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RESUMO 

 

Adubação nitrogenada em cana-de-açúcar: efeitos na fertilidade do solo, 
transformações microbianas e estoques de carbono e nitrogênio 

 
Os fertilizantes nitrogenados desempenham função importante na nutrição e 

aumento da produtividade da cana-de-açúcar, porém alteram os processos de 
transformação de C e N do solo. Este trabalho teve por objetivo principal avaliar o 
efeito da aplicação consecutiva de fertilizantes minerais e orgânicos nas 
transformações microbianas, na mineralização do N, nos estoques de C, N total e N 
mineral, e na fertilidade do solo a médio prazo. Foram escolhidas duas áreas 
cultivadas com cana-de-açúcar no Estado de São Paulo nas quais experimentos 
com manejo da adubação nitrogenada foram conduzidos desde 2010 e 2011, com 
reaplicação anual dos tratamentos até 2014. Nestas áreas foi adotado o 
delineamento estatístico casualizado em blocos com quatro repetições. Os 
tratamentos foram: controle (sem adubação nitrogenada), adubação com as fontes 
nitrato de amônio, ureia, composto orgânico e Ajifer® na dose 100 kg ha-1 ano-1 N, e 
adubação com a fonte YaraBella NitromagTM nas doses de 50, 100, 150 e 200 kg ha-

1 ano-1 N. Para avaliar o efeito dos tratamentos na variação da fertilidade do solo e 
no teor de N orgânico hidrolisável (N-ISNT), foram realizadas amostragens de solo 
anuais nestes experimentos nas camadas de 0-20 e 20-40 cm. Para avaliar o efeito 
dos tratamentos nos processos de transformação do C e N do solo, em 2014 foram 
coletadas amostras de solo até 100 cm de profundidade nos tratamentos controle, 
composto orgânico, YaraBella NitromagTM nas doses 100 e 200 kg ha-1 ano-1 N e 
mata nativa, nas quais foram determinados a densidade do solo e teores de C 
orgânico, N total e N mineral (N-NH4

+ e N-NO3
- + N-NO2

-). Adicionalmente, amostras 
da camada de 0-20 cm foram incubadas em laboratório para avaliar a 
disponibilidade temporal de N e os teores de C e N da biomassa microbiana e sua 
atividade. Os efeitos da adubação nitrogenada consecutiva foram pouco expressivos 
nas transformações microbianas, na disponibilidade temporal de N mineral e nos 
estoques de C e N do solo; entretanto, foi observado acúmulo de N mineral em 
camadas mais profundas (> 40 cm) para a dose de 200 kg ha-1 ano-1 N. Além disso, 
a área de mata apresentou melhores atributos microbiológicos e maior estoque de C 
e N comparado às áreas cultivadas com cana-de-açúcar. Em relação à variação da 
fertilidade do solo, observou-se que o aumento das doses de N potencializa a 
acidificação do solo em anos consecutivos, assim como promove diminuição do teor 
de bases trocáveis. A manutenção da fertilidade do solo, dos atributos 
microbiológicos, e dos estoques de C, N total e N mineral para produção sustentável 
de biocombustíveis depende do manejo adequado da fertilização nitrogenada no 
sistema de colheita dos canaviais sem prévia queima. De forma complementar e 
paralela a estes trabalhos, foi objeto de estudo a adaptação e validação de métodos 
colorimétricos na determinação de N inorgânico em extratos de solos tropicais. Os 
resultados revelaram que é necessário adicionar carvão ativado durante o processo 
de extração para que os métodos colorimétricos apresentem melhor exatidão e 
precisão. Recomenda-se utilizar solução extratora de KCl 2,0 mol L-1 e permitir 
tempo de reação de 30 min. A faixa linear de trabalho mais adequada varia de 0 a 
7,5 e 0 a 10,0 mg L-1 de N para leituras de N-NH4

+ e N-NO3
- respectivamente. 

 
Palavras-chave: Adubação nitrogenada consecutiva; Fertilizante orgânico; Mata 

nativa; Nitrogênio mineral; Illinois Soil Nitrogen Test – ISNT 
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ABSTRACT 

 
Nitrogen fertilization in sugarcane: effects on soil fertility, microbial 

transformations and stocks of carbon and nitrogen 
 

Nitrogen fertilizers play an important role in nutrition and increased 
productivity of sugarcane, however, affect cycling of C and N in the soil. This study 
mainly aimed to evaluate the effect of the consecutive application of organic and 
inorganic sources of N in microbial soil transformations, in N mineralization, in C, total 
N and mineral N stocks, and soil fertility in the medium term. They were chosen two 
areas cultivated with sugarcane in the State of São Paulo in which experiments with 
management of nitrogen fertilization have been conducted since 2010 and 2011, with 
annual reapplication of treatments through 2014. In these areas was adopted the 
randomized blocks experimental design, with four replications. The treatments were: 
control (no nitrogen fertilization), fertilization with sources of ammonium nitrate, urea, 
organic fertilizer and Ajifer® at rate of 100 kg ha-1 yr-1 N, and fertilization with 
YaraBella NitromagTM source at rates of 50, 100, 150 and 200 kg ha-1 yr-1 N. To 
evaluate the effect of treatments on the variation of soil fertility and hydrolysable 
organic-N fraction (N-ISNT), annual soil samples were collected in these experiments 
at 0-0.2 and 0.2-0.40 m. To evaluate the effect of treatments on soil C and N 
transformations, soil samples were collected up to 1.0 m depth in the control, organic 
fertilizers, YaraBella NitromagTM at rates of 100 and 200 kg ha-1 yr-1 N treatments and 
bushland, in which were determined bulk density and organic C, total N and mineral 
N (NH4

+-N and NO2
--N + NO3

--N). In addition, soil samples of the 0-0.2 m were 
incubated in the laboratory to assess the availability of N and the content of C and N 
microbial biomass and microbial activity. The effects of consecutive nitrogen fertilizer 
were inexpressive in microbial transformations, in the temporal availability of mineral 
N and C and N soil stocks; however, it was observed mineral N accumulation in 
deeper layers (> 0.4 m) at rate of 200 kg ha-1 yr-1 N. Moreover, the bushland showed 
better microbiological attributes and largest C and N soil stocks compared with areas 
cultivated with sugarcane. In relation to the variation of soil fertility, it observed that 
the increase in N rates enhances the soil acidification in consecutive years, and 
promotes decreased levels of exchangeable bases. The maintenance of soil fertility, 
the microbiological attributes, and the C, total N and mineral N soil stocks for 
sustainable biofuel production depends on proper management of nitrogen 
fertilization on crop system of without burning sugarcane fields. Complementarily and 
in parallel with these studies, it was the object of study the adaptation and validation 
of colorimetric methods for the determination of inorganic N in tropical soil extracts. 
The results revealed that it is necessary to add activated charcoal during the 
extraction process so that colorimetric methods exhibit better accuracy and precision. 
It is recommended to use extraction solution of KCl 2,0 mol L-1 and allow 30 min 
reaction time between addition of reagent and the spectrophotometer reading. The 
linear working range more suitable varies from 0 to 7.5 and 0 to 10,0 mg L-1 of N for 
measurement of NH4

+-N and NO3
--N respectively. 

 
Keywords: Consecutive nitrogen fertilization; Organic fertilizer; Bushland; Mineral 

nitrogen; Illinois Soil Nitrogen Test - ISNT  
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1 INTRODUÇÃO 

 

Dentre as culturas produzidas no Brasil, a cana-de-açúcar (Saccharum spp.) 

ocupa hoje a terceira posição em relação à área plantada, com cerca de 10,7 

milhões de ha, inferior à área cultivada com soja (32,1 milhões de ha) e com milho 

(15,9 milhões de ha) (INSTITUTO BRASILEIRO DE GEOGRAFIA E ESTATÍSTICA - 

IBGE, 2016). A região sudeste é a região com maior área plantada da cultura, 

representando 61,7% do total, sendo o Estado de São Paulo o mais significativo em 

relação não só a área plantada, mas também em relação à produção (IBGE, 2016).  

A área cultivada com cana-de-açúcar encontra-se em expansão no Brasil. A 

expansão da cultura está ocorrendo nas regiões oeste e noroeste de São Paulo, nos 

Estados de Goiás, Mato Grosso do Sul, Minas Gerais, e como novas fronteiras, o 

Vale do São Francisco e o oeste da Bahia, Maranhão e o Piauí (GOES; MARRA, 

2008). No entanto, o zoneamento agroecológico da cana-de-açúcar proíbe a 

expansão de canaviais e a implantação de novas usinas de etanol ou açúcar na 

Amazônia, no Pantanal e na bacia Alto Paraguai, além de estabelecer que a cultura 

não possa se expandir em áreas de vegetação primaria ou em terrenos com 

declividade acima de 12%, com a premissa da colheita sem queima nas áreas em 

expansão (EMBRAPA, 2009). Mesmo com estas limitações, o zoneamento 

agroecológico demonstra que o Brasil dispõe de cerca de 64 milhões de ha de áreas 

aptas ao cultivo da cultura (EMBRAPA, 2009). 

A cana-de-açúcar tem por característica ser uma cultura com um grau restrito 

de tecnologia aplicada ao sistema produtivo, como por exemplo, uso limitado de 

corretivos e fertilizantes, controle biológico de pragas, controle químico de doenças, 

pragas e plantas daninhas, controle de compactação do solo como o uso de pneus 

de alta flutuação, utilização de variedades melhoradas, uso de maturadores, dentre 

outros (DALRI; CRUZ, 2008). Deste modo observa-se que mesmo com o uso desta 

tecnologia nos canaviais, a produtividade média da cultura encontra-se muito abaixo 

do seu potencial produtivo. A produtividade média no Brasil atingiu 80 t ha-1 no ano 

de 2008 e decresceu para 72 t ha-1 no ano de 2015 (IBGE, 2016), provavelmente 

devido à expansão da cultura para áreas de baixa e média fertilidade, ao impacto 

causado pela intensificação da mecanização na produtividade e restrições 

orçamentárias que limitaram o investimento na renovação e manutenção dos 

canaviais. 
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Para elevar a produtividade, a adubação é uma das principais práticas 

adotadas pelos produtores não apenas na cana-de-açúcar, mas também em todas 

as culturas. Os custos com correção e adubação podem representar 45% dos custos 

de produção em culturas como o milho (COELHO; ALVES, 2003), enquanto que 

para a cana-de-açúcar os gastos com adubação correspondem a 20% do custo de 

produção (MAEDA, 2009). Na implantação dos canaviais, os maiores custos 

referem-se às práticas corretivas (calagem, gessagem e fosfatagem) e à adubação 

mineral de plantio, principalmente com fósforo e potássio. No ciclo de soqueira, que 

representa cerca de 80 a 85% da área cultivada com cana-de-açúcar, o potássio e o 

nitrogênio são os nutrientes mais exigidos e que apresentam os maiores custos para 

sua reposição. Segundo Orlando Filho et al. (1980), o K é extraído em maior 

quantidade do que o N pela cana-de-açúcar, sendo necessários 174 kg de K2O e 

143 kg de N para produção de 100 toneladas de colmos, corroborando com os 

valores encontrados por Trivelin et al. (2002) em relação ao N. 

Em agrossistemas, em geral, o fertilizante nitrogenado é o principal veículo de 

adição de N e um dos insumos de maior importância pelo desempenho crescente na 

produtividade e pelo atendimento da demanda de alimentos (YAMADA et al., 2007). 

No Brasil, a prática da fertilização nitrogenada tem recebido especial atenção na 

cultura da cana-de-açúcar (ORLANDO FILHO, 1983; CARNAÚBA, 1990; DEMATTÊ, 

2005). Assim, em uma conjuntura de elevada expectativa e cobranças no que diz 

respeito à sustentabilidade, o aumento da produtividade dos canaviais pela 

utilização de fertilizantes nitrogenados pode influenciar positivamente a geração de 

combustíveis provenientes de fonte renovável (NAIK et al., 2010), a mitigação de 

gases de efeito estufa (MACEDO et al., 2008) e a venda de crédito de carbono 

(NGUYEN et al., 2010). 

Entretanto, o papel dos fertilizantes nitrogenados no aumento da 

produtividade da cana-de-açúcar ainda é uma questão controversa. Embora exista 

um número considerável de bactérias em associação à cana-de-açúcar com 

capacidade de fixar N2 atmosférico (URQUIAGA et al., 1992), não há evidências, em 

condições de campo, de que esta fixação biológica de N seja significativa e 

suficiente para obtenções das atuais produtividades (THORBURN et al., 2003). Por 

outro lado, a contribuição dos fertilizantes nitrogenados em relação ao N total 

absorvido (cana planta e soqueiras) geralmente é menor que 40% do N aplicado 

(GAVA et al., 2003; FRANCO et al. 2008; FRANCO et al., 2011). 
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Também associado ao baixo aproveitamento do N aplicado como fertilizante 

na cana-de-açúcar está o uso de fontes como a ureia. A aplicação de ureia na 

superfície do solo pode resultar em perdas de N por volatilização de N-NH3 da 

ordem de 20 a 40% no sistema de cultivo atualmente adotado, no qual há baixa 

mobilização do solo e grande acúmulo de palhada proveniente da colheita 

mecanizada sem queima prévia (CANTARELLA et al., 1999; VITTI, 2007; 

CANTARELLA et al., 2007). Outros fertilizantes nitrogenados têm sido avaliados 

como opções de substituição à ureia para adubação da cana-de-açúcar sob colheita 

sem prévia queima. Dentre eles destacam-se fontes convencionais como nitrato de 

amônio e sulfato de amônio, tal qual outras fontes como nitrato de amônio com 

cálcio e magnésio dolomítico, cloreto de amônio e fertilizantes organominerais 

líquidos COSTA et al., 2003; VIEIRA-MEGDA et al., 2015; MARIANO et al., 2015).  

Os subprodutos derivados do processamento da cana-de-açúcar e dos 

processos de obtenção do álcool, como a torta de filtro e a vinhaça respectivamente, 

são importantes fontes de nutrientes para a cultura sendo amplamente utilizadas, e 

de forma cada vez mais racional. Fato este que pode ser comprovado pela 

substituição parcial da adubação mineral da cana-de-açúcar pela adubação 

organomineral por meio da aplicação de compostos orgânicos nas lavouras. Os 

compostos orgânicos são resultado da compostagem dos subprodutos derivados da 

indústria canavieira, como a torta de filtro e cinzas de caldeira, adicionados de outros 

subprodutos, como cama de frango, palhadas e restos de culturas, dejetos de 

animais, gesso agrícola e fosfatos.  

Estes subprodutos estão sendo cada vez mais utilizados pelo setor 

sucroenergético, com potencial em aumentar os teores de nutrientes do solo, o 

estoque de C orgânico e por fim o aumento da produtividade. Devido aos altos 

teores de matéria orgânica, o uso de resíduos orgânicos garantirá o retorno ao solo 

da matéria orgânica que gradualmente é consumida e mineralizada (GOMES, 2011), 

fornecendo nutrientes ao sistema solo-planta e contribuindo para a manutenção da 

fertilidade do solo. 

A matéria orgânica exerce papel de destaque na fertilidade química, física e 

biológica do solo, principalmente tratando-se de solos tropicais (BAYER; BERTOL, 

1999; ANDREOLA et al., 2000; MOREIRA; COSTA, 2004; ARAUJO et al., 2007). 

Também é responsável por aumentos significativos na produção agrícola, além da 

proteção contra contaminação e degradação do solo (HERNANI et al., 1999). 
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Segundo Bayer e Mielniczuk (2008) a matéria orgânica atua como constituinte sólido 

do solo que pode ser alterado pela ação do manejo numa escala de tempo 

compatível com a das gerações humanas, sendo reconhecida como promotora da 

qualidade do solo. Além de fazer com que o solo exerça suas funções na natureza, a 

matéria orgânica também é capaz de estocar C e N (CANELLAS et al., 2007; 

BRANDANI, 2013), sendo esse um atributo muito estudado recentemente devido à 

preocupação com a intensidade de uso do solo e manejo adotado nos 

agrossistemas. 

A transição de áreas cobertas com vegetação nativa e que passam a ser 

manejadas como agrossistemas causa redução no estoque de C e N do solo 

(BARBOSA, 2010; BARROS et al., 2013). Entretanto, quando comparado os 

estoques de C e N de um canavial sob colheita com queima e sem queima prévia, 

esses estoques são maiores no sistema sem queima (PINHEIRO et al., 2007). 

Segundo Signor (2010), estoques de C na camada de 0-30 cm representaram 60 e 

53% do total acumulado na camada de 0 a 100 cm para áreas de cana-de-açúcar 

sem queima e com queima da palhada, respectivamente, enquanto para N a 

variação é de 55 e 50%, na mesma ordem. Brandani (2013) também observaram 

efeitos favoráveis no estoque de C no solo em áreas sob colheita de cana-de-açúcar 

sem prévia queima. Além desse aumento em quantidade, o cultivo de cana-de-

açúcar neste sistema também promove mudanças significativas no processo de 

humificação da matéria orgânica do solo à longo prazo e, portanto, proporciona 

melhorias na sua qualidade (CANELLAS et al., 2007). 

Ao estudar os estoques de C e N em áreas de cana-de-açúcar, Signor (2010) 

concluiu que o tempo de adoção do sistema sem queima prévia favoreceu o 

conteúdo de C microbiano no solo. Em solos com matéria orgânica de elevada 

relação C/N, a biomassa microbiana está sob condições de estresse, tornando-se 

incapaz de utilizar totalmente o N e o C orgânico. O aparente não empobrecimento 

em N no solo e a manutenção da produção da cana-de-açúcar sugerem que a 

cultura pode obter o N a partir de outros meios, como a fixação biológica de N e a 

deposição atmosférica, ou o próprio solo fornecer o N por outros processos 

(DEMATTÊ, 2005), com destaque para a mineralização da matéria orgânica do solo 

(recompensada pela ciclagem de nutrientes) 

Estudos recentes têm apresentado baixa resposta da cana-de-açúcar à 

adubação nitrogenada (OTTO et al., 2013; MARIANO, 2015), especialmente em 
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áreas manejadas em rotação com leguminosas ou com utilização de resíduos 

orgânicos como vinhaça e torta de filtro. Em uma das áreas avaliadas por Otto et al. 

(2013), com histórico de aplicação de vinhaça, não houve resposta da cana-de-

açúcar à adubação nitrogenada de soqueira em três anos consecutivos, indicando 

que possivelmente a mineralização da matéria orgânica do solo está suprindo a 

demanda de N pela cultura. Em uma situação como essa, é interessante avaliar se 

ocorre diminuição no estoque de C e N do solo nas parcelas controle com o passar 

dos anos, uma vez que o N exportado pelos colmos não está sendo reposto pela 

adubação.  

A decomposição e a mineralização dos resíduos vegetais dependem da 

atividade microbiana, sendo importante conhecer a sua dinâmica para entender a 

ciclagem de nutrientes. Apesar da grande reserva de N orgânico no solo, apenas 

uma fração do N é mineralizável, ocorrendo predominantemente nas frações menos 

representativas em termos de quantidade de matéria orgânica do solo, como 

biomassa microbiana e a fração lábil ou ativa, que representam 5% e 6% do N 

mineralizável no solo (MOREIRA; SIQUEIRA, 2006). Dessa forma, é fundamental 

entender o efeito da adubação nitrogenada consecutiva nos processos de 

transformação do N do solo, incluindo o efeito na biomassa microbiana e nos 

estoques de C e N a médio e longo prazo. 

A adição de material orgânico com baixa relação C/N aumenta a taxa de 

degradação do C e N do solo, uma vez que proporciona estimulo imediato da 

atividade metabólica na biomassa microbiana pelo aparecimento de compostos 

facilmente decomponíveis e solúveis em água, como aminoaçúcares e aminoácidos. 

Como consequência, ocorre rápido crescimento da biomassa microbiana após a 

adição destes compostos. Entretanto, à longo prazo a adição de fertilizantes 

orgânicos normalmente aumenta o estoque de C e N do solo (LADHA et al., 2011; 

LIU et al., 2013), enquanto que para os fertilizantes minerais ainda existem dúvidas 

se o efeito destes é favorável ou desfavorável (KHAN et al., 2007; MULVANEY et al., 

2009; OLSON, 2013; STOCKMAN et al., 2013).  

A mineralização do N do solo ou dos resíduos orgânicos é definida como a 

transformação do N de formas orgânicas em formas inorgânicas, como NH4
+ e NO3

-, 

sendo realizado por organismos heterotróficos do solo (BAYER; MIELNICZUK, 

2008). Os compostos facilmente decomponíveis são a fração lábil dos resíduos 

orgânicos. São constituintes da parede celular dos microrganismos do solo ou 



22 

 

produto da hidrólise de macromoléculas, como proteínas, aminoácidos e ácidos 

nucléicos, as quais sofrem ação enzimática, tendo como resultado a liberação de 

amônia. Assim, geralmente estão associados a ausência de resposta das culturas à 

adubação nitrogenada. Segundo Mulvaney et al. (2001), para o uso eficiente dos 

fertilizantes, a mineralização do N do solo deve ser considerada nos programas de 

recomendação da adubação nitrogenada. 

Outro aspecto que merece destaque é a contribuição da palha no 

fornecimento de N para a cultura. Yamaguchi (2013), ao estudar a mineralização de 

C e N na palhada de cana-de-açúcar, concluiu que o N inicialmente fica imobilizado 

na palhada, porém, ao final do ciclo ele começa a ser disponibilizado em função da 

redução da relação C/N, corroborando com os resultados obtidos por Gava et al. 

(2003) e Fortes et al. (2012). Após cinco anos, a palhada do primeiro corte estará 

praticamente mineralizada e grande parte do N constituirá a matéria orgânica, que 

será usada nos ciclos seguintes (DEMATTÊ, 2005).  

Os trabalhos nesta área têm demonstrado que o N da palhada, devido à 

elevada relação C/N, terão pouca influência na nutrição nitrogenada da cana-de-

açúcar a curto prazo. Em um primeiro momento, o N da palhada sofrerá 

mineralização, passando a fazer parte do estoque de matéria orgânica do solo 

(CANTARELLA et al., 2007). Com o passar do tempo, este N passará a formas mais 

lábeis da matéria orgânica podendo sofrer mineralização e ficar disponível para a 

cana-de-açúcar, constituindo importante fonte de N para a cultura a médio e longo 

prazo (VITTI, 2003; TRIVELIN et al., 2013). Ou seja, assim como o C, espera-se 

aumento dos estoques de N orgânico do solo em áreas sob colheita de cana-de-

açúcar sem prévia queima. 

Diante do exposto acima formulou-se as seguintes hipóteses: 1) a fertilização 

nitrogenada orgânica aumenta os estoques de C e N e favorece os atributos 

microbiológicos do solo em áreas cultivadas com cana-de-açúcar, enquanto a 

fertilização nitrogenada mineral promove mineralização do C e N do solo e aumenta 

a disponibilidade de N mineral, principalmente nas maiores doses; 2) a manutenção 

da palhada na superfície do solo promove aumento nos teores de K no solo a médio 

prazo, e de que o aumento da fertilização nitrogenada consecutiva em solos 

cultivados com soqueiras de cana-de-açúcar promove intensa acidificação do solo e 

consequente diminuição de bases trocáveis, principalmente quando submetidos a 

elevadas doses. 
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Com base nas hipóteses descritas acima, os objetivos deste estudo foram: 1) 

avaliar os estoques de C orgânico, N total e N mineral no solo, assim como o C e N 

da biomassa microbiana e a mineralização do N do solo relacionadas às fontes 

orgânicas e minerais de N aplicadas sobre a palha consecutivamente há mais de 

dois três em dois solos cultivados com cana-de-açúcar no Estado de São Paulo; 2) 

avaliar a variação da fertilidade do solo relacionadas à diferentes fontes e doses de 

N aplicadas sobre a palha consecutivamente há mais de três anos em dois solos 

cultivados com cana-de-açúcar colhida sem queima prévia no Estado de São Paulo. 

O capítulo 2 desta dissertação de mestrado, intitulado “Adaptação e validação 

de métodos colorimétricos na determinação de amônio e nitrato em solos tropicais”, 

não compartilha suas hipóteses e objetivos com aquelas descritas acima, pois 

constitui um trabalho desenvolvido de forma complementar e paralela ao capítulo 3. 

Esta dissertação foi elaborada na forma de três capítulos independentes, que 

serão publicados conforme a estrutura abaixo: 

 

- SATTOLO, T.M.S.; OTTO, R.; MARIANO, E.; KAMOGAWA, M.Y. Adaptation 

and validation of colorimetric methods in determining ammonium and nitrate on 

tropical soils. 

- SATTOLO, T.M.S.; OTTO, R.; MARIANO, E.; BOSCHIERO, B.N.; 

TRIVELIN, P.C.O. Effects of consecutive nitrogen fertilization in chemicals and 

microbiological attributes of sugarcane cropped soils. 

- SATTOLO, T.M.S.; OTTO, R.; MARIANO, E.; BOSCHIERO, B.N.; 

TRIVELIN, P.C.O. Impacts of consecutive nitrogen fertilization in fertility of soils 

cultivated with sugarcane. 
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2 ADAPTAÇÃO E VALIDAÇÃO DE MÉTODOS COLORIMÉTRICOS NA 

DETERMINAÇÃO DE AMÔNIO E NITRATO EM SOLOS TROPICAIS 

 

Resumo 
 

A determinação de nitrogênio mineral (N-NH4
+, N-NO2

- e N-NO3
-) em extratos 

de solo é muito utilizada em experimentos que avaliam interação solo-nitrogênio. O 
principal e mais utilizado método é a destilação à vapor, porém métodos 
colorimétricos apresentam vantagens por serem mais rápidos e simples, possuírem 
melhor rendimento e com maior sensibilidade. Entretanto, estão sujeitos a 
perturbações quando o extrato possui interferentes orgânicos nitrogenados, 
limitando sua aplicação em extratos de solos tropicais. Portanto, o objetivo deste 
trabalho foi avaliar o método colorimétrico de determinação de N-NH4

+ (reação de 
Berthelot) e N-NO3

- + N-NO2
- (reação de Griess-Ilosvay) em extratos salinos de solos 

tropicais por meio da adição de carvão ativado durante o processo de extração. 
Extratos de solo contendo N mineral endógeno (sem adição de N mineral) e 
exógeno (com adição de N mineral), com e sem adição de carvão ativado, foram 
determinados pelos métodos de destilação à vapor e colorimétrico, seguidos de 
comparação através de parâmetros de validação. Os resultados revelaram que é 
necessário adicionar carvão ativado durante o processo de extração para que os 
métodos colorimétricos apresentem melhor exatidão e precisão. Recomenda-se 
utilizar solução extratora de 2,0 mol L-1 de KCl e permitir tempo de reação de 30 min 
entre a adição dos reagentes e a leitura no espectrofotômetro. Adicionalmente, a 
faixa linear de trabalho mais adequada varia de 0 a 7,5 e 0 a 10,0 mg L-1 de N para 
leituras de N-NH4

+ e N-NO3
- respectivamente. Os parâmetros de validação foram 

confirmados na comparação com o método da destilação à vapor. Portanto, a 
utilização dos métodos colorimétricos para determinação de N-NH4

+ e N-NO3
- + N-

NO2
- em extratos de solos tropicais pode ser utilizado desde que seja adicionado 

carvão ativado no processo de extração. 
 
