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EFEITO DA CALAGEM DO MANUSEIO E CONSERVAÇÃO DE AMOSTRAS 

DE S0:{.,O SOBRE FRAÇÕES DE NITROGÊNIO DETERMINADAS POR 

RESUMO 

DIFERENTES MÉTODOS 

Autor: DIRCEU DE MATTOS JUNIOR 

Orientador: Prof. Dr. BERNARDO van RAIJ 

Um estudo foi conduzido para estabelecer os procedimentos mais 

adequados de manuseio e armazenamento de amostras de solo, para N inorgânico e 

frações do N orgânico mineralizável determinados por diferentes métodos. Amostras de 

solo com umidade natural ou secas, armazenadas em diferentes embalagens e 

temperaturas foram analisadas em dois experimentos ao longo de 35 ou 349 dias. 

Os resultados obtidos indicaram que, para as amostras armazenadas 

com umidade natural de coleta no campo e mantidas a -15ºC em sacos plásticos, os 

teores do N-NH4+ e do N-N03- não variaram significativamente por um período de 349 

dias após a amostragem do solo. O armazenamento de amostras com umidade natural em 

geladeira, provocou alterações significativas, em uma ou duas semanas, nos teores de 

amônio e nitrato, não sendo, portanto, recomendável. 

A secagem ao ar mostrou-se eficiente para prevenir alterações no N

N03- - especialmente nas amostras armazenadas em geladeira - mas não no N-NH4+.

No entanto, amostras secas ao ar armazenadas por cerca de 15 ou 20 dias em sacos de 

plástico em geladeira e, por cerca de 7 dias, em caixas de papelão à temperatura 
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ambiente, apresentaram uma variação máxima de 3 mg kg-1 de N-NH4+. Para o N-NO3, 
esse mesmo limite de variação foi conseguido com amostras armazenadas secas ao ar em 
geladeira por vários meses. 

A menor variabilidade de resultados de N-NH4 + produzido por 
incubação anaeróbia foi conseguida nas amostras de solo armazenadas em geladeira com 
a umidade natural, mas o tempo de armazenamento parece não poder exceder 7 dias. 
Mesmo assim, a variabilidade dos resultados foi maior que a observada nas 
determinaçõés de N inorgânico. Não foi possível definir um método adequado para a 
preservação das amostras para a determinação do N-NH4+ extraído pelo método do KCl 
a quente e pelo método do H2O2/MnO2, em virtude da baixa reprodutibilidade dos 
resultados em dias diferentes, nas condições testadas. 

Outro estudo, que visou a determinação da correlação entre índices de 
disponibilidade de N no solo e a absorção de N pelo milho, foi conduzido em casa de 
vegetação, com vinte amostras de solos, corrigidas ou não com calcário. 

O N inorgânico prontamente disponível mostrou a maior correlação 
com o N absorvido pelo milho (r = 0,98), embora o N-NH4+ produzido por incubação 
anaeróbia, o N-NH4+ extraído pelo método do KCl 2 M a  quente ou do KCl/NaOH, e o 
N total do solo tenham sido também bons métodos de avaliação da disponibilidade de N 
no solo (r > 0,64). Resultados pouco consistentes foram obtidos com o método do 
H2O2/MnO2 e com o C orgânico do solo. 

O N avaliado pelos métodos testados foi pouco afetado pela calagem 
aplicada às amostras de solo. 
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SUMMARY 

An experiment was carried out to study the best handling and storage 

pretreatment of soil samples for the determination of inorganic N and of mineralizable 

organic N by different methods. Field moist or dried soil samples, stored in cardboard 

boxes or plastic bags at different temperatures were analyzed for soil N in short (35 

days) and long term (349 days) assays. 

The results obtained showed that field moist soil samples, stored in 

polyethylene bags at -15ºC, did not present significant variation of the NH4+- and NO3-

-N contents over 349 days. Storage in refrigerator (5ºC) of field moist samples caused

significant changes, in one or two weeks, in the concentration ofNH4+- and NO3--N.

Air drying of soil samples was effective to prevent NO3--N changes -

especially in samples stored in plastic bags in the refrigerator. - but not NH4+-N 

changes. However, air dried samples kept for 15 or 20 days in plastic bags in the 

refrigerator, or for 7 days in cardboard boxes at room temperature, showed a maximum 

variation of 3 mg NH4+-N kg-1 of soil. For NO3--N, variation of results could be kept 

up to that limit in air dried samples stored in refrigerator for several months. 
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The smallest variation in the results ofNH4+-N produced by anaerobic 

incubation was achieved with field moist samples stored in refrigerator, but storage time 

should not exceed 7 days. It was not possible to define an adequate method to preserve 

soil samples for the determination of the NH4+-N extracted by the hot KCl or the 

H2O2/MnO2 procedure, due to the low reproducibility of the analytical results, under 

the conditions of the test. 

Another experiment was conducted to establish the correlation between 

soil N availàbility indexes and N uptake by maize grown in pots with twenty limed and 

unlimed soil samples. 

The readily available inorganic N presented the highest correlation 

with maize N uptake (r = 0.98), but anaerobic incubation, hot 2 M KCl, or KCl/NaOH 

extractable N, as well as total N, were good predictors of soil N availability (r > 0.64). 

The H2O2/MnO2 procedure and the organic Cyroduced inconsistent results. 

The amounts of N extracted by the methods tested were little affected 

by lime application. 
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1. INTRODUÇÃO

O nitrogênio é o macroelemento mais abundante na maioria das 

plantas. É destacado entre os nutrientes exigidos ao desenvolvimento vegetal devido ao 

seu comportamento no solo e às grandes quantidades requeridas pela maioria das 

culturas agrícolas (STEVENSON, 1982). 

HARDY et al. (1975) citaram que o incremento da produção mundial 

de alimentos está freqüentemente relacionado à adição de nitrogênio ao solo através de 

adubos verdes, fixação biológica e, principalmente, fertilizantes nitrogenados. A 

produtividade das culturas em solos que recebem doses adequadas de calcário e outros 

nutrientes é largamente governada pelo suprimento do nitrogênio (CANT ARELLA, 

1989). 

A estimativa do N do solo disponível para as plantas é importante 

devido ao alto custo do fertilizante nitrogenado (STANFORD, 1982), e à preocupação 

com a poluição da água em áreas que recebem doses muito altas de N. Problemas com a 

qualidade de alguns produtos agrícolas têm sido relacionados ao uso excessivo de N. 

A adição do N às culturas deve considerar critérios como épocas, 

métodos de aplicação e quantidades adequadas. Portanto, a determinação de um método 

que estime o nitrogênio disponível no solo durante o ciclo de uma cultura é de grande 

importância por apresentar-se como um componente econômico e ambiental para os 

sistemas de produção agrícola, visando recomendações de adubações mais precisas. 

Há grande dificuldade para se desenvolver um método de avaliação da 

disponibilidade do N no solo (N mineral e orgânico), devido à complexa dinâmica do 

ciclo do N, o qual é influencia. ;o por fatores de solo e de clima, de difícil previsão. 

A determinação do N inorgânico, principalmente do nitrato, é usada 

para recomendações de adubações nitrogenadas em regiões de clima árido e em um 

número crescente de locais com precipitações pluviométricas maiores (BLACKMER et 

al., 1989; MAGDOFF et al., 1990; MEISINGER et al., 1992). Pode-se também estimar a 
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disponibilidade do N ligado às frações orgânicas do solo, não diretamente acessíveis às 
plantas. Uma das possibilidades é o uso do teor de matéria orgânica, que normalmente 
não apresenta correlações muito boas com respostas das plantas ao N (CANTARELLA, 
1989). 

TROUG (1954) estimou a fração do N orgânico disponível às plantas, 
usando uma solução de K2Cr207/Na2C03 como extrator do nitrogênio no solo. Desde 
então, muitos métodos têm sido testados como índices de disponibilidade de nitrogênio 
nos solos, téndo-se obtido grande diversidade de informações (BREMNER, 1965b; 
KEENEY� 1982; STEVENSON, 1982), incluindo vários resultados promissores. No 
entanto, poucos desses métodos têm sido utilizados em rotina. 

Atualmente, as recomendações de adubação nitrogenada na maioria 
dos estados brasileiros é feita sem se considerar parâmetros da análise de solo 
(CANTARELLA, 1989), sendo indicada normalmente de acordo com a planta cultivada, 
produtividade esperada e histórico da área ( cultivos anteriores, fornecimento de adubos 
orgânicos, etc). 

Além da escolha de um método que forneça uma estimativa do N 
disponível, uma questão relevante para o estabelecimento de um sistema de 
recomendação de adubação nitrogenada que leve em conta a contribuição do N do solo é 
o manuseio e preservação das amostras, desde a sua retirada no campo até a análise,
devido à possibilidade de alterações provocadas por reações que dependem de processos
biológicos.
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As formas de N inorgânico que normalmente ocorrem no solo são: 

NH4+ trocável, NO3-, NH4+ não trocável (fixado), NO2-, N2 e N2O. Outras formas 

químicas ou intermediários biológicos podem também ocorrer, como no NO2, NH2OH e 

HON=NOH (YOUNG & ALDAG, 1982). 

O N-NH4+ trocável e o N-NO3- constituem as principais formas 

inorgânicas a serem consideradas no solo, pois são espécies químicas presentes em 

quantidades relativamente maiores e prontamente absorvidas pelas plantas. 

Embora o teor de N inorgânico em relação ao N total do solo 

normalmente não ultrapasse 2%, considerando-se os teores desse elemento geralmente 

presentes em solos agrícolas e uma taxa de mineralização anual de 1 a 3% do N total, 8 a 

120 kg ha-1 de N estariam disponíveis na forma inorgânica para as plantas (KEENEY, 

1982), quantidades essas expressivas com relação à necessidade de algumas culturas. 

Determinados solos podem conter teores apreciáveis de N na forma de 

N-NH4+ fixado, em proporções de 3 a 10% do teor total de N, e que podem exceder

aqueles presentes na forma prontamente absorvida pelas plantas (YOUNG & ALDAG, 

1982). Estes valores têm sido relatados para solos que normalmente apresentam grandes 

quantidades de minerais capazes de fixar N-NH4+, os quais dificilmente estão presentes 

nos solos tropicais altamente intemperizados. 

O NO2- está presente em pequenas quantidades nos solos, quando 

comparado aos íons NH4+ e NO3- (KEENEY & NELSON, 1982), estando sujeito a 

rápidas transformações, pois, é um produto intermediário da :nitrificação e 
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quimiodesnitrificação (GOYAL & HUFACKER, 1984). Teores mais altos desse íon 
podem ocorrer nos solos em algumas condições específicas, tais como altos teores de 
NH3, reação alcalina, elevada população de Nitrosomonas, baixa aeração e temperatura 
amena (TISDALE et al., 1984). 

O N inorgânico está sujeito a variações no solo, na direção horizontal e 
em profundidade. Isto ocorre devido a elevada solubilidade e mobilidade dos sais de 
NO3-, a aplicações desuniformes de N no solo, a diferenças na composição da matéria 
orgânica e rió teor de água no solo, à lixiviação e variações nas transformações do N no 
solo, com� desnitrificação e imobilização (MEISINGER, 1984). 

2.1.2. Nitrogênio orgânico 

Geralmente mais de 90% do N total dos solos encontra-se na forma 
orgânica, sendo que a maior proporção deste elemento está ligado à lignina em 
complexos ligno-protéicos (BREMNER, 1965a). 

Os principais componentes orgânicos identificados na hidrólise do solo 
são aminoácidos e aminoaçúcares; ocorrem ainda frações menores de N de difícil 
hidrólise e de N não hidrolisável (ADERIKHIN & SCHERBAKOV, 1974; 
BUNY AKYNA, 1976). No fracionamento do N orgânico do solo cerca de 50% dos 
compostos obtidos são de origem desconhecida, sendo aproximadamente 20 a 35% de 
compostos nitrogenados insolúveis em meio ácido, que ocorrem como componentes 
estruturais de substâncias húmicas, e cerca de 1 O a 20% de compostos hidrolisáveis não 
determinados (STEVENSON, 1982). 

Embora boa parte das formas nitrogenadas nos solos ocorra como 
aminoácidos, aminoaçúcares e complexos purina-pirimidina, que são facilmente 
mineralizadas, o N orgânico do solo apresenta uma certa resistência à decomposição 
microbiana. 

BREMNER (1965a) relatou que a estabilidade desses compostos 
nitrogenados do solo decorre possivelmente da reação com outras substâncias orgânicas 
( como proteínas e lignina, compostos aminados e açúcares, e fenóis ou quinonas ), da 
adsorção a minerais de argila, ou ainda, da baixa atividade microbiana. 

Entende-se, então, que variações na disponibilidade do N entre solos 
ocorrem em parte por diferenças no teor do N total do solo e por diferenças na proporção 
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do N orgânico sujeito à mineralização (W ARREN & WHITEHEAD, 1988). A 

mineralização do N orgânico do solo apresenta grande importância na produção de 

formas prontamente disponíveis desse nutriente para as plantas, durante seu ciclo de 

desenvolvimento. O N mineralizado pode contribuir para a redução e otimização das 

adubações nitrogenadas (DAHNKE & VASEY, 1973; CARTER et al., 1974). 

A estimativa do N orgânico mineralizável tem sido feita através de 

processos biológicos (métodos de incubação ou extração de N pelas plantas), 

indiretamente por análise do N ou C total do solo (métodos Kjeldahl ou Walkley-Black) 

e ainda p"'àr outros métodos envolvendo extratores químicos (MEISINGER, 1984). Mais 

recentemente, SAINT-FORT et al. ( 1990) sugeriram o uso da técnica de eletro 

ultrafiltração (EUF) para avaliar frações de N mineralizável do solo. 

Diversos trabalhos visando o estudo de índices de disponibilidade de N 

no solo (BREMNER, 1965b; KEENEY, 1982; STEVENSON, 1982) mostraram haver 

uma grande variação na capacidade de estimativa do N orgânico mineralizável entre os 

métodos estudados. Possíveis diferenças observadas entre os diversos métodos 

conhecidos estão relacionadas à extração do N de frações ou componentes nitrogenados 

heterogêneos no solo, de cujas naturezas químicas se têm conhecimentos limitados 

(CANTARELLA, 1989). 

MICHRINA et al. ( 1982) já haviam ilustrado bem este problema ao 

determinarem que frações específicas da matéria orgânica do solo foram extraídas pelas 

soluções de CaC12 0,01 M a quente e NaHCO3 0,01 M, pois, diferenças significativas 

acerca da natureza química dos extratos foram detectadas. A solução de CaC12 foi 

responsável pela solubilização de frações com massa molar relativamente baixa e relação 

C/N variável entre os solos estudados, provavelmente associadas a aminoácidos, amônia 

e a aminoaçúcares e seus fragmentos, enquanto que a solução de NaHCO3 solubilizou 

frações com massa molar elevada e relação C/N maior que a relação C/N da matéria 
orgânica do solo, talvez associadas a formas protéicas como fragmentos peptídicos 

ligados a moléculas húmicas e, em menor proporção, a moléculas como quitina, ácido 

teicóico, ácidos nucléicos e fragmentos. 
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Há grande dificuldade em se estabelecer parâmetros para a amostragem 

do solo para a avaliação da disponibilidade do N às culturas, devido ao comportamento 

deste nutriente no solo, tanto na forma inorgânica como na forma orgânica. É necessário 

determinar os períodos mais propícios e a profundidade efetiva para a amostragem, que 

dependem do tipo de análise a ser feita, da cultura ou extensão do sistema radicular 
. .

(KERBS it al., 1973; LUDWICK et al., 1977), da textura do solo, das condições de 

umidade ao longo do perfil, e ainda, do histórico da área (irrigação, adubação, culturas 

anteriores, etc.). Por exemplo, DAIGGER & SANDER (1976) demonstraram que a 

amostragem do solo para a determinação de N-N03- para culturas como milho, trigo e 

beterraba açucareira poderia ser realizada até 150 cm de profundidade. 

ANDERSON et al. (1972) e CARTER et al. (1976) observaram 

também que a profundidade da amostragem deve variar em função dos teores de N 

disponíveis na superfície do solo e da presença de camadas de impedimento físico e ou 

químico ao desenvolvimento radicular. 

Outros fatores a serem considerados com relação à representatividade 

das amostras estão associados ao manuseio e às condições de armazenamento destas, do 

momento de coleta no campo até a análise, pois durante este intervalo podem ocorrer 

modificações nas formas e quantidades do N no solo, devido à atividade microbiana. 

