 2007; LAWRENCE et al., 2009). Os teores de N-KCI a quente
variaram entre 8,8 e 51,5 mg dm™ (Tabela 2), estando numa faixa semelhante aos
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observados em solos minerais, por outros autores (BEAUCHAMP;
PARARAJASINGHAM; KAY, 2003; VELTHOF; OENEMA, 2010), e foram menores
do que os teores de N-ISNT determinados neste trabalho (Tabela 2).

A quantidade de N extraido pelo ISNT (Tabela 2) em relacdo ao N total (Tabela 1) foi
de 9,2%, que esta préximo dos 7,9% que foi obtido por Sharifi et al. (2007). Porém,
esta aguém do que Laboski et al. (2008) determinaram (14,7%). Laboski et al. (2008)
citaram Barker et al. (2006), Marriot e Wander (2006) e Osterhaus; Bundy e Andraski
(2008), que relataram relacdo entre N-ISNT e N-total de 15%, 13,5% e 12,6%,

respectivamente.

A producdo de matéria seca por vaso (MS) da parte aérea do milho variou em
funcdo dos solos (Tabela 3). Como em todos os vasos, 0 Unico nutriente limitante ao
desenvolvimento das plantas de milho foi o N, pode-se admitir que os solos
disponibilizaram quantidades de N distintas. Isso pode ser observado nos resultados
de N acumulado na parte aérea do milho por vaso (Tabela 3), porém, nem sempre o
maior acumulo de N resulta em maior producédo de MS, o que também foi observado
por Yagi (2008).

Tabela 3. Matéria seca e N absorvido e acumulado na parte aérea de milho em
experimento em vasos em que foram empregadas amostras de 17 solos

Solo Matéria seca N absorvido | Solo Matéria seca N absorvido

g/vaso mg/vaso g/vaso mg/vaso
1 75,5 393,1 .10 37,7 98,8
2 29,6 84,4 § 11 51,2 137,5
3 55,3 198,1 ! 12 20,5 52,6
4 78,5 269,2 ! 13 43,2 126,8
5 47,5 188,0 ! 14 32,7 80,1
6 42,3 131,1 | 15 26,1 68,8
7 50,5 172,1 16 21,2 67,4
8 39,6 114,4 | 17 18,5 44.8
9 40,0 100,6 ‘

Os solos que resultaram em maior acumulo de MS e de N na parte aérea do
milho, por vaso, foram o 1 e o0 4 (Tabela 3), apesar de se tratarem de dois solos
bastante distintos, principalmente pela textura; o primeiro muito argiloso e o segundo

arenoso, e pela cobertura vegetal, mata e pastagem, respectivamente (Tabela 1).



19

Os indices quimicos testados foram eficientes em identificar a diferenca
entre os solos na disponibilidade de N para as plantas de milho (Tabela 4). O N-KClI
a quente apresentou alta correlacdo com a MS e com 0 Ngps, cOM valores de r iguais
a 0,82 e 0,90, respectivamente (Tabela 4). Resultados semelhantes foram obtidos
com esse método na estimativa do N mineralizavel por Gianello e Bremner (1986b),
Oliveira (1989), Jalil et al. (1996), Campbell et al. (1997) e Velthof e Oenema
(2010).

O N-KCI a quente também apresentou boa correlacdo com os teores de N
total e de MO do solo, com resultados semelhantes aos obtidos por Picone; Cabrera
e Franzluebbers (2002). Beauchamp, Pararajasingham e Kay (2003), avaliando
correlagcdes do N total do solo com varios indices de estimativa de N no solo néao
obtiveram boa correlacdo entre o método do KCl a quente e o N total do solo e
concluiram que isso se deveu ao baixo poder de extragdo do método do KCI a
quente.

O ISNT foi o0 método que pior se correlacionou com a producéo de MS de
milho e Ngs (r= 0,67** e 0,81*%), respectivamente (Tabela 4). Este método
apresentou comportamento diferente dos outros pelo teste de paralelismo e
coincidéncia de retas (Tabelas 5 e 6) e foi 0 método menos eficiente para predizer o
N disponivel para as plantas. Estes resultados estdo aquém dos relatados por Khan;
Mulvaney e Hoeft (2001), Klapwyk et al. (2006) e Sharifi et al. (2007). Alguns autores
discordam quanto a capacidade preditiva do ISNT para N potencialmente
mineralizavel (LABOSKI et al., 2008; OSTERHAUS; BUNDY; ANDRASKI, 2008).
Segundo esses autores, o ISNT extrai uma fracdo constante do N total do solo,
sendo que esta pode nao corresponder ao N da MO de maior labilidade. Segundo
Laboski et al. (2008), isso explicaria a forte correlacdo entre o N determinado pelo
ISNT e os teores de MO e N total do solo que é frequentemente relatada na
literatura, e que também foi verificada por eles. Essa correlacéo alta entre teores de
N-ISNT e a MO e o N total do solo também foi constatada neste trabalho, com
valores de r iguais a 0,95** e 0,97**, respectivamente (Tabela 4), porém o N-ISNT se
comporta diferente da MO e do N-total pelo teste de paralelismo e coincidéncia de

retas (Tabela 5).
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Os teores de N obtidos empregando extracdo com agua ou solucdo de CaCl, se
correlacionaram, em todos os tempos testados, com a MS de milho e com 0 Ngps
(Tabela 4), variando os coeficientes respectivamente, para o N-CaCl, 0,01 mol L™,
de 0,71 a 0,82 e 0,68 a 0,93, e para o N-AG, de 0,77 a 0,87 e 0,87 a 0,93. Para
ambos o0s extratores, ao longo dos tempos de extracdo, o valor de r variou
aleatoriamente, ndo havendo entdo qualquer tendéncia de que o aumento ou a
diminuicao do tempo de extracdo pode resultar num melhor coeficiente de correlacéo
com os indices bioldgicos. Em todos os tempos houve correlagcdo do N-H,O e do N-
CacCl, com os teores de MO e de N-total.