Palavras-chave: Calibração; Reação de Berthelot; Reação de Griess-Ilosvay; Carvão 

ativado; Extratos de solos 
 
Abstract 
 

Inorganic nitrogen (NH4
+-N, NO2

--N and NO3
--N) determination in soil extracts 

is a useful tool in studying soil-nitrogen interactions. The main worldwide used 
method is the steam distillation, but colorimetric methods shows advantages of being 
quick, simple, sensitive and higher yield. However, they are subject to disruption 
when the extract has interfering organic nitrogen, limiting its application in tropical 
soils extracts. The aim of this study was to evaluate colorimetric methods for the 
determination of NH4

+-N (through Berthelot reaction) and NO3
--N + NO2

--N (through 
Griess-Ilosvay reaction) in salt extracts of tropical soils by addition of activated 
charcoal during the extraction process. Soil extracts amended or not with inorganic N 
were used, after addition or not of activated charcoal. Inorganic N was further 
quantified by steam distillation and colorimetric methods, followed by comparison of 
validation parameters. The results revealed the need to add activated charcoal in the 
extraction process to increase the accuracy and precision of the colorimetric 
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methods. It is recommended to use extraction solution of 2.0 mol-1 KCl and reaction 
time of 30 min between the addition of the reagents and reading in a 
spectrophotometer. Additionally, the linear working range more suitable vary from 0 
to 7.5 and 0 to 10.0 mg L-1 of N to NH4

+ and NO3
- readings respectively. Validation 

parameters were confirmed in comparison with the steam distillation method. The 
colorimetric method can be used to quantify NH4

+-N and NO3
--N + NO2

--N in extracts 
of tropical soils, upon addition of activated charcoal during the extraction process. 
 
Keywords: Calibration; Berthelot reaction; Griess-Ilosvay reaction; Activated coal; 

Soil extracts 
 

2.1 Introdução 

 

A determinação de nitrogênio mineral (N mineral), N-NH4
+, N-NO2

- e N-NO3
-, 

em extratos de solo é uma análise muito comum em experimentos que avaliam a 

fertilidade do solo, principalmente quando submetidos à algum tipo de fertilização 

nitrogenada, seja ela de natureza orgânica ou mineral. 

Diversos métodos estão disponíveis para determinação destes íons em 

solução, com destaque para destilação à vapor (BREMNER; KEENEY, 1965)1, 

microdifusão (SAGHIR et al., 1993)2, colorimétrico (KEENEY; NELSON, 1982; 

NELSON, 1983; DORICH; NELSON, 1984)3, eletrodo íon-seletivo (BANWART et al., 

1972; BREMNER et al., 1968)4 e condutivímetro (REIS et al., 1997)5. As vantagens e 

desvantagens de cada método estão descritas na Tabela 2.1. 

 

Tabela 2.1 – Observações sobre as características positivas (+) e negativas (-) de manuseio e 
utilização dos métodos de determinação de N mineral 

Método Observações 

Destilação à 
Vapor1 

(+) mais confiável, preciso, ampla adoção e de baixo custo. O mais utilizado.  
Pode ser utilizado na quantificação de isótopos 

(-) laborioso, lento e geração de grande volume de resíduo 

Microdifusão2 

(+) simples, confiável, e de baixo custo. Exige pouco equipamento. Pode ser 
utilizado na quantificação de isótopos. 

(-) muito lento, laborioso e de sensibilidade limitada. 

Colorimétrico3 
(+) rápido, simples, muito sensível e passível de automação 

(-) regentes e equipamentos específicos, e de custo relativamente elevado 

Eletrodo Íon-
Seletivo4 

(+) mais rápido, prático e altamente específico 

(-) custo muito elevado 

Condutivimétrico5 
(+) simples, muito sensível e passível de automação 

(-) regentes e equipamentos específicos, e de custo relativamente elevado 

Fonte: Adaptado de Mulvaney (1996) 

 

Mesmo com todos esses métodos já validados em diversas adaptações e 

com amplas possibilidades de utilizações, a escolha do método mais adequado para 
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quantificação de N mineral dependerá de muitas variáveis, dentre elas: 

disponibilidade de equipamentos, reagentes e verba, tempo, sensibilidade e acurácia 

desejada, quantidade de amostras e frequência de coleta, e extrator utilizado 

(MULVANEY, 1996). 

Na quantificação colorimétrica de N-NH4
+, a sequência de reações mais 

utilizadas é a chamada reação de Berthelot, descoberta em 1859. O autor observou 

que uma coloração azul era obtida quando amônia, fenol e hipoclorito eram 

misturados em sequência; desde então esta reação sofreu diversas alterações e 

modificações para ser adaptada segundo a finalidade de uso (TARAS, 1958). A 

aplicação deste método é muito ampla, sendo regularmente encontrada como 

reação primordial em metodologia para determinação de N-NH4
+ em alimentos, água 

doce e salina, petróleo, gases, metais (metalurgia) produtos farmacêuticos e muitos 

outros (SEARLE, 1984). Em ciências agrárias não é diferente, sendo empregada em 

materiais vegetais (DAVIDSON et al., 1970), solos e seus extratos (NELSON, 1983), 

além de fertilizantes (SEELY et al., 1967). 

Nelson (1983) descreve este método como a detecção do espectro emitido 

pelo composto verde-azulado formado quando a amônia e o salicilato de sódio 

reagem na presença de hipoclorito de sódio em pH alcalino. Segundo Krom (1980), 

autor da modificação da reação de Berthelot, ao usar salicilato de sódio em 

substituição ao fenol, a sequência de reação se inicia com o desprendimento do H+ 

do NH4
+ em meio alcalino (pH inicial = 12-13) formando NH3, que reage com o 

hipoclorito (ClO-), formando um composto chamado monocloramina (NH2Cl). Este 

reage com o salicilato para então formar a benzoquinona monoamina, que em 

sequência se acopla com outra molécula de salicilato, resultando finalmente no 

composto chamado azul de indofenol, o qual possui coloração verde-azulada e com 

absorbância máxima no comprimento de onda de 667 nm.  

Adicionalmente, a utilização de catalisadores, como nitroprussiato de sódio, 

aceleram a reação e aumentam a intensidade do desenvolvimento da cor do azul de 

indofenol (LUBOCHINSKY; ZALTA, 1954), enquanto a adição de agentes quelantes 

(NaEDTA) previnem a formação e precipitação de hidróxidos de cátions em pH 

alcalino, existentes nos extratos de solo, e sua possível interferência na leitura do 

equipamento (HINDS; LOWE, 1980). 

Mesmo com diversas modificações e adaptações, essa reação ainda está 

sujeita à ação interferente de metais, não-metais, efeito salino, luminosidade e 
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compostos nitrogenados. Em extratos de solo os compostos nitrogenados, oriundos 

constituintes principalmente da matéria orgânica, podem afetar positivamente ou 

negativamente a quantificação de N-NH4
+ (DOMNAS, 1961; SEELY et al., 1967). 

Assim como na determinação de N-NH4
+, a de N-NO3

- também possui mais 

de uma via, entretanto, a maioria delas está sujeita à ação de interferentes 

ordinariamente encontrados em solos e seus extratos, dificultando muito sua 

utilização. Nesta situação, a utilização do método de Griess-Ilosvay para 

determinação de N-NO2
- possui a melhor e mais fácil performance, bastando apenas 

reduzir previamente o N-NO3
- à N-NO2

- (MULVANEY, 1996). 

Originalmente a reação de Griess depende da diazotização (transferência do 

grupo diazo (N-NO2
-) para substâncias carboniladas) do ácido sulfanílico, seguido do 

seu acoplamento com naftilamina em solução com ácido sulfúrico, formando 

compostos passíveis de serem medidos por seu espectro. Anos depois, Ilosvay 

modificou o procedimento tornando a reação mais rápida e sensível. Assim, o 

método foi chamado posteriormente de Griess-Ilosvay (TARAS, 1958).  

A aplicação deste método é tão ampla quanto àquela descoberta por 

Berthelot e, portanto, também sofreu diversas modificações e adaptações. Shinn 

(1941) modificou o método ao substituir o ácido sulfanílico e a naftilamina por 

sulfanilamida e naftiletilenodiamina, respectivamente, alegando que a velocidade de 

acoplamento entre os compostos era lenta. Esta modificação aumentou a velocidade 

de acoplamento, resultando em aumento da estabilidade e velocidade de 

desenvolvimento da cor, e consequentemente, da sensibilidade do método (SHINN, 

1941). 

A reação de Griess-Ilosvay pode ser empregada tanto para determinação de 

N-NO2
- quanto para de N-NO3

- e de N-NO2
- + N-NO3

-. Porém, em materiais como 

solos, nos quais as quantidades de N-NO2
- são muito diminutas, além de instáveis, a 

detecção separada das formas minerais do N oxidado é inapropriada visto o ciclo 

biogeoquímico do N-NO2
- para as condições edáficas tropicais (CARDOSO NETO et 

al., 2006).  

Segundo Cantarella (2007), um dos fatores que afeta o teor de N-NO2
- nos 

solos agrícolas é a elevada velocidade de reação da nitratação, que é a 

transformação de N-NO2
- em N-NO3

- pelas bactérias do gênero Nitrobacter. Isso 

porque a reação é exotérmica, porém de baixa entalpia quando comparada com a 

reação de nitritação pelas bactérias do gênero Nitrosomonas, portanto, uma grande 



33 

 

quantidade de substrato (N-NO2
-) é processada para suprir energeticamente estas 

bactérias quimiolitotróficas. Assumindo que os teores de N-NO2
- em solos tropicais 

cultivados são ínfimos a ponto de terem pouca expressão agronômica, é possível 

proceder a redução do N-NO3
- à N-NO2

- através de um agente redutor, sendo este 

normalmente um elemento metálico na forma elementar ou de composto 

(MULVANEY, 1996). 

Da mesma forma que a reação de Berthelot, a reação de Griess-Ilosvay 

também está sujeita à ação de interferentes como agentes oxidantes e redutores, 

complexos orgânicos, precipitados, corantes, agentes perturbadores de pH e 

compostos nitrogenados (TARAS, 1958). Segundo este autor, compostos 

nitrogenados do grupo das aminas, como a ureia, podem reagir com o nitrito, 

gerando óxidos gasosos nitrogenados. 

Para evitar a interferência dos compostos orgânicos nitrogenados nas 

reações de determinação de N-NH4
+ e N-NO3

- é necessário o tratamento dos 

extratos para retenção destes compostos, a fim de deixá-los relativamente inertes. 

Inúmeros trabalhos comprovam que o carvão ativado possui característica de sorver 

(adsorver/absorver) diversos compostos orgânicos e inorgânicos, sendo empregado 

tanto em processos industriais quanto agrícolas (DIPPOLD et al., 2014; PAIVA et al., 

2012; RIVERA-UTRILLA et al., 2011; NGUYEN et al., 2007; PIGNATELLO et al., 

2006). Esta característica sortiva é derivada da ação conjunta de propriedades 

físicas (área superficial específica, densidade aparente, entre outros) e químicas 

(principalmente grupos funcionais) do produto, e possui uma especificidade relativa 

para cada sorvato (SILVA, 2009). 

Dentro das utilizações de caráter agrícola, destaca-se neste trabalho, o 

emprego do carvão ativado em análises de caracterização dos atributos químicos da 

fertilidade do solo, principalmente nas metodologias de determinação de S-SO4
-2 por 

turbidimetria, tendo como função a sorção da matéria orgânica solúvel nos extratos 

de solo para evitar ruídos na leitura (FOX et al., 1987; CANTARELLA; PROCHNOW, 

2001). 

Considerando que os resultados dos experimentos introdutórios e 

preliminares deste trabalho não se apresentaram satisfatórios para os testes de 

exatidão e precisão de N-NH4
+ e N-NO3

- determinados nos extratos de solos através 

das metodologias colorimétricas (MULVANEY, 1996; MIRANDA et al., 2001) e da 

metodologia padrão de destilação à vapor (BREMNER; KEENEY, 1965), criou-se a 



34 

 

hipótese de que a adição de carvão ativado durante o processo de extração do N 

mineral do solo é capaz de sorver compostos orgânicos nitrogenados interferentes, e 

consequentemente reduzir seus ruídos nas quantificações colorimétricas. Portanto, o 

objetivo deste estudo foi adaptar e validar os métodos colorimétricos de 

determinação de N-NH4
+ e N-NO3

- + N-NO2
- em extratos salinos de solos tropicais 

por meio da adição de carvão ativado durante o processo de extração. 

 

2.2 Material e Métodos 

 

Diversos experimentos em laboratório foram realizados visando avaliar a 

viabilidade de substituição do método da destilação à vapor pelos métodos 

colorimétricos de análise de N mineral em extratos de solos. O sistema de destilação 

à vapor, apesar de consolidado e utilizado em vários laboratórios, é trabalhoso, pode 

gerar contaminação cruzada entre as amostras e ainda apresenta o inconveniente 

de gerar quantidades consideráveis de resíduos no laboratório (Tabela 2.1). Assim, 

este trabalho foi dividido em três experimentos distintos: 

 

2.2.1 Experimento 1 

 

Para analisar o N mineral em solos normalmente se adota a extração com 

solução KCl. Entretanto, também pode-se adotar a extração com solução K2SO4 

quando existir indícios de que o Cl- pode atrapalhar a quantificação dos teores de N-

NH4
+ ou N-NO3

- ou ainda causar problemas aos equipamentos utilizados. Neste 

sentido, uma avaliação preliminar foi realizada para comparar as soluções salinas 

KCl 2,0 mol L-1 e o K2SO4 0,5 mol L-1 como extratores de N mineral no solo com 

posterior determinação pelos métodos colorimétricos. Neste mesmo experimento 

também foram avaliados diferentes tempos de reação após mistura dos reagentes 

com as soluções contendo N mineral, visando avaliar a influência do tempo no 

desenvolvimento da cor e seu possível efeito na quantificação dos teores de N-NH4
+ 

e N-NO3
-. A seguir uma breve descrição do protocolo empregado: 

1) Concentrações crescentes de N-NH4
+ e N-NO3

- (0, 2,5, 5,0, 7,5 e 10,0 mg 

L-1), nas formas de sulfato de amônio ((NH4)2SO4) e nitrato de potássio (KNO3), 

foram preparadas utilizando solução de KCl 2,0 mol L-1 e K2SO4 0,5 mol L-1; 
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2) Adição dos reagentes às amostras (1), seguindo os procedimentos 

descritos em Mulvaney (1996) e Miranda et al. (2001), que serão detalhados 

posteriormente; 

3) Aguardar diferentes tempos de reação (0, 15, 30, 60, 90 e 120 min); 

4) Detecção dos teores de N-NH4
+ e N-NO3

- utilizando um espectrofotômetro 

automatizado para leitura de microplacas (Cary 50, Varian, Austrália). 

 

2.2.2 Experimento 2 

 

Uma vez definido o melhor extrator para N mineral no solo, assim como o 

tempo de reação, um segundo experimento foi realizado visando comparar o método 

colorimétrico e o método da destilação à vapor na determinação de N-NH4
+ e N-NO3

- 

em amostras de solos.  

Foram utilizadas seis amostras de solo da camada de 0 a 20 cm em dois 

locais do Estado de São Paulo. Os solos pertenciam a ordem dos Latossolos e 

variavam consideravelmente em relação à textura, uso da terra (mata nativa e 

sistema agrícola) e manejo da adubação (fertilização nitrogenada de natureza 

mineral e orgânica). As amostras de solo estavam congeladas previamente às 

análises. Estas foram descongeladas e logo em seguida procedeu-se a extração do 

N mineral com solução KCl 2,0 mol L-1 (relação solo:solução 1:5). Após adição do 

KCl, as amostras foram agitadas em agitador horizontal durante uma hora e 

posteriormente filtradas em papel de filtro quantitativo nº 42 por gravidade. O teor de 

N-NH4
+ e N-NO3

- + N-NO2
- foram quantificados nas alíquotas pelos métodos de 

destilação à vapor (Bremner e Keeney, 1965) e pelo método colorimétrico 

(MULVANEY, 1996), em triplicata. Também foi determinada a umidade das amostras 

de solo permitindo apresentar os resultados em mg kg-1 (base seca).  

Como será observado posteriormente na seção Resultados e Discussão, 

houve diferença significativa entre os teores de N-NH4
+ e N-NO3

- + N-NO2
- 

quantificados pelos dois métodos. A hipótese levantada é de que a presença de 

interferentes nos extratos pode estar gerando distúrbios na leitura do 

espectrofotômetro, mais precisamente a presença de nitrogênio orgânico dissolvido 

ou outros interferentes. Por essa razão, um terceiro experimento foi realizado em 

sequência visando eliminar esta interferência por meio da adição de carvão ativado 
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no procedimento de extração do N mineral das amostras de solo, os quais serão 

detalhadamente descritos a seguir.   

  

2.2.3 Experimento 3 

 

 Este experimento consistiu da comparação entre os métodos colorimétricos e 

a destilação à vapor de extratos de solo para quantificação dos teores de N-NH4
+ e 

N-NO3
- + N-NO2

-, utilizando KCl 2,0 mol L-1 como solução extratora e tempo de 

reação de 30 min, conforme definido nas etapas preliminares, assim como adição ou 

não de carvão ativado no momento da extração do N mineral do solo. Além disso, as 

determinações foram realizadas em extratos de solo com e sem adição de N mineral 

(chamado de N exógeno). Para esta etapa do estudo os procedimentos foram 

detalhadamente descritos, conforme as etapas apresentadas em sequência.  

 

2.2.3.1 Preparo das soluções padrão 

 

As soluções padrão foram feitas seguindo os mesmos procedimentos de 

extração descritos no protocolo de Mulvaney (1996), porém sem o solo, para que se 

assemelhassem àqueles extratos de solo a serem determinados.  

Preparou-se a solução extratora de KCl 2,0 mol L-1 sendo em seguida 

repartida em dois volumes iguais, na qual uma delas foi mantida original e à outra 

adicionado carvão ativado na proporção de 0,1 g para cada 25 mL da solução 

(CANTARELLA; PROCHNOW, 2001). Estas foram armazenadas em frascos de 

polietileno e então colocados sob agitação a 180 rpm em mesa agitadora horizontal 

durante uma hora (Marconi, modelo MA 139/CFT). Após este período, as soluções 

foram filtradas em papel de filtro quantitativo faixa azul nº 42 (Nalgon Ref. 3552), 

previamente lixiviado com solução KCl 2,0 mol L-1 a fim de remover possíveis 

quantidades de N-NH4
+ no papel.  

As soluções filtradas foram divididas, transferindo-as em balões volumétricos 

de 100 mL para elaborar as soluções padrão. As concentrações utilizadas foram 0, 

2,5, 5,0, 7,5 e 10,0 mg L-1 de N-NH4
+ e N-NO3

-, usando para isso os sais (NH4)2SO4 

e KNO3, previamente secos a 105 °C por 24 h em estufa sem circulação forçada de 

ar e posteriormente mantidos em dessecadores até sua utilização. Ao final, cada 

solução padrão continha os mesmos teores de N-NH4
+ e N-NO3

-. 
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2.2.3.2 Extração (N mineral endógeno) 

 

Realizou-se a extração de uma amostra da camada de 0-20 cm de um solo 

previamente classificado como Latossolo Vermelho-Amarelo, situado na 

ESALQ/USP, Piracicaba/SP. O procedimento de extração seguiu o mesmo protocolo 

descrito por Mulvaney (1996). 

O solo coletado foi imediatamente levado ao laboratório onde foi 

homogeneizado e retirado duas amostras de 250 g. Ambas as amostras foram 

separadamente transferidas para dois frascos de polietileno de volume 1,5 L. Em 

apenas um dos frascos foi adicionado 5,0 g de carvão ativado (proporção de 0,1 g 

de carvão ativado para cada 5,0 g de solo úmido (CANTARELLA; PROCHNOW, 

2001). Em seguida um volume igual a 1,25 L de KCl 2,0 mol L-1 (relação 

solo:solução de 1:5) foi dispensado no frasco, e então colocados sob agitação a 180 

rpm em mesa agitadora horizontal durante uma hora (Marconi, modelo MA 

139/CFT). Após este período, a suspensão coloidal (solo + solução salina) foi filtrada 

por gravidade em papel de filtro quantitativo nº 42 (Nalgon Ref. 3552), previamente 

lixiviado com solução KCl 2,0 mol L-1 a fim de remover possíveis quantidades de N-

NH4
+ no papel. Passadas três horas os extratos foram recolhidos, homogeneizados 

separadamente e transferidos em dois conjuntos de cinco balões volumétricos de 

250 mL, previamente lavados com solução ácida (HCl 10%), sendo armazenados à 

4 °C em refrigerador até sua utilização.  

 

2.2.3.3 Adição de N mineral exógeno 

 

Quantidades equivalentes à 0, 5,0, 10,0, 25,0, 50,0 mg L-1 de N-NH4
+ e N-

NO3
-, na forma de (NH4)2SO4 e KNO3, respectivamente, foram adicionadas aos dois 

conjuntos de extratos de solo. Obteve-se então extratos com teores de N mineral 

exclusivamente endógeno e N mineral endógeno + exógeno. 

 

2.2.3.4 Determinação pelo método de destilação à vapor 

 

O teor de N-NH4
+ e N-NO3

- nos extratos foram determinados em triplicata pelo 

método de destilação à vapor, conforme Bremner e Keeney (1965). Foi destilado 

álcool absoluto sempre antes de iniciar o procedimento de destilação dos extratos, e 
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também entre a mudança de extratos contendo concentrações distintas de N, para 

arrastar todo e qualquer N-NH3 residual. Em seguida o mesmo procedimento foi 

realizado com adição de água deionizada. 

Para determinação de N-NH4
+ nos extratos seguiram-se os seguintes 

procedimentos: (1) transferir 10 mL de solução indicadora de ácido bórico (H3BO3) à 

2% em um béquer de 50 mL; (2) posicionar o béquer na saída do condensador à 

uma distância de um cm da solução; (3) transferir alíquotas de 50 mL dos extratos 

em balão de destilação de 250 mL; (4) adicionar ao balão 0,2 g de óxido de 

magnésio (MgO), previamente calcinado em mufla à 600 °C por duas horas; (5) 

acoplamento imediato e fixo do balão ao destilador e elevar a vazão de vapor; (6) 

aguardar entre 3 e 4 minutos, ou até que o béquer na saída do condensador atinja 

um volume aproximado de 40 mL; (7) retirar o béquer, diminuir a vazão de vapor, 

desacoplar o balão de destilação e reserva-lo; (8) titular a solução de ácido bórico à 

2% contendo o N-NH4
+ destilado com ácido sulfúrico (H2SO4) padronizado a 0,025 

mol L-1, com auxílio de bureta digital; (9) encerrar a titulação quando a solução 

indicadora mudar sua cor de verde para rosa, e anotar o volume (mL) de ácido 

sulfúrico gasto; (10) operação de cálculos (Equação 2.1) para transformar o valor da 

titulação em concentração (mg L-1). 

Em continuidade, o procedimento de determinação de N-NO3
- nos extratos foi 

efetuado como segue: (1) transferir 10 mL de solução indicadora de ácido bórico 

(H3BO3) à 2% em um béquer de 50 mL; (2) posicionar o béquer na saída do 

condensador à uma distância de um cm da solução; (3) adicionar 0,2 g de liga de 

Devarda ao mesmo balão que contém o extrato anteriormente destilado para N-

NH4
+; (4) repetir os passos 5, 6, 7, 8 e 9 citados no procedimento para determinação 

de N-NH4
+. 

 

2.2.3.5 Determinação pelo método colorimétrico 

 

A faixa linear de trabalho dos métodos colorimétricos para determinação de 

N-NH4
+ e N-NO2

- + N-NO3
- se limita à baixas concentrações destes íons em solução. 

Isso porque estes íons perdem sensibilidade de detecção quando as concentrações 

se aproximam de 10,0 mg L-1 de N mineral. Portanto, os extratos de solo com 

concentrações iguais ou superiores a este valor (10,0, 25,0 e 50,0 mg L-1) foram 

diluídos para atingir concentração final de 5,0 mg L-1, enquanto que extratos de 
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concentrações inferiores (0 e 5,0 mg L-1) foram mantidos. Esses extratos foram 

submetidos ao protocolo da metodologia descrita por Mulvaney (1996) e Miranda et 

al. (2001), respectivamente para as determinações das concentrações de N-NH4
+ e 

N-NO2
- + N-NO3

- por colorimetria, em quintuplicata, descritos a seguir. 

Para a determinação de N-NH4
+ nos extratos seguiram-se os seguintes 

procedimentos: (1a) preparo da solução de salicilato-nitroprussiato: dissolução de 

1,5626 g de salicilato de sódio (C7H5NaO3) e 0,0025 g de nitroprussiato de sódio 

dihidratado (C5FeN6Na2O 2H2O) em 20 mL de água deionizada; (1b) preparo da 

solução tampão: dissolução de 0,296 g de hidróxido de sódio (NaOH) e 0,996 g de 

fosfato de potássio dibásico (K2HPO4) em uma mistura de 4 mL de água deionizada 

e 6 mL de hipoclorito de sódio (solução desinfetante comercial recém aberta); (1c) 

preparo da solução complexante: dissolução de 0,6 g de ácido 

etilenodinitrilotetracetico sal dissódico (NaEDTA – C10H14N2Na2O8 2H2O) em 10 mL 

de água deionizada; (2) pipetagem de 150 µL do extrato e amostras padrão em cada 

uma das 96 células de uma microplaca de fundo chato de poliestireno (Corning 

3641, Nova Iorque, EUA); (3) adição de 15 µL da solução 1c em cada célula; (4) 

homogeneização das soluções posicionando a placa em agitador do tipo vortex por 

15 s; (5) adição de 60 µL da solução 1a em cada célula; (6) repetir passo 4; (7) 

adição de 30 µL da solução 1b em cada célula; (8) repetir passo 4; (9) aguardar 30 

min para desenvolvimento da coloração verde-azul; (10) leitura da absorbância em 

espectrofotômetro automatizado (Cary 50, Varian, Austrália) no comprimento de 

onda de 667 nm; (11) operação de cálculos (Equação 2.2) para transformar o valor 

da absorbância em concentração (mg L-1). 