Existem dúvidas a respeito da extensão da influência exercida por esses fatores sobre os 

resultados analíticos obtidos no laboratório (MACK, 1963; KEENEY & BREMNER, 

1966; JENKINSON, 1968; SELMER-OLSEN et al., 1971; 0IEN et al., 1974; MELO & 

SUZUKI, 1976), não ocorrendo uma concordância entre os trabalhos conduzidos para 

avaliar o efeito do pré-tratamento e armazenamento das amostras sobre o teor do N do 

solo (KEENEY & NELSON, 1982). 

Variações nos teores de N inorgânico ao longo do tempo de 

armazenamento das amostras podem ser causadas principalmente pela atividade 

biológica, a qual é dependente da umidade e da temperatura em que se encontram 

(SELMER-OLSEN et al., 1971). A possibilidade de absorção de NH3, dependendo do 

ambiente em que se encontram tais amostras, pode também ser importante fator 

(NELSON & BREMNER, 1972). 

A secagem ou o congelamento de amostras têm o objetivo de reduzir a 

atividade de microorganismos ao mínimo e, conseqüentemente, os processos de 
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mineralização, e de prevenir a imobilização ou a volatilização do N, responsáveis por 
alterações verificadas nos teores de N ao longo do tempo. O problema, contudo, toma-se 

complexo ao considerar-se que características como pH, teor de N, composição da M.O. 
e umidade dos solos analisados e os tratamentos aplicados às amostras possam 
determinar condições específicas para que ocorram variações do N ao longo do 
armazenamento. 

BREMNER & KEENEY (1966) observaram que o armazenamento de 
extratos filtfa'dos de suspensões das amostras de solo em KCl 2 M, mantidos a soe, 
poderia p;eservar os teores de N inorgânico por várias meses. ROBINSON (1967), 
embora considerando que os extratos de solo pudessem apresentar características 
distintas em função dos diferentes métodos de manuseio, afirmou que um 
armazenamento seguro seria possível por longos períodos a temperaturas abaixo de zero. 
O emprego de tal procedimento visando a preservação do N inorgânico para 
determinações está, contudo, restrito às amostras que se encontram no laboratório, sendo 
muito difícil de ser executado a nível de campo. 

As primeiras tentativas de se manter inalterados os teores de N nas 
amostras de solo foram baseadas no uso de inibidores da atividade microbiana, como 
tolueno, clorofórmio ou éter etílico (STORRIER, 1966; ROBINSON, 1967). O 
tratamento com inibidores não apresentou eficiência satisfatória quanto à preservação 
das amostras para a análise ao longo do tempo, causando ainda interferências nas 
determinações do N inorgânico (STORRIER, 1966). 

Trabalhos subseqüentes estudaram a secagem ou o congelamento de 
amostras de solo a baixas temperaturas, procurando também reduzir a níveis mínimos a 
atividade microbiana, quando então processos de mineralização e imobilização do N 
seriam pouco significativos. 

ROBINSON (1967) utilizou o resfriamento (-15 e 9,8ºC) das amostras 
para preservação do N inorgânico, ao longo de 1 O dias de armazenamento no laboratório. 
Este autor observou que, para alguns dos solos testados, houve oscilações nos teores de 
N-NH4+ e N-NO3- em intervalos superiores a 2 dias, com variações de até 6,6 mg N.kg-
1 com relação ao teor inicial da amostra. Os níveis de significância empregados na
avaliação dos resultados de análises ao longo do tempo foram de 0,2 a 1,1 mg N.kg-1,
respectivamente, para N-NH4+ e N-NO3-, os quais, embora estreitos, levaram o autor a
considerar que os métodos de manuseio das amostras não foram satisfatórios para a
preservação do N.
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Diferentes tratamentos para amostras de dez solos, seguidos do 
armazenamento destas por duas semanas, foram estudados por SELMER-OLSEN et al. 
(1971). Os métodos de armazenamento de amostras com umidade natural de coleta à

temperatura ambiente (20ºC), em refrigerador ( 4 ºC) ou em freezer (-23 ºC), todas 
acondicionadas em sacos plásticos fechados, e amostras secas a 20, 35 e 1 00ºC ou secas 
sob circulação forçada de ar (35ºC), todas acondicionadas em caixas de papel, 
mostraram diferenças significativas quanto aos teores de N-NH4+ e N-NO3-. Variações 
superiores à º 1 O mg N .kg-1 foram verificadas no referido trabalho, ocorrendo ainda 
oscilaçõe; significativas para diferentes solos avaliados num mesmo tratamento, ao 
longo dos intervalos de análises (SELMER-OLSEN et al., 1971). Os autores concluíram 
que o método mais seguro de acondicionamento de amostras úmidas foi o congelamento 
a -23ºC por um período de catorze dias. 

A possibilidade de armazenamento de amostras de solo a baixas 
temperaturas para a determinação do N inorgânico foi também observada por NELSON 
& BREMNER (1972), que obtiveram bons resultados por um período de nove meses, 
quando amostras foram mantidas a -50C. Tratamentos que envolveram a secagem das 
amostras ao ar (22ºC), em estufa (55ºC) ou à temperatura ambiente em dessecador com 
H2SO4, não apresentaram o mesmo comportamento. 

MELO & SUZUKI (1976) testaram diferentes métodos de 
armazenamento de amostras com umidade natural de coleta ou secas ao ar, mantidas à
temperatura ambiente, em refrigerador ou no freezer (-20ºC), com relação a variações 
nos teores do N inorgânico durante seis meses. As variações no teor de N nasícondições 
de armazenamento avaliadas mostraram diferenças significativas superiores a 
3,0 mg N kg-1 solo para N-NH4+ ou N-NO3-. Os referidos autores, devido à

variabilidade dos resultados obtidos para os dois solos testados, concluíram que as 
amostras não deveriam ser submetidas aos métodos de armazenamento estudados. 

KEOGH & MAPLES (1980) avaliaram a variação do N-NO3- em 
amostras de oito solos, simulando o efeito do período de envio das amostras com 
umidade natural de coleta no campo (acondicionadas em caixas de papelão) até o 
laboratório durante 0,6, 1,3, 4 ou 8 dias sob temperatura ambiente, e o efeito do período 
entre o recebimento das amostras no laboratório (secas a 30ºC) até a análise, de 1, 2 ou 3 
dias. Diferenças significativas foram observadas nos teores do N-NO3- para quatro das 
amostras analisadas durante o primeiro armazenamento ( do campo até o laboratório), 
havendo pequenos acréscimos ao final de oito dias. Apenas uma das amostras mostrou 
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grande incremento do N-NO3-, devido a uma aplicação prévia de amônia anidra no solo 

amostrado (KEOGH & MAPLES, 1980). No segundo armazenamento (do laboratório 

até a análise) não foram verificadas variações significativas nos teores de N ao longo do 

tempo, com exceção da amostra do solo adubado previamente com N, onde o processo 

de nitrificação continuou intenso. De acordo com os resultados obtidos, esses autores 

concluíram que grandes alterações na recomendação de adubação nitrogenada feita com 

base nos teores do N-NO3- não ocorreriam se as amostras fossem armazenadas por um 

período de trê·s dias . 
.., 

Em ensaio posterior, SELMER-OLSEN et al. (1981) verificaram que 

amostras armazenadas em condição de umidade natural durante trinta dias, mantidas em 

caixas de papelão ou em sacos plásticos a 4oC, não apresentaram variações no teor de N

NH4+, enquanto que a 20ºC houve um aumento no teor do N-NO3- e ligeira diminuição 

no de N-NH4+, principalmente nas amostras mantidas em sacos plásticos. 

BREIMER & SLANGEN (1981) armazenaram amostras de três solos 

sob diferentes condições (amostras com umidade natural a -20, 4 ou 20ºC ou secas a 35 

ou 70ºC, todas mantidas em sacos plásticos fechados). Houve pequena redução nos 

teores do N-NO3- com o aumento da temperatura para as amostras que foram secas no 

laboratório, num intervalo de dois a três dias de armazenamento. BREIMER & 

SLANGEN (1981) verificaram incrementas significativos (de 10 a 15 mg N.kg-1) nos

teores do N-NO3- em duas amostras de solos, independentemente do método de 

manuseio e armazenamento utilizado. Portanto, concluíram que o manuseio de amostras 

com umidade natural de coleta é preferível, podendo essas ser armazenadas por até três 

dias em congelador, refrigerador ou à temperatura ambiente. 

Frente às rápidas transformações biológicas que ocorrem no solo, 

KEENEY & NELSON (1982) sugeriram que para a obtenção de resultados mais 

representativos nas análises do N inorgânico em amostras de solos, estas deveriam ser 

analisadas sempre que possível imediatamente após a coleta. Visto a possibilidade da 

demora na realização das análises, devido ao tempo gasto na amostragem e transporte até 

o laboratório, KEENEY & NELSON (1982) sugeriram o congelamento ou secagem ao

ar à temperatura ambiente como métodos satisfatórios para a preservação adequada das 

amostras para análise. 

Efeitos pronunciados do manuseio e armazenamento foram obtidos por 

LUNDELL (1987) para análises realizadas entre um e nove meses após a coleta. As 

amostras mantidas com umidade natural e congeladas a -20ºC não apresentaram 
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variações nos teores do N inorgânico ao longo do tempo; o mesmo foi verificado para 
amostras secas ao ar com relação aos teores do N-NH4+, embora tenham ocorrido 
incrementos da ordem de 80 a 427% nos valores de N-NO3- ao longo do tempo para 
amostras de diferentes solos quando comparados com os teores das amostras 
correspondentes congeladas. 

Ainda restam dúvidas sobre a melhor maneira de se armazenar 
amostras de solo para a análise do N inorgânico, considerando-se que em vários estudos 
realizados ás' conclusões sobre a variabilidade dos resultados foram tiradas com base em 
amostras ... com teores baixos de N. Pequenas variações nos teores de N obtidas devido ao 
erro analítico ou ao acaso poderiam representar diferenças porcentualmente grandes 
entre os métodos estudados, embora nem sempre a interpretação para fins de 
recomendações de adubação com N seria afetada (KEOGH & MAPLES, 1980). Além 

· disso, o modo de garantir a estabilidade dos teores de N inorgânico em amostras de solo
adubadas recentemente não está bem definido.

Por outro lado, existem poucas informações na literatura a respeito de 
como o manuseio e armazenamento de amostras de solo afetam o N determinado por 
métodos que avaliam índices de disponibilidade desse elemento no solo, que levam em 
consideração frações do N orgânico mineralizável. 

Os efeitos do armazenamento de amostras de solos secas ao ar sobre 
alguns índices de disponibilidade de N foram estudados por KEENEY & BREMNER 
(1966). A secagem ao ar resultou em grandes variações do N orgânico mineralizável 
determinado por métodos biológicos (incubação aeróbica e anaeróbia) ao longo de 24 

semanas, enquanto que para os métodos químicos testados ( água quente, água quente + 
K2SO4, Ba(OH)2 0,1 M, H2SO4 0,5 N e KMnO4 alcalino) os efeitos foram menores 
(KEENEY & BREMNER, 1966). Esses autores observaram um aumento do N 
mineralizável com o passar do tempo para os métodos testados, embora em diferentes 
taxas para amostras dos 25 solos estudados. Num intervalo de até oito semanas a 
secagem das amostras não influenciou os teores de N determinados pela água quente e 
água quente + K2SO4 (KEENEY & BREMNER, 1966). 

SELMER-OLSEN et al. (1981) observaram uma redução do N na 
forma amoniacal liberado na hidrólise de amostras com KCl 2 M a quente, de 36,3 para 
34,0 mg N.kg-1 de solo seco, após quatro semanas de armazenamento em sacos plásticos 
fechados a 20oC, sendo que não houve alterações significativas nas amostras 



11 

armazenadas a 4 ºC nas mesmas condições citadas, ou ainda, quando as amostras foram 

armazenadas a 20ºC em caixas de papelão. 

O efeito do manuseio e armazenamento sobre frações de N extraído 

pela solução de KCl 2 M a  quente foi tarn,bém avaliado por GIANELLO & BREMNER 

(1986b ). Os autores não observaram variações significativas quanto aos teores do N 

orgânico mineralizável ao longo de quatro semanas de avaliações (intervalos de sete 

dias) entre a amostra controle mantida com umidade de coleta e amostras secas ao ar, 

encontrandd oscilações menores que 0,9 mg N.kg-1 para as análises realizadas ao longo 

do temp3. GIANELLO & BREMNER (1986b) concluíram que a fração de N 

determinada na forma amoniacal após a extração com o KCl a quente não foi afetada 

pelo método de manuseio e armazenamento das amostras. 

Em outro trabalho, GIANELLO & BREMNER (1988) testaram o 

,efeito do manuseio e armazenamento das amostras sobre os teores do N mineralizável do 

solo, extraídos com a solução tampão fosfato-borato a pH 11,2. As oscilações 
encontradas nas determinações do N foram menores que 1,2 mg N .kg-1, o que permitiu 

concluir também que frações de N avaliadas pelo referido método não sofreram 

variações ao longo do tempo. 

Posteriormente, HOUBA et al. (1989) observaram que a secagem de 

amostras de solos a temperaturas elevadas influenciou grandemente os teores de N 

orgânico solúvel determinado em extratos de CaC12 0,01 M. Incrementas da ordem de 

sete a vinte vezes nos teores do N foram notados em amostras secas a l0SoC, que 

variaram respectivamente de 1,8 para 13,3 e de 56,0 para 108,9 mg N.kg-l. Uma 

possível explicação para esses resultados é a forte dependência da solubilidade das 

frações orgânicas de N com relação à temperatura de secagem, o que sugeriu a 

ocorrência de pirólise parcial da matéria orgânica do solo quando as amostras foram 

secas a temperaturas mais elevadas (HOUBA et al., 1989). 

Tendo em vista as informações às vezes conflitantes, encontradas em 

trabalhos nos quais são avaliados métodos de manuseio e armazenamento de amostras 

sobre os teores de frações de N no solo, considera-se ainda em aberto o estabelecimento 

de procedimentos que garantam a confiabilidade dos resultados de análise no laboratório. 
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Artigos de revisões sobre índices de disponibilidade de N foram 

apresentados por BREMNER (1965b ), KEENEY (1982), STANFORD (1982) e 

TEDESCO (1986). Diversos métodos para determinação do N disponível (N inorgânico 

e N mineralizável) no solo são discutidos nos referidos trabalhos. 

2:3.1. Nitrogênio Inorgânico 

A extração do N inorgânico em amostras de solo pode ser feita com 

água ou soluções como KCl ou NaCl. BREMNER (1965b) relatou que a solução de KCl 

apresenta várias características desejáveis, pois permite uma extração quantitativa, não 

provoca reações biológicas ou químicas que modificam as quantidades de N-NH4+ 

trocável, N-NO3- ou N-NO2- no extrato, e a solução pode ser facilmente armazenada no 

laboratório. 

A quantificação do N inorgânico pode ser feita por métodos 

colorimétricos, por eletrodos seletivos, por microdifusão, por condutividade elétrica ou 

por destilação a vapor. A destilação a vapor, como descrita por BREMNER & KEENEY 

(1966), é um método bem aceito, que utiliza o MgO como reagente alcalino e a liga de 

Devarda como redutor na determinação, no mesmo extrato, do N-NH4+ e do N-NO3-, 

respectivamente. 

Embora o N inorgânico apresente grande variabilidade de acordo com 

diversas condições de solo e clima, há indicações de que esta fração possa vir a compor 

um importante componente num sistema de recomendação de adubação nitrogenada 

através de resultados de análise de solo. BOCK (1984) verificou que, principalmente em 

climas mais secos, grande parte do N inorgânico residual persiste no solo, na zona 

radicular, até que uma cultura seja estabelecida em seguida e o utilize. A resposta das 

culturas ao N nestas áreas é muito correlacionada com o N inorgânico residual no solo. 

A importância da análise do N inorgânico residual tem sido também 

demonstrada em áreas mais úmidas, sob condições de invernos secos, solos profundos e 

que receberam grandes adições de N (MEISINGER, 1984). Nestas condições, numa 

região onde o inverno apresenta precipitações inferiores a 200 mm, van der P AAUW 
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(1963) observou o efeito residual do N aplicado num primeiro cultivo para as culturas 
sucessivas. 

OLSEN et al. (1970) observaram um acúmulo de N-NO3- em áreas 
cultivadas com milho após a rotação com uma gramínea, quando o uso do N excedeu a 
necessidade da primeira cultura. Resultados semelhantes foram observados por 
HERRON et al. (1971). 