O N-KCI a quente e o N-AG correlacionaram entre si (tabela 4). Segundo
Curtin et al. (2006), a hidrolise pela agua quente liberou quantidades significativas de
N-NH;" e os teores também se correlacionaram com o N-NH;" obtido com KCI a
quente.

N&o houve diferenca entre os extratores AG e CaCl,, empregando o teste de
paralelismo, quando comparados dentro do mesmo tempo de extracdo (Tabela 5), o
gue sugere que ambos tém a mesma tendéncia, apesar de extrairem quantidades
diferentes de N. Alguns autores (CURTIN et al.,, 2006; CHANTIGNY et al., 2010;
CURTIN et al., 2011) observaram que apds a extragdo com agua quente, se o solo
for submetido a nova extracdo, desta vez com solucdo de KCI 2 mol L™, ha liberacéo
de quantidades de N-NH, maiores que as ja obtidas com a primeira extracdo com
agua. A solucéo de CaCl, 0,01 mol L™, por sua vez, pode extrair uma pequena parte
do N que fica adsorvido as argilas, ja que a quantidade de N extraida por CacCl, foi
um pouco maior em relacdo a extracdo com agua. Ndo ha evidéncias de que a
solucdo de CaCl, 0,01 mol L™ seja capaz de hidrolisar alguma outra fracéo de N que
ndo as que a agua quente ja é capaz de fazé-lo. Isso fica evidente pelo
comportamento muito semelhante dos resultados nos quatro tempos de
aguecimento das duas formas de extracao.

A forca de extracdo na ordem decrescente foi ISNT, KCI, CaCl,, agua. Mesmo
extraindo quantidades de N bastante diferentes, com exceg¢&o do N-AG vs N-CacCly,
nenhum dos métodos apresentou a mesma tendéncia no teste de paralelismo e

coincidéncia de retas. Todos os métodos testados correlacionaram entre si e com
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os indices biologicos (MS e Nans) (Tabela 4). Comparados pelo teste t, ndo houve
diferenca entre os valores de r quando se comparou 0s métodos quimicos (N-ISNT,
N-KCI, N-AG e N-CaCl;) com os indices biolégicos (Naps € MS), com excecao
apenas para N-AG 8h vs N-CaCl, 4h (r=0,93 e 0,68, respectivamente, com Ngps). O
conhecimento a respeito do papel do N extraido através de cada um destes
métodos quimicos na mineralizacdo do N e sua interagcdo com as propriedades do
solo e condi¢cdes ambientais € limitado (ROS; TENNINGHOFF; HOFFLAND, 2010).

A provavel explicacdo para que métodos com resultados de extracdo de N
tdo diferentes terem correlacionado entre si e com os indices bioldgicos esteja nas
condi¢cdes experimentais deste trabalho e, mais ainda, relacionada aos solos
utilizados e as condicbes ambientais a que estes solos foram submetidos na casa de
vegetacdo. Com o pH corrigido, umidade mantida a 70% da capacidade de retencao
de &gua, e alta temperatura durante o periodo do experimento, houve condi¢cbes
ideais para a mineralizacdo da MO. Com experimento em casa de vegetacao, Buso
e Kliemann (2003) conseguiram identificar o efeito das praticas de manejo no
carbono organico e no N potencialmente mineralizavel em solos das regides de
Santa Helena e Rio Verde, no Estado de Goiés.

A MO e o N-total apresentaram correlacdo com todos os indices quimicos
testados e, também, com a producdo de MS e Ngps, € foram melhores que o ISNT
para predizer o N disponivel, baseado na comparacdo dos -coeficientes de
correlagdo com os indices biolégicos. Segundo Ros; Tenninghoff e Hoffland, (2010),
apesar do que se tem na literatura, de que métodos de extracdo mais intensa séo
geralmente menos eficientes que métodos mais brandos de extracdo de N, seu
estudo de revisdo sobre métodos quimicos para predizer o N disponivel ndo revelou
correlagcdo negativa entre intensidade de extracdo de N e coeficiente de correlagéao
com indices biologicos.

Neste trabalho, a textura néao foi eficiente em explicar a producdo de MS por
vaso e nem 0 Ngs (Tabela 4), mas o teor de argila se correlacionou
significativamente com o N extraido pelos métodos quimicos de avaliacdo do N
disponivel e com a MO. Segundo Buso e Kliemann (2003), a textura do solo se

correlaciona estreitamente com o N-total, a MO e o N potencialmente mineralizavel.
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5. CONCLUSOES

a. Todos os métodos testados, KCI a quente, lllinois Soil Nitroten Test, &gua quente

e CaCl;, a quente, foram capazes de predizer o N disponivel para plantas de milho.

b. Para as condicdes deste estudo o extrator KCI 2 mol L™ por 4 h a 100°C foi o que
se destacou, pois com menor tempo resultou em altas correlacées com a producao

de matéria seca e N acumulado na parte aérea do milho.

c. Para as condi¢cdes deste estudo e empregando 4gua e CaCl, 0,01 mol L™ a 80°C
na avaliacdo de N do solo, o tempo de 8 horas representou o limite em que apos

esse tempo néo se espera grande aumento na quantidade extraida de N.

d. Para as condi¢des deste estudo o lllinois Soil Nitrogen Test ndo demonstrou ser

eficiente como € para algumas regifes dos Estados Unidos.
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