Para determinação de N-NO3
- nos extratos seguiu os seguintes 

procedimentos: (1a) preparo da solução redutora: dissolução de 0,16 g de cloreto de 

vanádio (VCl3) em 20 mL de solução de HCl 1,0 mol L-1; (1b) preparo da solução de 

acoplamento; dissolução de 0,02 g de dicloridrato alfa-naftil-etilenodiamina (NEDD – 

C10H14N2 2HCl) em 20 mL de água deionizada; (1c) preparo da solução de 

sulfanilamida: dissolução de 0,4 g de sulfanilamida (C6H8N2O2S) em 20 mL de 

solução ácida de HCl 5% (v/v); (2) pipetagem de 100 µL do extrato e amostras 

padrão em cada uma das 96 células de uma microplaca de fundo chato de 

poliestireno (Corning 3641, Nova Iorque, EUA); (3) adição de 100 µL da solução 1a 

em cada célula; (4) homogeneização das soluções posicionando a placa em agitador 

do tipo vortex por 15 s; (5) adição de 50 µL da solução 1b em cada célula; (6) repetir 
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passo 4; (7) adição de 50 µL da solução 1c em cada célula; (8) repetir passo 4; (9) 

aguardar 30 min para desenvolvimento da coloração rosa intensa; (10) leitura da 

absorbância em espectrofotômetro automatizado (Cary 50, Varian, Austrália) no 

comprimento de onda de 540 nm; (11) operação de cálculos (Equação 2.2) para 

transformar o valor da absorbância em concentração (mg L-1). 

 

2.2.3.6 Cálculos 

 

Empregou-se a seguinte sequência de cálculos para a quantificação do 

conteúdo de N mineral pelo método de destilação à vapor (2.1) e os métodos 

colorimétricos (2.2): 

 

𝐶𝑑 = ((𝑉𝑎 − 𝑉𝑏) × 𝐴 × 𝑁 × 1000)/𝑉𝑒 (2.1) 

 

Onde: Cd = concentração de N mineral (mg L-1) pelo método de destilação à vapor; 

Va = volume de H2SO4 utilizado para titular a amostra (mL); Vb = volume de H2SO4 

utilizado para titular o branco (mL); A = massa molar do N (g mol-1); N = normalidade 

do H2SO4 utilizado na titulação (mol L-1); 1000 = transformação de mL para L; Ve = 

volume do extrato utilizado na destilação (50 mL). 

 

𝐶𝑐 = [(𝑎 × 𝐴) + 𝑏] × 𝑓 (2.2) 

 

Onde: Cc = concentração de N mineral (mg L-1) pelo método colorimétrico; a/b = 

coeficiente angular/linear da equação gerada a partir da curva padrão; A = 

absorbância (leitura do equipamento); f = fator de multiplicação da diluição. 

 

2.2.3.7 Validação da adaptação do método colorimétrico 

 

Para validação da adaptação do método colorimétrico, foi adotado como 

referência os procedimentos descritos no guia de métodos de análises oficiais da 

Association of Official Analytical Chemists International (AOAC International, 2005). 

Os parâmetros analisados foram: seletividade; linearidade; sensibilidade; exatidão; 

limite de detecção; limite de quantificação; precisão; e comparação da precisão entre 

métodos. 
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- Seletividade 

 

A seletividade, ou especificidade, está relacionada ao grau com que o método 

responde unicamente ao analito exigido. Desta forma, estudos que visam realizar 

este ensaio investigam os efeitos dos prováveis interferentes. Neste ensaio, fez-se 

um comparativo entre as curvas de regressão dos resultados obtidos com as 

amostras padrão (N exógeno) e com os extratos de solo (N endógeno + exógeno), 

ambos com adição de carvão ativado. O método é considerado seletivo quando as 

curvas forem muito paralelas entre si e a razão entre seus coeficientes angulares (a) 

se aproximar à 1. 

 

- Linearidade e sensibilidade 

 

Tanto a linearidade quanto a sensibilidade de um método podem ser 

observadas graficamente. O coeficiente de determinação (r²) é frequentemente 

utilizado para indicar a adequação do método quanto a linearidade, enquanto o 

coeficiente angular (a) é utilizado para avaliar a sensibilidade deste. Assim, 

pequenas variações na absorbância podem resultar em maior variação na resposta, 

neste caso na concentração de N mineral. Neste ensaio ambos parâmetros foram 

avaliados através dos resultados obtidos na regressão da curva padrão com adição 

de carvão ativado. O INMETRO recomenda um r de 0,99, ou r² de 0,98.  

 

- Exatidão 

 

Uma metodologia será tão exata quanto mais próximos forem os resultados 

obtidos em relação ao valor verdadeiro. Genericamente ela é expressa como 

recuperação analítica, ou seja, a porcentagem da razão entre o valor observado e o 

valor esperado. Para esta avaliação utilizou-se os ensaios de recuperação do 

analito, que basicamente consiste em comparar amostras de extratos de solo 

suplementadas com quantidades conhecidas de N-NH4
+ e N-NO3

-, com aquelas sem 

suplementação das mesmas espécies iônicas nitrogenadas, sendo calculada de 

acordo com a Equação (2.3). 
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𝑅 = ((𝐶𝑓 − 𝐶𝑛𝑓)/𝐶𝑓) × 100  (2.3) 

 

Onde: R = recuperação do analito (%); Cf = concentração do analito na amostra com 

suplementação de N-NH4
+ e N-NO3

- (mg L-1); Cnf = concentração do analito na 

amostra sem suplementação de N-NH4
+ e N-NO3

-). 

Aos resultados das recuperações aplicou-se o teste t de Student para 

amostra única, relacionando-os com seus respectivos níveis de probabilidade. 

 

- Limite de detecção (LD) 

 

É a menor quantidade detectada do analito que pode ser considerada 

significativamente maior do que a medida do desvio padrão das amostras em 

branco, com certo nível de confiança (usualmente 95%). O LD foi calculado pela 

média dos valores das amostras em branco, somado três vezes seu desvio padrão. 

 

- Limite de quantificação (LQ) 

 

É a menor quantidade detectada do analito que pode ser quantitativamente 

determinada com adequada precisão e exatidão sobre condições previamente 

estabelecidas. O LQ foi calculado pela média dos valores das amostras em branco, 

somado dez vezes seu desvio padrão. 

 

- Precisão 

 

Precisão é a avaliação da proximidade dos resultados obtidos em uma série 

de avaliações da amostragem múltipla de uma mesma amostra. Este parâmetro foi 

avaliado pela repetitividade dos extratos de solo através da variância e do 

coeficiente de variação (CV), que indicam a variabilidade observada dentro das 

medições realizadas sucessivamente seguindo os mesmos procedimentos, 

analistas, instrumentação e dentro de um curto espaço de tempo. Quanto menores 

as variações dos métodos em determinada concentração, maior é sua precisão. Aos 

resultados das variâncias nas determinações com e sem adição de carvão ativado 

aplicou-se o teste F de Fisher-Snedecor, relacionando-os com seus respectivos 

níveis de probabilidade. 



43 

 

- Comparação da precisão entre métodos 

 

Consiste na comparação dos resultados obtidos utilizando um método a ser 

validado (colorimétrico) com os resultados obtidos por meio de um método de 

referência validado (destilação à vapor), objetivando estudar o grau de proximidade 

dos resultados obtidos por ambos em toda a faixa de concentrações. Como pré-

requisito para esta comparação, ambos os métodos já devem possuir exatidão 

adequada para então proceder com o Teste F de Fisher-Snedecor. Adicionalmente 

foi aplicado o teste t de Student a fim de comparar as médias dos métodos. Segundo 

a AOAC International (2005) não é necessária a definição de nenhum nível de 

significância nos testes estatísticos aplicados na validação de qualquer parâmetro, 

entretanto, os níveis de probabilidade (valor-p) serão apresentados. 

 

2.3 Resultados e Discussão 

 

O ensaio preliminar avaliando as duas soluções extratoras (KCl 2,0 mol L-1 e 

K2SO4 0,5 mol L-1) e os tempos de reação demonstraram que em ambas soluções 

extratoras ao aumentar a concentração de N-NH4
+ eleva-se também seus 

respectivos erros padrão em todos os tempos de reação (Figura 2.1). Entretanto, os 

resultados das leituras de N-NH4
+ em solução de KCl nas concentrações 0, 2,5 e 5,0 

mg L-1 possuíram os menores erros padrão da média comparadas àquelas mesmas 

em solução de K2SO4, seja qual for o tempo de reação. Este comportamento auxiliou 

na escolha da solução extratora e também foi útil para demonstrar que o método 

colorimétrico apresentou maior precisão em baixas concentrações de N-NH4
+ na 

solução, uma vez que o sistema de resposta do equipamento gera ruídos em 

concentrações superiores a 7,5 mg L-1 (Figura 2.1). 

O tempo de reação teve maior influência para determinação de N-NO3
- do 

que para N-NH4
+ (Figuras 2.1 e 2.2). Porém, para N-NO3

- foi possível observar que o 

sistema de reposta do equipamento permite que a faixa linear de trabalho atinja 

valores de até 10,0 mg L-1, pois os valores dos erros padrão das médias foram 

baixos e constantes em todas as concentrações. Assim como para N-NH4
+, a 

utilização de solução de KCl 2,0 mol L-1 apresentou resultados promissores, 

permitindo concluir que é possível utilizar esta solução sem interferências do íon Cl- 

na leitura do equipamento. Além dos resultados favoráveis, a solução de KCl já é 
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amplamente utilizada em laboratórios de análise a apresenta custo mais baixo do 

que o K2SO4. 

 

 

Figura 2.1 – Comportamento das leituras de N-NH4
+ das amostras padrão (polinomial de 2º grau) nas 

concentrações de 0 (∙), 2,5 (-), 5,0 (♦), 7,5 (▲) e 10,0 (●) mg L-1 em diferentes tempos de 
reação (15, 30, 45, 60, 90 e 120 minutos) nas soluções de KCl 2,0 mol L-1 (A) e K2SO4 
0,5 mol L-1 (B). Os pontos representam os valores médios e as barras verticais o erro 
padrão da média (n = 18) 

 

 

Figura 2.2 – Comportamento das leituras de N-NO3
- das amostras padrão (polinomial de 2º grau) nas 

concentrações de 0 (∙), 2,5 (-), 5,0 (♦), 7,5 (▲) e 10,0 (●) mg L-1 em diferentes tempos de 
reação (15, 30, 45, 60, 90 e 120 minutos) nas soluções de KCl 2,0 mol L-1 (A) e K2SO4 
0,5 mol L-1 (B). Os pontos representam os valores médios e as barras verticais o erro 
padrão da média (n = 18) 
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Aliado a estes resultados, as curvas padrão das leituras de N-NH4
+ e N-NO3

- 

da solução extratora de KCl possuíram maior coeficiente de determinação 

comparadas com àquelas de K2SO4, em qualquer tempo de reação (Tabela 2.2). Na 

média os valores de R² foram de 0,994 e 0,985 para as curvas padrão de N-NH4
+, e 

de 0,999 e 0,998 para as curvas padrão de N-NO3
- em soluções extratoras de KCl e 

K2SO4 respectivamente. Assim, todos esses resultados forneceram informações 

suficientes para escolher como solução extratora padrão o KCl 2,0 mol L-1. 

Os valores dos coeficientes angulares desta solução possibilitaram escolher o 

tempo de reação para realização da leitura no espectrofotômetro. Quanto maior o 

tempo de reação para realização da leitura do N-NO3
-, menor o coeficiente angular 

da curva padrão. Portanto, há maior sensibilidade na sua determinação com 

menores tempos de reação. Desta forma, o tempo de reação escolhido foi o de 30 

min, pois possui boa sensibilidade em ambas as determinações, permitindo ainda 

otimizar o rendimento analítico. 

 

Tabela 2.2 – Coeficientes das equações das curvas padrão considerando as soluções utilizadas nos 
diferentes tempos de reação para as concentrações de 0, 2,5, 5,0, 7,5 e 10,0 mg L-1 de 
N mineral 

Tempo de 
reação (min) 

____________ KCl ____________ ____________ K2SO4 ____________ 

a b r² a b r² 
________________________________________________ N-NH4

+ ________________________________________________ 

15 3,8355 -0,4329 0,995 4,3975 -0,0302 0,977 

30 3,9477 -0,5745 0,997 4,4507 -0,1782 0,985 

45 3,5457 -0,3038 0,993 4,4272 -0,2656 0,990 

60 4,0167 -0,6632 0,994 3,9083 -0,0665 0,973 

90 3,6527 -0,4644 0,993 4,3148 -0,3078 0,992 

120 3,6322 -0,4263 0,995 4,2749 -0,3232 0,992 
________________________________________________ N-NO3

- ________________________________________________ 

15 12,184 -1,4871 0,999 18,157 -2,2647 0,999 

30 7,9432 -1,0713 0,999 9,8974 -1,4116 0,999 

45 6,1515 -0,8992 0,999 7,5941 -1,1926 0,998 

60 4,6763 -0,7788 0,999 6,1832 -1,0670 0,998 

90 3,8747 -0,6775 0,999 4,7039 -0,9455 0,997 

120 3,3874 -0,5909 0,999 3,8579 -0,8517 0,997 

a = coeficiente angular; b = coeficiente linear; r² = coeficiente de determinação; y = concentração de N 
mineral em mg L-1; x = absorbância 

 

Os resultados do experimento 2 indicam haver baixa precisão na 

determinação de N mineral pelos métodos colorimétricos, principalmente no caso do 

N-NO3
-. Na comparação entre as médias das determinações de N mineral em ambos 

os métodos a aplicação do teste t de Student mostrou-se altamente significativo. 
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Para N-NH4
+ os valores de probabilidade foram essencialmente menores que 0,4%, 

enquanto para N-NO3
- esses valores foram menores que 0,003%. Logo, os métodos 

colorimétricos não foram capazes de reproduzir os resultados obtidos pelo método 

padrão (destilação à vapor) (Figura 2.3). A hipótese é de que a presença de 

compostos solúveis, como N orgânico dissolvido e outras frações, possam estar 

interferindo positivamente nas reações do método colorimétrico utilizado para 

determinação de N-NH4
+ e negativamente para N-NO3

-, especialmente nos solos 

tropicais avaliados neste estudo. 

 

 

Figura 2.3 – Precisão das determinações dos teores de N-NH4
+ (A) e N-NO3

- (B) pelos métodos 
colorimétricos e (▲) destilação à vapor (●), sem utilização de carvão ativado. Os 
pontos representam os valores médios e as barras verticais o erro padrão da média (n 
= 5) 
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comparando a adição de carvão ativado no momento da extração do N mineral do 

solo. A adição de carvão ativado, como esperado, afetou substancialmente o 

comportamento dos métodos colorimétricos. 
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respectivamente para as determinações de N-NH4
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-, logo, teores de N 
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lado, as determinações de N-NH4
+ e N-NO3

- em extratos de solo devem ser maiores 

que o limite de quantificação, respectivamente 0,737 e 0,555 mg L-1, a fim de 

assegurar precisão e exatidão satisfatórias. 
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Menores valores de erro padrão da média e coeficiente de variação (CV) nas 

determinações de N-NH4
+ e N-NO3

- em toda a faixa de concentração, 0 a 50,0 mg L-

1, confirmam a performance superior do método colorimétrico com adição do carvão 

ativado. Em média o CV diminuiu de 13,3% para 3,1% na determinação do N-NH4
+ e 

de 4,0% para 1,5% na de N-NO3
- quando introduzido o reagente, valores aceitáveis 

(< 4%) e recomendados por Krull e Swartz (1999) (Tabela 2.3). 

O teste F de Fisher-Snedecor confirma esta superioridade ao relacionar-se 

com baixos níveis de probabilidade para o uso do carvão ativado nos procedimentos 

de extração, o qual tornou as metodologias colorimétricas de determinações de N-

NH4
+ e N-NO3

- mais precisas quando analisado todo o conjunto de dados, mas 

também separadamente por concentrações, de forma a aproximar-se muito de suas 

respectivas curvas analíticas teóricas (Tabela 2.3). Para o íon N-NH4
+ a precisão do 

método adaptado foi maior quanto maiores as concentrações, enquanto que para o 

íon N-NO3
- não houve essa relação pois nesta determinação o ruído causado pela 

ação interferente dos compostos orgânicos nitrogenados possui menor intensidade. 

 

Tabela 2.3 – Comparação da precisão dos métodos colorimétricos com e sem adição de carvão 
ativado na determinação de N-NH4

+ e N-NO3
-  

N min. 
exógeno 

Sem Carvão Ativado  Com Carvão Ativado 
F calc. p-F 

𝐗̅ σ² CV  𝐗̅ σ² CV 
_______________________________________________ N-NH4

+ ___________________________________________________ 

0,0 2,52 ± 0,13 0,08 11,5  2,54 ± 0,05 0,01 4,2 7,49 3,84 

5,0 7,16 ± 0,49 1,19 15,2  7,60 ± 0,24 0,29 6,6 4,14 9,90 

10,0 14,05 ± 0,86 3,72 13,7  12,44 ± 0,18 0,15 3,2 24,06 0,47 

25,0 31,84 ± 0,95 4,53 6,7  27,37 ± 0,10 0,05 0,8 94,68 0,03 

50,0 56,93 ± 4,89 119,42 19,2  52,37 ± 0,23 0,27 1,0 442,64 0,01 

Total ___ 0,30 13,3  ___ 31,37 3,1 105,87 0,01 
_______________________________________________ N-NO3

- ___________________________________________________ 

0,0 3,33 ± 0,11 0,06 7,2  3,31 ± 0,04 0,01 2,4 9,21 2,69 

5,0 8,40 ± 0,18 0,16 4,7  8,33 ± 0,04 0,01 1,1 20,77 0,61 

10,0 14,43 ± 0,06 0,02 0,9  13,42 ± 0,13 0,09 2,2 5,22 6,93 

25,0 31,37 ± 0,65 2,09 4,6  28,11 ± 0,07 0,03 0,6 78,98 0,05 

50,0 60,14 ± 0,66 2,20 2,5  53,93 ± 0,34 0,59 1,4 3,73 11,53 

Total ___ 7,90 4,0  ___ 0,53 1,5 14,82 0,01 

N min. exógeno = nitrogênio mineral exógeno (mg L-1); 𝑋̅ = valor médio da concentração ± erro 
padrão da média (mg L-1); σ² = variância (mg2 L-2); CV = coeficiente de variação (%); F calc. = valor 
calculado de F pelo teste F de Fisher-Snedecor (σ² maior/ σ² menor) com n-1 = 4 e n-1 = 24; p-F = 
probabilidade pelo teste F de Fisher-Snedecor (%) 

 

As curvas analíticas geradas através dos resultados de quantificação de N 

mineral em extratos de solo e soluções padrão, com adição de carvão ativado, 
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mostraram-se paralelas entre si (Figura 2.4). Isso comprova a seletividade das 

metodologias colorimétricas para a adaptação, numericamente expressa através da 

razão entre os coeficientes angulares: 0,999 e 0,971 para as determinações de N-

NH4
+ e N-NO3

- respectivamente. Tais valores próximos de 1 indicam que o único 

efeito de matriz presente (solo) é a interferência natural causada pelo nível básico do 

analito, ou seja, não há efeito de matriz, e, portanto, o método adaptado é seletivo. 

Estas mesmas curvas também comprovam a linearidade do método 

colorimétrico adaptado (com carvão ativado). Ambos apresentaram elevados valores 

de r²: 0,996 e 0,998 para as determinações de N-NH4
+ e N-NO3

- respectivamente, 

atendendo à norma do INMETRO (r² ≥ 0,99). 

 

  

Figura 2.4 – Seletividade e linearidade do método colorimétrico com adição de carvão ativado na 
determinação de N-NH4

+ (A) e N-NO3
- (B). Curva padrão (▲) e N mineral endógeno + 

exógeno (●). Os pontos representam os valores médios e as barras verticais o erro 
padrão da média (n = 5) 

 

Os resultados de recuperação do N mineral exógeno nos extratos de solo 

com adição de carvão ativado para ambos os métodos se aproximaram muito do 

valor teórico de recuperação (100%) em toda faixa de concentração (Tabela 2.4). O 

teste t de Student confirma os elevados valores de recuperação, relacionando-se 

com níveis de probabilidade que variam de 19,2% a 87,4% e de 19,5% a 88,1% 

respectivamente para N-NH4
+ e N-NO3

-. No total, as recuperações de N-NH4
+ e N-

NO3
- foram respectivamente de 99,8% e 100,3%, apresentando, portanto, excelente 

exatidão. 
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Tabela 2.4 – Resultado dos testes de recuperação para avaliação da exatidão dos métodos 
colorimétrico com adição de carvão ativado 

N min. 
exógeno 

____________ N-NH4
+ ____________  ____________ N-NO3

-____________ 

𝐗 t calc. p-t  𝐗 t calc. p-t 

5,0 100,8 0,17 87,4  100,1 0,16 88,1 

10,0 99,2 0,45 67,7  100,8 0,60 57,9 

25,0 99,4 1,57 19,2  99,3 1,01 37,2 

50,0 99,7 0,69 52,7  101,2 1,55 19,5 

Total 99,8 0,13 90,6  100,3 0,80 47,1 

𝑋̅ = valor médio do teste de recuperação (%); t calc. = valor calculado de t pelo teste t de Student 
para amostra única com n-1 = 4 e n-1 = 24; p-t = probabilidade pelo teste t de Student (%) 

 

Observa-se que os resultados das médias nas determinações de N-NH4
+ e N-

NO3
- em ambos os métodos são muito próximos, entretanto, as maiores variâncias 

com o aumento da concentração de N mineral exógeno deixou a comparação da 

precisão (colorimetria adaptada VS destilação à vapor) dos resultados do teste F 

limitada devido ao efeito de diluição das amostras (Tabela 2.3 e 2.5). Mesmo assim, 

de maneira geral ambos os métodos se mostraram igualmente precisos, alcançando 

níveis de probabilidade próximos a 49 e 30% para as determinações de N-NH4
+ e N-

NO3
- respectivamente. A aplicação do teste t sobre as médias demonstra a 

igualdade dos métodos em ambas determinações, de níveis de probabilidade 

variando entre 82% e 96,2% para N-NH4
+ e 64,4% e 96,5% para N-NO3

- (Tabela 

2.5). No total, comprova-se que a aplicação dos métodos colorimétricos adaptados é 

igual aos métodos padrão de determinação de N-NH4
+ e N-NO3

- por destilação à 

vapor ao nível de probabilidade de 94,7% e 93,6% respectivamente. 

 

Tabela 2.5 – Resultado dos testes de comparação da precisão entre os métodos de destilação à 
vapor e colorimétrico 

N min. 
exógeno 

____________ N-NH4
+ ____________  ____________ N-NO3

-____________ 

𝑿̅ D σ² D p-F* p-t  𝑿̅ D σ² D p-F* p-t 

0,0 2,53 0,04 13,3 93,4  3,32 0,01 25,3 93,6 

5,0 7,57 0,01 0,3 93,5  8,33 0,05 5,1 96,5 

10,0 12,50 0,15 48,9 82,0  13,22 0,04 21,9 90,0 

25,0 27,49 0,12 20,4 83,2  28,62 0,01 1,9 83,9 

50,0 52,40 0,27 49,6 96,2  53,55 1,05 29,5 64,4 

Total - 0,37 29,9 94,7  - 1,39 2,6 93,6 

𝑋̅ D = média das determinações por destilação à vapor (mg L-1); σ² D = variância entre as 
determinações por destilação à vapor (mg2 L-2); p-F = probabilidade pelo teste F de Fisher-Snedecor 
(%); p-t = probabilidade pelo teste t de Student (%); * = probabilidade máxima de 50% 
 

 

 



50 

 

2.4 Conclusões 

 

Os métodos colorimétricos podem ser utilizados para determinação de N-

NH4
+ e N-NO3

- + N-NO2
- em extratos de solo em substituição ao método da 

destilação à vapor sem que haja supressão na exatidão e precisão dos resultados. 

Complementarmente ainda proporciona vantagens, especialmente no que diz 

respeito ao rendimento. Dependendo da calibração do equipamento, é possível 

analisar até 96 amostras simultaneamente com tempo de leitura inferior a 5 min. 

Entretanto, foram necessárias adaptações em relação ao método original. A 

principal modificação refere-se à adição de carvão ativado no momento da extração 

do N mineral com a solução salina para diminuir ruídos oriundos da ação de 

compostos orgânicos nitrogenados. Neste caso este reagente foi adicionado na 

relação 0,1 g para cada 5 g de solo, sendo o principal dirigente dos ótimos efeitos 

sobre os parâmetros de exatidão e precisão. 

Os resultados deste estudo permitem sugerir a utilização de solução KCl 2,0 

mol L-1 para extração do N mineral, além de permitir tempo de reação de 30 min 

entre a adição dos reagentes e início das leituras. A faixa linear de trabalho mais 

adequada do espectrofotômetro foi de 0 a 7,5 e 0 a 10,0 mg L-1 de N para leituras de 

N-NH4
+ e N-NO3

- respectivamente. Portanto em concentrações superiores a esta 

faixa sugere-se diluir a amostra para que os resultados sejam mais confiáveis.   
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3 EFEITOS DA FERTILIZAÇÃO NITROGENADA CONSECUTIVA NOS 

ATRIBUTOS QUÍMICOS E MICROBIOLOGICOS DE SOLOS CULTIVADOS COM 

CANA-DE-AÇÚCAR 

 

Resumo 
 
A aplicação de fertilizantes nitrogenados provoca alterações nas propriedades 

químicas e biológicas devido sua influência nos processos de transformação do C e 
N do solo. Este trabalho teve por objetivo avaliar o efeito da aplicação consecutiva 
de fertilizantes nitrogenados, nas formas minerais e orgânica, nos processos de 
transformação do N do solo, em parâmetros microbiológicos e no estoque de C 
orgânico e N total a médio prazo. Amostras de solo foram coletadas em dois 
experimentos instalados em 2010 e 2011 nos quais foi adotado o delineamento 
estatístico casualizado em blocos com quatro repetições. Os tratamentos aplicados 
na implantação dos experimentos e reaplicados anualmente foram: T0, controle 
(sem adubação nitrogenada), FO100, fertilizante orgânico (100 kg ha-1 ano-1 N), 
FM100, fertilizante mineral (100 kg ha-1 ano-1 N) e FM200, fertilizante mineral (200 kg 
ha-1 ano-1 N). Em 2014 foram coletadas amostras até 100 cm de profundidade em 
todos os tratamentos; adicionalmente, também foi coletado solo em mata nativa 
adjacente (MAN) às áreas experimentais. Nestas amostras foram determinados os 
estoques de C orgânico (CO), N total (NT) e N mineral (NM). Amostras da camada 
de 0 a 20 cm foram incubadas em laboratório, avaliando a disponibilidade de N 
mineral em diferentes tempos de incubação, os teores de C e N da biomassa 
microbiana e respiração basal. As doses consecutivas de fertilizantes nitrogenados 
ao longo das safras em ambos os experimentos não afetaram os estoques de CO e 
NT, assim como a disponibilidade de N e a biomassa microbiana. Entretanto, 
aumentaram consideravelmente os estoques de NM em camadas mais profundas do 
solo (> 40 cm).  As áreas de mata apresentaram melhores atributos microbiológicos 
e maior estoque de CO e NT em relação às áreas cultivadas com cana-de-açúcar.  