A produção do trigo com relação à adubação nitrogenada foi estudada 
por OLSON et al. (1976). Os autores verificaram que não houve resposta na produção de 
grãos co� o aumento da aplicação de N quando o N-NO3- residual do solo (na 
profundidade de O a 180 cm) excedeu 135 kg ha-1, enquanto que resposta positiva à 
adubação nitrogenada foi verificada quando o N-NO3- residual foi inferior a 45 kg ha-1. 

Dados mostrando a mesma tendência de resposta do trigo ( cultivo de 
·inverno) à adição de N em função do N inorgânico residual (na profundidade de O a
100 cm) foram obtidas por RIS et al. (1981), que observaram um coeficiente de
correlação de -0,53 entre a dose ótima de N aplicada à cultura e o teor do N residual do
solo.

KOLENBRANDER et al. (1981) demonstraram também que a 
determinação do N residual no início do período para o cultivo do trigo de inverno, 
batata e beterraba açucareira, pode ser considerado um bom fator na avaliação da dose 
ótima da adubação nitrogenada em sistemas comerciais de produção. BLACKMER et al. 
(1989) consideraram a análise da fração do N inorgânico no solo como um fator de 
grande potencial para um sistema de manejo da adubação na cultura do milho. 
Resultados preliminares de experimentos com milho e algodão no Estado de São Paulo 
indicaram que a determinação do N inorgânico no perfil do solo (O a 40 cm) poderia 
auxiliar a prever a reposta destas culturas ao N aplicado (CANTARELLA, 1989). 

Estas correlações estabelecidas podem ser mais significativas em 
função da profundidade do perfil do solo analisado. SOPER et al. (1971) mostraram que 
o coeficiente de correlação (r) entre o N absorvido pela cevada e a quantidade do N
NO3- no perfil do solo foi variável, de 0,32, 0,64, 0,84 e 0,82 quando a profundidade do
solo amostrada era respectivamente 15, 30, 60 e 90 cm.

Existem evidências de que a importância do N mineral residual tenha 
sido subestimada pelas pesquisas nas regiões semi-áridas e úmidas (HERRON et al., 
1971). No entanto, em condições onde a capacidade de mineralização de frações 
orgânicas do N é um fator importante e variável entre diferentes solos, a avaliação da 
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disponibilidade de N às plantas deve considerar também a contribuição da fração 

mineralizável do N (OLSON et al., 1976; STANFORD, 1982). 

2.3.2. Nitrogênio mineralizável determinado por métodos biológicos 

Os métodos biológicos de extração do N orgânico mineralizável 

utilizam-se .da atividade microbiana para avaliar a capacidade do solo em fornecer este 

nutriente -às plantas, através da estimativa do N mineral formado por incubação de 

amostras de solo durante períodos variáveis como 7, 14, 21, 28 ou 45 dias e a diferentes 

temperaturas (30, 35 ou 40ºC) (KEENEY, 1982). STANFORD & SMITH (1972) 

propuseram a estimativa do N inorgânico mineralizado em vários intervalos de tempo, 

. ao longo de mais de trinta semanas de incubação da amostra de solo, como um meio de 

se avaliar o N disponível ou o N potencialmente mineralizável do solo (NO), embora o 

longo tempo e o custo de execução deste método dificultem seu maior emprego. 

Os métodos biológicos envolvendo incubação têm sido considerados 

métodos que proporcionam uma estimativa do N mineralizado muito próxima da 

capacidade de fornecimento de N do solo, embora sejam morosos e de difícil emprego 

em análises de rotina (BREMNER, 1965b; JENKINSON, 1968; RODRIGUES FILHO 

& LANCASTER, 1984; GIANELLO & BREMNER, 1986a; OLIVEIRA, 1989). Os 

métodos de incubação de amostras de solo têm servido como referência na seleção de 

outros métodos mais rápidos, notadamente métodos químicos para a determinação dos 

índices de disponibilidade de N no solo (DOLMAT et al., 1980; CARLGREN, 1983; 

GIANELLO & BREMNER, 1986a,b). 

WARING & BREMNER (1964) encontraram alta correlação entre o 

N-NH4+ produzido anaerobiamente (7 dias a 40ºC) e o N-(NH4++NO3-+NO2-) 

produzido durante incubação aeróbia. O referido trabalho estimulou o uso do método da 

incubação anaeróbia para avaliação do N disponível no solo, devido à maior facilidade 

de execução. 

KEENEY & BREMNER (1966) observaram que o N amoniacal 

liberado após incubação anaeróbia ( 40ºC por 7 dias) apresentou melhor correlação com 

o N absorvido pelo centeio (r = 0,82) do que o N-NH4+ produzido aerobiamente pela

incubação durante 14 dias a 30ºC (r = 0,63).
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Num estudo com trinta e cmco amostras de solo, BAERUG et al. 

( 1973) verificaram que as correlações entre os teores de N determinados pelos métodos 

da incubação anaeróbia e aeróbia (ambos a 30ºC por 14 dias) e o N absorvido por 

plantas de azevém foram significativas (respectivamente r = 0,47 e 0,68), embora não 

tenham considerado tais resultados muito adequados para uso com segurança. 

Correlações mais alta (r = 0,93) foi obtida por GASSER & KALEMBASA (1976) ao 

avaliarem o N mineralizado anaerobiamente ( 40ºC por 7 dias) com o N absorvido pelo 

azevém. 

Considerando a produção de arroz obtida em amostras de superfície de 

trinta e um solos, DOLMAT et al. (1980) determinaram correlações com o N do solo 

avaliado por seis métodos químicos e dois biológicos, verificando que o maior 

coeficiente (r = 0,62) foi associado à incubação anaeróbia (30ºC por 14 dias). 

Em alguns poucos casos o N liberado por incubação de solos não se 

mostrou um bom índice de disponibilidade desse nutriente. FOX & PIEKIELEK (1984) 

observaram que as quantidades de N mineralizadas por incubação anaeróbia ( 40ºC por 7 

dias) em amostras de sessenta solos foram pouco correlacionadas com a medida da 

disponibilidade de N no solo determinada através da absorção de N pelo milho 

(r = 0,31). 

Nota-se que a incubação aeróbia apresenta ma10res dificuldades 

técnicas de execução em relação à anaeróbia, tais como a necessidade de pré-tratamento 

das amostras e a manutenção das condições de umidade favoráveis à mineralização do N 

orgânico e à nitrificação (KEENEY, 1982). 

O longo tempo de incubação (normalmente maior que sete dias) em 

que as amostras de solo devem ser submetidas para a avaliação da disponibilidade do N 

pelos métodos citados anteriormente dificulta o seu uso em rotina. Assim, uma maior 

atenção dos pesquisadores tem sido voltada para a elaboração ou adaptação de métodos 

químicos mais rápidos. 

2.3.3. N mineralizável determinado por métodos químicos 

Os métodos químicos que avaliam a disponibilidade do N no solo têm 

sido classificados de acordo com a intensidade de extração, variando desde métodos que 

determinam os teores totais de N, até aqueles que fazem uso de soluções fracas ou 
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poucos concentradas para extrair pequenas frações do N orgânico presente nos solos 
(STANFORD, 1982). 

a) Extratores fortes

Os extratores fortes estão relacionados a métodos que normalmente 
extraem mais de 30% do N total do solo. 

Com o aumento da intensidade de extração do nitrogênio, ocorre maior 
correlaçã; entre o N quantificado pelo método e o teor total deste elemento no solo 

(STANFORD, 1982). Os tratamentos de extração intensa tendem a remover 
completamente a fração orgânica do solo suscetível à mineralização (STANFORD, 
1968). 

Soluções extratoras de NaOH, HCl, K2Cr2O7 e KMnO4 têm sido 
utilizadas em várias combinações de altas concentrações e diferentes temperaturas, desde 
a temperatura ambiente até aquelas que levam o extrato à fervura. 

Correlações relativamente baixas têm sido obtidas entre os teores de 
nitrogênio determinados por estes métodos e a resposta de diferentes culturas. 

STANFORD (1982) questionou o uso dos índices de disponibilidade de N que se 
baseiam nos métodos de extração intensa, por removerem quantidades de N maiores do 
que aquelas que realmente possam vir a ser mineralizadas. Há, portanto, uma 
necessidade de se avaliar as frações orgânicas que possam fornecer N às plantas a curto 
prazo, durante o ciclo da cultura. 

b) Extratores médios e fracos

STANFORD (1982) citou que é impossível desenvolver um 

procedimento de extração química que simule a ação dos microorganismos em liberar 
formas disponíveis de nitrogênio no solo para as plantas. Entretanto, alguns métodos de 
menor intensidade de extração têm sido sugeridos, os quais extraem frações de 
nitrogênio que podem ser derivadas da fração biologicamente ativa da matéria orgânica 
do solo. 

Entre os diferentes métodos de extração propostos, identificam-se 
procedimentos envolvendo o uso de ácidos e bases diluídos (como HCl, H2SO4, 
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Ba(OH)2, NaHCO3, BaOH), oxidantes (H2O2, KMnO4, Na2CrO4), soluções de sais 
(como KCl, K2SO4, CaCl2), quelantes (Na4P2O7) e água (KEENEY, 1982). 

Os índices de disponibilidade de N envolvendo extratores médios, à 
temperatura ambiente ou a quente, com ácidos diluídos ( concentrações de 1 a O, 1 N) têm 

apresentado resultados discrepantes (FOX & PIEKIELEK, 1978). Outros métodos de 
extração através de hidrólise alcalina, utilizando extratores médios, em condições de 
temperatura semelhantes às anteriores, e com diferentes concentrações de bases (1 a O, 1 
N), têm apresentado correlações também variáveis com a disponibilidade de N 
(KEENEY .. & BREMNER, 1966; STANFORD, 1978; STANFORD, 1982). 

KEENEY (1982) destacou no artigo de revisão sobre índices de 

disponibilidade de N, que maior atenção tem sido voltada para extratores como água 

quente ou soluções salinas a quente, por apresentarem resultados mais satisfatórios para 

a avaliação do N no solo, recomendando o método de extração com a solução de 
CaCl2.2H2O 0,01 M em autoclave. 

Mais recentemente, GIANELLO & BREMNER (1986a) compararam 

doze métodos químicos e cinco biológicos para a determinação do nitrogênio disponível 
em trinta amostras de solos. O N extraído por uma solução de KCl 2 M a 1 00ºC por 4 

horas e por uma solução tampão fosfato-borato a pH 11,2 apresentaram altos 

coeficientes de correlação com os métodos de incubação. O N extraído por uma solução 
de CaC12 em autoclave, também avaliado, correlacionou-se bem com os métodos de 
incubação, embora não seja um procedimento simples e rápido em comparação com os 
anteriores. 

OLIVEIRA (1989) estudou dezoito métodos químicos e dois 

biológicos para avaliar a disponibilidade de N em diferentes solos. Os melhores 
resultados foram obtidos com a solução de KCl 2 M a 1 00ºC por 4 horas, com a solução 
tampão fosfato-borato a pH 11,2 e com a extração por H2O2/MnO2, os quais 

apresentaram estreitas correlações com o N mineralizado por incubação e com o N 
absorvido pelo trigo, sendo métodos práticos para uso em análises de rotina. 
Trabalhando com métodos de avaliação da disponibilidade de N, REICHMANN 
SOBRINHO (1989) observou altos coeficientes de correlação entre o N extraído pelos 
métodos do KCl 2 M a 1 00ºC por 4 horas, da solução tampão fosfato-borato a pH 11,2 e 
do KCl 2 M a 95ºC por 16 horas, e o N absorvido por plantas de milho, em vinte 
diferentes solos do Rio Grande do Sul que receberam tratamento com calcário. Os 
valores de r obtidos foram respectivamente 0,82, 0,81 e 0,86. 
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Outro estudo desenvolvido (BRANDÃO, 1990) com a finalidade de 
avaliar a disponibilidade do N em seis solos da Bahia, por meio de métodos químicos, 
tomando por referência a absorção deste nutriente pelo algodoeiro, mostrou bons 
resultados com alguns métodos. O autor obteve valores de r de 0,98 e 0,94, 
respectivamente, para os métodos de extração com CaC12 em ebulição e Mehlich 1, 
sendo que resultado não muito expressivo foi obtido com a extração por KCl 2 M a 

1 00ºC por 4 horas, possivelmente por dificuldades na execução do mesmo. 
SERNA & POMARES (1992) determinaram num ensaio de casa de 

vegetação: que o N extraído pela solução de CaC12 0,01 M em autoclave e por HCl 6 N a 
1 lOºC por 12  h previram relativamente bem a disponibilidade de N para o milho, 
encontrando coeficientes de correlação com a absorção de N pelas plantas de 0,57 e 0,70, 
respectivamente. 

Os resultados de GIANELLO & BREMNER (1986a), OLIVEIRA 
(1987), REICHMANN SOBRINHO (1989) e BRANDÃO (1990) obtidos com solos 
brasileiros sugerem a possibilidade de que os métodos testados possam ser úteis em um 
sistema de recomendação de nitrogênio que considere a contribuição da análises do solo. 

2.4. Reação do solo e determinação do N disponível no solo 

O pH do solo determina o tipo, o número e a intensidade de atividade 
dos microorganismos envolvidos nas transformações da matéria orgânica do solo 
(ALEXANDER, 1980). Por exemplo, EDMEADES et al. (1981) verificaram que a 
calagem aplicada em amostras de dois solos resultou em uma taxa de mineralização de 
2,3 a 3 vezes maior em relação às amostras não corrigidas, devido provavelmente aos 
efeitos sobre a população e atividade dos microorganismos do solo. 

A mineralização do N orgânico no solo e conseqüente disponibilidade 
desse nutriente às plantas ocorre de uma forma lenta em solos com baixo pH, devido à 
influência observada sobre os processos biológicos de amonificação e nitrificação (FOY, 
1984). A amonificação do N ocorre numa faixa ampla de pH, enquanto que a nitrificação 
é mais sensível à acidez do solo (SCHIMIDT, 1982). 

NYBORG & HOYT (1978) incubaram quarenta solos ácidos de 
superfície, corrigidos ou não com calcário, e encontraram que nos solos corrigidos ao pH 
aproximadamente 6, 7 a quantidade de N mineralizado foi cerca de duas vezes maior em 
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relação aos solos que não receberam tal tratamento. SAHA & MUKHOP ADHY A Y 

(1985) observaram que o aumento do pH do solo devido à prática da calagem 

determinou um aumento nos teores do N inorgânico (NH4+ fixado e trocável, e NO3-

solúvel) no solo e uma redução do N orgânico hidrolisável, durante o processo de 

mineralização estudado em condições de laboratório. Em trabalho posterior, 

considerando a calagem de amostras de solo em casa de vegetação, BRANDÃO (1990) 

apresentou resultados que concordam com a referida observação. 

L YNGSTAD (1992) verificou que a correção de amostras de solo (a 

pH > 7,0) "num experimento em vasos aumentou significativamente a concentração de N 

nos grãos e a absorção de N pela aveia durante quatro anos, o que também indicou o 

efeito da calagem sobre a mineralização do N do solo. 

Se índices de disponibilidade forem incluídos nas análises de rotina 

para fins de fertilidade, eles estarão sendo determinados, muitas vezes, em amostras de 

solos ácidos. Pouco se sabe a respeito de como os resultados analíticos obtidos antes da 

calagem, por métodos que medem tais índices de disponibilidade de N usados para a 

recomendação de adubação, se correlacionarão com a absorção de N por plantas 

cultivadas em diferentes solos corrigidos com calcário. REICHMANN SOBRINHO 

(1989) encontrou correlações mais altas entre o N absorvido pelo milho ou aveia e os 

teores de N extraídos do solo por diversos métodos químicos, quando considerou as 

análises realizadas em amostras que receberam calcário. Tais dados sugerem que a 

interpretação de resultados de análise de terra para N pode ser afetada pela alteração do 

pH do solo. 
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3. OBJETIVOS

As recomendações de N são feitas com um certo nível de incertezas 

devido às dificuldades de se estimar a disponibilidade desse elemento no solo. No 

entanto, tem havido referências na literatura recente a métodos promissores. Alguns 

estão relacionados a índices de disponibilidade do N orgânico (GIANELLO & 

BREMNER, 1986b; OLIVEIRA, 1989) e outros ao N inorgânico residual (MEISINGER, 

1984). Permanecem, porém, muitas dúvidas a respeito dos procedimentos mais 

adequados de amostragem do solo e ainda do processamento e armazenamento dessas 

amostras antes da análise, para que elas reflitam com fidelidade a situação do solo. Além 

disso, como as alterações na reação do solo geralmente afetam a mineralização do N 

orgânico, não se sabe como a correção da acidez realizada antes do plantio pode afetar os 

índices de disponibilidade de N determinados em amostras enviadas para o laboratório 

para a obtenção de pareceres de adubação e calagem. 