 
Palavras-chave: Mata nativa; Carbono orgânico; Nitrogênio total; Nitrogênio mineral; 

Transformação do nitrogênio no solo  
 
Abstract 
 

The application of nitrogen (N) fertilizers affect soil chemical and biological 
properties through modification of soil C and N processes. This study aimed to 
evaluate the effect of sequential application of inorganic and organic N fertilizers in 
soil N transformations, microbiological parameters and soil C and N storage in the 
mid-term. Soil sampling were collected in two sites installed in 2010 and 2011, in 
which the complete block experimental design was adopted with four repetitions. 
Treatments applied in the first year and re-applied annually were T0, control (check-
plot), OF100, organic fertilizer (100 kg ha-1 year-1 N), MF100, mineral fertilizer (100 kg 
ha-1 year-1 N), and MF200, mineral fertilizer (200 kg ha-1 year-1 N). In 2014 soil 
samples were collected up to 1.0 m in all treatments; additionally, samples were 
collected in bushland areas close to the trials. In this samples were determined total 
N (TN), organic (OC) and mineral N (MN) storage. Samples from the 0-0.2 m were 
incubated in laboratory, assessing availability of mineral N in different incubation 
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time, microbial biomass C (MBC), microbial biomass N (MBN), and soil respiration. 
Sequential N fertilization in both sites did not affected TN and OC storage, as well as 
N availability, MBC and MBN. However, N fertilization increased MN storage deep in 
the soil profile (> 0.4 m). Native areas showed better microbiological parameters and 
higher soil OC and TN storage as compared to the sugarcane cultivated areas.  

 
Keywords: Bushland; Organic carbon; Total nitrogen; Mineral nitrogen; Soil nitrogen 

transformation 
 

3.1 Introdução 

 

Os microrganismos do solo, principalmente bactérias, fungos e actinomicetos, 

são considerados constituintes da fração lábil de nutrientes como N, P e S. Eles 

fazem parte da biomassa microbiana, representando a parte ativa do solo e 

responsável pelos processos de mineralização e imobilização dos nutrientes, sendo, 

portanto, a porção mais ativa da matéria orgânica do solo (MOS).Todo o fluxo de C e 

N no solo sofre transformações direta ou indiretamente dentro deste compartimento, 

que representa cerca de 5% da matéria orgânica (DE-POLLI; GUERRA, 2008). Em 

solos cultivados com cana-de-açúcar esta representação tem grande variação, a 

depender do tipo de manejo adotado, teor de argila, e condições climáticas. 

A aplicação de fertilizantes provenientes de origem orgânica e mineral, 

especialmente os nitrogenados, trazem principalmente efeitos indiretos para os 

organismos do solo em função do menor ou maior tempo de utilização, ligados ao 

aumento da biomassa vegetal, manutenção dos resíduos entre culturas, aumento 

dos teores de matéria orgânica, ou diminuição do pH (WARDLE, 1992). Tais efeitos 

podem ser mensurados através de diversos indicadores que avaliam a biomassa, 

atividade ou diversidade microbiana (BÜNEMANN et al., 2006). Enquanto a utilização 

de fertilizantes minerais tem mostrado efeitos variáveis no solo, a aplicação de fertilizantes 

orgânicos resulta em efeitos positivos a longo prazo (WITTER et al., 1993; LEITA et al., 

1999; COLVAN et al., 2001; PARHAM, et al., 2002), ou no mínimo tendem retornar à sua 

condição inicial com o passar dos anos (SPEIR et al., 2003; GARCIA GIL et al., 2004). 

Diferentes formas de N-fertilizante aplicadas ao solo estão sujeitas à distintas 

transformações ou processos no sistema solo-planta-atmosfera (OLIVEIRA, 2000; 

VITTI et al., 2007; OTTO et al., 2013). Fontes amídicas estão mais sujeitas a perdas 

por volatilização, enquanto fontes nítricas podem apresentar maiores perdas por 

lixiviação (CANTARELLA, 2007). Entretanto, a lixiviação de nitrato em solos tropicais 

mostrou-se pouco expressiva em solos cultivados com cana-de-açúcar (OLIVEIRA et 
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al., 2000; GHIBERTO et al., 2009, 2015), assim como as perdas por desnitrificação 

(SIGNOR et al., 2013). Portanto, os processos de imobilização do N-fertilizante, 

assim como a alteração da mineralização da MOS, parecem ser os processos mais 

afetados pela utilização de fertilizantes orgânicos e minerais em sistemas agrícolas.  

De maneira geral, como consequência à baixa resposta da fertilização 

nitrogenada tanto em cana-planta como em cana-soca, o N-fertilizante fica 

imobilizado inicialmente na biomassa microbiana (VITTI et al., 2007; MARIANO, 

2010; MEGDA, 2013; MARIANO, 2015), e posteriormente na MOS, passando para 

um estado mais recalcitrante. Segundo Vitti (2003), em média 32 % do N-fertilizante 

(nitrato de amônio) aplicado em cana-soca foi incorporado à MOS. 

As mudanças ocorridas no sistema de produção da cana-de-açúcar no Brasil, 

como colheita mecanizada sem queima, em associação com a utilização de 

subprodutos da agroindústria e aplicação de fertilizantes nitrogenados, têm alterado 

a dinâmica da ciclagem de nutrientes na interface atmosfera-palhada-solo 

(RESENDE et al., 2006; PINHEIRO et al., 2010; SINGH et al., 2011; ROSSI et al., 

2013). Ao mesmo tempo que a adição de fertilizantes nitrogenados sintéticos pode 

favorecer o acúmulo de C no solo devido ao aumento na produção de biomassa e 

resíduos culturais (RIGGS et al., 2015), o excesso de N pode favorecer o 

desenvolvimento microbiano e o processo de mineralização do N e C do solo 

(KAUER et al., 2015). A maioria dos trabalhos realizados com fertilizantes orgânicos 

tem apresentado efeito favorável destes no aumento do estoque de C e N do solo 

(SUMAN et al., 2009; LADHA et al., 2011; LIU et al., 2013). Por outro lado, o efeito a 

longo prazo dos fertilizantes nitrogenados sintéticos no estoque de C e N do solo 

não são conclusivos (KHAN et al., 2007; MULVANEY et al., 2009; OLSON, 2013; 

STOCKMANN et al., 2013).  

O uso de fertilizantes orgânicos na cultura da cana-de-açúcar está 

aumentando consideravelmente nos últimos anos, principalmente a partir do uso de 

resíduos orgânicos provenientes do processo de produção de açúcar, etanol e 

energia, como torta de filtro, cinzas e vinhaça. Ao mesmo tempo, tem-se observado 

aumento nas doses de N-fertilizante em sistemas com manutenção da palhada na 

superfície. Portanto, apesar do efeito de fertilizantes orgânicos e sintéticos já terem 

sido estudados em sistemas com rotação soja-milho, especialmente em condições 

de clima temperado, avaliar o efeito destes fertilizantes em condições tropicais com 
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a cultura da cana-de-açúcar são necessários, visto o interesse global nesta cultura 

para produção sustentável de biocombustíveis.  

 Diante disso, formulou-se as seguintes hipóteses: a fertilização nitrogenada 

orgânica aumenta os estoques de C e N e favorece os atributos microbiológicos do 

solo em áreas cultivadas com cana-de-açúcar, enquanto a fertilização nitrogenada 

mineral promove mineralização do C e N do solo e aumenta a disponibilidade de N 

mineral, principalmente nas maiores doses. Portanto, objetivou-se avaliar os 

estoques de C orgânico, N total e N mineral no solo, assim como o C e N da 

biomassa microbiana e a mineralização do N do solo, relacionadas às fontes 

orgânicas e minerais de N aplicadas sobre a palha consecutivamente há mais de 

três anos em dois solos cultivados com cana-de-açúcar no Estado de São Paulo. 

 

3.2 Material e Métodos 

 

3.2.1 Experimentação de campo 

 

3.2.1.1 Caracterização das áreas experimentais 

 

Dois experimentos de campo foram conduzidos em diferentes talhões 

comerciais cultivados com cana-de-açúcar. Ambas as áreas experimentais 

pertencem à Usina São José da Estiva S/A – Açúcar e Álcool, e situam-se na 

Fazenda Três Pontes, no município de Novo Horizonte/SP (Figura 3.1). 

Figura 3.1 – Localização dos experimentos A e B dentro dos limites territoriais do município de Novo 
Horizonte/SP 
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Os experimentos aqui abordados serão denominados de “Experimento A” 

(EA) e “Experimento B” (EB) (Figura 3.2). Os experimentos estão localizados nas 

coordenadas geográficas 21° 30' 33,56" S / 49° 18' 49,73" O (EA) e 21° 32' 37,02" S 

/ 49° 19' 27,58" O (EB). O clima da região é do tipo Aw segundo a Classificação 

Climática de Kӧppen, denominado tropical úmido, com estiagem no inverno e 

chuvas intensas no verão. As cultivares escolhidas foram a SP91-1285 e a CTC15, 

respectivamente plantadas nos talhões referentes aos Experimentos A e B. As 

principais características das variedades acima são: elevada produtividade, 

longevidade de soqueira, alta rusticidade e tolerância à seca, ambas apresentando 

ciclo de maturação médio. 

 

 

Figura 3.2 – Imagem aérea e posicionamento geográfico dos experimentos A e B e respectivas matas 

A 

B 
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Os solos das áreas experimentais foram previamente classificados como 

Latossolo Vermelho-Amarelo de textura média (EA) e Latossolo Vermelho de textura 

média (EB) (EMBRAPA, 2006). Os resultados das análises químicas e físicas em 

amostras de solo coletadas na instalação dos experimentos (outubro de 2010 e 2011 

respectivamente para EA e EB) seguindo as metodologias descritas em Raij et al. 

(2001) e Gee e Or (2002) são apresentados na Tabela 3.1.  

As análises incluíram: pH em H2O realizando a leitura em potenciômetro; 

carbono orgânico (CO), oxidação por dicromato de potássio e determinação por 

titulometria; fósforo (P), potássio (K), cálcio (Ca) e magnésio (Mg), extraídos pela 

resina trocadora de íons e determinado por espectrofotometria (P), 

espectrofotometria de chama (K), e espectrofotometria de absorção atômica (Ca e 

Mg); Al trocável (Al), determinado por titulometria após reação com KCl 1,0 mol L-1; 

acidez potencial (H+Al), determinada pela leitura do pH em solução SMP; soma de 

bases (SB), determinada pela soma dos teores de Ca, Mg e K; capacidade de troca 

catiônica (CTC), determinada pela razão entre SB e H+Al; saturação por bases (V), 

determinada pela razão entre SB e CTC; saturação por Al (m), determinada pela 

razão entre Al e a soma da SB com Al; areia (Are), silte (Slt) e argila (Agl), 

determinadas pelo método do densímetro. 

 

Tabela 3.1 – Características químicas e físicas dos solos dos experimentos A e B 

Prof. pH CO P K Ca Mg Al H+Al SB CTC V m Are Slt Agl 

cm H2O 
g 

kg-1 
mg 
kg-1 

_________________ mmolc kg-1 _________________ _ % _ _____ g kg-1 _____ 

_____________________________________________________ Experimento A _____________________________________________________ 

0-20 5,5 7,6 13,0 1,9 11,0 5,0 1,0 17,0 17,9 34,9 52 5 747 51 202 

20-40 4,9 7,0 20,0 1,6 6,0 3,0 5,0 19,0 10,6 29,6 37 31 719 29 252 

40-60 4,9 5,2 6,0 1,0 5,0 3,0 5,0 16,0 9,0 25,0 34 38 692 30 278 

60-80 4,8 4,6 4,0 0,9 3,0 2,0 6,0 12,0 5,9 17,9 33 48 686 37 276 

80-100 4,7 2,9 3,0 0,8 3,0 2,0 6,0 13,0 5,8 18,8 29 55 684 38 278 

_____________________________________________________ Experimento B _____________________________________________________ 

0-20 5,6 7,0 9,0 2,5 11,0 4,0 1,0 13,0 17,5 30,5 58 5 820 30 150 

20-40 5,4 7,0 7,0 1,0 13,0 4,0 1,0 10,0 18,0 28,0 66 5 784 17 200 

40-60 5,1 5,2 6,0 0,5 5,0 3,0 3,0 15,0 8,5 23,5 36 25 780 20 200 

60-80 4,7 4,1 5,0 0,4 4,0 2,0 6,0 15,0 6,4 21,4 28 49 770 29 201 

80-100 4,7 2,9 4,0 0,5 4,0 2,0 4,0 11,0 6,5 17,5 36 42 759 28 213 
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3.2.1.2 Histórico das áreas 

 

Os solos das áreas experimentais foram corrigidos na implantação dos 

canaviais com a utilização de corretivos, condicionadores e fertilizantes a fim de 

evitar deficiências nutricionais e toxicidade de alumínio, favorecendo assim o 

crescimento radicular e a resposta da cultura à aplicação dos tratamentos. Além 

disso, ambas as áreas receberam fertilização organomineral através da aplicação de 

composto orgânico (obtido por meio da compostagem de torta de filtro e cinzas) 

enriquecido com fosfato natural reativo aplicado em área total (Tabela 3.2). O 

composto orgânico foi aplicado com cerca de 24% de umidade. As duas áreas 

possuem histórico de aplicação de vinhaça nos anos anteriores à implantação dos 

experimentos: 12 e 10 anos para os experimentos A e B respectivamente, ambos 

com média de 120 m3 ha-1 ano-1. Na área do EA foi cultivado amendoim em sistema 

“meiosi” anteriormente a instalação do canavial, contribuindo para fixação biológica 

do N e incorporação de N orgânico ao solo.  

 

Tabela 3.2 – Relação dos produtos (corretivos, condicionadores e fertilizantes) utilizados na 
implantação dos canaviais referentes aos experimentos A e B 

Data Produto Operação Aplicação Dose Unidade 
________________________________________________ Experimento A ________________________________________________ 

Nov/2008 Calcário Dolomítico Calagem A lanço 2,0 t ha-1 

Mar/2009 Cinzas Aplicação de FOM A lanço 2,2 t ha-1 

Mar/2009 Torta de Filtro Aplicação de FOM A lanço 4,5 t ha-1 

Mar/2009 Rocha Fosfática Aplicação de FOM A lanço 0,5 t ha-1 

Mar/2009 Agrolmin® Adubação de Base Sulco de Plantio 262,0 L ha-1 

Mar/2009 Adubo (03-12-00) Adubação de Base Sulco de Plantio 594,7 t ha-1 
________________________________________________ Experimento B ________________________________________________ 

Fev/2009 Calcário Dolomítico Calagem A lanço 2,0 t ha-1 

Fev/2009 Cinzas Aplicação de FOM A lanço 3,8 t ha-1 

Fev/2009 Torta de Filtro Aplicação de FOM A lanço 4,3 t ha-1 

Fev/2009 Rocha Fosfática Aplicação de FOM A lanço 0,4 t ha-1 

Mar/2009 Agrolmin® Adubação de Base Sulco de Plantio 240,9 L ha-1 

Mar/2009 Adubo (03-12-00) Adubação de Base Sulco de Plantio 574,7 t ha-1 

FOM = fertilizante organomineral 

 

A implantação dos canaviais comercias em ambas as áreas ocorreu em 

março de 2009, contudo a instalação dos experimentos ocorreu posteriormente em 

safras distintas: em outubro de 2010 para o EA, ou seja, realizada logo após a 

colheita da cana-planta; e em outubro de 2011 para o EB, ou seja, realizada após a 
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colheita da primeira soqueira, um ano após a instalação do EA. Sendo assim, 

considerando-se o tratamento que recebeu a maior dose de N (200 kg ha-1 ano-1 N), 

as doses acumuladas são de 800 kg ha-1 de N no EA (quatro anos recebendo a 

adubação nitrogenada) e de 600 kg ha-1 de N no EB (três anos recebendo a 

adubação nitrogenada). 

Os tratos culturais em ambos experimentos, como controle de pragas e de 

plantas daninhas, foram realizados pela equipe agrícola da Usina, adotando-se o 

mesmo manejo das demais áreas comerciais. As colheitas foram realizadas 

mecanicamente sempre no mês de agosto, sendo a palha residual distribuída de 

forma homogênea sobre a superfície do solo. 

  

3.2.1.3 Tratamentos e delineamento experimental  

 

Os experimentos foram instalados no delineamento em blocos casualizados, 

com quatro tratamentos e quatro repetições, totalizando 16 unidades experimentais 

por experimento. Adicionalmente foi incluído um tratamento situado na mata nativa 

adjacente ao experimento a fim de representar as condições originais do solo sob 

vegetação natural. Os tratamentos foram: T0, controle – sem aplicação de fertilizante 

nitrogenado; FO100, fertilizante orgânico – 100 kg ha-1 ano-1 de N; FM100, 

fertilizante mineral – 100 kg ha-1 ano-1; FM200, fertilizante mineral – 200 kg ha-1 ano-

1; e MAN, mata nativa. Os tratamentos dentro dos experimentos foram reaplicados 

respectivamente nas mesmas unidades experimentais desde a instalação dos 

experimentos, e repetidos até a colheita da última soqueira de cana-de-açúcar em 

agosto de 2015. 

Cada unidade experimental foi composta de oito linhas de cana-de-açúcar 

com 15 m de comprimento e espaçamento de 1,5 m, totalizando 180 m² por parcela, 

deixando-se 2 m de bordadura entre as parcelas. 

  

3.2.1.4 Aplicação dos tratamentos 

 

Todos os níveis dos tratamentos foram aplicados sobre a palha residual ao 

lado da linha da soqueira, a uma distância aproximada de 20 cm do centro da linha 

de cana-de-açúcar, sempre no sentido contrário da declividade (Figura 3.3). A 

aplicação foi manual e aplicada de uma única vez até o final dos 15 m de cada linha 



63 

 

para melhor uniformidade. Os tratamentos foram aplicados cerca de 60 dias após a 

colheita de cada soqueira. Além do N nas diferentes fontes e doses, também foi 

aplicado potássio e fósforo em todos os tratamentos, na dose de 85 kg ha-1 K2O e 35 

kg ha-1 P2O5, seguindo a recomendação oficial de adubação (SPIRONELLO et al., 

1997). 

A fonte de fertilizante nitrogenado mineral YaraBellaTM NitromagTM (Nitromag) 

apresenta uma combinação de nitrogênio nítrico e amoniacal (total de 27% de N), 

além de cálcio (4% Ca) e magnésio (2% Mg) na forma de dolomita, apresentando 

comportamento no solo muito semelhante ao do nitrato de amônio.  

A fonte de fertilizante nitrogenado orgânico foi o composto orgânico, 

produzido na própria Usina a partir da compostagem de subprodutos agroindustriais 

como torta de filtro, cinza de caldeira e outros materiais complementares, como 

fosfato natural reativo. Todos os anos foi realizada análise química do fertilizante 

orgânico para garantir que a dose de N aplicada anualmente estivesse próxima a 

100 kg ha-1. Os resultados das análises revelaram, na média dos quatro anos, os 

seguintes valores: pH em CaCl2 0,01 mol L-1 = 8,2 (base úmida - BU); densidade = 

0,7 g cm-3 (BU); umidade total = 28,4% (BU); C orgânico = 10,7% (base seca 110 °C 

- BS); N total = 1,3% (BS); P total = 1% (BS); K total = 1,1% (BS); Ca total = 3,0% 

(BS); Mg total = 0,5% (BS); e S total = 0,8% (BS). Considerando o teor de N total e 

descontando a umidade do composto, a dose do produto aplicada todos os anos 

variou de 8 a 9 Mg ha-1 de fertilizante orgânico (BU). 

 

 

 

 

 
Figura 3.3 – Esquema do espaçamento entre linhas e local de aplicação dos fertilizantes  

 

3.2.1.5 Amostragem do solo  

 

Com um trado holandês foram coletadas quatro subamostras para 

composição de uma amostra representativa de cada camada (0-20, 20-40, 40-60, 

60-80 e 80-100 cm) nos tratamentos T0, FO100, FM100 e FM200 em ambos 

experimentos. A amostragem foi realizada nos dias 12 e 13 de abril de 2014. 

Também foram amostrados, nas mesmas camadas, o solo das matas nativas 

1,5 m 1,5 m 

0,2 m 0,2 m 0,2 m 

Aplicação do 

fertilizante 

Sentido da declividade 



64 

 

próximas aos experimentos, pois representam as condições originais do 

ecossistema da região. Assim, neste capítulo do trabalho, foram utilizados cinco 

tratamentos com quatro repetições cada, totalizando 20 unidades experimentais 

amostradas.  

As subamostras foram coletadas dentro da área útil da parcela (linhas 3, 4, 5 

e 6) sendo que para cada uma dessas linhas, variou-se a distância da coleta em 

relação à linha (0, 25, 50 e 75 cm da linha) a fim de representar melhor o solo da 

unidade experimental, principalmente devido às avaliações de estoque de C e N. 

Subamostras da mata nativa próxima aos experimentos foram coletadas de forma 

aleatória, situadas dentro de um raio de aproximadamente 15 m. 

Antes do procedimento da amostragem foi retirada a palhada superficial, e 

durante o procedimento o volume de solo contido na ponteira da caçamba do trado 

holandês e nas suas laterais era descartado cuidadosamente para não haver 

contaminação entre as profundidades. Todo o solo coletado das subamostras de 

cada parcela foi transferido para baldes devidamente identificados com suas 

respectivas profundidades, seguida de homogeneização e retirada de duas porções 

distintas de solo  

As amostras foram armazenadas em sacos de polietileno previamente 

identificados; estes então foram lacrados, sendo que os primeiros (P1) foram 

mantidos em temperatura ambiente com posterior secagem ao ar, enquanto os 

demais (P2) foram acondicionados em isopor contendo gelo onde permaneceram 

refrigeradas durante a permanência no campo, para redução da atividade 

microbiana. As amostras P2 foram mantidas em congelador durante os dias de 

coleta, sendo armazenadas em isopor contendo gelo durante seu transporte até o 

laboratório, de forma a permanecerem congeladas. Nas amostras P1 foram 

determinados os teores de C orgânico e N total, e nas amostras P2 os teores de N 

mineral (N-NH4
+ e N-NO3

- + N-NO2
-). 

Foi recolhida uma terceira porção de solo apenas para camada de 0-20 cm 

(P3), as quais foram armazenadas em sacos de polietileno previamente 

identificados. Os sacos foram mantidos abertos sob temperatura controlada (isopor 

com gelo e refrigerador à 4 °C) durante praticamente todo tempo, permitindo a troca 

de gases entre a amostra e o ambiente, e ao mesmo tempo reduzindo a atividade 

microbiana. Nestas amostras foram avaliadas a atividade microbiana e a biomassa 



65 

 

microbiana de C e N no solo, além da disponibilidade de N mineral realizada por 

meio de ensaio de incubação de curta duração (28 dias).  

Com um trado de amostra indeformada (contendo anel volumétrico acoplado) 

foram coletadas seis amostras representativas de cada profundidade (0-20, 20-40, 

40-60, 60-80 e 80-100 cm) em cada experimento e nas suas respectivas matas 

nativa (P4). Foi utilizado um trado de caneca para perfurar o solo até a profundidade 

desejada, sendo então utilizado o trado de amostra indeformada com o anel 

volumétrico em seu interior. As amostras foram talhadas em campo e em seguida 

envolvidas por filme plástico e depois por papel alumínio até a chegada ao 

laboratório, onde foram armazenadas em local seco e arejado. Estas foram 

utilizadas para determinação da densidade aparente do solo (Ds), sendo obtida após 

secagem das amostras em estufa (105oC durante 24 h) e medição do volume de 

cada anel volumétrico (obtido pela medição da altura e diâmetro em três posições), 

obtendo-se os resultados em g cm-3. Estes resultados foram utilizados para calcular 

os estoques de C orgânico e N total no solo. 

 

3.2.2 Análises laboratoriais 

 

3.2.2.1 Carbono orgânico 

 

O carbono orgânico (CO) foi analisado nas amostras P1, em triplicata, pelo 

método da digestão em tubo segundo Nelson e Sommers (1996), que consiste 

basicamente na oxidação do CO das amostras de solo (1,0 g de solo seco em tubos 

de digestão) através de uma solução de dicromato de potássio (5,0 mL de K2Cr2O7 

0,167 mol L-1) e ácido sulfúrico concentrado (7,5 mL de H2SO4 18,0 mol L-1) em 

bloco digestor a 150 °C por 30 min, e determinação do excesso de dicromato de 

potássio por titulometria com solução de sulfato ferroso amoniacal (Fe(NH4)2(SO4)2 ∙ 

6H2O 0,2 mol L-1). O cálculo do teor de CO foi obtido pela Equação 3.1: 

 

CO = 
{[(Vb−Va)×(

Vc−Vb

𝑉𝑐
)]+(Vb−Va)}×CFe×(

mC

EC
)

𝑀𝑎
   (3.1) 

 

Onde: CO = carbono orgânico (mg g-1); Va = volume de sulfato ferroso amoniacal 

gasto na titulação da amostra de solo (mL); Vb = volume de sulfato ferroso 
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amoniacal gasto na titulação da amostra em branco aquecida (mL); Vc = volume de 

sulfato ferroso amoniacal gasto na titulação da amostra em branco não aquecida 

(mL); CFe = concentração de íons Fe2+ na solução de sulfato ferroso amoniacal 

(mol/L); mC = massa molar do carbono (g/mol); EC = quantidade de 1,5 mol de C 

equivalente à 6,0 mol de Fe2+ (4); Ma = massa de solo seco da amostra (g).  

Os teores de CO (mg C g-1 solo seco) foram multiplicados pela densidade do 

solo (Ds) e sua respectiva camada para conversão em estoque de CO, sendo 

expressos em Mg ha-1 C. 

 

3.2.2.2 Nitrogênio total 

 

O nitrogênio total (NT) foi analisado também nas amostras P1, em triplicata, 

pelo método de Kjeldahl segundo Bremner (1996), que consiste basicamente no 

tratamento prévio das amostras de solo (1,0 g de solo seco em tubos de digestão) 

com uma solução de permanganato de potássio (1,0 mL de KMnO4 5% (m/m)), ácido 

sulfúrico (2,0 mL de H2SO4 9,0 mol L-1) e ferro reduzido em pó (0,50 ± 0,01 g de Fe0) 

sob aquecimento brando em bloco digestor (90 °C por 45 min) para redução do N-

NO3
- à N-NH4

+, e posterior digestão ácida com mistura catalítica (1,1 g da mistura de 

K2SO4 + CuSO4 ∙ 5H2O + Se0 na proporção 100:10:1 em massa) e ácido sulfúrico 

concentrado (3,0 mL de H2SO4 18,0 mol L-1) para converter o N orgânico à forma 

amoniacal (N-NH4
+). Os extratos gerados após sete horas de digestão sob elevada 

temperatura (duas horas à 250 °C seguida de cinco horas à 350 °C) foram resfriados 

em temperatura ambiente, e transferidos para tubos de centrífuga de 50 mL com 

auxílio de agitador, completando o volume com água deionizada. O teor de N-NH4
+ 

nos extratos foi quantificado pelo método colorimétrico segundo Baethgen e Alley 

(1989), que consiste basicamente em quantificar a intensidade da cor emitida pelo 

composto azul de indofenol, gerado através da reação do N-NH4
+ com hipoclorito de 

sódio e salicilato de sódio.  

Os teores de NT (mg N g-1 solo seco) foram multiplicados pela densidade do 

solo (Ds) e sua respectiva camada para conversão em estoque de NT, sendo 

expressos em Mg ha-1 N. 
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3.2.2.3 Nitrogênio mineral 

 

Para extração do nitrogênio mineral (NM) do solo as amostras de solo (P2) 

foram descongeladas em temperatura ambiente com antecedência de 12 h. Cada 

amostra foi então pesada em triplicata (5,00 ± 0,05 g) em balança digital, 

transferindo o solo para tubos de centrifugação de 50 mL, sendo posteriormente 

acrescentado aproximadamente 0,12 g de carvão ativado. Em seguida foi 

adicionado 25 mL de KCl 2,0 mol L-1 com auxílio de dispensador previamente 

calibrado, e então colocados sob agitação a 180 rpm em mesa agitadora horizontal 

durante uma hora. Após este período, as amostras foram filtradas em papel de filtro 

n° 42 (Nalgon Ref. 3552), previamente lixiviado com solução KCl 2,0 mol L-1 a fim de 

remover possíveis quantidades de N-NH4
+ no papel (MULVANEY, 1996). Passadas 

três horas os extratos foram recolhidos e armazenados em tubos de centrifugação 

de 50 mL, sendo os mesmos acondicionados em congelador até a determinação dos 

teores de NM. Nos extratos, os teores de N-NH4
+ e N-NO2

- + N-NO3
- foram 

determinados pelo método colorimétrico (espectrofotometria), em triplicata, segundo 

Mulvaney (1996) e Miranda et al. (2001) respectivamente, conforme descrito 

detalhadamente no capítulo 2.  

Os teores de NM (mg N kg-1 solo seco) foram multiplicados pela densidade do 

solo (Ds) e sua respectiva camada para conversão em estoque de NM, sendo 

expressos kg ha-1 N. 

 

3.2.2.5 Avaliação temporal na disponibilidade de nitrogênio mineral do solo 

 

Amostras P3 (camada 0-20 cm) foram utilizadas para execução de um ensaio 

de incubação em condições de laboratório para estimar a disponibilidade de N 

mineral do solo no tempo (DNMT) influenciados pelos tratamentos aplicados nos 

anos anteriores. Foi utilizado o método de estimativa da taxa líquida de 

transformação do N do solo, utilizando uma adaptação a metodologia descrita por 

Hart et al. (1994). 

Imediatamente após a chegada ao laboratório, determinou-se a umidade 

gravimétrica aparente das amostras de solos, pesando cerca de 75 g de solo úmido 

e deixando-o na estufa a 105 °C por 24 horas; após esfriarem, foi obtida a massa em 
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balança semi-analítica (precisão de 0,01 g), obtendo-se a umidade do solo (g g-1 

solo seco).  

Nessas mesmas amostras de solo seco determinou-se a capacidade de 

retenção de água (CRA), que consistiu simplesmente em transferir 50 g da amostra 

de solo seco dentro de um funil plástico contendo papel de filtro quantitativo faixa 

azul de filtragem lenta (Quanty JP42), previamente molhado com água deionizada, 

com posterior adição de 50 mL de água deionizada, deixando filtrar sobre uma 

proveta graduada por três horas. A diferença entre o volume de água adicionado (50 

mL) e o volume contido na proveta indica o volume de água retido no solo. A CRA 

então foi determinada pela razão entre o volume de água retido no solo e a massa 

de 50 g de solo seco.  

Para a incubação, transferiu-se a massa de solo úmido equivalente à 10 g de 

solo seco para frascos de vidro com capacidade de 100 mL. Previamente foi 

registrada a massa de cada frasco. Foram estipulados os tempos de incubação de 0, 

14 e 28 dias. As amostras do tempo 0 foram extraídas com 50 mL de solução 2,0 

mol L-1 de KCl imediatamente após colocar as amostras nos frascos. Às outras 

amostras foi adicionada água deionizada até atingir 40% da CRA, sendo transferidas 

para câmara incubadora do tipo BOD (Tecnal, modelo TE-371) e mantidas durante o 

período estipulado (14 e 28 dias) à temperatura de 25 °C.  

Diariamente foi realizada pesagem dos frascos e, sempre que necessário, foi 

realizada reposição de água para manter a mesma umidade em todas as amostras. 

Após receberem 50 mL de solução 2,0 mol L-1 KCl, as amostras dos tempos 0, 14 e 

28 dias foram agitadas durante uma hora, sendo posteriormente filtradas em papel 

de filtro quantitativo. Nos extratos, os teores de N-NH4
+ e N-NO2

- + N-NO3
- foram 

determinados por espectrofotometria segundo Mulvaney (1996) e Miranda et al. 

(2001), respectivamente, em triplicata, e os resultados expressos mg N kg-1 de solo 

seco. 

 

3.2.2.6 Atividade microbiana 

 

A respiração do solo é o método mais comum para determinação da atividade 

microbiana (AM). Para determinação da respiração basal foi adotado o protocolo 

descrito por Alef (1995), que consiste em quantificar o CO2 emitido pelos 

microrganismos presentes na amostra de solo. 



69 

 

Ao chegar no laboratório as amostras P3 de solo da camada 0-20 cm, ainda 

com a umidade de campo preservada, foram passadas em peneira de malha de 2,0 

mm. Amostras de 100 g de solo úmido foram transferidas para frascos de vidro 

(capacidade de 500 mL) vedadas hermeticamente. O teor de umidade das amostras 

de solo foi corrigido para 40% da CRA com água deionizada. Para que o CO2 

proveniente da mineralização do material orgânico presente no solo fosse capturado, 

colocou-se um frasco plástico de 50 mL contendo 11 mL de uma solução 0,5 mol L-1 

de NaOH, em cada frasco de vidro, fechando-os hermeticamente com auxílio de 

filme PVC sob a tampa. Os frascos foram então incubados a 25 °C por 48 h. 

Passado o período de incubação, os frascos foram abertos, sendo adicionados 1,0 

mL de solução de BaCl2 a 50% para precipitação de BaCO3 e adição de duas gotas 

do indicador fenolftaleína a 1%, sendo em seguida titulado com solução 0,5 mol L-1 

de HCl até o desaparecimento da cor rósea. O volume gasto na titulação foi lançado 

na Equação (3.2) para quantificação do CO2 emitido. 

 

𝑅 = 22 × {[(𝑀1 × 𝑉1) − (𝑀2 × 𝑉2)] − [(𝑀1 × 𝑉1) − (𝑀2 × 𝑉3)]} (3.2) 

 

Onde: R = quantidade de CO2 emitida em 100 g de solo úmido (mg CO2 100 g-1 

solo); M1 = molaridade do NaOH (mol L-1); V1 = volume de NaOH utilizado em cada 

frasco (mL); M2 = molaridade do HCl (mol L-1); V2 = volume de HCl gasto na 

titulação da amostra (mL); V3 = volume de HCl gasto na titulação do branco (mL); 22 

= fator da quantidade de NaOH que reage com CO2 em equivalente.  

O procedimento de incubação com solução de NaOH e titulação com HCl foi 

repetido 15 vezes, totalizando 48 d de incubação ininterruptas, com intervalos de 

leituras crescentes de 2 a 7 dias no início e no fim do ensaio, respectivamente. 

Considerando a umidade do solo no início da incubação, calculou-se a quantidade 

de C-CO2 emitida por g de solo seco por hora (Equação 3.3). Esses valores foram 

somados para se obter o total de CO2 emitido ao longo do período de incubação. 

 

𝑅′ =
𝑅×𝑃𝑠×1000×(

𝑚𝐶

𝑚𝐶𝑂2
)

𝑑×ℎ
  (3.3) 

 

Onde: R’ = quantidade de C-CO2 emitido por g de solo seco por hora (mg kg-1 h-1); R 

= quantidade de CO2 emitido em 100 g de solo úmido (mg 100 g-1); Ps = peso de 
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solo seco (g); 1000 = transformação de g para kg de solo; mC = massa molar do 

carbono; mCO2 = massa molar do CO2; d = dias de incubação; h = horas dia-1;  

 

3.2.2.7 Carbono da biomassa microbiana 

 

As análises de biomassa microbiana foram efetuadas por meio da 

metodologia de fumigação-extração descrita originalmente por Vance et al. (1987) 

que consiste basicamente em comparar amostras fumigadas com clorofórmio e 

amostras controle (não fumigadas). Para isso, 10 g de cada amostra de solo da 

camada de 0-20 cm foram pesados em duplicata e transferidos para frascos de vidro 

com volume de 50 mL. Uma replicata de cada amostra foi alocada em dessecador 

com papel de filtro umedecido com água, contendo no seu centro um béquer com 25 

mL de clorofórmio livre de etanol. Com auxílio de uma bomba hidráulica todo o ar do 

dessecador foi evacuado, deixando as amostras apenas sob ação do clorofórmio 

durante 24 horas à 25 °C. As demais replicatas das amostras foram deixadas no 

mesmo ambiente durante o mesmo tempo, porém, fora do dessecador. Passado o 

período de fumigação, o clorofórmio foi evacuado (três vezes) e à todas as replicatas 

(fumigadas e não fumigadas) adicionou-se 40 mL de solução 0,5 mol L-1 de K2SO4, 

sendo posteriormente agitadas por 30 min a 180 rpm em mesa agitadora horizontal. 

Em seguida a solução extratora foi filtrada em papel de filtro n° 42 (Nalgon Ref. 

3552), e o extrato utilizado para determinação do C e N da biomassa microbiana  

A análise do carbono da biomassa microbiana (CBM) foi feita pelo método da 

digestão em tubo segundo Frighetto (2000). A metodologia consiste basicamente na 

oxidação do C orgânico das amostras em mistura de H2SO4 + H3PO4 (2:1), 

adicionando solução de dicromato de potássio (K2Cr2O7) 0,0667 mol L-1 em banho 

maria (100 °C) por 30 min, e determinação por titulometria com solução de 0,0333 

mol L-1 de sulfato ferroso amoniacal [Fe(NH4)2(SO4)2 ∙ 6H2O]. O volume do ácido 

gasto na titulação foi lançado na Equação 3.4 para quantificação do CBM. 

 

𝐶𝐵𝑀 =
(𝑉𝑏−𝑉𝑎)×𝑟×1200×5

𝑀×𝐾𝑐
 (3.4) 

 

Onde: CBM = carbono da biomassa microbiana (mg C kg-1 solo seco); Vb = volume 

de sulfato ferroso amoniacal gasto na titulação do branco (mL); Va = volume de 
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sulfato ferroso amoniacal gasto na titulação da amostra (mL); r = fator (razão entre o 

volume de dicromato de potássio e o volume de sulfato ferroso amoniacal gasto na 

titulação do branco); 1200 = µg de C oxidado por mL de dicromato de potássio; 5 = 

referente às 10 g de solo úmido; M = massa do solo seco (g); Kc = fator de 

recuperação da BMC (0,4). 

A diferença entre a quantidade de C em amostras fumigadas e não fumigadas 

indica o conteúdo do nutriente imobilizado na biomassa microbiana. 

 

3.2.2.8 Nitrogênio da biomassa microbiana 

 

A determinação do nitrogênio da biomassa microbiana (NBM) foi realizada a 

partir dos mesmos extratos obtidos para determinação do CBM, seguindo a 

metodologia de Joergensen e Brookes (1990), que consiste em adicionar ninhidrina 

reativa ao extrato. A ninhidrina reage com o grupamento alfa-amino dos 

aminoácidos, proteínas, peptídeos e outros compostos, acarretando a 

descarboxilação e desaminação destes. Como produtos da reação, haverá formação 

de H2O, CO2, aldeído, e um complexo de coloração púrpura que foi determinado por 

colorimetria através da medição da sua absorbância (Equação 3.5).  

 

𝑁𝐵𝑀 = [(𝑎 × 𝐴) + 𝑏] × (
𝑉𝑒

(𝐾𝑐×1000)
) × (

𝑀𝑠

𝑀𝑢
)  (3.5) 

 

Onde: NBM = N da biomassa microbiana (mg N kg-1 solo seco); a = coeficiente 

angular da curva padrão; A = leitura do equipamento (absorbância); b = coeficiente 

linear da curva padrão; Ve = volume total do extrato de K2SO4 0,5 mol L-1 (mL); Kc = 

fator de recuperação do NBM (0,54); 1000 = transformação de L para mL; Ms = 

massa do solo seco (g); Mu = massa do solo úmido (g). 

A diferença entre a quantidade de N em amostras fumigadas e não fumigadas 

indica o conteúdo do nutriente imobilizado na biomassa microbiana. 

 

3.2.2.9 Coeficiente metabólico 

 

O coeficiente metabólico (qCO2) é utilizado como medida para inferir sobre as 

alterações na biomassa microbiana em resposta a perturbações externas, seja esta 
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de qualquer natureza. Sua determinação seguiu a metodologia de Anderson e 

Domsch (1985), na qual consiste simplesmente na razão entre a atividade 

microbiana, em mg C-CO2 kg-1 h-1 solo seco, e o carbono da biomassa microbiana, 

em mg CBM kg-1 solo. Os resultados do coeficiente metabólico estão expressos em 

g C-CO2 g-1 CBM h-1. 

 

3.2.2.10 Fração do carbono da biomassa microbiana no carbono orgânico 

 

Este coeficiente é utilizado para verificar a fração do carbono orgânico que é 

constituído pelo carbono da biomassa microbiana (CBM/C). Sua determinação se 

baseia na simples razão entre o CBM e o C, com resultados expressos em %. 

 

3.2.2.11 Fração do nitrogênio da biomassa microbiana no nitrogênio total 

 

Este coeficiente é utilizado para verificar a fração do nitrogênio total que é 

constituído pelo nitrogênio da biomassa microbiana (NBM/N). Sua determinação se 

baseia na simples razão entre o NBM e o N, com resultados expressos em %. 

 

3.2.2.12 Análise estatística 

 

Os fatores de variação (adubação nitrogenada e tempo de incubação) foram 

considerados como efeito fixo no modelo estatístico adotado, sendo submetidos à 

análise de variância (ANOVA) utilizando-se o teste F, e posteriormente ao teste de 

Tukey para causas de variação significativa. Ambos os testes estatísticos foram 

realizados com P ≤ 0,100. 

 

3.3 Resultados e Discussão 

 

3.3.1 Atributos microbiológicos 

 

Tanto no EA como no EB observou-se maior quantidade de N mineral, CBM e 

NBM na mata nativa em relação aos tratamentos sob sistema agrícola (Tabela 3.3), 

provavelmente por apresentar melhor qualidade da matéria orgânica neste solo 

(GAMA-RODRIGUES; GAMA-RODRIGUES, 2008). Este resultado pode ser 
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atribuído à maior biodiversidade da mata nativa quando comparada com sistemas 

agrícolas, constatada também por Graham et al. (2002), Souza et al. (2006), Gama-

Rodrigues et al. (2008) e Silva et al. (2010). Os valores de CBM e NBM deste estudo 

foram próximos daqueles compilados por Dalal (1998).  

Sendo o compartimento mais ativo da MOS e muito sensível às alterações no 

manejo, o CBM do EA mostrou efeito dos tratamentos sob sistema agrícola em 

relação àquele sob mata nativa. Entretanto esse efeito não se repetiu para os 

resultados obtidos nos estoques de C orgânico na mesma camada (0-20 cm) (vide 

item 3.3.3), pois se por um lado a mata nativa manteve o aporte de C no solo 

através da ciclagem de nutrientes (SRIVASTAVA et al., 2015), por outro lado o 

sistema agrícola o manteve por meio da deposição de raízes e de palhada 

(GALDOS et al., 2009; LA SCALA JÚNIOR et al., 2012). Além disso, manteve-se a 

relação CBM/C próxima à 5% citada por De-Polli e Guerra (2008). 

As aplicações de composto orgânico e de fertilizante mineral na dose de 100 

kg ha-1 no EA foram capazes de elevar o NBM quando comparados com o controle e 

com a dose de 200 kg ha-1 de N. Ou seja, doses intermediárias de N favoreceram o 

NBM, enquanto dose mais elevadas de N reduziram o NBM. Ladha et al. (2011) 

observaram que fertilizantes orgânicos foram capazes de aumentar o estoque de C 

e N em solos cultivados, enquanto outros autores também observaram diminuição 

do estoque de C (KHAN et al., 2007) e N do solo (MULVANEY et al., 2009) 

promovidos por altas doses de fertilizantes nitrogenados sintéticos. Os autores 

associaram esta diminuição ao aumento da mineralização do N orgânico do solo 

pelo excesso de N mineral fornecido. 

Nos dois experimentos a relação C/N da biomassa microbiana foi maior no 

controle em relação aos demais tratamentos (Tabela 3.3). Este resultado pode ser 

reflexo da ausência de fertilização nitrogenada, causando diminuição do N mineral 

no solo devido à extração pela cana-de-açúcar ao longo das três safras anteriores. 

Isso é mais evidente se observarmos que os tratamentos que receberam aporte de 

N mantiveram relação C/N estável e semelhante àquela encontrada no solo sob 

mata, no qual a ciclagem de nutrientes é o fator responsável por manter o equilíbrio 

dos ciclos biogeoquímicos do C e do N (SRIVASTAVA et al., 2015).  

A esperada tendência do menor coeficiente metabólico para a mata nativa, 

conforme reportado em outros trabalhos (GAMA-RODRIGUES et al., 2008; SILVA et 

al., 2010), não foi comprovada no presente estudo. Especula-se que este resultado 



74 

 

se deve à elevada respiração basal quando relacionada com o baixo CBM, logo, 

esta pode estar sendo mineralizada, agindo como fonte de nutrientes, uma vez que 

além de um compartimento da matéria orgânica do solo, é também o mais ativo. 

Com relação à AM do EA, não houve diferença estatística entre os 

tratamentos tanto para a emissão acumulada de CO2 quanto para a média diária 

(Tabela 3.3), refletindo da mesma forma no coeficiente metabólico, ou seja, mesmo 

com maior CBM na mata, sua elevada emissão de CO2 fez com que se equilibrasse 

o qCO2 entre todos os demais tratamentos. Resultados semelhantes foram 

observados por Dominy et al. (2002) em áreas cultivadas com cana-de-açúcar. 

 

Tabela 3.3 – Atributos microbiológicos na camada de 0-20 cm em função das fontes de N e da mata 
nativa em ambos experimentos 

Trat. 

N min CBM NBM C/N ∑CO2
 𝑿̅CO2

 qCO2
 CBM/C NBM/N 

___________ mg kg-1 ____________ - mg kg-1 
mg kg-1 

h-1 
g g-1 h-1 
× 10-4 

______ % ______ 

_______________________________________________ Experimento A _______________________________________________ 

T0 5,7 b 408,5 b 10,0 b 41,7 a 104,6 0,09 2,2 5,9 1,3 c 

FO100 6,3 ab 381,2 b 17,1 a 22,4 b 113,4 0,10 2,6 4,8 2,2 ab 

FM100 7,4 ab 424,7 b 18,6 a 22,8 b 139,6 0,12 2,9 5,2 2,5 a 

FM200 8,3 ab 364,7 b 12,4 b 29,6 b 112,3 0,10 2,7 4,7 1,5 bc 

MAN 9,4 a 508,7 a 17,0 a 30,3 b 172,0 0,15 2,9 5,9 2,0 abc 

P < 0,09* 0,01* 0,01* 0,01* 0,11 0,12 0,59 0,22 0,02* 

CV 24,7 8,8 9,6 14,8 27,8 28,4 23,2 12,5 25,9 

DMS 3,6 72,2 2,8 8,5 69,9 0,06 1,2 1,3 1,0 
_______________________________________________ Experimento B _______________________________________________ 

T0 5,9 b 343,9 b 7,2 d 48,3 a 176,1 b 0,15 b 4,6 b 5,9 ab 1,3 d 

FO100 7,3 b 390,0 b 15,6 b 25,2 bc 154,8 b 0,13 b 3,5 b 7,3 a 2,9 bc 

FM100 6,7 b 368,4 b 14,1 bc 26,4 bc 195,7 b 0,17 b 4,6 b 6,2 ab 3,8 ab 

FM200 6,7 b 319,8 b 9,5 cd 37,2 ab 170,3 b 0,15 b 4,6 b 5,3 bc 1,9 cd 

MAN 10,3 a 480,0 a 35,0 a 13,8 c 385,2 a 0,33 a 6,9 a 3,9 c 4,5 a 

P ≤ 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 

CV 14,6 9,7 16,5 29,5 22,7 23 20,7 13 27,2 

DMS 2,1 72,0 5,3 17,4 96,2 0,08 2,0 1,5 1,5 

N min = nitrogênio mineral (N-NH4
+ + N-NO2

- + N-NO3
-); CBM = carbono da biomassa microbiana ; 

NBM = nitrogênio da biomassa microbiana ; C/N = relação C/N da biomassa microbiana; ∑CO2 = 

acúmulo de C-CO2 emitido no período de 48 dias de incubação; 𝑋̅CO2 = média de C-CO2 emitido no 
período de 48 dias de incubação; qCO2 = coeficiente metabólico; CBM/C = razão entre o CBM e o C 
orgânico; NBM/N = razão entre NBM e o N total; CV = coeficiente de variação (%); DMS = diferença 
mínima significativa para o teste de Tukey (α = 0,1); * = efeito significativo dos tratamentos com P ≤ 
0,1 para o teste de Tukey 
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3.3.2 Avaliação temporal na disponibilidade de nitrogênio mineral do solo 

 

Não houve efeito dos tratamentos na disponibilidade de N mineral no solo do 

EA em nenhum dos tempos de extração (Tabela 3.4). Por outro lado, no EB, a mata 

nativa apresentou maior teor de N mineral aos 14 d de incubação; aos 28 d tanto a 

mata quanto o tratamento FM200 apresentaram maiores teores quando comparado 

aos demais tratamentos. Na média dos 28 d de incubação no EB, a sequência dos 

teores de N mineral foi MAN > FM200 > T0 > FM100 = FO100. O trabalho de 

Mulvaney et al. (2009) apresentou diversos estudos nos quais a adição de 

fertilizantes minerais promoveu aumentos da mineralização líquida de N em solos, 

assim como também observado na área do EB e nos estudos conduzidos por Megda 

et al. (2013). 

 

Tabela 3.4 – Disponibilidade de N mineral após os períodos de incubação para os tratamentos de 
ambos experimentos 

Tratamento 
NM 0 NM 14 NM 28 Média  NM 0 NM 14 NM 28 Média 

_______________ mg kg-1 _______________  _______________ mg kg-1 _______________ 

 __________ Experimento A __________  __________ Experimento B __________ 

T0 5,7 B 14,8 A 16,2 A 12,2  5,9 B 12,2 Ab 18,4 Ab 12,9 bc 

FO100 6,3 B 12,5 AB 15,8 A 11,5  7,3 A 11,9 Ab 14,6 Ab 11,3 c 

FM100 7,4 B 10,8 AB 17,2 A 11,8  6,7 A 11,2 Ab 13,5 Ab 10,5 c 

FM200 8,3 B 11,7 AB 17,0 A 12,3  6,7 B 11,6 Bb 34,2 Aa 17,5 ab 

MAN 9,4 B 16,2 A 22,6 A 16,1  10,3 C 19,2 Ba 27,6 Aa 19,0 a 

Média 7,4 C 13,2 B 17,8 A ─  7,38 C 13,6 B 21,7 A ─ 

Ptrat ≤ 0,11  < 0,01* 

Ptempo ≤ < 0,01*  < 0,01* 

Ptratxtempo ≤ 0,89  0,01* 

CV 35,6  35,7 

NM = disponibilidade de nitrogênio mineral após o período de incubação especificado; CV = 
coeficiente de variação (%); * = efeito significativo dos tratamentos com P ≤ 0,1 para o teste de Tukey 

 

Os maiores teores de N mineral na mata nativa no EB podem estar 

associados aos maiores valores de CBM e NBM neste solo comparado aos demais 

tratamentos (Tabela 3.3), assim como a maior emissão de CO2 durante a incubação 

(Tabela 3.5), consequência da mineralização de substratos orgânicos lábeis na 

MAN. O mesmo resultado foi encontrado por Silva et al. (2010) ao estudar diferentes 

tipos de manejo de um solo de cerrado. Frazão et al. (2010) também observaram 

resultados semelhantes avaliando os atributos microbiológicos de um Neossolo sob 

diferentes usos da terra. A ausência de diferença entre os tratamentos no teor de N 
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mineral observada no EA pode estar relacionada às considerações de Bünemann et 

al. (2006), ao explicar que outros fatores como a matéria orgânica, anos de cultivo e 

manejo dos resíduos sob o solo afetam diretamente a microbiologia do solo com um 

peso maior do que a própria fertilização. 

 

Tabela 3.5 – Emissão acumulada de C-CO2 nos períodos de incubação e suas respectivas médias 
para os tratamentos em ambos experimentos 

Tratamento 
∑ 0-14 ∑ 0-28 𝑿̅ 0-14 𝑿̅ 0-28  ∑ 0-14 ∑ 0-28 𝑿̅ 0-14 𝑿̅ 0-28 
_____ mg kg-1 _____ __ mg kg-1 d-1 __  _____ mg kg-1 _____ __ mg kg-1 d-1 __ 

 __________ Experimento A __________  __________ Experimento B __________ 

T0 41,7 78,7 3,0 2,8  84,6 b 139,4 b 6,0 b 5,0 b 

FO100 44,5 88,3 3,2 3,2  70,3 b 122,9 b 5,0 b 4,4 b 

FM100 41,1 91,1 2,9 3,3  80,6 b 153,2 b 5,8 b 5,5 b 

FM200 45,8 86,3 3,3 3,1  63,2 b 130,4 b 4,5 b 4,7 b 

MAN 75,9 121,8 5,4 4,4  131,9 a 257,5 a 9,4 a 9,2 a 

P ≤ 0,11 0,19 0,11 0,19  0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 

CV 37,5 26,7 37,5 26,7  26,4 20,3 26,4 20,3 

DMS 36,6 48,8 2,6 1,7  44,6 64,1 3,2 2,3 

∑ = acúmulo de C-CO2 emitido durante os dias de incubação especificado; 𝑋̅ = média de C-CO2 
emitido nos dias de incubação especificado; CV = coeficiente de variação (%); DMS = diferença 
mínima significativa para o teste de Tukey (α = 0,1); * = efeito significativo dos tratamentos com p ≤ 
0,1 para o teste de Tukey 

  

Houve efeito do tempo nos teores de N mineral para todos os tratamentos 

(Tabela 3.4) em ambos experimentos, demonstrando que durante a incubação 

houve balanço favorável aos processos de mineralização comparado ao processo 

de imobilização. Resultados semelhantes foram encontrados por Schroeder e Wood 

(2001) ao determinar o potencial na disponibilidade de N mineral na camada 

superficial de diferentes solos da Austrália com a tentativa de reduzir a fertilização 

nitrogenada. 