A resposta para essas questões é de fundamental importância para o 

desenvolvimento e operacionalização de um sistema de recomendação de adubação 

nitrogenada que leve em conta a contribuição do N do solo. Frente ao exposto, foi 

realizado o presente trabalho em duas partes: 

A primeira parte teve por objetivo estudar o efeito do manuseio e 

armazenamento de amostras de solo sobre os valores de N inorgânico e de frações de N 

do solo determinadas por métodos que avaliam índices de disponibilidade de N. 

A segunda parte teve como objetivos: a) comparar um método de 

extração de N no solo, desenvolvido a partir de uma modificação do método do KCl a 

quente proposto por GIANELLO & BREMNER (1986b), com outros métodos apontados 

na literatura como promissores, para avaliações da disponibilidade de N no solo; 

b) estudar como a calagem, aplicada antes da semeadura em diferentes solos, afeta a

correlação do N inorgânico e dos índices de disponibilidade de N no solo, com a 

absorção de N pela planta do milho, cultivado em casa de vegetação. 
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PARTE I: MANUSEIO E ARMAZENAMENTO DE AMOSTRAS DE SOLO 

4. MATERIAL E MÉTODOS

4.1. Experimento I: Avaliação do manuseio e armazenamento a longo prazo de 

amostras de solo sobre a determinação do N inorgânico e de índices de 

disponibilidade de N no solo. 

4.1.1. Descrição do experimento 

Foi conduzido um ensaio em laboratório com amostras de cinco solos, 

onde se estudou o efeito de cinco métodos de manuseio e armazenamento por diferentes 

períodos, sobre o teor de nitrogênio determinado por quatro métodos. 

Os métodos de manuseio e armazenamento constaram de: amostras 

com umidade natural de coleta, acondicionadas em sacos plásticos fechados (1) mantidas 

a 5ºC em geladeira (NAT.GEL), ou, (2) mantidas a -15ºC em congelador (NAT.CONG); 

amostras secas ao ar, (3) acondicionadas em sacos plásticos fechados e mantidas a 5ºC 

em geladeira (SA.GEL), ou, (4) acondicionadas em caixas de papelão à temperatura 
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ambiente (SA.TA.CX), ou, (5) acondicionadas em sacos plásticos fechados, também à 
temperatura ambiente (SA.TA.SP). 

Os intervalos de tempo para as análises de N foram O, 7, 21, 49, 79, 

109, 169, 229, 289 e 349 dias após_ a amostragem dos solos. Para cada método de 
- ,

manuseio e armazenamento as amostras de solo foram analisadas em triplicata para N 

inorgânico (NH4+ e NO3-), com exceção para o tratamento 5, e para os índices de 

disponibilidade de N determinados pelos métodos descritos no item 4.1.3. Nota-se que 

para este ófümo tratamento (SA.TA.SP) não foram realizadas as análises para o N 

inorgâni;o ao longos dos intervalos de armazenamento. 

Foram coletadas amostras superficiais (camada de O a 20 cm de 

profundidade) de cinco solos cujas características físicas (CAMARGO et al., 1986) e 

químicas (RAIJ et al., 1987) são apresentados na Tabela 1. 

Resumidamente, os solos amostrados eram os seguintes: (1) Latossolo 

Roxo (LR) textura argilosa, cultivado anteriormente com milho, Campinas-SP; (2) 

Latossolo Vermelho Escuro (LE) textura argilosa, cultivado anteriormente com 

crotalária, Campinas-SP; (3) Glei Húmico distrófico (GH), textura argilosa, cultivado 

anteriormente com arroz, Campinas-SP; (4) Latossolo Roxo eutrófico (LR- mata) textura 

argilosa, sob mata, Campinas-SP; ( 5) Latossolo Vermelho Amarelo distrófico (L V), 

textura média, sob gramíneas, Campinas-SP; 

Após a coleta no campo, as amostras foram peneiradas (partículas < 

2 mm) e homogeneizadas com umidade natural. As parcelas das amostras para 

preservação com umidade natural foram imediatamente acondicionadas em sacos 

plásticos contendo aproximadamente 150 g de terra e colocadas em geladeira (5ºC) ou 

congelador (-15ºC). Para os tratamentos com amostras secas ao ar, as terras foram 
espalhadas sobre bandejas à temperatura ambiente e arejadas com um ventilador, de 

modo que a secagem ocorresse rapidamente (intervalo menor que 8 h), e, em seguida 
foram novamente homogeneizadas e acondicionadas em sacos plásticos ou em caixas de 

papelão. 

No dia da amostragem os teores de N do solo foram determinados 

somente nas amostras com umidade natural, logo após a coleta no campo, os quais foram 

tomados como referência no estudo da variabilidade das determinações ao longo do 
tempo. 
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Foram ainda realizadas determinações adicionais de N inorgânico 

(NH4+ e NO3-) a fim de detectar alterações que pudessem ocorrer em intervalos de 

tempo mais curtos. Para tanto, foram feitas determinações também aos 1, 3, 14 e 35 dias 

após a coleta, para amostras submetidas aos seguintes métodos de manuseio e 

armazenamento: NAT.GEL, NAT.CONG, SA.GEL e SA.TA.CX. 

Os resultados das análises realizadas durante o armazenamento das 

amostras foram avaliados com base em intervalos de confiança definido como: IC = x ±

2sm, onde:· 

IC = intervalo de confiança (mg N kg-1 solo); 

x = teor médio de N da amostra com umidade natural analisada no dia 

da amostragem do solo, em mg N kg-1 solo; 

sm = desvio padrão médio no experimento, calculado para cada solo e 

método de análise de N, obtido para determinações realizadas em triplicata ao longo do 

tempo; (mg N kg-1 solo). 

Para valores de sm menores que 0,5, o intervalo de confiança foi 

tomado como x ± 1 mg N kg-1 de solo, considerando que a precisão da determinação de 

N inorgânico por destilação a vapor dificilmente é inferior a 1 mg N kg-1 de solo. 

Optou-se por não utilizar o intervalo de confiança associado a uma 

probabilidade estatística (IC = x ± t.sx) (STEEL & TORRIE, 1960) pois, com o número 

de repetições usado no experimento para a amostra inicial, o valor de t, obtido em 

tabelas, produziria um intervalo de confiança muito amplo, com pouco poder de 

discriminar resultados díspares. 

4.1.2. Métodos de análise de N no solo 

Para a determinação do N pelos vários métodos, as amostras de solo 

foram pesadas úmidas ou secas, conforme o caso, os resultados corrigidos de acordo 

com a umidade encontrada a cada intervalo de tempo e expressos com base na massa de 

terra seca a 105ºC por 24 h, em estufa de circulação forçada de ar. 
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4.1.2.1. N inorgânico (NH4+ e NO3-) 

O N inorgânico foi determinado segundo BREMNER & KEENEY 

(1966): 5 g de amostra de solo foram agitados com 50 ml de solução de KCl 2 M por 30 

min. O extrato obtido foi decantado por 30 min e uma alíquota de 25 ml do líquido 

sobrenadante foi submetida à destilação a vapor, em destilador de vidro, após a adição de 

aproximadamente 0,2 g de MgO. Aproximadamente 30 ml do destilado foram recolhidos 

em frase� com 5 ml de solução de H3BO3 a 2% contendo uma mistura de indicadores, 

para a determinação do N-NH4+. Ao mesmo extrato adicionou-se 0,2 g de liga de 

Devarda, para reduzir o NO3- a NH4+, e prosseguiu-se a destilação recolhendo-se 

aproximadamente 30 ml do destilado em outro frasco contendo 5 ml de H3BO3-

indicador para a determinação de N-(NO3-+NO2-). 

Os teores de N-NH4+ e N-(NO3-+NO2-) foram determinados através 

da titulação dos destilados com uma solução com 0,0025 M de H2SO4, descontando-se 

o valor da prova em branco.

Considerou-se que a concentração do N-NO2- presente nas amostras 

dos solos estudados era desprezível, sendo então os teores do N-(NO3-+NO2-) 

determinados neste trabalho expressos unicamente na forma de N-NO3-. 

4.1.2.2. Índices de disponibilidade de N no solo 

Os índices de disponibilidade de N no solo foram calculados pela 

diferença entre o teor de N-NH4+ extraído pelos métodos descritos abaixo e o N-NH4+

obtido na análise do N inorgânico, descontando-se também o valor da prova em branco 

para cada método testado. 

a) N orgânico mineralizado em incubação anaeróbia (W ARING & BREMNER,

1964): 5,0 g de terra foram adicionados a um tubo de ensaio (16 x 150 mm) com

aproximadamente 12,5 ml de água. O tubo foi tampado e mantido em incubadora por 7

dias a 40oC. Após este período, transferiu-se o conteúdo do tubo de ensaio para o frasco

de destilação, com 12 a 15 ml de KCl 4 M e  acrescentou-se 0,2 g de MgO. Determinou

se o N-NH4+ por destilação a vapor como em 4.1.3.1.

b) N extraído com solução KCl 2 M, a lO0ºC por 4 h (GIANELLO & BREMNER,

1986b): Colocaram-se 3,0 g de terra e 20 ml de KCl 2 M em tubo de digestão,
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tampando-o com rolha de borracha. Aqueceu-se o tubo em bloco digestor a 1 00ºC por 
4 h, e resfriou-se rapidamente em seguida. Transferiram-se os conteúdos dos tubos para 

frascos de destilação e determinou-se o N-NH4+ com a adição de MgO, como em 

4.1.3.1. 

c) N extraído com H202/Mn02 (OLIVEIRA, 1989): Em frasco de 50 ml

adicionaram-se 2 ml de H2O2 a 30% em 2,0 g de terra, deixando a amostra repousar por

1 O min Em seguida, adicionou-se O, 1 g de MnO2 e após a efervescência do extrato,

15 ml de água. Transferiu-se o extrato para frascos de destilação e determinou-se o N

NH4+ após a adição de MgO, como em 4.1.3.1.

4.2. Experimento II: Avaliação do efeito do manuseio e armazenamento a curto 

prazo sobre a determinação do N inorgânico no solo. 

Em função dos resultados promissores do experimento I desenvolveu

se um novo experimento visando o estudo detalhado, com um intervalo máximo de 

armazenamento de 3 5 dias, do efeito do manuseio e armazenamento de amostras de 

solos sobre os teores de N inorgânico (NH4+ e NO3-), de outras cinco amostras de solo, 

três das quais foram previamente adubadas no campo com NH4NO3 e Ca(NO3)2. 

4.2.1. Descrição do experimento 

O ensa10 foi conduzido de modo similar ao anterior, com cmco 

métodos de manuseio e armazenamento de amostras de cinco solos, exceto que foram 

realizadas apenas as determinações de N inorgânico (NH4+ e NO3-). A avaliação dos 

resultados obtidos foi feita de acordo com intervalos de confiança como descrito no item 
4.1.1. 

Os quatro primeiros métodos de manuseio e armazenamento das 

amostras foram os mesmos do experimento I, e o quinto método foi substituído pelo 

seguinte: (5) as amostras de solo foram secas em estufa a 70ºC por 5 h, armazenadas em 

caixas de papelão e mantidas à temperatura ambiente (SE.TA.CX). 

Os intervalos de tempo para as análises de N foram O, 1, 3, 7, 14, 21 e 

35 dias após a amostragem dos solos. 
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As amostras foram coletadas na camada superficial (O a 20 cm) de 

cinco diferentes solos, descritos a seguir e caracterizados na Tabela 2: (1) Latossolo 

Húmico, distrófico (LH), textura argilosa, sob cerrado, Campinas - SP; (2) Podzólico 

Vermelho Amarelo (PV), textura média, sob vegetação de gramíneas, Campinas - SP; 

(3) Latossolo Vermelho Amarelo, distrófico (L V), textura média, sob vegetação de

gramíneas, Campinas - SP; (4) Latossolo Vermelho Escuro, fase muito ácida (LEma), 

textura muito argilosa, sob vegetação de samambaias, Limeira - SP; (5) Terra Roxa 

Estruturadá' (fE), textura argilosa, na entrelinha de citros, Limeira - SP. 

Os solos LH, PV e L V receberam uma aplicação de N, 20 dias antes da 

coleta das amostras, período este reservado para tentar estabelecer algum grau de 

equilíbrio do N no solo. 

Foram marcadas parcelas de 4 m2 nos referidos solos, eliminando-se 

plantas e restos vegetais do local. Quantidades equivalentes a 50, 100 e 100 kg N ha-1, 

respectivamente para os solos LH, PV e LV, foram aplicadas, 1/3 do N total na forma de 

NH4+ e 2/3 na forma de NO3-, utilizando como fontes o NH4NO3 e o Ca(NO3)2.

Foram utilizados reagentes analíticos diluídos em água e distribuídos uniformemente 

sobre a superfície do solo, em quantidades adequadas para promover a incorporação do 

N numa camada de aproximadamente 15 cm de profundidade. 

Após a coleta no campo, as amostras foram preparadas e armazenadas 

de maneira semelhante ao experimento I. 

Para o tempo O (no dia da amostragem), os teores de N do solo foram 

analisados somente nas amostras com umidade natural, logo após a coleta, os quais 

foram tomados como referência no estudo da variação dos resultados ao longo do tempo. 

4.2.2. Métodos de análise de N no solo 

As determinações dos teores de N-NH4+ e N-NO3- foram realizadas 

conforme descrito no item 4.1.2.1., em amostras úmidas ou secas, conforme o método de 

manuseio e armazenamento, e os resultados expressos com base em terra seca em estufa 

a 1050C, por 24 h. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5.1. Nitrogênio inorgânico 

Os teores de N determinados pelos vários procedimentos em função 

dos métodos de manuseio e armazenamento de amostras de solo após a coleta em campo 

são apresentados nas Figuras 1 a 6. 

As Figuras 1 e 2 mostram os resultados da determinação do N-NH4+ 

em dez amostras de solo de dois experimentos, realizados em curtos intervalos de tempo, 

até 35 dias após a coleta das amostras no campo. Dos cinco solos do primeiro 

experimento, apenas um continha mais que 15 mg kg-1 de N-NH4+. As variações nos 

resultados durante o período foram relativamente pequenas(< 3,5 mg kg-1 de N-NH4+) 

em todos os tipos de armazenamento, embora alguns resultados tenham ficado fora dos 

limites de confiança estabelecidos (Figura 1 ). As maiores variações observadas (> 2,5 

mg kg-1 de N-NH4+) ocorreram nos solos GH, LR-mata e LV, cujas amostras, mesmo 

depois de secas ao ar, ainda continham 13, 6 e 6% de umidade, respectivamente, ou seja, 

não ficaram totalmente secas (Tabela 3). 

No segundo experimento, as variações nos resultados das 

determinações do N-NH4+ foram maiores que no primeiro ensaio e não apresentaram 

uma tendência homogênea em função dos métodos de armazenamento das amostras 

(Figura 2). 

No solo LE (Figura 8), todos os métodos de armazenamento das 

amostras se mostraram inadequados, exceto o congelamento das amostras com umidade 

natural. No entanto, esse solo, mesmo depois de seco ao ar, apresentava 24% de umidade 

(Tabela 3), o que coloca em dúvida a validade dos tratamentos que envolveram a 

secagem, nesse caso. 



·o 

o NAT. GEL 
SOLO LR 

• NAT. CONG 

'v SA. GEL 
8 

.. SA. TA. ex . 

• TEOR INICIAL 

.. 

6 

.. 

E 

z 4 

2 

o 

10 

SOLO GH 

8 

-" 6 

� 

z 4 

2 

o 

26 

SOLO LV 

24 

-" 22 
.. 

E 

�
""

20 
1 

18 

16 ���������������� 
1 O 15 20 25 30 35 

ARMAZENAMENTO, dias 

30 

SOLO LE 

8 

.. 
-" 6 

.. 

E 

4 
1 

z 

2 

10 � -� -� --�-�- -�-�-� 

8 

-" 6 

.. 

,,t 
z 4 
1 

z 

SOLO LR mata 

�

º

� 2 /-- - -------

5 10 15 20 25 
ARMAZENAMENTO, dias 

30 35 

Figura 1. Efeito de formas de armazenamento de amostras de solo ao longo de 35 dias 

sobre os teores de N-NH4 + (experimento 1). As linhas tracejadas delimitam 

o intervalo de confiança em torno do resultado da análise no dia da coleta.
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Tabela 3. Umidade das amostras de solo utilizadas no estudo do manuse10 e 

armazenamento ( experimentos I e II). 

Amostra 

Solo 

Natural Seca ao ar Seca a 70 ° C 

Umidade, % ( 1)

Experimento I 

LR 16,8 2,6 

LE 12,1 4,2 

GH 40,9 13,1 

LRmata 21,0 6, O 

LV 21,0 6,0 

Experimento II 

LH 20,0 7,5 2,0 

PV 9, 8 4,3 0,5 

LV 11,0 3,0 0,5 

LE 35,0 24,0 15,0 

TE 19,2 13,7 2,8 

(l) Umidade calculada com base na massa da amostra seca

a 105°c por 24 horas.
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A manutenção das amostras de solo com umidade natural em 
congelador foi bastante eficiente para preservar o teor de N-NH4+ em todas as amostras 
(Figuras 1 e 2), o que está de acordo com os resultados de SELMER-OLSEN et al. 
(1971) e WESTF ALL et al. (1978), que não verificaram variações do N inorgânico em 
intervalos de sete ou quatorze dias para amostras mantidas a -7 ou -23oC. Contudo, a 
estocagem em geladeira mostrou variações significativas na concentração desse íon após 
alguns dias, observando-se um aumento no teor de N amoniacal de 3,5 mg kg-1 após 21 
dias no solo·[H e valores ainda maiores no solo LE, ou ainda um decréscimo de 3,0 mg 
kg-1 no s�lo TE após 35 dias (Figura 2). SELMER-OLSEN et al. (1971) encontraram 
também variações significativas no teor de N-NH4+ nas amostras armazenadas sob 
condições semelhantes (amostras úmidas e mantidas no refrigerador), observando 
reduções de até 13,0 mg kg-1 após quatorze dias. 

Nota-se que as variações no N-NH4+ das amostras mantidas em 
geladeira ou congelador foram relativamente pequenas nos primeiros dias (Figuras 1 e 
2), concordando com os resultados de BREIMER & SLANGEN (1971), os quais 
sugeriram que o armazenamento destas amostras é viável por três dias. 

A secagem ao ar ou em estufa, especialmente se seguida de 
armazenamento em caixas de papel, mostrou uma eficiência limitada para preservar as 
amostras de solo para determinações de N-NH4+ (Figuras 1 e 2). As amostras secas ao 
ar, em alguns casos, apresentaram teores de N-NH4+ fora dos limites de confiança, 
embora as variações máximas observadas foram da ordem de 3,5 mg kg-1, que são 
baixas para análise de solo visando a recomendação da adubação nitrogenada (KEOGH 
& MAPLES, 1980). A secagem em estufa provocou reduções de até 7 mg kg-1 de N
NH4+ após 35 dias (Figura 2). 

O efeito de métodos de armazenamento de amostras de solo por um 
período de até 35 dias sobre os teores de N-NO3- são apresentados nas Figuras 3 e 4. 

Do mesmo modo que ocorreu com a análise de solos para N-NH4+, a 
manutenção das amostras de solo com umidade natural em congelador mostrou-se 
bastante eficiente para preservar os teores de N-NO3- (Figuras 3 e 4). 

A secagem ao ar também mostrou-se relativamente eficiente para esse 
fim. Amostras secas ao ar e guardadas em geladeira mostraram um aumento máximo de 
3 mg kg-1 de N-NO3-. Esse caso aconteceu com o solo GH que, embora seco ao ar, 
ainda continha 13% de umidade (Figura 3). 
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Outra exceção observada quanto a eficiência da secagem das amostras 
para prevenir alterações nos teores de N nítrico ocorreu com o solo L V no experimento 

II. A secagem ao ar e em estufa, seguida de armazenamento em caixas de papelão,
provocou um decréscimo de cerca de 7 mg kg-1 de N-NO3- após 35 dias (Figura 4).

Variações nos teores do N-NO3- para amostras de solos secas em estufa (55ºC por 24 h)
foram também observadas por NELSON & BREMNER (1972), embora os autores
relataram aumentos de 4 mg kg-1 num ensaio de armazenamento a longo prazo.

Nos demais solos, os métodos de estocagem de amostras secas 

evitaram ilterações nos teores de N nítrico. O solo LE, do experimento II, apesar da alta 
umidade residual após "secagem ao ar", não apresentou alterações nas concentrações de 
nitrato durante os 35 dias, embora tenha havido sensível elevação nos teores de amônio 
nas amostras secas ao ar, em estufa ou mantidas com umidade natural em geladeira 
(Figuras 2 e 4). Isso provavelmente se deveu à acidez desse solo (coberto com 

samambaia e sapé), pois o efeito da acidez é mais pronunciado sobre os 
microorganismos nitrificadores que sobre os amonificadores (SCHIMIDT, 1982). 

A temperatura de cerca de 5ºC do refrigerador parece não ser eficiente 

para prevenir a mineralização da matéria orgânica do solo. Amostras de cinco solos, com 
umidade natural, guardadas em geladeira, mostraram aumentos de 4 a 9 mg kg-1 de N
N O3- no período de 35 dias, indicando que esse tipo de armazenamento não é adequado 
para a preservação de solos para a determinação do N inorgânico (Figuras 3 e 4). 

A adição de fertilizantes nitrogenados vinte dias antes da amostragem 

de três solos do experimento II (solos LH, LV e PV) aparentemente não afetou as 

respostas obtidas para os vários métodos de armazenamento das amostras (Figuras 2 e 

4). Porém, ela foi útil para o estudo com solos com teores elevados de N inorgânico, 
possíveis de ocorrer em áreas adubadas. O mesmo resultado não foi observado por 
KEOGH & MAPLES (1980), que verificaram um aumento acentuado da nitrificação em 
amostras de solos recentemente adubados, o que levou os autores a afirmarem que sob 
tais condições as amostras não devem ser armazenadas. 

As amostras de solo do experimento I foram analisadas periodicamente 
até cerca de um ano, para N-NH4+ e N-NO3-. Os resultados encontram-se nas Figuras 5 

e 6. Nesse estudo de longo prazo, as variações nos teores de N dos solos, especialmente 
do N amoniacal, foram maiores que as observadas nos estudos envolvendo o 
armazenamento até 3 5 dias. 
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As amostras de solo mantidas com umidade natural no congelador 

preservaram relativamente bem os teores de N inorgânico. A variação máxima na 

concentração de N-NH4+ foi de 3,5 mg kg-1 (Figura 5) e no teor de N-NO3- foi de 2,5 

mg kg-1 (Figura 6), ambas no solo LV. 

Somente nesse solo e a partir do 50� dia, os teores de N-NH4+ nas 

amostras mantidas no congelador ficaram fora do limite de confiança (bastante rigoroso) 

estabelecido; mesmo assim, as variações foram relativamente pequenas - máximo de 3,5 

mg kg-1 de N-NH4+ em um· solo com cerca de 20 mg kg-1 de N-NH4+ - e estão dentro 

de um li�ite de erro razoável para análise de N no solo e, provavelmente, não afetam a 

interpretação dos resultados (Figura 5). 

Em outras situações em que os teores de N-NH4+ das amostras 

mantidas no congelador ficaram ocasionalmente fora do limite de confiança 

estabelecido, as variações foram de menor amplitude que as observadas no solo L V 

(Figura 5). No caso do N-NO3-, os desvios foram ainda menores. 

Verificou-se, portanto, que o armazenamento de amostras de solo com 

umidade natural a -15ºC é satisfatório para a determinação do N inorgânico concordando 

com resultados de SELMER-OLSEN et al. (1971) e de NELSON & BREMNER (1982), 
mesmo em intervalos mais longos. Resultados contrários foram obtidos por MELO & 

SUZUKI (1976), que durante intervalos de até 180 dias de avaliação do N inorgânico, 

observaram variações significativas na ordem de 3 a 11 mg N kg-1 para as amostras de 

dois solos estudados. 

Os demais métodos de preservação das amostras não se mostraram 

eficientes a longo prazo para a determinação de N-NH4+. Nenhum deles foi capaz de 

conter a elevação nos teores de N-NH4+ com o tempo (Figura 5). Os maiores 

incrementos aconteceram nos solo GH, LR-mata e LV, cujos teores de umidade após a 
secagem ao ar eram superiores a 6%. 

Aparentemente, a amonificação nos solos "secos ao ar" e mantidos a 

temperatura ambiente ou em geladeira pode se dar a níveis relativamente baixos de 
umidade, confirmando a observação de CORNFIELD (1952). Esse autor relatou que a 

secagem de amostras reduziu a atividade de microorganismos nitrificadores, enquanto 
que os amonificadores pareceram não ser afetados, embora LUNDELL (1987) tenha 



20 �-�--�-�- -�-�--�---, 
o NAT. GEL 

18 • NAT. CONG 
SOLO LR 

i 6 

14 

"' 
-" 12 

� 10 

z 8 
1 

z 

4 

2 

o 

20 

18 

16 

14 

-" 12 

�- 10 
� 

z 8 

4 

34 

32 

30 

i !1028 
-" 

ª 26 

+ :..24 
"'

:i; 22 

20 

" SA. GEL 

.. SA. TA. ex. 

♦ TEOR INICIAL 

.. '7'--� 

� .. -�_ .. - - -- -- - - - - - -- -----

1'""---c.r�..,__.,_,-

SOLO GH 

-----------

SOLO LV 

18 ---------------- --- ----- ----

16 

50 1 00 150 200 250 300 350 
ARMAZENAMENTO, dias 

í 

38 

20 

18 SOLO LE 

16 

14 

"' 
-" 12 

� 10 

"'� 8 z 

z 
6 

4 

20 �-�--�-�- -�-�- -�-� 

18 

16 

14 

SOLO LR mata

-" 12 

�10 

"'� 
z 8 

::: 

o c.......-�--�-�--�-�--�-� 

o 50 100 150 200 250 
ARMAZENAMENTO, dias 

300 350 

Figura 5. Efeito de formas de armazenamento de amostras de solo ao longo de 349. 

dias sobre os teores de N-NH4 + (experimento 1). As linhas tracejadas 

delimitam o intervalo de confiança em torno do resultado da análise no dia 

da coleta. 
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observado teores de N-NH4+ praticamente inalterados por quatro meses para amostras 

mantidas sob condições semelhantes. 

Mesmo assim, deve-se ressaltar que, até 50 dias, as variações máximas 

nos teores de N-NH4+ observadas nas amostras secas ao ar e armazenadas em geladeira 

ou à temperatura ambiente, foram de cerca de 4 mg kg-1 (Figura 5). 

A mesma tendência de aumento no N-NH4 + das amostras secas ao ar 

(22ºC) e mantidas em caixas de papelão ou sacos plásticos fechados foi encontrada por 

NELSON & · BREMNER (1972). Esses autores relataram a ocorrência de variações de 

até 8 mg N kg-1 após o armazenamento das amostras por nove meses. 

É interessante notar que as amostras secas ao ar, mesmo aquelas que 

sofreram um incremento nos teores de N-NH4+, mostraram pouca variação nos teores de 

N-NO3- (máximo de 2,5 mg kg-1) ao longo de quase um ano de armazenamento (Figura

6). Isso indica que a secagem ao ar foi eficiente para preservar o teor de N-NO3- nessas

amostras de solo. Exceção aconteceu com o solo L V no estudo de armazenamento a

curto prazo (experimento II), onde a amostra seca ao ar, armazenada em caixa de

papelão, apresentou um decréscimo de cerca de 7,0 mg kg-1 em um período de 35 dias

(Figura 4). As amostras secas ao ar mantidas em geladeira não apresentaram tal variação.

Os dados das Figuras 1 a 6 indicam que as amostras de solo podem ser 

preservadas por até um ano, com umidade natural em congelador, para a análise de N 

inorgânico. Por outro lado, o armazenamento de amostras úmidas em refrigerador não é 

recomendada por provocar alterações substanciais nos teores de N-NO3- após cerca de 

uma semana. 

Amostras de solo secas ao ar, especialmente se mantidas em geladeira, 

foram relativamente eficientes para preservar os teores de N-NO3- mas não para os de 

N-NH4+. Para esse último íon, variações inferiores a 4 mg kg-1 foram observadas

somente até 50 dias de armazenamento de amostras secas ao ar mantidas em geladeira ou

em caixas de papelão à temperatura ambiente, desde que a secagem ao ar tenha sido

efetiva, o que exclui o solo LE do experimento II (Figura 2).

Se se admitir como aceitável uma variação de até 3 mg kg-1 de N

NH4 +, parece seguro preservar amostras secas ao ar armazenadas em geladeira, por até 

15 ou 20 dias, e amostras secas ao ar mantidas em caixas de papelão fora da geladeira, 

por cerca de 7 dias. Caso apenas o resultado do N-NO3- seja de interesse, o 

armazenamento em geladeira da amostra seca ao ar pode ser feito por alguns meses, pois 
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os dados obtidos mostraram pouca variação nos teores do N-N03- em amostras 

armazenadas desse modo por cerca de 349 dias. 

Os métodos de preservação de amostras acima podem ficar 

comprometidos se a secagem ao ar não for bem feita, pois, amostras armazenadas 

úmidas podem provocar aumentos significativos principalmente no teor de N-NH4+. 

Não está claro qual deve ser a umidade mínima ( ou a tensão de água no 

solo) para preservação adequada da amostra de solo. 

5.2. Índices de disponibilidade de N orgânico 

Os resultados das determinações de N amoniacal nos solos, produzidos 

após incubação anaeróbia, aquecimento com uma solução de KCl 2 M e extração com 

H202/Mn02, em função dos diversos métodos de armazenamento das amostras de solo, 

são apresentados nas Figura 7 a 9. Foram observadas variações muito maiores nos 

resultados obtidos através desses métodos que avaliam a disponibilidade de N orgânico, 

do que naqueles que expressam somente o N inorgânico. 

O armazenamento das amostras de solo com a umidade natural em 

geladeira foi o único que apresentou resultados relativamente satisfatórios para a 

preservação das amostras visando a determinação do N produzido após incubação 

anaeróbia (Figura 7). Embora os resultados analíticos, com freqüência, tenham ficado 

fora dos limites de confiança, eles, de modo geral, oscilaram em tomo da determinação 

realizada no dia da amostragem do solo no campo. A variação máxima observada no 

período de um ano foi de 12 mg N kg-1, no solo LR-mata, o qual apresentou um teor 

médio de N-NH4+ produzido por incubação anaeróbia de 45 mg kg-1. 

Todos os métodos de armazenamento que envolveram secagem ao ar 

ou congelamento das amostras provocaram grandes aumentos nos teores de N 

produzidos por incubação anaeróbia, sendo, portanto, desaconselhados (Figura 7). Esses 

resultados concordam com as observações de KEENEY & BREMNER (1966), que 

relataram que a secagem ao ar das amostras de solo resultou em um aumento 

considerável do N mineralizável determinado por esse método, principalmente no 

período de O a 8 semanas. 
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Figura 7. Efeito de formas de armazenamento de amostras de solo ao longo de 349 

dias sobre os teores de N-NH4 + produzidos por incubação anaeróbia 

(experimento I). As linhas tracejadas delimitam o intervalo de confiança em 

torno do resultado da análise no dia da coleta. 
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É difícil estabelecer um prazo em que seja seguro armazenar as 
amostras de solo para determinar o N liberado por incubação anaeróbia pois as variações 
observadas nos resultados, aparentemente, não aumentaram com o tempo, ou seja, já 
eram grandes após alguns dias de armazenamento. No solo LR-mata, no qual houve a 
maior variação nos teores de N (cerca de 12 mg N kg-1) os dados sugerem que haveria 
alguma segurança apenas para armazenamento até o 7Q dia. O método de preservação 
das amostras indicado para essa análise de N é o armazenamento do solo com a umidade 
natural, em·geladeira. No entanto, esse método resultou em grandes aumentos nos teores 
de N-NC)3- no solo em prazos relativamente curtos, indicando a ocorrência de 
mineralização do N orgânico nas amostras armazenadas em geladeira (Figuras 5 e 6), 
embora essa mineralização, aparentemente, não tenha afetado o N determinado por 
incubação nas amostras dos cinco solos testados. Porém, pode-se supor que, em alguns 
casos, a mineralização poderá provocar uma diminuição do N medido por esse índice de 
avaliação do N potencialmente disponível. Essa é mais uma razão para supor que o 
período de armazenamento para essa determinação seja curto. No entanto, os dados 
obtidos não permitem conclusões seguras. 

Os resultados das determinações do N-NH4+ extraído com KCl a 
quente foram bastante erráticos, com grandes variações ao longo do tempo. É 
interessante notar que os resultados muitas vezes ficaram totalmente fora do limite de 
confiança traçado em torno da análise realizada no dia da coleta da amostra (Figura 8). 
Também chama a atenção o fato das variações dos resultados de um dia para o outro 
serem maiores que as obtidas com os diferentes métodos de armazenamento. Aliás, as 
oscilações dos resultados das análises, observadas para as amostras preservadas pelos 
vários métodos, seguiram linhas paralelas. Isso sugere que o método não é muito preciso, 
ou seja, não reproduz adequadamente os resultados em dias diferentes. A estreita faixa 
dos limites de confiança indica que as variações para repetições feitas em um mesmo dia 
são pequenas. 