Os resultados de emissão de CO2 durante os períodos de incubação (Tabela 

3.5) seguiram a mesma tendência daqueles apresentados pela disponibilidade de N 

mineral (Tabela 3.4), ou seja, quanto maior a emissão de CO2 em determinados 

tratamentos, maior a produção de N mineral. Este resultado era esperado, já que 

maior AM resulta em maior emissão de CO2 e, consequentemente, disponibilização 

de N mineral.  

De forma geral, as doses consecutivas de fertilizantes nitrogenados ao longo 

de quatro anos no EA afetaram pouco os parâmetros microbiológicos, a emissão de 

CO2 e a disponibilidade de N mineral, tanto sob manejo agrícola quanto sob mata 

nativa. Por outro lado, o efeito dos fertilizantes aplicados há três anos no EB parece 
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ser mais pronunciado quando comparados com o solo sob mata nativa. Isso 

provavelmente se deve à menor fertilidade do solo do EB comparado ao do EA 

(Tabela 3.1) e ao seu período de mudança de uso da terra ser menor do que na área 

do EA, refletindo um sistema agrícola com baixa fertilidade e estabilidade frágil, 

ainda em fase de mudanças. 

 

3.3.3 Estoques de C orgânico, N total e N mineral 

  

No EA não houveram diferenças nos estoques de CO e NT nos diferentes 

tratamentos quando avaliadas as camadas separadamente (Tabela 3.6). Entretanto, 

quando considerada a camada 0-100 cm, a mata apresentou maiores estoques de 

CO e NT. No EB as diferenças foram mais significativas. A mata apresentou maior 

estoque de CO em relação aos demais tratamentos nas camadas de 0-20, 60-80 e 

80-100 cm; para NT, a mata apresentou maior estoque nas camadas 0-20 e 20-40 

cm. No acumulado até 100 cm de profundidade, a mata apresentou 104,7 e 7,2 Mg 

ha-1 de C e N, respectivamente, muito superior ao estoque de CO e NT nos demais 

tratamentos. Estes resultados indicam que a mudança do uso da terra de um 

sistema nativo para um sistema agrícola ainda não estabilizado resulta em 

decréscimos de estoques de CO e NT (BÜNEMANN et al., 2006).  

Com exceção da subsuperfície (20-40 cm), o estoque de CO no solo sob 

mata foi superior quando comparado a qualquer outro tratamento, inclusive quando 

acumulado de 0-100 cm, corroborando com os resultados encontrados em superfície 

por Galdos et al. (2009). Na camada de 0-20 cm a porcentagem de redução do 

estoque de CO do controle em relação à mata foi próxima à 51%, semelhante aos 

resultados obtidos por Marchiori Júnior e Melo (2000) ao estudarem as alterações na 

matéria orgânica em função da mudança de uso da terra. Além disso, como 

esperado, em ambos experimentos os estoques de CO e NT tendem a decrescer em 

função do aumento da profundidade (THORBURN et al., 2003; PINHEIRO et al., 

2010; ROSSI et al., 2013), enquanto os estoques de NM não possuem 

comportamento padrão, pois são função do somatório das formas iônicas (N-NH4
+ + 

N-NO2
- + N-NO3

-), que possuem distribuição espacial heterogênea no perfil do solo 

(THORBURN et al., 2003; MEIER et al., 2006). 

Os estoques de NT não sofreram efeito dos tratamentos que receberam 

fertilização nitrogenada comparados com o controle. Resultados contrários àqueles 
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obtidos por Resende et al. (2005) e Graham et al. (2002), no qual observaram 

diminuição nos estoques de NT para os tratamentos que receberam doses de 

fertilizantes nitrogenados. Nesse mesmo raciocínio, o tratamento com fertilizante 

orgânico também não apresentou maiores estoques de CO e NT, diferentemente 

das constatações de Ladha et al. (2010). Isso pode ser um indicativo de que o tempo 

de aplicação de fertilizantes orgânicos nestes experimentos não foram suficientes 

para promover aumento nos estoques de CO e NT do solo. 

Os estoques de NM apresentaram um comportamento mais variável do que 

os estoques de CO e NT. Nas camadas mais superficiais os estoques de NM não 

seguiram um comportamento padrão. No EB, a mata apresentou o maior estoque de 

NM na camada 0-20 cm, o que não foi observado no EA (Tabela 3.6). Entretanto, a 

partir de 40 cm de profundidade, para ambos experimentos, os tratamentos que 

receberam 200 kg ha-1 ano-1 de fertilizante mineral apresentaram os maiores 

estoques. Considerando o acumulado de NM na camada de 0-100 cm, o tratamento 

FM200 apresentou estoque de 295 kg ha-1 de N no EA e 177 kg ha-1 de N no EB; 

estes valores foram superiores aos demais tratamentos, que se situaram entre 130 a 

180 kg ha-1 de N no EA e de 115 a 130 kg ha-1 de N no EB. Ou seja, a aplicação 

anual de elevadas doses de N resultou em acumulo de NM em subsuperficie. 

O acúmulo de NM em profundidade no solo é um indicativo de que a dose de 

200 kg ha-1 de N está muito acima do requerimento nutricional da cultura e pode 

estar ocorrendo lixiviação de N-NO3
-. Solos tropicais podem apresentar cargas 

positivas em subsuperfície, devido à presença de óxidos de ferro e alumínio com 

elevado ponto de carga zero; o ânion NO3
- pode estar se acumulando nestes sítios 

positivamente carregados. 

Resultados destas mesmas áreas experimentais indicaram que a cana-de-

açúcar está apresentando baixa resposta ao N-fertilizante no EA e resposta mais 

significativa no EB. Além disso, os resultados não indicam haver resposta a doses 

superiores a 150 kg ha-1 de N (NASTARO, comunicação pessoal), o que suporta a 

conclusão de que pode estar ocorrendo perdas de N-NO3
- por lixiviação, uma vez 

que o fertilizante mineral utilizado contém 50% do N na forma nítrica. Esta 

constatação fica ainda mais evidente se considerados os resultados de Ghiberto et 

al. (2011, 2015); segundo estes autores, as perdas de N-NO3
- por lixiviação são 

muito pequenas no ciclo de cana-planta, porém são mais significativas em áreas de 

soqueira, como as avaliadas neste estudo.  
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Tabela 3.6 – Estoques de carbono orgânico, nitrogênio total e nitrogênio mineral nas diferentes camadas em função dos tratamentos nos dois experimentos 

CO = estoques de carbono orgânico; NT = estoques de nitrogênio total; NM = estoques de nitrogênio mineral (N-NH4
+ + N-NO2

- + N-NO3
-); CV = coeficiente 

de variação (%); DMS = diferença mínima significativa para o teste de Tukey (α = 0,1); * efeito significativo dos tratamentos com p ≤ 0,1 para o teste de Tukey 

 

 

 

 

Trat. 

CO NT NM  CO NT NM  CO NT NM  CO NT NM  CO NT NM  CO NT NM 
__ Mg ha-1 __ kg ha-1  __ Mg ha-1 __ kg ha-1  __ Mg ha-1 __ kg ha-1  __ Mg ha-1 __ kg ha-1  __ Mg ha-1 __ kg ha-1  __ Mg ha-1 __ kg ha-1 

______ 0-20 cm ______  ______ 20-40 cm ______  ______ 40-60 cm ______  ______ 60-80 cm ______  ______ 80-100 cm ______  ______ 0-100 cm ______ 
____________________________________________________________________________ Experimento A ____________________________________________________________________________ 

T0 21,6 2,5 24,0ab  17,7 1,8 22,7  14,5 1,5 21,6 c  12,1 b 1,4 49,2 ab  12,1 0,9 18,5 b  78,1 b 7,9 b 136,1 b  

FO100 24,4 2,4 30,9 a  19,6 1,7 26,0  14,9 1,5 21,5 c  12,8 b 1,1 35,9 bc  11,8 1,0 19,3 b  83,5 b 7,7 b 133,7 b 

FM100 24,8 2,3 27,2ab  19,5 2,2 26,3  13,8 1,3 49,4 ab  12,5 b 1,2 40,0 bc  11,8 1,1 40,4 b  82,4 b 8,1 b 183,3 b 

FM200 23,6 2,6 31,2 a  20,7 2,0 32,0  16,3 1,3 66,1 a  12,8 b 1,1 69,7 a  11,4 1,1 95,7 a  84,8 b 8,2 b 294,7 a 

MAN 23,3 2,3 23,2 b  18,9 2,3 23,0  18,5 1,6 47,2 b  15,5 a 1,1 18,9 c  11,9 1,1 19,6 b  88,2 a 8,5 a 131,8 b 

P < 0,61 0,91 0,03*  0,33 0,09 0,24  0,13 0,28 0,01*  0,03* 0,36 0,01*  0,88 0,20 0,01*  0,01* 0,01* 0,01* 

CV 12,9 21,4 13,7  10,0 15,6 22,9  16,0 12,0 20,8  9,7 17,4 35,1  10,8 13,0 56,7  8,8 7,3 13,6 

DMS 5,9 1,0 7,4  3,8 0,6 11,7  4,9 0,3 16,7  2,5 0,4 29,4  2,5 0,3 43,0  14,2 0,8 36,8 
____________________________________________________________________________ Experimento B ____________________________________________________________________________ 

T0 18,8 b 1,9 b 23,1 b  18,2 1,7 b 31,2  14,2 a 1,0 28,6 b  13,0 c 0,8 14,0 b  11,6 a 0,6 18,6 b  74,4 b 5,3 b 115,4 b 

FO100 20,0 b 1,8 b 26,6 b  19,8 1,7 b 32,0  14,7 a 1,0 31,4 b  11,5 b 0,9 12,6 b  8,9 b 0,6 31,6 a  76,8 b 6,1 b 134,2 b 

FM100 19,4 b 1,7 b 22,4 b  23,0 1,7 b 31,9  12,4 b 1,0 28,8 b  11,7 b 0,7 17,3 b  9,3 b 0,6 31,1 a  77,7 b 5,8 b 131,6 b 

FM200 19,7 b 1,6 b 21,8 b  20,9 1,7 b 37,2  12,2 b 1,0 38,9 a  11,6 b 0,8 29,7 a  9,1 b 0,6 49,9 a  74,5 b 5,9 b 177,4 a 

MAN 37,5 a 2,4 a 34,7 a  23,0 2,2 a 38,1  15,4 a 1,1 23,8 b  16,2 a 0,8 18,9 b  12,5 a 0,7 18,8 b  104,7a 7,2 a 134,4 b 

P < 0,01* 0,01* 0,01*  0,12 0,02* 0,35  0,02* 0,35 0,02*  0,01* 0,39 0,01*  0,01* 0,27 0,01*  0,01* 0,01* 0,01* 

CV 14,5 14,1 15,2  12,2 15,3 17,5  10,7 10,2 17,2  4,6 16,4 18,1  7,0 13,0 19,0  8,8 7,3 13,6 

DMS 6,4 0,5 7,6  5,1 0,5 11,7  2,0 0,2 9,2  1,3 0,3 6,8  1,9 0,2 21,0  14,2 0,8 36,8 
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3.3.4. Considerações Gerais  

 

A avaliação das transformações microbiológicas realizadas neste estudo foi 

determinada em amostras coletadas na camada de 0 a 20 cm, em áreas que 

receberam distintos manejos de adubação nitrogenada durante quatro (EA) ou três 

(EB) anos. Os resultados apresentados na Tabela 3.3 indicaram que o manejo 

adotado no passado afetou muito pouco os parâmetros microbiológicos do solo, 

como CBM, NBM, AM, qCO2 e também o N mineral.  

A adição cumulativa de doses de N nos dois experimentos também não 

afetou a DNMT em amostras de solo da camada de 0 a 20 cm, exceto os 

tratamentos FM200 e MAN no EB que apresentaram aumentos na DNMT (Tabela 

3.4). 

 Entretanto, os resultados apresentados na Tabela 3.6 apresentaram claras 

evidências de que o manejo da adubação está alterando os estoques de CO e NT 

do solo e, principalmente, o estoque de NM no solo. Os resultados não 

comprovaram nossa hipótese de que a adubação orgânica aumenta os estoques de 

CO e NT a médio prazo, pelo menos durante o período de avaliação destes 

experimentos. Por outro lado, os resultados apresentaram evidências de que a 

utilização de doses elevadas de N para adubação de soqueira de cana-de-açúcar 

muito superiores à quantidade extraída pela cultura (100 a 160 kg ha-1), pode 

ocasionar aumento nos estoques de NM em camadas de solo mais profundas (> 40 

cm). Esta constatação deve ser interpretada com cautela, demonstrando a 

necessidade de otimizar a adubação nitrogenada da cana-de-açúcar, ajustando as 

doses a serem aplicadas conforme a demanda da planta e a capacidade do solo em 

fornecer N por meio da mineralização da matéria orgânica, visando diminuir 

problemas de lixiviação de nitrato que podem comprometer a sustentabilidade da 

produção de biocombustíveis a partir da cana-de-açúcar. 

 

3.4 Conclusões 

 

A aplicação consecutiva de fertilizantes nitrogenados, na forma orgânica ou 

mineral, durante três a quatro anos em áreas de soqueira de cana-de-açúcar, não 

promoveu mudanças nos atributos microbiológicos do solo (C da biomassa 

microbiana, N da biomassa microbiana, atividade microbiana, quociente metabólico). 
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As fertilizações consecutivas também não promoveram alterações na disponibilidade 

de N através da mineralização, exceto quando elevadas doses de N (200 kg ha-1 

ano-1) foram aplicadas no EB. 

Solos sob mata nativa apresentaram melhores atributos microbiológicos (C da 

biomassa microbiana, N da biomassa microbiana, respiração basal, quociente 

metabólico) do que áreas cultivadas com cana-de-açúcar, assim como maior 

estoque de CO e NT até 1,0 m de profundidade.  

A adição anual de fertilizantes orgânicos, ao menos durante três a quatro 

anos, não alterou os estoques de C orgânico e N total no solo. 

Aplicações consecutivas de elevadas doses de N (200 kg ha-1 ano-1) 

provenientes de fontes minerais aumentaram o estoque de N mineral em camadas 

mais profundas do solo (> 40 cm), indicando potenciais de perdas por lixiviação se 

forem adotadas doses de N superiores à capacidade de extração de N pela cana-de-

açúcar.  
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4 IMPACTOS DA FERTILIZAÇÃO NITROGENADA CONSECUTIVA NA 

FERTILIDADE DE SOLOS CULTIVADOS COM CANA-DE-AÇÚCAR 

 

Resumo 
 

A manutenção da palhada na superfície do solo cultivado com cana-de-
açúcar colhida sem queima prévia pode aumentar a ciclagem do potássio (K) no 
sistema solo-planta. Por outro lado, o aumento nas doses de nitrogênio (N) 
aplicadas nessas condições pode promover maior acidificação do solo ao longo dos 
anos. A hipótese deste trabalho é de que o aumento da adubação nitrogenada em 
áreas cultivadas com cana-de-açúcar sob este sistema potencializa a acidificação do 
solo, assim como a manutenção da palha promove acúmulo de K na camada 
superficial do solo. Foram coletadas amostras de solo nas camadas de 0-20 e 20-40 
cm de dois experimentos (EA e EB) conduzidos em delineamento casualizado em 
blocos com quatro repetições. Os tratamentos incluem doses de N variando de 0 a 
200 kg ha-1 ano-1, além de fontes minerais de N e duas fontes orgânicas aplicadas 
sobre a palha. Os fertilizantes foram reaplicados anualmente durante quatro (EA) ou 
três (EB) anos, antes que a amostragem de solo fosse realizada. Nessas amostras 
foram avaliadas a fertilidade do solo, além da fração de N hidrolisável pelo método 
do Illinois Soil Nitrogen Test (ISNT). O aumento das doses de N aplicadas sobre a 
palha potencializou a acidificação do solo ao longo dos anos, além de promover 
diminuição de teores de bases trocáveis, com destaque para o K. O fertilizante 
orgânico foi mais efetivo do que os fertilizantes minerais na manutenção da 
fertilidade do solo, além de promover menor acidificação no solo. O aumento dos 
teores de K no solo em áreas sob colheita de cana-de-açúcar sem prévia queima 
depende da dose de fertilizante potássico aplicado, assim como da produtividade 
obtida. Neste estudo, houve aumento do teor de K ao longo dos anos somente na 
área que apresentou menores produtividades. O teor de N-ISNT pode ser um 
indicador de responsividade à adubação nitrogenada. A manutenção da fertilidade 
do solo para produção sustentável de biocombustíveis ao longo dos anos depende 
do manejo adequado da fertilização nitrogenada da cana-de-açúcar com 
manutenção da palhada. 
 
Palavras-chave: Fertilizante organomineral; Manutenção da palhada; Acidificação do 

solo; Atributos químicos do solo; Illinois Soil Nitrogen Test – ISNT 
 
Abstract 
 

The maintenance of straw over the soil surface cultivated with sugarcane 
harvested without burning can increase potassium (K) cycling in the soil-plant 
system. On the other hand, the increase in nitrogen (N) rates under these conditions 
can promote soil acidity over the years. This study hypothesized that the increase in 
N fertilization in sugarcane harvested without burning potentiate soil acidification, as 
well as the maintenance of straw promote K accumulation in the topsoil. Soil samples 
were collected at 0-0.2 and 0.2-0.4 m in two experiments (EA and EB) carried out in 
the randomized blocks experimental design with four replicates. Treatments included 
N rates varying from 0 to 200 kg ha-1 y-1, inorganic N sources and two organic N 
sources applied over the straw. Fertilizers were applied annually during four (EA) or 
three (EB) years before soil sampling was performed. These samples were used to 
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evaluate soil fertility parameters, as well as the hydrolysable organic-N fraction by the 
Illinois Soil Nitrogen Test (ISNT). Increasing N rates in the over the straw promoted 
soil acidification and reduces exchangeable bases (especially K) over the years. 
Organic fertilizer was more effective than inorganic fertilizers to maintain soil fertility, 
besides lowering soil acidity. The increase in soil K content depends on the amounts 
of fertilizer-K applied, as well as the yield obtained. In this study, only in the lower 
yielding area the K content increased in the topsoil over the years. The ISNT-N 
content can be an indicator of responsiveness to N fertilization. The maintenance of 
soil fertility for sustainable biofuel production depends on the proper management of 
N fertilization of sugarcane with maintenance of straw. 
 
Keywords: Organomineral fertilizer; Maintenance of straw; Soil acidification; soil 

chemical properties; Illinois Soil Nitrogen Test - ISNT 
 

4.1 Introdução 

 

A cultura da cana-de-açúcar extrai elevadas quantidades de nutrientes na 

parte aérea, tanto na cana planta como em soqueiras (ROSSETO et al., 2008). 

Entretanto, quando considerada a elevada produção de biomassa, observa-se que a 

cana-de-açúcar apresenta alta eficiência de produção com relativamente baixos 

aportes de nutrientes, principalmente se considerada a produtividade de açúcar, 

etanol e energia por área ou por kg de nutrientes.  

Segundo Silva (2007) e Oliveira et al. (2010), a cana-de-açúcar extrai entre 

159 e 179 kg ha-1 de N, 23 e 25 kg ha-1 de P, 231 e 325 kg ha-1 de K, 354 e 226 kg 

ha-1 de Ca e 87 e 134 kg ha-1 de Mg para diferentes variedades em condições de 

sequeiro e irrigação, respectivamente. Evidentemente que a extração de nutrientes 

está relacionada a diversas variáveis, como produtividade, variedade, teor de 

nutrientes no solo e uso de fertilizantes orgânicos e minerais, assim como condições 

climáticas. 

Uma das preocupações recorrentes refere-se à manutenção da fertilidade do 

solo com o cultivo continuo de cana-de-açúcar para produção de açúcar, etanol e 

energia. Mesmo com elevadas taxas de ciclagem dos nutrientes pela palhada de 

cana-de-açúcar (OLIVEIRA et al., 1999), as elevadas extrações de nutrientes pela 

cultura podem resultar em diminuição dos cátions básicos do solo (K, Ca e Mg) e 

consequentemente sua acidificação, tanto em camadas superficiais como 

subsuperficiais (MASILACA et al., 1985; ALABAN et al., 1990). 

Para manutenção de produtividades elevadas, faz-se necessário a 

conservação da sua fertilidade através de práticas de manejo conservacionista, 
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como o uso de corretivos e condicionadores (PRADO et al., 2002), rotação de 

culturas (ALVARENGA et al., 1995; AMBROSANO et al., 2009) e aplicação de 

fertilizantes de natureza mineral ou orgânica para reposição dos nutrientes no solo 

(RAIJ et al., 1997). 

Embora as aplicações destas práticas tenham agregado melhora na 

fertilidade dos solos, há um interesse em sua utilização para aumento do aporte de 

N no sistema (ORLANDO FILHO, 1983; CARNAÚBA, 1990; DEMATTÊ, 2005), 

visando o aumento da produtividade e a longevidade das soqueiras focada na 

diluição dos custos de instalação e antecipação dos lucros (SILVA, 2006). Como 

consequência, há uma acidificação precoce do solo (SCHROEDER et al., 1994; 

HARTEMINK, 1998a). 

Cerca de 84% da área cultivada com cana-de-açúcar no Estado de São Paulo 

já é colhida sem queima (Protocolo Agroambiental do Setor Sucroenergético, 2014). 

A mudança do sistema de colheita com queima para colheita sem queima promove 

mudanças significativas no manejo da cultura e na fertilidade do solo. A colheita sem 

queima deixa sobre o solo quantidades de palhada que variam de 10 a 20 Mg ha-1 

de matéria seca (FORTES et al., 2013; LEAL et al., 2012).  

A quantidade de nutrientes acumulada na palhada varia conforme a 

variedade, produtividade obtida e condições de solo, porém pode-se citar valores da 

ordem de 40 a 70 kg ha-1 de N, 4 a 23 kg ha-1 de P, 35 a 170 kg ha-1 de K, 10 a 80 

kg ha-1 de Ca, 6 a 30 kg ha-1 de Mg e de 7 a 15 kg ha-1 de S (OLIVEIRA et al., 2002; 

MEIER et al., 2006). Destes, o K, seguido do Ca e N, são aqueles liberados mais 

rapidamente de um ciclo para outro (FORTES et al., 2012). Portanto, em áreas sob 

manejo conservacionista da palhada é esperado o aumento do teor de K no solo em 

anos consecutivos, considerando a elevada quantidade de K presente na palhada e 

sua rápida ciclagem no solo. 

Apesar da palhada conter quantidades significativas de N, sua relação C/N 

varia de 80 a 100 (FORTES et al., 2012), o que dificulta o processo de 

decomposição e liberação do N dos constituintes estruturais e orgânicos deste 

material. O resultado é que durante um ciclo agrícola, menos de 15% do N 

acumulado na palhada é recuperado pela soqueira subsequente (TRIVELIN et al., 

2013). Além disso, devido à elevada relação C/N do material, técnicos tem 

recomendado aumento da dose de N em áreas colhidas sem prévia queima 
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(ROSSETTO et al., 2010) como forma de diminuir problemas de imobilização do N-

fertilizante no processo de decomposição da palhada.  

Na prática, os produtores de cana-de-açúcar têm diminuído as doses de 

adubos potássicos e aumentado as doses de adubos nitrogenados em áreas 

colhidas sem prévia queima, quando comparado ás doses usualmente empregada 

em áreas colhidas com prévia queima. Essa alteração de manejo pode fazer sentido 

a curto prazo, porém não deve prevalecer se considerado que a manutenção da 

palhada contribui para aumento do estoque de N no solo a longo prazo, conforme 

projeções de Trivelin et al. (2013) e Robertson e Thorburn (2007). 

Uma das preocupações referentes ao aumento das doses de adubos 

nitrogenados em áreas sob colheita de cana-de-açúcar sem prévia queima refere-se 

à acidificação do solo resultante do processo de nitrificação dos fertilizantes 

nitrogenados (CANTARELLA et al., 2007). Esta acidificação irá diminuir a 

disponibilidade das bases trocáveis e consequentemente sua porcentagem de 

saturação na CTC (MASILACA et al., 1985; ALABAN et al., 1990; SCHROEDER et 

a., 1994; HARTEMINK, 1998b), aumento da saturação da CTC-efetiva por Al 

(SCHROEDER et al., 1994), menor disponibilidade de P (ALABAN et al., 1990; 

HARTEMINK, 1998c) e menor mineralização do material orgânico (SCHROEDER et 

al., 1994). Além do problema da acidificação, também deve-se considerar o 

potencial de lixiviação de N em soqueiras (GHIBERTO et al., 2015), o qual deve ser 

evitado para produção sustentável dos biocombustíveis.  

Na cultura da cana-de-açúcar os fertilizantes nitrogenados mais utilizados 

incluem a ureia, nitrato de amônio, sulfato de amônio e MAP (CANTARELLA et al., 

2007), além daqueles de natureza orgânica, como torta de filtro, cinzas de caldeira, 

compostos orgânicos e a própria vinhaça. Segundo Andrews (1954) os índices de 

acidificação dos fertilizantes são: 84 kg CaCO3 100 kg-1 de ureia, 62 kg CaCO3 100 

kg-1 de nitrato de amônio, 110 kg CaCO3 100 kg-1 de sulfato de amônio e 55 kg 

CaCO3 100 kg-1 de MAP. Os fertilizantes orgânicos, por sua vez, podem diminuir o 

efeito acidificante no solo devido ao aporte de matéria orgânica presente em sua 

composição, que contribui significativamente no poder tampão do solo (ALMEIDA 

JUNIOR et al., 2011). Outros fertilizantes nitrogenados têm sido utilizados em cana-

de-açúcar, como o fertilizante organomineral Ajifer® (MARIANO et al., 2015), mas 

seus efeitos em solos cultivados com cana-de-açúcar precisam ser melhor 

esclarecidos. 
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Considerando o aumento da área sob colheita de cana-de-açúcar sem prévia 

queima e o aumento das doses de N aplicadas nestas condições no Brasil, torna-se 

necessário avaliar a influência da manutenção da palha e, ao mesmo tempo, das 

fontes e doses de fertilizantes nitrogenados nos atributos químicos do solo. Mais 

importante, estas avaliações precisam ser realizadas em anos consecutivos para 

verificar se o cultivo da cana-de-açúcar tem promovido manutenção da fertilidade do 

solo considerando os manejos atualmente adotados em larga escala. 