A determinação envolve o aquecimento das amostras de solo com uma 
solução de KCl por 4 horas, em um bloco digestor. O controle e uniformidade da 
temperatura do bloco podem não ser suficientes para garantir a necessária 
reprodutibilidade dos resultados ( o bloco digestor usado foi da marca SARGE, 
produzido em Piracicaba, SP). Durante o experimento, a escala do controlador de 
temperatura era periodicamente aferida mergulhando-se um termômetro em um tubo de 
digestão contendo KCl 2 M. 
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Figura 8. Efeito de formas de armazenamento de amostras de solo ao longo de 349 

dias sobre os teores da fração orgânica extraída pelo método do KCl a 

quente (experimento I). As linhas tracejadas delimitam o intervalo de 

confiança em torno do resultado da análise no dia da coleta. 
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Essas alterações nos teores de N diferem de alguns resultados da 
literatura. 0IEN & SELMER-OLSEN (1980) e SELMER-OLSEN et al. (1981) 
observaram que a estocagem de solos sem secagem prévia, pelo período de um mês, em 
caixas de papelão a 20ºC ou em sacos plásticos a 4 ºC, não afetou significativamente o 
N-NH4+ liberado por hidrólise com KCl a 80ºC por 20 horas. GIANELLO &
BREMNER ( 1986b ), utilizando o mesmo método do presente estudo, verificaram que,
para amostras úmidas ou secas ao ar, armazenadas por 4 semanas, as variações no teor de
N no solo •foram menores que 0,9 mg kg-1 de N, o que levou aqueles autores a

concluíre� que o método do KCl a quente não foi afetado pelo manuseio e
armazenamento das amostras. GIANELLO & BREMNER (1986b) destilavam o solo,
após o aquecimento, diretamente no tubo digestor, ao passo que neste estudo o conteúdo
do tubo era transferido quantitativamente para um frasco de destilação, no entanto, é
pouco provável que essa diferença de procedimento seja responsável pela variabilidade
dos resultados obtidos em dias diferentes. É mais plausível supor que o equipamento
utilizado por aqueles autores permita um aquecimento mais uniforme, pois é difícil
atribuir as diferenças observadas a outro fator.

Vários trabalhos têm mostrado que o N extraído pelo método do KCl a 
quente correlaciona-se bem com o N liberado por incubação anaeróbia (GIANELLO & 
BREMNER, 1986b; ILA'A V A & W ARING, 1992) ou com o N absorvido por plantas 
(REICHMANN SOBRINHO, 1989; parte II desse trabalho). Nesses estudos, a 
determinação do N é normalmente realizada simultaneamente em todas as amostras, ou 
seja, o erro devido às variações de um dia para outro é constante para todos os solos e 
não afeta os resultados das correlações com o N absorvido pelas plantas ou com outro 
parâmetro utilizado para a avaliação do método. No entanto, para uso em rotina, o 
método deve ser reprodutível. Assim, é necessário verificar se, com o uso de blocos 
digestores com melhor controle de temperatura, é possível melhorar a precisão do 
método. 

A variabilidade dos resultados das análises do N extraído pelo método 
da H202/Mn02 foi menor que a dos outros dois métodos usados para avaliar índices de.
disponibilidade de N orgânico no solo. As maiores oscilações ocorreram no solo Glei 
Húmico (GH), que também apresentou os maiores teores de N (Figura 9). 
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Figura 9. Efeito de formas de armazenamento de amostras de solo ao longo de 349 

dias sobre os teores da fração orgamca extraída pelo método do 

H202/Mnü2 (experimento 1). As linhas tracejadas delimitam o intervalo de 

confiança em torno do resultado da análise no dia da coleta. 
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A variação dos resultados analíticos, à semelhança do que ocorreu com 

os dados obtidos pelo método do KCl a quente, foi maior em função das determinações 

terem sido realizadas em dias diferentes do que em função do processo de 

armazenamento. O sincronismo das oscilações dos resultados analíticos obtidos com as 

amostras preservadas pelos diversos métodos de armazenamento sugere a ocorrência de 

problemas com a reprodutibilidade desse método. Isso pode ser corroborado pelos dados 

da Figura 10, que mostra que os resultados analíticos obtidos com os métodos do KCl a 

quente e do· H2O2/MnO2, em amostras armazenadas por dois métodos bastante 

diferentes "'(amostra com umidade natural mantida em geladeira x amostra seca ao ar, 

guardada em caixa de papelão à temperatura ambiente) tiveram variações mais ou menos 

paralelas. Por exemplo, para o solo GH, o N determinado após extração com 

H2O2/MnO2 variou de 23 a 72 mg kg-1 mas os resultados aumentaram ou diminuíram 

simultaneamente nas amostras preservadas pelos dois métodos, sem seguir uma 

tendência definida ao longo do tempo (Figuras 8 e 9). No caso do N determinado após a 
incubação anaeróbia, esse paralelismo não foi tão pronunciado (Figuras 7 e 9). Essa foi 

uma das razões para se indicar, para esse método analítico, a manutenção das amostras 

com a umidade natural em geladeira, como o melhor procedimento de armazenamento. 

De modo geral, as amostras de solo mantidas em geladeira, com a 

umidade natural, parecem ter apresentado menores variações nos resultados de análise 

do N extraído pelo KCl a quente e pelo H2O2/MnO2. Porém, a rigor, os dados obtidos 

não permitem definir um procedimento para preservação das amostras para essas 

análises. 

Antes de definir tal procedimento, será preciso verificar o problema da 

reprodutibilidade dos métodos analíticos, pois o N determinado por eles apresenta um 

bom potencial como índice de disponibilidade de N do solo (GIANELLO & 

BREMNER, 1986b; OLIVEIRA, 1989). 

Pode-se tentar melhorar a precisão desses métodos por meio de um 

melhor controle de equipamentos e reagentes. No caso da extração do N com KCl a 

quente, o ponto crucial parece ser a uniformidade da temperatura do bloco digestor 
durante o aquecimento, como foi discutido acima. 
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Figura 10. Relação entre os teores de N orgamco mineralizável extraídos após 

incubação anaeróbia, pelo KCl a quente e por H202/Mn02, em amostras 

armazenadas secas ao ar, à temperatura ambiente em caixas de papel (SA. 

TA. CX.), ou mantidas com a umidade natural em geladeira (NAT. GEL). 

As determinações foram realizadas em cinco solos, em nove intervalos, 

variando de 7 a 349 dias de armazenamento. 



49 

Para a extração com o H202/Mn02, a qualidade desses reagentes é 

importante. Além disso, o H202 pode, com o tempo, perder a capacidade oxidante, o 

que, certamente, afetará os resultados do método. Em alguns solos o H2Ü2 adicionado 

para atacar o N orgânico do solo pode ser consumido parcialmente pelo Mn presente. 

Isso pode ocorrer em solos como o Latossolo Roxo, nos quais se observou um intenso 

borbulhamento após a adição do H202, o que talvez seja uma limitação do método. 
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6. CONCLUSÕES

Os dados obtidos mostraram que o armazenamento em congelador (

l 5ºC) de amostras de solo com umidade natural foi eficiente para preservar inalterados

os teores de N-NO3- e relativamente bem os teores de N-NH4+ por um período de até 

um ano. 

O armazenamento de amostras úmidas em geladeira (5ºC) provocou 

alterações significativas, em uma ou duas semanas, nos teores de amônio e, 

principalmente, de nitrato. 

A secagem ao ar, especialmente quando as amostras foram mantidas 

em geladeira, mostrou- se eficiente para prevenir alterações, por vários meses, no N

NO3- mas não no N-NH4+. Porém, as amostras secas ao ar apresentaram variações 

menores que 3 mgN-NH4+.kg-l por cerca de 15 ou 20 dias quando armazenadas em 

sacos plásticos fechados, em geladeira (5ºC), e por cerca de 7 dias em caixas de papelão 

à temperatura ambiente. 

O melhor método de preservação das amostras de solo para análise de 

N produzido por incubação anaeróbia foi o armazenamento em geladeira das amostras 

com a umidade natural; mesmo assim, o período parece não ser superior a 7 dias. A 

variabilidade dos resultados foi maior do que a observada para o N inorgânico. Não foi 

possível definir um método adequado para a preservação das amostras para a 

determinação do N-NH4+ extraído pelo método do KCl a quente e pelo método do 

H2O2/MnO2, nas condições estudadas. 
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PARTE II: AVALIAÇÃO DE MÉTODOS DE EXTRAÇÃO DE N 

7. MATERIAL E MÉTODOS

7.1. Experimento III: Avaliação do efeito da calagem aplicada antes da semeadura, 

sobre a correlação do N inorgânico e índices de disponibilidade de N no solo, 

com a absorção de N pela planta do milho 

7.1.1. Delineamento experimental e análises estatísticas 

O experimento foi montado em vasos, em casa de vegetação, no 

período de fevereiro a março de 1991. 

O delineamento experimental foi em blocos ao acaso, com três· 

repetições, num esquema fatorial com 20 solos e dois níveis de acidez (sem ou com 

calagem), resultando num total de 120 vasos definidos cada um como unidade 

experimental. 



52 

Para cada tratamento as variáveis analisadas foram os teores de N nas 

amostras dos solos coletadas na época da semeadura do milho (N inorgânico e N 
extraído por métodos que estimam índices de disponibilidade do elemento no solo) e 
parâmetros de desenvolvimento das plantas cultivadas nos vasos (produção de matéria 

seca e N absorvido). 
Os dados obtidos foram avaliados estatisticamente por análise de 

correlações múltiplas e ajuste de regressão linear passo a passo da quantidade de N 
absorvida peio milho em função do N no solo, determinado por diferentes métodos. As 

"' 

análises estatísticas foram realizadas com o programa SANEST (Sistema de Análise 
Estatística para microcomputadores, Piracicaba, SP). 

7.1.2. Montagem e condução do ensaio em casa de vegetação 

Para a condução deste estudo foram utilizadas 20 amostras de solos 
representativos do Estado de São Paulo, coletadas em áreas sob diferentes condições de 
uso, pois a vegetação e o manejo do solo afetam significativamente a dinâmica do N 
mineral no solo (BAERUG et al., 1973). 

Assim, foi possível trabalhar com amostras de solos que apresentam 
uma grande variabilidade das características físicas e químicas que foram determinadas 
de acordo com CAMARGO et al. (1986) e RAIJ et al. (1987), respectivamente. 

A classificação e os locais de coleta dos solos usados são listados a 

seguir: (1) Glei Húmico eutrófico (GH) textura argilosa, Mococa-SP; (2) Podzólico 
Vermelho Escuro eutrófico (PE), textura média, Mococa-SP; (3) Latossolo Vermelho 
Amarelo álico (L V), textura argilosa, Santa Cruz da Conceição-SP; ( 4) Latossolo 
Vermelho Escuro (LE), textura argilosa, Campinas-SP; (5) Latossolo Vermelho Escuro 

distrófico (LE), textura argilosa, Limeira-SP; ( 6) Latossolo Vermelho Escuro fase muito 
ácida (LEma), textura muito argilosa, Limeira-SP; (7) e (8) Podzólico Vermelho 
Amarelo eutrófico (PV), textura arenosa, Pindorama-SP; (9) Latossolo Húmico 

distrófico (LH), textura argilosa, Campinas-SP; (1 O) Terra Roxa Estruturada distróficá 
(TE), textura argilosa, Campinas-SP; (11) Glei Húmico distrófico (GH), textura argilosa, 
Campinas-SP; (12) Latossolo Roxo distrófico, textura argilosa (LR), Campinas-SP; (13) 
Latossolo Vermelho Amarelo distrófico (LV), textura média, Campinas-SP; (14) 
Latossolo Vermelho Amarelo distrófico (L V), textura média, Campinas-SP; (15) e ( 16) 
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Podzólico Vermelho Amarelo (PV), textura argilosa, Jaguariúna-SP; ( 17) Podzólico 

Vermelho Amarelo orto (PV), textura média, Monte Alegre do Sul-SP; (18) Podzólico 

Vermelho Amarelo húmico (PV), textura argilosa, Monte Alegre do Sul-SP; (19) 

Latossolo Roxo distrófico (LR), textura média, Jaguariúna-SP; e (20) Latossolo 

Vermelho Escuro álico (LE), textura média, Matão-SP. 

Na metade da amostra de cada solo (seca ao ar, peneirada para passar 

em malha de 2 mm e homogeneizada) foi realizada a correção da acidez, de acordo com 

a análise de terra (Tabela 4), para elevar a porcentagem de saturação de bases a 70%. O 

corretivo utilizado foi uma mistura de CaCO3 e MgCO3 p.a. na proporção de 3+ 1. 

Após a aplicação do corretivo, as amostras de solos foram umedecidas 

com água destilada, para atingir 60% do limite de liquidez (SOWERS, 1965), e 

incubadas em sacos plásticos abertos por 45 dias. A outra metade das amostras, nas 

quais não se aplicou o corretivo,foi umedecida e incubada do mesmo modo. 

Foram utilizados vasos com capacidade para 3 kg de terra, forrados 

com sacos de material plástico para evitar o escoamento da água de irrigação, 

prevenindo-se, assim, perdas de N do sistema por lixiviação. Os vasos foram 

preenchidos com 3 kg de terra seca, colocada em camadas sucessivas, as quais foram 

ligeiramente compactadas e cortadas com espátula por várias vezes em sentido 

perpendicular, para a obtenção de um substrato melhor estruturado. 

A adubação básica para todos os tratamentos, aplicada em duas 

ocasiões (Tabela 5), foi estabelecida de maneira que apenas o N fosse o nutriente 

limitante para as plantas. 

Utilizou-se como planta teste na casa de vegetação o milho híbrido 

Cargill C525, tolerante ao alumínio, a fim de proporcionar adequado desenvolvimento 

das raízes nos solos mais ácidos. 

Cada vaso recebeu nove sementes e, dez dias após a germinação, foi 

feito o desbaste, deixando-se cinco plantas por vaso. A irrigação foi feita com água 

destilada em quantidades determinadas através de pesagens diárias dos vasos, 

procurando-se manter a umidade próxima de 80% do limite de liquidez de cada solo. Os 

vasos foram colocados sobre plataformas móveis e permaneceram a pleno sol, fora da 

casa de vegetação, durante o dia. 
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O ensaio foi conduzido por 36 dias após a germinação das sementes, 

após o que as plantas de vários tratamentos começavam a demonstrar um 

amarelecimento típico da deficiência de N. As plantas foram cortadas rente à terra e, em 

seguida, os vasos foram desmontados para a coleta das raízes. 

7.1.3. Preparo das amostras e determinações analíticas realizadas nos 

solos, folhas e raízes 

Por ocasião da montagem dos vasos na instalação do ensaio na casa de 

vegetação, retirou-se uma amostra de terra de cada tratamento (20 solos, sem ou com 

calagem), antes da adubação de semeadura. Determinou-se logo em seguida nas 

amostras secas ao ar, com três repetições, os teores de N inorgânico (NH4+ e NO3-)

(BREMNER & KEENEY, 1966) e os índices de disponibilidade de N pelos métodos da 

incubação anaeróbia a 40ºC por 7 dias (WARING & BREMNER, 1964), extração com 

KCl 2 M a l00ºC por 4 h (GIANELLO & BREMNER, 1986b) e com H2O2/MnO2 

(OLIVEIRA, 1989), descritos no item 4.1.2.2. 

O nitrogênio foi também extraído segundo um procedimento 

desenvolvido a partir de uma modificação do método do KCl a quente de GIANELLO & 

BREMNER (1986b). Este novo método (KCl/NaOH) envolveu o aquecimento em bloco 

digestor a 1 00ºC por 4 h, de 3 g de amostra de solo com 20 ml de KCl 2 M, em tubos de 

digestão de 100 ml, tampados com rolha de borracha. Em seguida, os tubos foram 

agitados, manualmente por cerca de 1 minuto e o conteúdo decantado por 30 min Uma 

alíquota de 1 O ml do líquido sobrenadante foi transferida para um frasco de destilação e 

tratada com 10 ml de NaOH 5M em substituição ao Mgü para alcalinizar o meio, para 

determinação do N amoniacal. 

A amônia destilada foi recolhida em 5 ml de solução contendo ácido 

bórico e indicador e titulada com ácido sulfúrico padronizado (BREMNER & KEENEY, 

1966). O resultado apresentado é a diferença entre o N-NH4+ extraído pelo processo 

descrito acima e o N-NH4+ com KCl a frio e determinado por destilação a vapor 

(BREMNER & KEENEY, 1966). 

O método proposto difere do descrito por GIANELO & BREMNER 

(1986b) pois o N-NH4+ é determinado em uma alíquota do sobrenadante, com a 
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adição de uma solução de NaOH, enquanto no método original o conteúdo total do tubo 

de digestão é destilado com 0,2 g de MgO. 

A utilização da solução de NaOH na destilação a vapor teve o 

propósito de promover maior hidrólise alcalina de compostos nitrogenados presentes no 

extrato de KCl a 1 00ºC, pois os trabalhos de Stanford e colaboradores mostraram que a 

fração obtida pela destilação com NaOH de extratos de água quente ou soluções salinas 

mostrou boa correlação com o N mineralizável (STANFORD, 1968; 1969; STANFORD 

& DEMAR; 1970 e SMITH & STANFORD, 1971). 

O teor de N total no solo foi determinado pelo método descrito por 

BURESH et al. (1982). O procedimento é basicamente uma modificação do método 

Kjeldahl, e consistiu da digestão, em tubos de vidro colocados em bloco digestor, de 

1,0 g de amostra finamente moída (partículas< 320 mesh) com H2SO4 concentrado, sais 

catalisadores (Se e Cu), 1 ml de KMnO4 a 5% e 0,5 g de Fe reduzido, para obter uma 

recuperação quantitativa do N-NO3-. Em seguida o N foi determinado por destilação a 

vapor, após a adição de uma solução de NaOH 10 N, recolhendo o destilado em 

H3BO3 2%, e titulando a solução com H2SO4 O, 7 M. 

O C orgânico foi determinado pelo método de Walkley-Black (RAIJ et 

al., 1987) em 1,0 g de amostra finamente moída (partículas < 320 mesh) através de 

oxidação da matéria orgânica com uma solução de K2Cr2O7 em H2SO4 concentrado e 

posterior titulação do excesso de íons Cr+6 com Fe(NH4)2(SO4)2.6H2O 0,4 N. 

A parte aérea e raízes das plantas de milho coletadas no final do ensaio 

foram secas em estufa, sob circulação de ar a 6QoC, pesadas e moídas (tamanho de 

partícula< 1 mm) para a determinação dos teores de N total no tecido vegetal, segundo 

BATAGLIA et al. (1983). O método consiste da digestão sulfúrica com sais 

catalisadores (Se e Cu) e posterior determinação do N amoniacal, por destilação a vapor 

e posterior titulação com H2SO4 padronizado. 
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8. RESULTADOS E DISCUSSÃO

Os teores de N determinados pelos diferentes métodos testados, nas 

amostras dos 20 solos sem ou com calcário do ensaio de casa de vegetação, são 

apresentados na Tabela 6. 

Apenas uma pequena fração do N total das amostras foi extraída pelos 

referidos métodos (Tabela 6). O N-NO3- foi a fração predominante devido à

mineralização do N do solo, ocorrida durante os 45 dias anteriores à montagem do 

experimento, em que as amostras dos solos foram incubadas a fim de promover uma 

adequada reação dos corretivos. Neste período (durante os meses de dezembro de 1990 e 

janeiro de 1991 ), as temperaturas elevadas e a umidade em que as amostras se 

encontravam devem ter favorecido a mineralização do N do solo, o que estaria de acordo 

com os dados obtidos por GIROX & SEN TRAN (1987), num trabalho também 

conduzido em casa de vegetação, onde as amostras foram incubadas de maneira 

semelhante. 

Os teores médios das frações de N extraídas pelo método do KCl a 

quente foram da mesma ordem daqueles obtidos em outros trabalhos (GIANELLO & 

BREMNER, 1986b; HONG et al., 1990), porém, o N produzido, pela incubação 

anaeróbia foi inferior aqueles reportados por GIANELLO & BREMNER (1986b) e por 

FOX & PIEKIELEK (1984). As amplas faixas de resultados e altos coeficientes de 

variação apresentados na Tabela 6 indicam que os solos utilizados no presente ensaio 

apresentaram diferentes capacidades de fornecimento de N para as plantas. 

Avaliando-se os teores médios das frações do N inorgânico verificou- · 

se que a correção dos solos promoveu maior mineralização do N em relação às amostras 

que não foram corrigidas (Tabela 6), isto é, houve um incremento médio de cerca de 

30% no teor do N-(NH4++NO3-) (de 50,0 para 65,7 mg N kg-1) devido ao aumento do

pH dos solos. Resultado semelhante foi obtido por CORNFIELD (1952) com solos que 

apresentavam pH entre 4,37 e 8,13, nos quais a adição de 1 % de 
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Tabela 6. Tores mínimo, máximo e médio do N extraído por diferentes métodos e 

do C orgânico de amostras de vinte solos corrigidas ou não com calcário. 

Métodos mínimo máximo média CV 

mg kg-1 % 

sem calagem 

N-NH4 
+,. 0,4 48,3 5,4 210,0 

N-NO3
- 8,0 121,5 44,6 60,6 

N- (NH4 
+

+NO3 -) 8,7 126,2 50,0 55,7 

N-Inc.anaeróbia 2,7 22,4 9,7 56,7 

N-KCl quente 8, O 31,2 16,3 50,9 

N-H2O2/MnO2 6,7 54,5 19,5 63,9 

N-KCl/NaOH 15,0 66,3 31,9 50,4 

N total 553 3383 1156 55,0 

e orgânico 6700 73100 19105 74,4 

com calagem 

N-NH4
+ 0,5 55,7 4,5 284,5 

N-No3
- 13,9 137,9 61,2 49,0 

N-NH4
+

+NO3
- 32,9 139,1 65,7 42,8 

N-Inc.anaeróbia 2,8 22,1 8,1 63,8 

N-KCl quente 10,0 49,6 21,3 51,2 

N-H2O2/MnO2 3,3 53,6 18,2 70,6 

N-KCl/NaOH 16,6 58,0 28,6 50,0 

N total 543 3403 1143 56,6 

e orgânico 6200 73300 18533 77,6 
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CaCO3 resultou num aumento do N inorgânico, sendo que maiores incrementas foram 
obtidos em solos com pH original mais baixos, ocorrendo pouco efeito num pH acima de 
6,5. NYBORG & HOYT (1978) observaram ainda um teor médio de N inorgânico de 

72 mg N kg-1 em amostras de solos que receberam corretivo para elevar o pH a 6,7, 
sendo este valor duas vezes superior ao dos solos não corrigidos. 

EDMEADES & SARA THCHANDRA (1981) verificaram também que 
a calagem promoveu um aumento da taxa de mineralização do N e que o N-NO3- foi a 
forma predórhinante nas parcelas que receberam o corretivo, o que evidencia o efeito da 
calagem s"obre a nitrificação, como observado na Tabela 6. 

As amostras de solo corrigidas com calcário apresentaram tendência de 
diminuição do N-NH4+ médio extraído pela incubação anaeróbia, pelo KCl/NaOH e 
pelo H2O2/MnO2, e ainda um aumento do N-NH4+ extraído pelo KCl a quente 

(Tabela 6). Tais resultados não apresentam claramente a mesma relação encontrada por 
SAHA & MUKHOPADHY A Y (1983), que relataram que a calagem aplicada a amostras 
de solos ácidos promoveu um decréscimo das formas orgânicas hidrolisáveis do solo, 
paralelamente ao incremento do teor do N inorgânico. Assim, os dados apresentados na 
Tabela 6 mostraram que o efeito da calagem sobre os teores de N obrtidos pelos índices 
de disponibilidade testados foi relativamente pequeno, sugerindo que tais métodos 
apresentaram pouca influência das variações de pH do solo. 

O N inorgânico (NH4++NO3-) apresentou correlações satisfatórias 
(r > 0,64) com o N determinado pelos métodos que avaliaram o N mineralizável dos 
solos (incubação anaeróbia, KCl a quente e KCl/NaOH) com exceção para o 
H2O2/MnO2 (Tabela 7). Os resultados obtidos indicam que os métodos que mostraram 
boa correlação com o N inorgânico podem estar, pelo menos em parte, avaliando frações 

orgânicas susceptíveis à mineralização. 
O N determinado após a incubação anaeróbia correlacionou-se 

significativamente com o N extraído pelo KCl a quente (r = 0,73 e 0,68, respectivamente 
para amostras sem e com calcário) (Tabela 7). Embora os coeficientes de correlação 
encontrados tenham sido menores que aquele observado por GIANELLO & BREMNER 
(1986b) (r = 0,95), foram mais próximos daquele relatado por ILA'AVA & WARING 
( 1992) (r = 0,86). Uma possível explicação para tais resultados estaria relacionada ao 
fato de que no presente estudo utilizaram-se solos com históricos de cultivo muito 
diferentes e ainda solos que não apresentavam uso 
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agrícola. Correlações menores foram obtidas entre o N avaliado pela incubação 
anaeróbia e os métodos do KCl/NaOH e do H2O2/MnO2 (Tabela 7). 

Ainda com relação à Tabela 7, verificou-se alto coeficiente de 

correlação entre o C orgânico e o N total do solo (r > 0,96) o que decorre da maior parte 
do N dos solos estar relacionado à matéria orgânica (BREMNER, 1965a). 

Uma análise de correlação linear entre os teores do N determinados 
pelos diferentes métodos, nas amostras sem ou com calcário, e os parâmetros de 
desenvolvimento do milho (absorção de N e produção de matéria seca total das plantas, 
das folha; ou das raízes) é apresentada na Tabela 8. 

As correlações entre o N extraído pelos vários métodos testados e a 
absorção de N pelo milho foram maiores que aquelas observadas com relação à produção 
de matéria seca (Tabela 8). Assim, a absorção de N deve ser considerada como um fator 

mais seguro para a avaliação da disponibilidade de N do que a matéria seca produzida, 

porque este último está sujeito a maiores efeitos das propriedades do solo e da 
disponibilidade de outros nutrientes. 

É interessante notar que o N absorvido pela planta inteira ou o N 

contido na parte aérea correlacionaram-se melhor com o N inorgânico do solo que o N 
contido nas raízes do milho, enquanto que ocorreu o inverso com os métodos que 
avaliam o N orgânico mineralizável (Tabela 8). 

Com relação a esta observação, McLEAN (1957) e MAIZLISH et al. 

(1980) mostraram que em soluções nutritivas com baixa disponibilidade de N houve 
maior acúmulo relativo de matéria seca nas raízes de plantas de milho. Nessa condição, o 
maior consumo de N ou de assimilados estaria ocorrendo preferencialmente nas raízes, 
onde a taxa de elongação axial seria maior que a elongação lateral, fato este que, 
segundo LUNGLEY (1973), estaria relacionado ao aprofundamento das raízes para a 
exploração de nutrientes em novas camadas do solo. 

Visto que as plantas de milho do presente ensaio foram coletadas em 
sua maioria com sintomas de deficiência de N, pode-se especular que, quando o N 
inorgânico prontamente disponível se esgotou, as plantas podem ter favorecido o 

crescimento de raízes. Nesse estádio final o N menos disponível, estimado pelos 
métodos testados, pode ter desempenhado um papel relevante, o que explicaria os 
maiores coeficientes de correlação obtidos entre os índices e o N contido nas raízes 
(Tabela 8). Se isso é verdadeiro, pode ser importante se levar em consideração o 
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conteúdo de N das raízes nesse tipo de estudo, especialmente se apenas um ciclo de 
crescimento de plantas for empregado para avaliar a disponibilidade de N do solo. 

A maior contribuição para o N absorvido e a produção de matéria seca 
das plantas foi devida à fração inorgânica do solo (NH4++NO3-) que apresentou 
correlação de 0,98 com o N total absorvido (Tabela 8). O N mineralizável, avaliado 
pelos índices de disponibilidade, mostrou coeficientes de correlação com o N contido na 
planta toda menores que aqueles obtidos para o N inorgânico (r < 0,76), nos dois níveis 
de correçãô 'das amostras (Tabela 8). Baseados em altas correlações obtidas para o N 
inorgânic"o, como no presente ensaio (Tabela 8), vários autores (RIS et al., 1980; 
BLACKMER et al., 1989; FOX et al., 1989; MAGDOFF et al., 1990; MEISINGER et 
al., 1992) têm procurado desenvolver testes de avaliação do N-NO3- do solo, para 
recomendação da adubação nitrogenada. 

O N extraído dos solos por três dos métodos que avaliam a 
disponibilidade do N mostraram boas correlações com o N absorvido pelo milho 

(Tabela 8), independentemente da calagem, mostrando coeficientes, respectivamente, 
para as amostras sem e com calcário como segue: KCl a quente, 0,75 e 0,72; KCl/NaOH, 
0,67 e 0,76; e, incubação anaeróbia, 0,69 e 0,66. Os resultados obtidos para o 
H2O2/MnO2 foram pouco satisfatórios, mostrando valores menores que os métodos 
anteriormente citados (r = 0,4 7 e 0,56, respectivamente para solos sem e com calcário). 

As correlações obtidas para os métodos envolvendo extração de N do 
solo com solução de KCl a l00ºC (Tabela 8) estão de acordo com aquelas observadas 
por REICHMANN SOBRINHO (1989), que obteve valores de r de 0,71, 0,58 e 0,81, 
respectivamente para três cultivas sucessivos do milho em microparcelas a campo, 

quando as amostras de solos foram corrigidas com calcário. 
Embora tenham sido obtidos resultados satisfatórios com a solução de 

KCl a 1 00ºC, em casa de vegetação, HONG et al. (1990) observaram menor correlação 
entre o N absorvido pelo milho e a capacidade de suprimento de N pelo solo 
determinado por esse método em ensaios conduzidos no campo (r = 0,48), sugerindo que 
outros fatores podem estar envolvidos. 

Os dados verificados para a incubação anaeróbia (Tabela 8) 
mostraram-se de acordo com as observações de outros autores (WARING & 
BREMNER, 1966; DOLMAT et al., 1980; REICHMANN SOBRINHO, 1989; 
BRANDÃO, 1990) que consideraram este método adequado à avaliação do N disponível 
do solo. 
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A disponibilidade do N avaliada pelo C orgânico do solo apresentou 

correlação pouco satisfatória com os teores totais do N absorvido pelas plantas (r < 0,42, 

Tabela 8). O N total do solo mostrou correlações significativas pouco maiores (r > 0,54). 
Quando um solo de várzea com alto teor de matéria orgânica (cerca de 8,5%) foi 

excluído para novo cálculo de correlações, os coeficientes obtidos entre o N total do solo 

e o N absorvido pelo milho aumentaram significativamente (r = O, 77 para solos sem 

calcário e 0,81 para solos com calcário). 

Os valores de r obtidos no presente ensaio para as correlações com o N 

total do ;olo diferem muito daquele encontrado por BAERUG et al. (1973) (r = 0,26), 
porém, estão muito próximos do valor relatado por WHITEHEAD (1981) (r = O, 72) e 

SELMER-OLSEN et al. (1981) (r = 0,77). Em recente trabalho de revisão, KEENEY 
( 1982) mostrou que vários experimentos conduzidos para a avaliação da disponibilidade 

de N no solo têm apresentado correlações significativas para o N total do solo e ainda 

para o C orgânico. 

As correlações verificadas para o método do H2O2/MnO2 entre os 

teores do N mineralizável do solo e o N contido nas plantas (Tabela 8) foram menores 
que a obtida por OLIVEIRA (1989) (r = 0,81) num ensaio de avaliação de índices de 

disponibilidade no solo e a absorção de N pelo trigo. BRANDÃO (1990) observou 

correlações ainda maiores entre os teores de N avaliados pelo referido método em 

amostras de seis solos que receberam ou não tratamento com calcário e o N absorvido 

pelo algodão (r = 0,92), embora o fato de tal relação ter sido avaliada com um número 

pequeno de solos ( 6) pode ter superestimado a capacidade de predição do N 

mineralizável pelo H2O2/MnO2. 
Quando os dados obtidos para os solos sem e com calcário foram 

analisados conjuntamente, as correlações entre os vários índices de disponibilidade do N 

e a absorção de N pelo milho não sofreram alterações significativas (Tabela 9) com 
relação aqueles encontrados para os dois níveis de calagem considerados. 