A hipótese deste trabalho é de que a manutenção da palhada na superfície 

do solo promove aumento dos teores de K no solo a médio prazo, e de que o 

aumento da fertilização nitrogenada consecutiva em solos cultivados com soqueiras 

de cana-de-açúcar promove intensa acidificação do solo e consequentemente 

diminuição de bases trocáveis, principalmente quando submetidas a elevadas 

doses. Portanto, o objetivo deste trabalho foi avaliar a variação da fertilidade do solo 

relacionadas à diferentes fontes e doses de N aplicadas sobre a palha 

consecutivamente há mais de três anos em dois solos cultivados com cana-de-

açúcar colhida sem queima prévia no Estado de São Paulo. 

 

4.2 Material e Métodos 

 

4.2.1 Experimentação de campo 

 

4.2.1.1 Caracterização das áreas experimentais 

Figura 4.1 – Localização dos experimentos A e B dentro dos limites territoriais do município de Novo 
Horizonte/SP 
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Figura 4.2 – Imagem aérea e posicionamento geográfico dos experimentos A e B e respectivas matas 

 

Dois experimentos de campo foram conduzidos em diferentes talhões 

comerciais cultivados com cana-de-açúcar. Ambas as áreas experimentais 

pertencem à Usina São José da Estiva S/A – Açúcar e Álcool, e situam-se na 

Fazenda Três Pontes, no município de Novo Horizonte/SP (Figura 4.1). Os 

experimentos aqui abordados serão denominados de “Experimento A” (EA) e 

“Experimento B” (EB) (Figura 4.2). Eles estão localizados nas coordenadas 

geográficas 21° 30' 33,56" S / 49° 18' 49,73" O (EA) e 21° 32' 37,02" S / 49° 19' 

27,58" O (EB). O clima da região é do tipo Aw segundo a Classificação Climática de 

Kӧppen, denominado tropical úmido, com estiagem no inverno e chuvas intensas no 

verão. As cultivares escolhidas foram a SP91-1285 e a CTC15, respectivamente 

plantadas nos talhões referentes aos Experimentos A e B. As principais 

A 

B 
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características das variedades acima são: elevada produtividade, longevidade de 

soqueira, alta rusticidade e tolerância à seca, ambas apresentando ciclo de 

maturação médio. 

Os solos das áreas experimentais foram previamente classificados como 

Latossolo Vermelho-Amarelo de textura média (EA) e Latossolo Vermelho de textura 

média (EB) (EMBRAPA, 2006). Os resultados das análises químicas e físicas em 

amostras de solo coletadas na instalação dos experimentos (outubro de 2010 e 2011 

respectivamente para EA e EB) seguindo as metodologias descritas em Raij et al. 

(2001) e Gee e Or (2002) são apresentados na Tabela 4.1.  

As análises incluíram: pH em H2O realizando a leitura em potenciômetro; 

carbono orgânico (CO), oxidação por dicromato de potássio e determinação por 

titulometria; fósforo (P), potássio (K), cálcio (Ca) e magnésio (Mg), extraídos pela 

resina trocadora de íons e determinado por espectrofotometria (P), 

espectrofotometria de chama (K), e espectrofotometria de absorção atômica (Ca e 

Mg); Al Trocável (Al), determinado por titulometria após reação com KCl 1,0 mol L-1; 

acidez potencial (H+Al), determinada pela leitura do pH em solução SMP; soma de 

bases (SB), determinada pela soma dos teores de Ca, Mg e K; capacidade de troca 

catiônica (CTC), determinada pela razão entre SB e H+Al; saturação por bases (V), 

determinada pela razão entre SB e CTC; saturação por Al (m), determinada pela 

razão entre o Al e a soma da SB com Al; areia (Are), silte (Slt) e argila (Agl), 

determinadas pelo método do densímetro. 

 

Tabela 4.1 – Características químicas e físicas dos solos dos experimentos A e B 

Prof. pH CO P K Ca Mg Al H+Al SB CTC V m Are Slt Agl 

cm H2O 
g 

kg-1 
mg 
kg-1 

_________________ mmolc kg-1 _________________ _ % _ _____ g kg-1 _____ 

_____________________________________________________ Experimento A _____________________________________________________ 

0-20 5,5 7,6 13,0 1,9 11,0 5,0 1,0 17,0 17,9 34,9 52 5 747 51 202 

20-40 4,9 7,0 20,0 1,6 6,0 3,0 5,0 19,0 10,6 29,6 37 31 719 29 252 

40-60 4,9 5,2 6,0 1,0 5,0 3,0 5,0 16,0 9,0 25,0 34 38 692 30 278 

60-80 4,8 4,6 4,0 0,9 3,0 2,0 6,0 12,0 5,9 17,9 33 48 686 37 276 

80-100 4,7 2,9 3,0 0,8 3,0 2,0 6,0 13,0 5,8 18,8 29 55 684 38 278 

_____________________________________________________ Experimento B _____________________________________________________ 

0-20 5,6 7,0 9,0 2,5 11,0 4,0 1,0 13,0 17,5 30,5 58 5 820 30 150 

20-40 5,4 7,0 7,0 1,0 13,0 4,0 1,0 10,0 18,0 28,0 66 5 784 17 200 

40-60 5,1 5,2 6,0 0,5 5,0 3,0 3,0 15,0 8,5 23,5 36 25 780 20 200 

60-80 4,7 4,1 5,0 0,4 4,0 2,0 6,0 15,0 6,4 21,4 28 49 770 29 201 

80-100 4,7 2,9 4,0 0,5 4,0 2,0 4,0 11,0 6,5 17,5 36 42 759 28 213 
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4.2.1.2 Histórico das áreas 

 

Os solos das áreas experimentais foram corrigidos na implantação dos 

canaviais com a utilização de corretivos, condicionadores e fertilizantes a fim de 

evitar deficiências nutricionais e toxicidade de alumínio, favorecendo assim o 

crescimento radicular e a resposta da cultura à aplicação dos tratamentos. Além 

disso, ambas as áreas receberam fertilização organomineral através da aplicação de 

composto orgânico (obtido por meio da compostagem de torta de filtro e cinzas) 

enriquecido com fosfato natural reativo aplicado em área total (Tabela 4.2). O 

composto orgânico foi aplicado com cerca de 24% de umidade. As duas áreas 

possuem histórico de aplicação de vinhaça nos anos anteriores à implantação dos 

experimentos: 12 e 10 anos para os experimentos A e B respectivamente, ambos 

com média de 120 m3 ha-1 ano-1. Na área do EA foi cultivado amendoim em sistema 

“meiosi” anteriormente a instalação do canavial, contribuindo para fixação biológica 

do N e incorporação de N orgânico ao solo.  

 

Tabela 4.2 – Relação dos produtos (corretivos, condicionadores e fertilizantes) utilizados na 
implantação dos canaviais referentes aos experimentos A e B 

Data Produto Operação Aplicação Dose Unidade 
________________________________________________ Experimento A ________________________________________________ 

Nov/2008 Calcário Dolomítico Calagem A lanço 2,0 t ha-1 

Mar/2009 Cinzas Aplicação de FOM A lanço 2,2 t ha-1 

Mar/2009 Torta de Filtro Aplicação de FOM A lanço 4,5 t ha-1 

Mar/2009 Rocha Fosfática Aplicação de FOM A lanço 0,5 t ha-1 

Mar/2009 Agrolmin® Adubação de Base Sulco de Plantio 262,0 L ha-1 

Mar/2009 Adubo (03-12-00) Adubação de Base Sulco de Plantio 594,7 t ha-1 
________________________________________________ Experimento B ________________________________________________ 

Fev/2009 Calcário Dolomítico Calagem A lanço 2,0 t ha-1 

Fev/2009 Cinzas Aplicação de FOM A lanço 3,8 t ha-1 

Fev/2009 Torta de Filtro Aplicação de FOM A lanço 4,3 t ha-1 

Fev/2009 Rocha Fosfática Aplicação de FOM A lanço 0,4 t ha-1 

Mar/2009 Agrolmin® Adubação de Base Sulco de Plantio 240,9 L ha-1 

Mar/2009 Adubo (03-12-00) Adubação de Base Sulco de Plantio 574,7 t ha-1 

FOM = fertilizante organomineral 

 

A implantação dos canaviais comercias em ambas as áreas ocorreu em 

março de 2009, contudo a instalação dos experimentos ocorreu posteriormente em 

safras distintas: em outubro de 2010 para o EA, ou seja, realizada logo após a 

colheita da cana-planta; e em outubro de 2011 para o EB, ou seja, realizada após a 
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colheita da primeira soqueira, um ano após a instalação do EA. Sendo assim, 

considerando-se o tratamento que recebeu a maior dose de N (200 kg ha-1 ano-1 N), 

as doses acumuladas são de 800 kg ha-1 de N no EA (quatro anos recebendo a 

adubação nitrogenada) e de 600 kg ha-1 de N no EB (três anos recebendo a 

adubação nitrogenada). 

Os tratos culturais em ambos experimentos, como controle de pragas e de 

plantas daninhas, foram realizados pela equipe agrícola da Usina, adotando-se o 

mesmo manejo das demais áreas comerciais. As colheitas foram realizadas 

mecanicamente sempre no mês de agosto, sendo a palha residual distribuída de 

forma homogênea sobre a superfície do solo. 

  

4.2.1.3 Tratamentos e delineamento experimental  

 

Os experimentos foram instalados no delineamento em blocos casualizados, 

com nove tratamentos e quatro repetições, totalizando 36 unidades experimentais 

por experimento. Os tratamentos aplicados foram: controle (T0 – sem aplicação de 

fertilizante nitrogenado), adubação com as fontes nitrato de amônio (NA100), ureia 

(UR100), composto orgânico (CO100) e Ajifer® (AJ100) na dose 100 kg ha-1 ano-1 N, 

e adubação com a fonte YaraBella NitromagTM nas doses de 50 (NM50), 100 

(NM100), 150 (NM150) e 200 (NM200) kg ha-1 ano-1 N. Os tratamentos dentro dos 

experimentos foram reaplicados respectivamente nas mesmas unidades 

experimentais desde a instalação dos experimentos, e repetidos até a colheita da 

última soqueira de cana-de-açúcar em agosto de 2015. 

Cada unidade experimental foi composta de oito linhas de cana-de-açúcar 

com 15 m de comprimento e espaçamento de 1,5 m, totalizando 180 m² por parcela, 

deixando-se 2 m de bordadura entre as parcelas. 

  

4.2.1.4 Aplicação dos tratamentos 

 

Todos os níveis dos tratamentos foram aplicados sobre a palha residual ao 

lado da linha da soqueira, a uma distância aproximada de 20 cm do centro da linha 

de cana-de-açúcar, sempre no sentido contrário da declividade (Figura 4.3). A 

aplicação foi manual e aplicada de uma única vez até o final dos 15 m de cada linha 

para melhor uniformidade. Os tratamentos foram aplicados cerca de 60 dias após a 
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colheita de cada soqueira. Além do N nas diferentes fontes e doses, também foi 

aplicado K e P em todos os tratamentos, na dose de 85 kg ha-1 K2O e 35 kg ha-1 

P2O5, seguindo a recomendação oficial de adubação (SPIRONELLO et al., 1997). 

A fonte de fertilizante nitrogenado mineral YaraBella NitromagTM (Nitromag) 

apresenta uma combinação de nitrogênio nítrico e amoniacal (total de 27% de N), 

além de cálcio (4% de Ca) e magnésio (2% de Mg) na forma de dolomita, 

apresentando comportamento no solo muito semelhante ao do nitrato de amônio.  

A fonte de fertilizante nitrogenado orgânico foi o composto orgânico, 

produzido na própria Usina a partir da compostagem de subprodutos agroindustriais 

como torta de filtro, cinza de caldeira e outros materiais complementares, como 

fosfato natural reativo. Todos os anos foi realizada análise química do fertilizante 

orgânico para garantir que a dose de N aplicada anualmente estivesse próxima a 

100 kg ha-1. Os resultados das análises revelaram, na média dos quatro anos, os 

seguintes valores: pH em CaCl2 0,01 mol L-1 de 8,2 (base úmida - BU), densidade de 

0,7 g cm-3 (BU), 28,4% de umidade total, 10,7% de C orgânico (base seca 110 °C - 

BS), 1,3% de N total (BS), 1,0% de P total (BS); 1,1% de K total (BS); 3,0% de Ca 

total (BS), 0,5% de Mg total (BS), e 0,8% de S total (BS). Considerando o teor de N 

total e descontando a umidade do composto, a dose do produto aplicada todos os 

anos variou de 8 a 9 Mg ha-1 de fertilizante orgânico (BU). 

O Ajifer® é um fertilizante organomineral líquido oriundo de processos 

controlados de fermentação microbiológica, sendo o subproduto da produção do 

aminoácido Lisina. Nesse trabalho foi aplicado o Ajifer® L-60L pois é o mais utilizado 

na região. Sua dose foi calculada seguindo as garantias do produto, que segundo o 

fornecedor são: 6,0% de N total (BU), 3,0% de S total (BU), 3,0% de C orgânico 

(BU), e densidade de 1,2 g cm-3 (BU). Assim, no campo, produto foi aplicado com 

auxílio de béqueres de 5,0 L previamente calibrados na dose de 100 kg ha-1, 

levando-se em conta o teor total de N e a densidade do produto. 

 

 

 

 

 
Figura 4.3 – Esquema do espaçamento entre linhas e local de aplicação dos fertilizantes  
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4.2.1.5 Amostragem do solo 

 

Entre 30 e 60 dias após a colheita e antes que a adubação do próximo ciclo 

fosse efetuada, realizou-se a coleta de amostras de solo para fins deste estudo. 

Portanto, além da amostragem de solo para caracterização inicial (feita em 2010 no 

EA e em 2011 no EB), as amostragens de solo foram repetidas em 2011, 2012, 

2013 e 2014 no EA (quatro anos de coleta) e em 2012, 2013 e 2014 no EB (três 

anos de coleta).  

Com uma sonda foram coletadas quatro subamostras para compor uma 

amostra composta representativa das profundidades de 0-20 e 20-40 cm em todos 

os tratamentos de ambos experimentos. As subamostras foram coletadas de forma a 

representar o solo de cada unidade experimental, sendo coletadas a cerca de 25 cm 

da linha da cana-de-açúcar e próximo à linha de que recebeu o fertilizante, sempre 

considerando a área útil das parcelas (linhas 3, 4, 5 e 6). As amostras de solo foram 

mantidas em sacos plásticos devidamente identificados e em temperatura ambiente 

durante o transporte. No laboratório as amostras foram mantidas abertas em casa 

de vegetação até secagem, sendo posteriormente moídas em moinho de martelo e 

passadas em peneira de malha 2,0 mm. 

 

4.2.2 Análises laboratoriais 

 

4.2.2.1 Atributos químicos da fertilidade do solo 

 

Em todas as amostras, coletadas nos anos de 2010, 2011, 2012, 2013 e 2014 

foram realizadas análises de fertilidade do solo seguindo as metodologias descritas 

em Raij et al. (2001). Basicamente, as análises incluíram: pH em CaCl2 0,01 mol L-1 

realizando a leitura em potenciômetro; carbono orgânico (CO), oxidação por 

dicromato de potássio e determinação por titulometria; pósforo (P), potássio (K), 

cálcio (Ca) e magnésio (Mg), extraídos pela resina trocadora de íons e determinado 

por espectrofotometria (P), espectrofotometria de chama (K), e espectrofotometria de 

absorção atômica (Ca e Mg); Al trocável, determinado por titulometria após reação 

com KCl 1,0 mol L-1; acidez potencial (H+Al), determinada pela leitura do pH em 

solução SMP; e enxofre (S-SO4
-2), extraído com fosfato de cálcio e determinado por 

turbidimetria; soma de bases (SB), determinada pela soma dos teores de Ca, Mg e 
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K; capacidade de troca catiônica (CTC), determinada pela razão entre SB e H+Al; 

saturação por bases (V), determinada pela razão entre SB e CTC; saturação por Al 

(m), determinada pela razão entre o Al e a soma da SB com Al. 

 

4.2.2.2 Illinois Soil Nitrogen Test (ISNT) 

 

Visando avaliar a variação da fração hidrolisável do N orgânico do solo nos 

dois experimentos durante o período de avaliação, foi realizada análise do Illinois 

Soil Nitrogen Test (ISNT) conforme metodologia descrita por Khan et al. (2001) e 

Mulvaney et al. (2001). Uma vez que o ISNT avalia a fração N-NH4
+ e amino-

açúcares do N orgânico do solo, podendo ser afetado pela adubação nitrogenada 

recente, as análises foram realizadas somente nas amostras coletadas nas parcelas 

controle (sem adubação nitrogenada) em todos os períodos de avaliação, em ambas 

profundidades (0-20 e 20-40 cm). 

O protocolo para realização do ISNT consiste basicamente na quantificação 

titrimétrica ácida (H2SO4 0,01 mol L-1) do N-NH4
+ capturado em solução indicadora 

de ácido bórico (H3BO3) 4% e volatilizado através da hidrólise do N-NH4
+ + N-amino 

açúcares do solo pela adição de solução 2,0 mol L-1 de NaOH em frasco 

hermeticamente fechado do tipo Mason jar e submetido à 5 horas de aquecimento 

na temperatura de 54 °C em chapa aquecedora. Para reduzir as variações de 

temperatura nas amostras, as chapas foram alocadas dentro de caixas plásticas e 

os frascos rotacionados periodicamente (UNIVERSITY OF ILLINOIS, 2002; 

KLAPWYK; KETTERINGS, 2005). Em cada chapa aquecedora, foram dispostas 

onze amostras e uma amostra contendo solução de glucosamina (250 µg N mL-1); 

quando a recuperação do N-glucosamina adicionado foi inferior a 90%, o conjunto 

de amostras foi analisado novamente.  

 

4.2.2.3 Análise estatística 

 

Cada experimento foi dividido em dois conjuntos de dados: um contendo os 

resultados dos tratamentos referentes às fontes de N (T0, CO, AJ, N100, NA e UR) e 

outro contendo os resultados dos tratamentos referentes às doses de N (T0, N50, 

N100, N150 e N200). Os conjuntos de dados foram submetidos à análise de 

variância (ANOVA) separadamente. Quando o teste F foi significativo na ANOVA (P 
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< 0,100), os dados qualitativos (fontes) foram comparados pelo teste de Tukey (P < 

0,100). Para os dados quantitativos (doses) foi realizada análise de regressão, 

utilizando os modelos linear e quadrático.  

 

4.3 Resultados e Discussão 

 

A média da produtividade média de colmos nos quatro anos (2011, 2012, 

2013 e 2014) avaliados no EA foi de 104 Mg ha-1 e de 114 Mg ha-1 nos três anos 

(2012, 2013 e 2014) avaliados no EB. Ou seja, o EB apresentou-se, em média, 

cerca de 10 Mg ha-1 superior ao EA durante o período experimental. A área do EA 

não apresentou resposta à adubação nitrogenada em nenhum dos anos avaliados, 

enquanto o EB apresentou resposta ao N em todos os anos (NASTARO, informação 

pessoal).  

De maneira geral, todos os atributos químicos do solo mostraram efeito em 

pelo menos um dos fatores (fonte, dose e safra), ou quando considerada a interação 

safra×fonte ou safra×dose, tanto na camada 0-20 cm quanto na camada 20-40 cm. 

Considerando-se a similaridade dos efeitos e priorizando a sumarização dos 

resultados, somente serão apresentados os resultados da análise de solo obtidos 

em 2014, que foi fundamentado no efeito acumulativo das fontes e doses de N 

aplicados nas duas áreas ao longo do tempo, ou seja, quatro anos no EA e três anos 

no EB, aumentando assim a representatividade dos resultados. 

 

4.3.1 Efeito das doses de N 

 

A aplicação anual de doses de N promoveu acidificação da camada de 0-20 

cm, como pode ser observado pela diminuição do pH e da saturação por bases, e 

correspondente aumento da saturação por alumínio nesta camada (Tabela 4.3). 

Além disso, houve diminuição no teor de P, K e Ca na camada de 0-20 cm, assim 

como diminuição do teor de K na camada 20-40 cm. No EB a adubação nitrogenada 

também promoveu acidificação do solo, conforme observado pela diminuição do pH 

e da saturação por bases, assim como aumento do H+Al, Al e saturação por 

alumínio na camada de 0-20 cm (Tabela 4.4). Nesta área também houve queda dos 

teores de K nas duas camadas avaliadas. Entretanto, diferentemente da área EA, no 

EB as doses de N não promoveram diminuição dos teores de Ca e Mg no solo. 
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Esses resultados são consequência da contínua acidificação do solo, decorrente da 

fertilização nitrogenada consecutiva e da exportação de nutrientes pela cana-de-

açúcar (MOODY; AITKEN, 1995; HARTEMINK, 1998).  

 

Tabela 4.3 – Resultados dos atributos químicos de 2014 demonstrando o efeito cumulativo 
das doses de N (quatro anos) na fertilidade do solo do experimento A 

Doses de N 
pH CO P S K Ca Mg H+Al Al SB CTC V m 

 g dm-3 __ mg dm-3 __ __________________ mmolc dm-3 __________________ % 
_________________________________________________ 0-20 cm _______________________________________________ 

T0 4,7 10,4 10,0 4,5 2,8 7,5 4,5 23,0 2,0 14,8 37,8 39,2 12,0 

NM50 4,5 10,0 11,0 5,3 2,1 10,8 4,8 25,3 3,0 17,6 42,8 41,0 15,1 

NM100 4,4 10,4 5,3 4,5 1,6 12,3 6,0 25,8 2,8 19,8 45,6 42,5 13,3 

NM150 4,4 10,3 8,0 5,3 1,7 9,5 4,3 25,0 2,8 15,4 40,4 38,0 15,7 

NM200 4,1 9,2 5,3 5,8 1,6 7,0 3,3 32,3 4,0 11,9 44,1 27,4 25,3 

P < 0,01* 0,15 0,01* 0,83 0,01* 0,04* 0,15 0,24 0,07* 0,09* 0,22 0,07* 0,03* 

R²-RL (%) 84,6 60,0 56,5 53,2 73,2 2,6 22,4 67,5 67,8 18,1 27,3 49,3 67,3 

R²-RQ (%) 85,9 79,1 56,7 59,3 97,4 94,3 78,0 78,5 69,7 92,0 48,3 97,2 86,4 
_________________________________________________ 20-40 cm ______________________________________________ 

T0 3,9 7,1 3,3 6,8 1,4 2,3 2,5 40,0 5,3 6,1 46,1 14,1 46,0 

NM50 3,7 6,8 3,5 7,0 1,2 3,5 2,0 40,3 5,8 6,7 47,0 14,5 46,0 

NM100 3,7 6,7 3,8 9,0 0,9 4,0 1,8 39,0 5,5 6,7 45,7 14,8 45,3 

NM150 3,7 6,7 3,3 9,5 1,0 4,0 2,0 39,0 6,3 7,0 46,0 15,1 48,8 

NM200 3,6 6,8 2,5 7,0 0,9 2,0 1,3 39,3 8,3 4,2 43,5 9,6 66,5 

P < 0,25 0,96 0,98 0,21 0,03* 0,53 0,34 0,99 0,11 0,67 0,94 0,75 0,18 

R²-RL (%) 84,2 41,7 35,0 13,4 84,6 0,0 75,4 49,9 72,3 24,5 57,6 33,9 58,8 

R²-RQ (%) 87,1 99,9 96,7 65,7 92,5 94,6 75,7 60,6 92,5 82,8 85,2 80,9 93,2 
* = Efeito significativo pelo teste F (P < 0,1); RL = regressão linear; RQ = regressão quadrática 

 

Adicionalmente, a absorção pelas raízes das plantas dos cátions presentes 

na solução do solo altamente intemperizado é acompanhada da extrusão de 

prótons, acentuando o processo de acidificação (ARNOLD, 1992; KAZUMICHI et al., 

2008).A diminuição nos teores de P, K, Ca e Mg promovidos pela adubação 

nitrogenada possivelmente estão relacionados à maior exportação destes nutrientes 

nos tratamentos com maiores doses de N. A maior disponibilidade de N mineral 

estimularam o crescimento e desenvolvimento da cana-de-açúcar, ao mesmo tempo 

em que a planta necessita de maiores quantidades de K (OLIVEIRA, 2011), já que 

esses dois elementos são os mais extraídos pela cultura (SILVA, 2011). Este efeito 

sinérgico em função da aplicação de doses de N também se relaciona com outros 

nutrientes como P, Ca e Mg, como relatado por Oliveira (2011). 

Eventualmente o efeito da aplicação dos fertilizantes nitrogenados se 

estendeu abaixo da camada superficial (Tabelas 4.3 e 4.4). Isso acontece porque há 



103 

 

um empobrecimento desta camada do solo devido à exploração do sistema radicular 

da cana-de-açúcar, sem que haja uma reposição direta, ciclagem efetiva e 

deslocamento ou lixiviação dos cátions básicos extraídos (MOODY; AITKEN, 1995). 

A distribuição das raízes no perfil do solo é muito variável, a depender de fatores 

genéticos, climáticos e físicos e químicos do solo (VASCONCELOS; 

CASAGRANDE, 2010). Entretanto, apesar de existirem variações, cerca de 80% do 

sistema radicular da cana-de-açúcar concentra-se na camada de 0-40 cm do solo 

(SMITH et al., 2005), representando a camada de solo mais influenciada pela 

absorção de nutrientes pelas plantas.  

 

Tabela 4.4 – Resultados dos atributos químicos de 2014 demonstrando o efeito cumulativo das doses 
de N (três anos) na fertilidade do solo do experimento B 

Dose de N 
pH CO P S K Ca Mg H+Al Al SB CTC V m 

 g dm-3 __ mg dm-3 __ __________________ mmolc dm-3 __________________ % 
______________________________________________ 0-20 cm ______________________________________________ 

T0 4,8 9,3 9,5 5,8 2,3 11,5 4,8 21,3 2,0 18,5 39,8 46,6 10,0 

NM50 4,5 9,3 9,5 4,5 1,9 12,7 4,7 20,8 2,3 19,2 39,9 48,0 10,7 

NM100 4,2 9,3 12,0 5,8 1,4 9,8 3,8 25,0 3,3 14,9 39,9 37,6 17,9 

NM150 4,0 9,0 8,5 5,5 1,3 10,8 3,8 31,0 3,0 15,8 46,8 33,6 16,3 

NM200 4,6 9,0 7,5 4,3 1,0 13,0 4,8 26,3 2,8 18,7 45,0 41,9 13,7 

P < 0,01* 0,61 0,28 0,90 0,01* 0,39 0,42 0,01* 0,02* 0,31 0,03* 0,04* 0,02* 

R²-RL (%) 19,9 11,0 22,3 17,4 97,9 1,6 7,4 58,9 47,1 6,2 66,5 38,9 36,1 

R²-RQ (%) 80,2 42,3 63,1 24,0 99,3 38,2 66,7 63,6 80,7 50,4 67,8 58,6 71,7 
_____________________________________________ 20-40 cm ______________________________________________ 

T0 4,8 6,8 4,3 5,5 1,2 11,5 3,8 16,3 2,0 16,5 32,7 50,5 10,9 

NM50 4,6 6,8 2,8 4,3 1,0 13,5 3,8 21,5 2,0 16,9 36,4 46,3 9,9 

NM100 4,3 6,8 4,3 5,3 0,9 12,0 3,0 22,8 2,5 17,3 36,9 41,6 14,5 

NM150 4,5 7,1 5,5 6,3 0,9 12,8 3,0 19,5 3,0 17,6 37,5 44,2 19,3 

NM200 4,6 6,7 2,8 5,0 0,7 14,0 4,3 18,3 2,3 17,9 38,0 50,8 11,0 

P < 0,27 0,97 0,27 0,31 0,05* 0,85 0,37 0,23 0,15 0,85 0,05* 0,62 0,14 

R²-RL (%) 24,6 0,0 0,1 4,7 95,5 42,5 0,5 1,8 32,1 16,8 10,4 0,3 15,3 

R²-RQ (%) 86,8 23,8 10,0 4,7 96,7 43,5 64,7 83,2 55,1 34,7 52,2 93,8 40,6 
* = Efeito significativo pelo teste F (P < 0,1); RL = regressão linear; RQ = regressão quadrática 

 

4.3.2 Efeito das fontes de N 

 

Das fontes de N avaliadas, o composto orgânico apresenta vários outros 

nutrientes além de N, assim como o Ajifer, que contém, além de N, enxofre em sua 

composição. O Nitromag também possui 4% de Ca e 2% de Mg em sua composição. 