Agrupando os solos de acordo com classes de teores de argila 

observou-se um aumento dos coeficientes de correlação entre o N avaliado pelos 
métodos da incubação (r = 0,69) e do H2O2/MnO2 (r = 0,81) e o N contido nas plantas, 
para solos com teores de argila superiores a 45% (Tabela 9). Os valores de r foram 
também maiores, nos solos argilosos, para os demais métodos que estimam o N 
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orgamco mineralizável e, principalmente, para o N total (r = 0,92) e o C orgânico 

(r = 0,84) determinados (Tabela 9), o que sugere que tais procedimentos apresentam 

melhor capacidade de predição da disponibilidade do N em solos com grande reserva de 

N orgânico. 

No entanto, esses resultados não confirmam as observações de SERNA 

& POMARES (1992) que encontraram menores correlações entre métodos biológicos de 

avaliação da disponibilidade e índices químicos para solos argilosos, embora estes 

autores tenham utilizado métodos diferentes daqueles estudados no presente trabalho. 

As correlações relativamente baixas entre a absorção de N pelas 

plantas de milho e o N avaliado pelos diferentes métodos nos solos com argila entre 25 e 

45% (Tabela 9) não puderam ser explicadas, mas, é provável que outras características 

de solo, não relacionadas com a textura, possam estar envolvidas. 

Uma análise de regressão múltipla passo a passo foi realizada para 

selecionar os métodos que melhor previram a absorção de N pelas plantas de milho 

durante o período de condução do ensaio em casa de vegetação (Tabela 10). A referida 

análise foi executada para duas situações diferentes, uma delas envolvendo os teores de 

N do solo determinados por todos os métodos testados no ensaio e o N contido nas 

plantas e uma segunda situação, em que o N inorgânico do solo foi excluído do conjunto 

de dados analisados. 

A maior contribuição para o modelo matemático foi devida ao N 

inorgânico (NH4++NO3-), o qual respondeu por mais de 97% da variação da regressão. 

Contribuições adicionais, menores porém significativas, foram devidas ao N avaliado 

pela incubação anaeróbia e ao teor de argila para os solos sem calcário, e ao N avaliado 

pelo H2O2/MnO2, ao seu teor total do solo e ao extraído por KCl a quente para os solos 

com calcário (Tabela 1 O). 

Quando a análise de regressão foi realizada excluindo os teores do N 

inorgânico do solo, os coeficientes de determinação das equações foram menores que os 

obtidos com o N-(NH4++NO3-), porém significativos (Tabela 10). As maiores 

contribuições para as equações de regressão foram devidas ao N avaliado pelo KCl a 

quente (56% da variação do modelo para solos sem calcário) e ao N avaliado pelo 

KCl/NaOH (58% da variação do modelo para solos com calcário). Observou-se, ainda 

que, os coeficientes de determinação das equações para os tratamentos sem e com 



T
ab

el
a 

1 O
. 
E

q
u

aç
õ
es

 e
st

im
ad

as
 p

ar
a 

o
 N

 a
b
so

rv
id

o
 p

el
o

 m
il

h
o

 e
m

 fu
n

çã
o

 d
o

 N
 d

o
 s

o
lo

 a
v

al
ia

d
o

 p
o

r 
d

if
er

en
te

s 
m

ét
o

d
o

s 

(a
m

o
st

ra
s 

d
e 

v
in

te
 s

o
lo

s 
tr

at
ad

o
s 

o
u
 n

ão
 c

o
m

 c
al

cá
ri

o
),

 c
al

cu
la

d
as

 p
o

r 
re

g
re

ss
ão

 l
in

ea
r 

p
as

so
 a

 p
as

so
. 

E
q

u
a

ç
ã

o
 (

1
)

C
o

e
f

i
c

i
e

n
t

e
 

d
e

 
d

e
t

e
r

m
i

n
a

ç
ã

o
 

(r
2

)
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

y
 

*
*

 
(1

)
: 

s
e

m
 

c
a

l
c

á
r

i
o

 
1

4
,

6
 

+
 

2
,

7
3

x
1

9
,

3
 

+
 

2
,

5
3

x
1

 
+

 
1

,
5

6
x

2
 

1
9

,
8

 
+

 
2

,
4

7
x

1
 

+
 

2
,

4
0

x
2

 
-

0
,

4
l

x
3

c
o

m
 

c
a

l
c

á
r

i
o

 
1

6
,

0
 

+
 

2
,

7
3

x
1

1
2

,
0

 
+

 
2

,
5

5
x

1
 

+
 

0
,

8
9

x
4

1
3

,
8

 
+

 
2

,
6

5
x

1
 

+
 

1
,

3
1

X
4

 
-

0
,

0
l

x
5

1
3

,
5

 
+

 
2

,
5

2
x

1
 

+
 

1
,

2
5

X
4

 
+

 
1

,
4

6
x

6
 

-

0
,

0
3

x
5

s
e

m
 

c
a

l
c

á
r

i
o

 
-

e
x

c
l

u
i

n
d

o
 

N
 

i
n

o
r

g
â

n
i

c
o

 
2

3
,

0
 

+
 

7
,

8
6

x
6

4
8

,
1

 
+

 
9

,
2

5
x

6
 

-

1
,

2
7

X
3

5
0

,
8

 
+

 
6

,
3

3
x

6
 

+
 

6
,

0
6

x
2

-

1
,

6
3

x
3

5
8

,
7

 
+

 
8

,
5

3
x

2
 

+
 

2
,

7
3

X
7

 
-

2
,

0
6

x
3

c
o

m
 

c
a

l
c

á
r

i
o

 
-

e
x

c
l

u
i

n
d

o
 

N
 

i
n

o
r

g
â

n
i

c
o

7
0

,
3

 
+

 
4

,
3

9
x

7
5

8
,

3
 

+
 

3
,

2
8

x
7

 
+

 
5

,
4

0
x

2
8

3
,

2
 

+
 

3
,

5
4

x
7

 
+

 
7

,
3

6
X

2
-

1
,

2
8

x
3

s
i

g
n

i
f

i
c

a
t

i
v

o
 

a
o

 
n

í
v

e
l

 
d

e
 

1
%

 
d

e
 

p
r

o
b

a
b

i
l

i
d

a
d

e
; 

y
 

= 
N

 
a

b
s

o
r

v
i

d
o

 
p

e
l

o
 

m
i

l
h

o
 

(m
g

/
v

a
s

o
)

; 
x

1
 

= 
N

 
i

n
o

r
g

â
n

i
c

o
 

(N
H

4
+

+
N

o
3

-
)

 
(m

g
 

k
g

-
1

)
;

x
2

 
� 

N
 

l
i

b
e

r
a

d
o

 p
e

l
a

 i
n

c
u

b
a

ç
ã

o
 

a
n

a
e

r
ó

b
i

a
 

(m
g

 
k

g
-

1
)

;
x

3
 

= 
t

e
o

r
 

d
e

 
a

r
g

i
l

a
 

(g
 

k
g

-
1

)
;

x
4

 
= 

N
 

e
x

t
r

a
í

d
o

 
p

e
l

o
 

H
2

o
2

/
M

n
O

2
 

(m
g

 
k

g
-

1
)

;
x

5
 

= 
N

 
t

o
t

a
l

 
(g

 
k

g
-

1
)

;
x

6
 

= 
N

 
e

x
t

r
a

í
d

o
 

p
e

l
o

 
K

C
l

 
a

 
q

u
e

n
t

e
 

(m
g

 
k

g
-

1
)

;
x

7
 

= 
N

 
e

x
t

r
a

í
d

o
 

p
e

l
o

 
K

C
l

/
N

a
O

H
 

(m
g

 
k

g
-

1
)

.

0
,

9
7

*
*

 
0

,
9

7
*

*
 

0
,

9
9

*
*

 

0
,

9
6

*
*

 
0

,
9

7
*

*
 

0
,

9
9

*
*

 
0

,
9

9
*

*
 

0
,

5
6

*
*

 
0

,
6

2
*

*
 

0
,

1
0

*
*

 
0

,
7

4
*

*
 

0
,

5
9

*
*

 
0

,
6

7
*

*
 

0
,

1
2

*
*

 

S
i

g
n

i
f

i
c

â
n

c
i

a
 

d
o

 
p

a
r

â
m

e
t

r
o

 
i

n
c

l
u

í
d

o
 

0
,

0
1

 
0

,
0

5
 

0
,

0
5

 

0
,

0
1

 
0

,
0

1
 

0
,

0
5

 
0

,
0

5
 

0
,

0
1

 
0

,
1

1
 

0
,

0
5

 
0

,
0

5
 

0
,

0
1

 
0

,
0

5
 

0
,

1
0

 

O\
 

00
 



69 

calcário foram maiores quando incluiu-se o teor de argila do solo e o N avaliado pela 
incubação anaeróbia. 

Para verificar como a calagem aplicada antes da semeadura do milho 
afetou o desempenho dos índices de disponibilidade de N, os dados de produção de 
matéria seca e absorção de N pelas plantas obtidos para amostras corrigidas com calcário 
foram correlacionados com os teores de N determinados em amostras de solo não 
corrigidas (Tabela 11). 

Os coeficientes de correlação obtidos não foram muito diferentes 
daqueles �ostrados na Tabela 8, onde os dados de N determinados em solos sem ou com 
calcário foram calculados separadamente. Este resultado pode ser explicado pelo fato 
dos métodos que avaliaram a disponibilidade de N no solo mostrarem pouca 
sensibilidade às variações de pH do solo (Tabela 6). 

REICHMANN SOBRINHO (1989) encontrou que o N absorvido por 
plantas de milho e trigo em ensaio de microparcelas a campo mostrou maior correlação 
com os teores de N avaliados pela incubação anaeróbia e pela solução KCl a quente em 
amostras de solos que receberam a aplicação de calcário. O autor afirmou que o uso de 
solos ácidos ( que não receberam calcário) para a seleção de índices de disponibilidade de 
N pode levar a resultados errôneos. Esse não foi o caso do presente trabalho, pois, o 
milho híbrido utilizado como planta teste é relativamente tolerante à acidez do solo. 

Portanto, se a resposta esperada para o crescimento das plantas em 
função da calagem não for muito grande, os métodos da incubação anaeróbia, do 
KCl/NaOH e principalmente do KCl a quente podem ser empregados para a avaliação do 
N mineralizável disponível às plantas, pois, esses métodos parecem pouco sensíveis a 
variações do pH do solo e mostraram boas correlações com o N absorvido pelo milho. 

Os resultados obtidos no presente trabalho concordam com aqueles 
encontrados por outros autores, que o N orgânico mineralizável do solo avaliado pela 
incubação anaeróbia ou extraído por solução KCl a quente é útil para predizer a 
disponibilidade do N às plantas (W ARING & BREMNER, 1964; GIANELLO & 
BREMNER, 1986b; OLIVEIRA, 1989; REICHMANN SOBRINHO, 1989; ILA'A V A & 
WARING, 1992). O N total do solo pode eventualmente ser usado, enquanto que o 
H202/Mn02 e o C orgânic� do solo não mostraram resultados tão consistentes. Os 
métodos envolvendo a extração com KCl a quente são mais simples e adequados para 
uso em laboratórios de rotina que o método da incubação ou do que a determinação do 
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N total. O método do KCl a quente apresentou correlações mais estreitas com a absorção 
de N pelo milho que o procedimento com KCl/NaOH e pode ser o preferido. No entanto, 
esse último foi também altamente correlacionado com o N absorvido e tem a vantagem 
de extrair mais N e apresentar uma faixa de valores analíticos mais ampla que o primeiro 
e, portanto, também merece atenção. 

Testes devem ser feitos para verificar a efetividade desses métodos em 
condições de campo. FOX & PIEKIELEK (1984) e HONG et al. (1990) observaram que 
a incubação anaeróbia e o KCl a quente não apresentaram bons resultados como 
preditor;s da capacidade dos solos de suprir N para o milho em condições de campo. No 
entanto, esses métodos avaliam apenas o N orgânico potencialmente mineralizável. É 
provável que uma estimativa do N inorgânico prontamente disponível, especialmente o 
N-NO3-, também será necessária, principalmente em regiões onde pode ocorrer
lixiviação antes ou durante a estação de crescimento das culturas. De fato, HONG et al.
(1990) observaram que a determinação do N extraído pelo KCl a quente melhorou
ligeiramente a capacidade de prever a disponibilidade de N do solo do método baseado
na análise do N-NO3-. A combinação da determinação do N-NO3- e de um índice de
mineralização mostrou boa capacidade de prever a disponibilidade de N em condições de
campo (WHITEHEAD et al., 1981; SAINT-FORT et al., 1990; GELDERMAN et
al.,1988).
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9. CONCLUSÕES

Dentre os índices de disponibilidade estudados, o N inorgânico do solo 

foi o que apresentou a maior correlação com o N absorvido pelo milho. 

Dentre os métodos que avaliaram o N mineralizável do solo, o KCl a 

quente, o KCl/NaOH, a incubação anaeróbia e o N total do solo apresentaram boa 

capacidade de predição da disponibilidade de N, especialmente em solos argilosos. A 

análise de regressão múltipla mostrou que, entre os métodos testados para avaliar a 

disponibilidade de N orgânico do solo, os métodos baseados na extração com KCl a 

quente responderam pela maior parte da variação da absorção de N pelas plantas de 

milho. 

A calagem do solo pouco influenciou os métodos testados para a 

avaliação da disponibilidade do N orgânico do solo. 

Melhores correlações foram obtidas entre o N mineralizável do solo 

avaliado por diferentes métodos e o N contido nas raízes, em comparação com o N 

contido nas folhas ou na planta toda do milho. 
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APÊNDICE 1. Produção de matéria seca (MS) e absorção de N pelas plantas do 

milho, crescidas em vasos com 3 kg de terra não corrigidas com 

calcário ( experimento III). 

g MS/vaso(l) mg N absorvido/vaso(l) 
Solo 

fo,lhas raízes total folhas raízes total 

1 8, O 4,3 12,3 84,9 33,4 118,3 

2 16,8 6,3 23,1 227,6 61,2 288,8 

3 9,5 4,6 14,1 133,3 46,0 179,3 

4 6,3 3, 1 9,4 51,7 20,4 72,1 

5 8, 9 4,7 13,6 117,0 47,1 164,1 

6 11,3 6,3 17,6 171,7 65,9 237,6 

7 9,7 4,3 14,0 93,9 34,2 128,1 

8 13,8 5,6 19,4 126,0 42,8 168,8 

9 7,0 4,0 11,0 58,7 29,9 88,6 

10 10,6 4,8 15,4 120,0 42,4 162,4 

11 10,8 5,6 16,4 135,5 60,1 195,6 

12 17,2 7,1 24,3 265,4 74,8 340,2 

13 12,9 5,5 18,4 129,4 42,3 171,7 

14 12,3 5,0 17,3 137,6 44,1 181,7 

15 6,4 3,0 9,4 47,1 19,3 66,4 

16 8,2 4,0 12,2 103,1 35,4 138,5 

17 11,0 4,4 15,4 97,8 33,9 131,7 

18 2,3 1,6 3, 9 19,3 10,9 30,2 

19 4,8 2,4 7,2 32,6 16,8 49,4 

20 10,5 4,3 14,8 72,6 32,4 105,0 

( 1) Médias de 3 repetições.



APÊNDICE 2. Produção de matéria seca (MS) e absorção de N pelas plantas de 

milho, crescidas em vasos com 3 kg de terra corrigidas com 

calcário ( experimento III). 

g MS/vaso(l) mg N absorvido/vaso(l) 
Solo 

falhas raízes total folhas raízes total 

1 10,4 4,2 14,6 120,8 36,9 157,7 

2 19,1 6,8 25,9 216,3 55,4 271,7 
3 10,3 4,3 14,6 143,5 40,2 183,7 
4 8,5 3, 8 12,3 89,4 32,0 121,4 
5 10,9 4,3 15,2 219,1 57,6 276,7 
6 10,7 5,3 16,0 206,5 66,6 273,1 
7 11,1 4,5 15,6 108,7 36,8 145,5 
8 15,3 6,3 21,6 143,5 50,2 193,7 
9 9,9 4,6 14,5 94,8 38,2 133,0 

10 12,4 4,9 17,3 142,0 43,0 185,0 
11 12,3 6,7 19,0 175,9 71,0 246,9 
12 17,6 6,9 24,5 326,3 75,4 401,7 
13 15,8 5,4 21,2 178,9 41,2 220,1 
14 16,1 6,0 22,1 207,7 49,4 257,1 
15 8, O 3,7 11,7 77,1 29,0 106,1 
16 11,8 4,1 15,9 212,2 43,2 255,4 
17 10,8 4,7 15,5 106,6 35,7 142,3 
18 6,7 3,7 10,4 59,2 26,2 85,4 
19 10,7 4,0 14,7 94,5 26,4 120,9 
20 12,6 4,9 17,5 105,1 30,9 136,0 

( 1) Médias de 3 repetições.
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