Portanto, nestes tratamentos espera-se aumento de teores dos nutrientes que fazem 

parte da composição destes produtos. Como esperado, o composto orgânico 
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aumentou os teores de P, S, K, Ca, Mg em relação à maioria das fontes avaliadas; 

neste mesmo sentido, o Ajifer aumentou os teores de S e o Nitromag aumento o teor 

de Ca e Mg, principalmente em relação ao Nitrato de Amônio, o produto mais 

semelhante (Tabela 4.5). Os efeitos foram mais evidentes na camada de 0-20 cm, 

apesar do aumento no teor de P e S proporcionado pelo composto orgânico na 

camada de 20-40 cm, assim como maior teor de S para o Ajifer. 

As fontes de N também apresentaram efeito diferenciado nos processos de 

acidificação do solo. Enquanto o composto orgânico apresentou o maior pH na 

camada de 0-20 cm (pH = 5,1), o Ajifer apresentou o menor pH (pH = 3,7), 

mostrando o elevado potencial acidificante deste fertilizante, mesmo se comparado 

com as demais fontes nitrogenadas, nos quais o pH variou de 4,0 a 4,4 (Tabela 4.5). 

O composto orgânico libera radicais orgânicos no processo de decomposição 

capazes de complexar alumínio na solução do solo, diminuindo a acidez 

proporcionada pela hidrólise da água causada pelo íon Al3+. O Ajifer, por sua vez, é 

um resíduo liquido que, além de apresentar caráter ácido, contém N 

preferencialmente na forma orgânica, que libera H+ no meio após sofrer o processo 

de nitrificação (CANTARELLA et al., 2007).  

O papel das fontes nitrogenadas no processo de acidificação fica ainda mais 

evidente se considerada a saturação por bases do solo (Tabela 4.5). Após quatro 

anos de aplicações consecutivas de composto orgânico, a saturação por bases da 

camada de 0-20 cm foi de 55%, bastante superior ao controle (V% = 39%) e 

principalmente dos demais fertilizantes nitrogenados, como Ajifer (V% = 20%), 

nitrato de amônio (V% = 16%) e ureia (20%), aonde a acidificação foi intensa. Como 

consequência, a saturação por alumínio variou de 13 a 39% nos tratamentos com 

fontes nitrogenadas inorgânicas e permaneceu baixa (m% = 6%) no composto 

orgânico. Estes resultados demonstram a importância do manejo adequado da 

acidez do solo em sistemas com elevados aportes de fertilizantes nitrogenados 

sintéticos, buscando manter a saturação por bases próxima aos valores adequados 

para a cultura da cana-de-açúcar, ou seja, próximo de 60% (RAIJ et al., 1997).  

Na camada subsuperficial, a acidificação promovida pelos fertilizantes 

nitrogenados sintéticos também foi pronunciada, como pode-se observar pelos 

valores de saturação por bases variando de 10 a 18% nestes tratamentos; por 

consequência, a saturação por alumínio variou de 41 a 65%, indicando restrições 

severas ao desenvolvimento radicular, uma vez que valores da ordem de 30% já 
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começam a reduzir o crescimento radicular da maioria das culturas (RAIJ et al., 

1997).  

O fertilizante Nitromag recebe uma fina camada de dolomita durante o 

processo de granulação, conferindo teores de Ca e Mg respectivamente de 4% e 

2%. Apesar dos baixos teores, observa-se que, quando comparado com o NA100, 

fertilizante de composição similar, observa-se aumento nos teores de Ca e Mg na 

camada de 0-20 cm nas parcelas que receberam Nitromag (Tabela 4.5). Como 

resultado, a utilização de Nitromag promoveu manutenção de valores de saturação 

por bases da ordem de 43% na camada 0-20 cm, bastante superior aos 16% 

observados nesta mesma camada para o nitrato de amônio. Este resultado permite 

concluir que, apesar da baixa concentração de Ca e Mg no produto, este fertilizante 

apresentou potencial de manutenção da saturação por bases mais adequada para o 

cultivo da cana-de-açúcar ao longo dos anos de aplicação. 

 

Tabela 4.5 – Resultados dos atributos químicos de 2014 demonstrando o efeito cumulativo das fontes 
de N (quatro anos) na fertilidade do solo do experimento A 

Fonte de N 
pH CO P S K Ca Mg H+Al Al SB CTC V m 

 g dm-3 __ mg dm-3 __ __________________ mmolc dm-3 __________________ % 

___________________________________________________ 0-20 cm ___________________________________________________ 

T0 4,7ab 10,4 10,0b 4,5c 2,8a 7,5ab 4,5ab 23,0d 2,0c 14,8bc 37,8c 39,2b 12,0b 

CO100 5,1a 10,6 17,0a 15,0b  2,4ab 19,0a 6,0a 22,5d 1,8c 27,4a 49,9b 55,0a 6,1b 

AJ100 3,7d 10,9 8,5b 23,3a 1,7bc 7,3ab 3,0b 49,8a 6,5a 12,0bc 61,7a 19,5c 37,4a 

N100 4,4bc 10,4 5,3c 4,5c 1,6bc 12,3b 6,0a 25,8cd 2,8bc 19,8ab 45,6ab 42,5ab 13,3b 

NA100 4,0cd 9,3  9,0b 5,5c 1,4c 3,0c 2,3b 37,0b 4,0b 6,7c 43,7ab 16,1c 38,5a 

UR100 4,1cd 10,9 9,0b 4,8c 1,6bc 3,8c 3,0b 33,5bc 3,3bc 8,4c 41,9ab 20,1c 29,8a 

P ≤ 0,01* 0,26 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 

DMS 0,5 0,5 1,3 1,0 0,2 1,5 0,7 10,0 1,9 8,2 2,2 4,1 15,1 

___________________________________________________ 20-40 cm ___________________________________________________ 

T0 3,9b 7,1 3,3b 6,8b 1,4ab 2,3bc 2,5ab 40,0a 5,3ab 6,1b 46,1a 14,1b 46,0a 

CO100 4,3a 7,1 12,5a 56,7a 1,6a 9,3a 3,5a 27,5b 3,5b 14,3a 41,8bc 34,7a 20,6b 

AJ100 3,7b 7,4 2,5b 46,7a 1,3ab 5,3ab 1,8b 37,0ab 7,5a 8,3b 45,3ab 18,4b 47,2a 

N100 3,7b 6,7 3,8b 9,0b 0,9b 4,0bc 1,8b 39,0a 5,5ab 6,7b 45,7ab 14,8b 45,3a 

NA100 3,8b 8,0 2,5b 7,8b 1,2ab 1,3bc 1,5b 33,8ab 6,3ab 3,9b 37,7bc 10,8b 61,2a 

UR100 3,9b 7,1 4,5b 7,8b 1,0b 1,0c 1,8b 31,0ab 5,8ab 3,8b 34,8c 11,1b 59,1a 

P ≤ 0,01* 0,41 0,01* 0,01* 0,03* 0,01* 0,01* 0,02* 0,05* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 

DMS 0,1 1,6 1,6 10,7 0,5 4,1 1,5 10,4 3,2 5,7 8,4 12,5 24,1 
* = Efeito significativo pelo Teste F (P < 0,1); DMS = diferença mínima significativa pelo teste de Tukey 
(P < 0,100) 

 

O solo do EB apresentou comportamento muito similar ao solo do EA em 

relação aos efeitos das fontes nitrogenada na fertilidade do solo (Tabela 4.6). Ou 
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seja, assim como no EA, os fertilizantes nitrogenados promoveram acidificação do 

solo, como pode ser observado pela diminuição do pH, aumento dos teores de 

alumínio e diminuição da saturação por bases (Tabela 4.6). Semelhantemente, o 

Ajifer foi o fertilizante que mais promoveu acidificação do solo, demonstrando ser um 

fertilizante com alto índice de acidificação do solo. Ou seja, seu uso contínuo requer 

constante monitoramento da fertilidade do solo para que aplicações de corretivos 

sejam realizadas para manutenção da fertilidade do solo. 

O solo do EB apresentou maiores valores de pH, saturação por bases e 

menor saturação de Al quando comparados com o solo do EA, especialmente na 

camada de 20-40 cm (Tabela 4.6). Menor acidificação em camadas mais profundas 

pode ter permitido que o sistema radicular explorasse maior volume de solo nesta 

área. Esta pode ser uma das razões para a maior produtividade média obtida nesta 

área (114 Mg ha-1) em relação à EA (104 Mg ha-1), principalmente se considerado 

que em ambas as áreas os canaviais apresentavam a mesma idade. Efeito positivo 

de melhores condições químicas em subsuperfície para produtividade da cana-de-

açúcar já foram observados por Maule et al. (2001). 

 

Tabela 4.6 – Resultados dos atributos químicos de 2014 demonstrando o efeito cumulativo das fontes 
de N (três anos) na fertilidade do solo do experimento B 

Fonte de N 
pH CO P S K Ca Mg H+Al Al SB CTC V m 

 g dm-3 __ mg dm-3 __ __________________ mmolc dm-3 __________________ % 

___________________________________________________ 0-20 cm ___________________________________________________ 

T0 4,8b 9,3 9,5b 5,8b 2,3a 11,5b 4,8b 21,3bc 2,0c 18,5b 39,8 46,6b 10,0cd 

CO100 5,3a 9,5 38,7a 13,0a 2,2a 17,5a 8,0a 16,3c 2,0c 27,7a 43,9 63,1a 6,8d 

AJ100 3,9c 9,3 7,3b 14,5a 1,1b 8,0b 4,5b 29,8ab 4,5a 13,6b 43,3 31,4c 26,5a 

N100 4,2c 8,3 12,0b 5,8b 1,4ab 9,8b 3,8b 25,0abc 3,3bc 14,9b 39,9 37,6bc 17,9abc 

NA100 4,0c 9,0 9,5b 5,8b 1,7ab 7,3b 3,5b 33,0a 3,5b 12,4b 45,4 27,7c 22,4ab 

UR100 4,2c 9,3 7,0b 4,8b 1,4ab 9,8b 4,5b 28,8ab 2,8bc 15,6b 44,4 34,5bc 16,1bc 

P ≤ 0,01* 0,31 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,01* 0,52 0,01* 0,01* 

DMS 0,5 1,5 7,5 6,6 1,0 1,4 2,1 9,8 1,2 7,1 9,8 14,0 8,8 

__________________________________________________ 20-40 cm __________________________________________________ 

T0 4,8a 6,8 4,3ab 5,5b 1,2a 11,5 3,8bc 16,3b 2,0 16,5 32,7ab 50,5a 10,9b 

CO100 4,8a 6,8 7,3a 9,3ab 1,1ab 12,3 5,3a 20,0ab 2,0 18,6 38,6ab 48,2ab 9,8b 

AJ100 4,1c 7,0 2,3b 15,0a 0,7b 10,3 3,3bc 25,0a 2,8 14,2 39,2a 36,3b 17,0a 

N100 4,3bc 6,8 4,3ab 5,3b 0,9ab 12,0 3,0c 22,8ab 2,5 15,9 38,7ab 41,6ab 14,5ab 

NA100 4,6ab 6,6 4,8ab 5,8b 0,9ab 10,5 3,3bc 17,5b 2,0 14,6 32,1b 45,4ab 12,2ab 

UR100 4,8a 3,8 4,0ab 4,0b 0,7b 13,3 4,5ab 16,3b 2,0 18,5 34,7ab 53,1a 9,9b 

P ≤ 0,01* 0,88 0,08* 0,01* 0,02* 0,54 0,01* 0,01* 0,04* 0,18 0,01* 0,01* 0,01* 

DMS 0,4 1,2 4,1 5,8 0,5 4,7 1,4 7,0 0,8 5,6 6,7 12,7 5,9 

* = Efeito significativo pelo Teste F (P < 0,1); DMS = diferença mínima significativa pelo teste de 
Tukey (P < 0,100) 
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4.3.3 Efeitos da adubação nitrogenada ao longo do tempo 

 

Observou-se no EA que os tratamentos diferiram em termos de pH em todos 

os anos de avaliação (Figura 4.3), tanto na camada de 0-20 cm quanto na camada 

de 20-40 cm. Houve aplicação de 2,0 Mg ha-1 de calcário no solo logo após a 

adubação realizada em 2011; ou seja, o aumento nos valores de pH do solo nos 

anos de 2012, 2013 e 2014 são explicados pela reação do calcário no solo, 

especialmente na camada de 0-20 cm. Entretanto, é possível observar que as doses 

de N promoveram maior acidificação no solo (Figura 4.3). Considerando o pH inicial 

do solo no momento da implantação dos experimentos (linha horizontal na Figura 

4.3), observa-se que houve diminuição do pH tanto na camada de 0-20 cm quanto 

na de 20-40 cm; a acidificação foi intensificada pelo uso de elevadas doses de N. 

 

 

Figura 4.3 – Variação anual do pH nas camadas de 0-20 cm (A) e 20-40 cm (B) para os tratamentos 
com 0 (controle), 100 e 200 kg ha-1 ano-1 de N da fonte Nitromag no experimento A. A 
linha horizontal destaca o valor inicial de pH do solo na instalação do experimento 
(2010). As barras verticais representam o erro padrão da média (n = 4) 

 

Houve aumento significativo no teor de K no solo ao longo dos anos de 

estudo (Figura 4.4), principalmente na camada de 0-20 cm; o aumento foi mais 

pronunciado nas parcelas controle (sem N). Ou seja, a adubação nitrogenada 

promoveu diminuição nos teores de K no solo ao longo dos anos. Isso é pela maior 

absorção e exportação de K nas parcelas adubadas (OLIVEIRA, 2011), resultando 

em menores teores na análise de solo. Na camada de 20-40 cm, apesar do aumento 

no teor ao longo do tempo, este não foi suficiente para que o teor, ao final do 
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experimento, atingisse o nível inicial de K no solo (Figura 4.4), indicando 

empobrecimento da fertilidade do solo para K. 

O aumento no teor de K evidenciado principalmente na camada de 0-20 cm 

(Figura 4.4) pode ser explicado pela ciclagem do K dos resíduos culturais da 

palhada que permanecem no solo em sistemas de cana-de-açúcar sob colheita sem 

prévia queima. A quantidade de potássio acumulada na palhada é muito variável em 

função da variedade, teor de K no solo e produtividade obtida, podendo variar de 35 

a 170 kg ha-1 de K (FORTES et al., 2012; OLIVEIRA et al., 2002). 

A adubação potássica anual realizada na área, de 85 kg ha-1 ano-1 de K2O, 

provavelmente contribuiu para a manutenção da fertilidade do solo em termos de K, 

porém certamente não foi suficiente para suprir toda a demanda da planta, uma vez 

que a cana-de-açúcar extrai cerca de 174 kg de K2O por 100 Mg de colmos 

(ORLANDO-FILHO et al., 1980). Ou seja, a quantidade de K presente na palhada 

possivelmente foi liberada dos resíduos culturais (FORTES et al., 2012; TRIVELIN et 

al., 2013), contribuindo para aumento dos teores de K do solo evidenciados neste 

solo. 

 

 

Figura 4.4 – Variação anual do teor de K nas camadas de 0-20 cm (A) e 20-40 cm (B) para os 
tratamentos com 0 (controle), 100 e 200 kg ha-1 ano-1 de N da fonte Nitromag no 
experimento A. A linha horizontal destaca o valor inicial do teor de K do solo na 
instalação do experimento (2010). As barras verticais representam o erro padrão da 
média (n = 4) 

 

No solo do EB, diferentemente do solo do EA, não houve queda significativa 

do pH do solo nas camadas de 0-20 e 20-40 cm nos dois primeiros anos (2012 e 

2013) (Figura 4.5). Este comportamento pode estar relacionado à aplicação de 2,0 

Mg ha-1 de calcário no ano de 2011, ou seja, anteriormente à implantação do 
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experimento. O calcário tem uma reação lenta no solo e, além disso, o poder tampão 

do solo pode ter favorecido a manutenção do pH do solo ao longo dos dois primeiros 

anos do estudo. Entretanto, no terceiro ano do experimento (2014), observa-se 

queda no pH do solo tanto na camada 0-20 cm quanto 20-40 cm, indicando que o 

efeito residual do calcário, assim como o tamponamento do solo podem ter se 

esgotado. 

Neste solo, o aumento da dose de 100 para 200 kg ha-1 de N não promoveu 

maior acidificação do solo, diferentemente do observado para o solo do EA. Este 

pode também ser um indicativo de maior poder tampão deste solo em relação ao 

anterior, o que pode ser confirmado pela manutenção do pH inicial do solo durante 

praticamente todos os anos de estudo (Figura 4.5). 

 

 

Figura 4.5 – Variação anual do pH nas camadas de 0-20 cm (A) e 20-40 cm (B) para os tratamentos 
com 0 (controle), 100 e 200 kg ha-1 ano-1 de N da fonte Nitromag no experimento B. A 
linha horizontal destaca o valor inicial de pH do solo na instalação do experimento 
(2011). As barras verticais representam o erro padrão da média (n = 4) 

 

No solo do EB, diferentemente do solo do EA, não houve aumento no teor de 

K no solo durante os anos de estudo; pelo contrário, observou-se diminuição dos 

teores na camada de 0-20 cm (Figura 4.6). Esta diminuição foi ainda mais intensa 

nas parcelas que receberam 100 e 200 kg ha-1 ano-1 de N, indicando maior 

exportação de K nas parcelas adubadas com N. Este comportamento também foi 

observado na área EA e no estudo de Oliveira (2011). 

A diminuição dos teores de K na camada de 0-20 cm nesta área ao longo dos 

anos pode ser explicada pela maior produtividade obtida nesta área (cerca de 10 Mg 

ha-1 ano-1 superior em relação ao EB), que certamente promoveu maior exportação 

3,0

3,5

4,0

4,5

5,0

5,5

0 100 200 0 100 200 0 100 200

2012 2013 2014

p
H

 C
a
C

l 2

Dose de N (kg ha-1) / Ano

3,0

3,5

4,0

4,5

5,0

5,5

0 100 200 0 100 200 0 100 200

2012 2013 2014

p
H

 C
a
C

l 2

Dose de N (kg ha-1) / Ano

A B 



110 

 

de K2O pelos colmos, conforme também verificado por Oliveira (2011). Esta 

evidência é válida se considerada que em ambas as áreas a adubação potássica 

anual foi semelhante, ou seja, 85 kg ha-1 ano-1 de K2O. Perdas de K2O por lixiviação 

também pode ser considerada, entretanto é muito pouco provável que as áreas 

tenham apresentado diferenças em termos de lixiviação de K, se considerada as 

características semelhantes do solo nas duas áreas e ainda que, devido à pequena 

distância entre os experimentos, possivelmente a distribuição de chuvas tenha sido 

semelhante. 

 

 

Figura 4.6 – Variação anual do teor de K nas camadas de 0-20 cm (A) e 20-40 cm (B) para os 
tratamentos com 0 (controle), 100 e 200 kg ha-1 ano-1 de N da fonte Nitromag no 
experimento B. A linha horizontal destaca o valor inicial do teor de K do solo na 
instalação do experimento (2011). As barras verticais representam o erro padrão da 
média (n = 4) 

 

A hipótese deste estudo, de que o aumento da adubação nitrogenada em 

áreas sob colheita de cana-de-açúcar sem prévia queima irá promover maior 

acidificação do solo, foi aceita. Esta evidência pôde ser observada nas duas áreas, 

tanto avaliando-se o efeito das doses de N no ano seguinte à adubação (Tabelas 4.3 

e 4.4) quanto a avaliação dos teores de K na análise de solo ao longo dos anos de 

estudo (Figuras 4.4 e 4.6).  

Por outro lado, a hipótese de que a colheita mecanizada da cana-de-açúcar, 

com manutenção da palhada sobre o solo irá promover aumento do teor de K no 

solo, foi parcialmente aceita. Em áreas com menor produtividade e reposição do K 

por meio da adubação de soqueira, observou-se aumento dos teores de K no solo 

ao longo do tempo (Figura 4.4). Entretanto, em área com produtividade elevada, 

promovendo maior exportação de K pelos colmos, pode observar-se decréscimo dos 
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teores de K na análise de solo se a adubação de soqueira não for suficiente para 

repor a quantidade exportada de K2O pelos colmos.  

Portanto, justifica-se a adubação de soqueira de cana-de-açúcar 

considerando, além do teor na análise de solo, a produtividade esperada, conforme 

já preconizado pelos boletins oficiais de adubação no Estado de São Paulo (RAIJ et 

al., 1997). Estes resultados também evidenciam que a prática de remoção de palha 

para produção de energia ou etanol celulósico, conforme vem sendo preconizado 

recentemente (CANTARELLA et al., 2013), pode levar à diminuição do teor de K na 

análise de solo a longo prazo.  

 

4.3.4 Variação da fração hidrolisável do N orgânico do solo 

 

A fração N-aminoaçúcares é considerada uma fração lábil da matéria 

orgânica do solo e pode ser utilizada como indicativo de responsividade do solo à 

adubação nitrogenada (MULVANEY et al., 2001), podendo ser avaliada pelo método 

do ISNT (KHAN et al., 2001). Nesse sentido, considerando a ausência de resposta à 

adubação nitrogenada no EA e resposta positiva à adição de N no EB (NASTARO, 

informação pessoal), era de se esperar maiores teores de N-ISNT no solo do EA. 

Conforme o esperado, o solo da EA apresentou maiores teores de N-ISNT tanto na 

camada de 0-20 cm quanto na de 20-40 cm comparativamente ao solo do EB 

(Tabela 4.6), auxiliando a explicar a baixa responsividade à adubação nitrogenada 

obtida na área EA em anos consecutivos.  

Outro comportamento esperado é a diminuição do teor de N-ISNT em locais 

que não recebem adubação nitrogenada ao longo dos anos, devido à diminuição do 

estoque de frações orgânicas lábeis da MOS. Os resultados deste estudo indicaram 

haver diminuição dos teores de N-ISNT na camada superficial do solo do EA (Tabela 

4.6). Pode estar ocorrendo mineralização das frações lábeis do N orgânico, que 

posteriormente estão sendo absorvidas pela cana-de-açúcar nesta área; espera-se, 

ao longo do tempo, que as frações mais facilmente mineralizáveis se esgotem e esta 

área passe a apresentar resposta a adubação nitrogenada. Por outro lado, esta 

tendência não foi observada no EB (Tabela 4.6), ou seja, não houve diminuição das 

frações de N-ISNT ao longo dos anos. No caso do solo do EB, apesar de apresentar 

teor semelhante de MOS quando comparado ao solo do EA, os baixos teores de N-

ISNT podem estar associados às frações recalcitrantes da MOS, o que justifica a 
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resposta à adubação nitrogenada nesta área. Ou seja, somente a mineralização da 

MOS não está sendo suficiente para suprir a demanda da cana-de-açúcar de N, 

ocorrendo resposta ao N-fertilizante adicionado.  

 

Tabela 4.7 – Variação anual do teor de N hidrolisável (N-ISNT) do solo nas parcelas controle (sem 
adubação nitrogenada) de ambos os experimentos nos anos de 2012, 2013 e 2014 

Ano 
_________ Experimento A _________  _________ Experimento B _________ 

0-20 cm 20-40 cm  0-20 cm 20-40 cm 

 ________________________________ (mg kg-1) ________________________________ 

2012 112,25 a 87,47  89,28 73,74 

2013 110,91 ab 86,95  85,40 71,24 

2014 103,18 b 85,57  88,42 70,98 

P ≤ 0,06* 0,94  0,40 0,63 

DMS 7,9 14,5  7,0 7,7 

CV 4,0 9,4  4,5 6,0 
* = Efeito significativo pelo Teste de Tukey (P < 0,01); DMS = diferença mínima significativa pelo teste 
de Tukey; CV = coeficiente de variação (%) 

 

Apesar de Mariano (2015) não ter encontrado resultados positivos em relação 

à capacidade do N-INST em predizer o potencial de resposta à adubação 

nitrogenada em cana-de-açúcar, Otto et al. (2013), também trabalhando com solos 

cultivados com cana-de-açúcar, observou resultados mais promissores. No trabalho 

de Otto et al. (2013), solos que haviam sido manejados com plantio de leguminosas 

em rotação, assim como solos que apresentaram uso de resíduos orgânicos no 

passado, apresentaram maiores teores de N-ISNT e resposta limitada ou nula à 

adubação nitrogenada. Estas evidências podem auxiliar no entendimento da falta de 

resposta ao N observada em anos consecutivos no EA, uma vez que além de tratar-

se de área com histórico de aplicação de vinhaça, foi realizado o plantio de 

leguminosa (amendoim) no momento da implantação do canavial. Ou seja, os 

resultados aqui reportados, assim como outros da literatura, apresentam evidências 

de que áreas com histórico de uso de resíduos orgânicos ou rotação com 

leguminosas apresentam baixa responsividade à adubação nitrogenada, mesmo em 

anos consecutivos.  

 

4.4 Conclusões 

 

O aumento das doses de N em sistemas de cana-de-açúcar sob colheita sem 

prévia queima potencializa a acidificação da camada superficial do solo em anos 
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consecutivos, assim como promove diminuição dos teores de K no solo, tanto em 

superfície como em subsuperfície. 

A aplicação de fertilizante organomineral compostado foi mais efetiva do que 

fertilizantes minerais na manutenção da fertilidade do solo e diminuição da 

acidificação ao longo dos anos. 

A aplicação de fertilizante organomineral fluído é a fonte que mais promoveu 

acidificação do solo, tanto em superfície quanto em subsuperfície. 

O método ISNT de determinação da fração lábil da matéria orgânica mostrou-

se sensível na correlação da responsividade à adubação nitrogenada nas duas 

áreas cultivadas com cana-de-açúcar ao longo das safras.  
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