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[NTRODUGAO

A maior parte do nitrogEnio do solo se encontra na
forma organica (JACKSON, 1964; BREMNER, 1965). Em ter-
mos quantltatlvos, SARAVIA (1970) cita que a fragao mi-
neral do nltrogenlo, nos horizontes superficiais dos so-
los, raramente alcanga 8 a 107 do nltrogenlo total. Es-

ta fragao é constituida por amonio soluvel, trocavel e
fixado, nitrito e nitrato. Para MALAVOLTA (1976) cerca
de 987 do elemento mnosolo estao em forma organica e so-
mente 27, portanto, em forma mineral.

Como as formas de nitrogenio do solo estao continua
mente se modificando, devido aos processos de imobiliza
cao e mineralizagao (MALAVOLTA 19762, o tempo decorrido
entre a coleta da amostra e a sua analise torna-se im-
portante (BREMNER, 1965), bem como o processo de seca-
gem (MELO & SUZUKI, 1976), pois estes fatores podem de-
terminar mudancas significativas no teor de nitrogenio
nitrico e amoniacal. Tambem o teor de nitrato do solo
sofre varlagao sazonal acumulando-se nos periodos de bai-
xa precipitagao (VERDADE 1951; MELO et alii, 1975).

Teores de N- NO3 que variaram de 2,04 a 68,26 ppm e
corresponderam, respectivamente, a 0, 14 e 4, 647 do N -to
tal, foram encontrados _por MELO (1977) em um Latossol Ro
X0 cultivado em condigoes de campo. Para solos incuba-
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dos em vasos, com ausencia de drenagem e com diversas do~
ses de amgnia, KIEHL & COBRA NETO (1976) encontraram teg
res de N(N02 + NO3) de 91,93 ppm e 266,47 ppm, respectis]
vamente, para a testemunha e solo incubado com a maior
dose de amonia apos 9 semanas de incubagao, o que indi-
ca uma concentragao quase tres vezes maior que o N nati-
vo do solo. Como os autores nao apresentaram o teor de
N-total torna-se dificil dizer qual foi a contribuicao do
teor de N(NO; + No;) em relagao ao N-total. Os resulta
dos dos referidos autores mostraram tambem que ocorrey
o fenomeno de nitrificacao, ou seja, transformacgao do
-NHZ a N—NO", em funggo do tempo de incubagao, com aqg
mulo de nitrato, pois, segundo Jansson, citado por SARA-
VIA (1970), esta forma de nitrogenio & metabolicamente i
nerte e nao participa das transformacoes as quais estao
sujeitas outras formas nitrogenadas.

Com relacao aos aspectos apresentados acima, duas
situagoes diferentes parecem se evidenciar: a) para so-
los em condigSes de campo o teor de N—N03, em comparagso
ao N-total, e baixo, provavelmente devido a intensa 1i-
xivigggo do ion NOj, e, portanto, o seu teor normalmen-
te nao é incluido na analise, e b) em experimentos de in
cubacao de solos com doses crescentes de nitrogenio e au
sencia de drenagemﬁocorre acumulo do N-NO3, como resul-
tado da nitrificagao, o qual podera suplantar varias ve-
zes 0 teor de N nativo do solo.

Atraves das consideragoes expostas, verifica-se que
nos casos de experimentos com s0los em vasos e ausencia
de drenagem sera de boa norma analitica incluir o nitro-
genio em suas formas oxidadas (N—NOE e N-NO3) na analise
do N-total.

Os metodos de determinacao do nitrogenio total em
solos, ou seja, Kjeldahl e Dumas (BREMNER, 1965) nao
incluem o nitrogénio nitrico devido a sua pequena quan-
tidade no solo (JACKSON, 196¢4; BREMNER, 1965; FERREIRA et
alii, 1974; MELO, 1974 e 1977; MELLO et alii, 1977).

Em fertilizantes, um dos metodos de determinagao do
nitrogenio total & o da Liga de Raney (A.0.A.C., 1970),
modificado por JOHNSON et alii (1974) e simplificado por
ALCARDE (1982) o qual, em linhas gerais, consta de uma
digestao sulfurica na qual a referida liga reduz o
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N—NO_ a N—NHZ e catalisa a decomposigao da matéria orga-
concomitantemente.
0 objetivo do presente trabalho foi estudar o metodo
Simplificado da 1iga de Raney na dgterminag59 do N-total
em 50108, comparativamente com o‘metoqo de Kngqahl, ro-
tineiramente utilizado, visando incluir na analise do N-
rotal dos solos olﬁ—NQg, sempre que este se eneontrar em
antidades apreciaveis.

nica’

qu
MATERIAIS E METODOS

0 material constou de tres amostras de diferentes
solos classificados como: Latossolo Vermelho Amarelo (LV)
distrofico, textura meédia, Latossolo Vermelho Escuro (LE)
distrofico, textura media e Latossolo Roxo (LR) (AVELAR,
1971; CARVALHO et alii, 1983). '

Os métodos utilizados para a determinacao do nitro-
genio total nos solos foram os descritos por MELLO et
alii (1965) e modificados por FERREIRA et alii (1974).
Sao eles comumente empregados(método A) e o metodo modi-~
ficado da liga de Raney (JOHNSON et alii, 1974) e sim—
plificado por ALCARDE (1982), utilizado em fertilizan-
tes (metodo B).

Metodo A

1. Pulverizar * 5g de TFSA em almofariz e passar por
peneira de 0,149mm de malha.

2. Do material que passar pela peneira, pesar 1,000
g e transferir para balao de Kjeldahl de 100 ml.

3. Adicionar 7 ml da solugao de catalisadores (300g
de bissulfato de potassio (KHSO4) + 4,74 g de seletivo de
sodio (Na3Se03.5H20 por litro e completar o volume com
agua destilada), 5 ml de acido sulfarico (H2804) concen-
trado e agitar.

4. Levar ao microdigestor e digerir até o inicio do
clareamento deixando-se, entao, por mais 30 minutos (o
tempo total da digestao e de, aproximadamente, 2 horas).

5. Apos completar a digestao, transferir o material
para balao volumetrico de 100 ml e completar o volume com
agua destilada.
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6. Transferir uma aliquota de 10 ml para a  camara
de destilacao do microdestilador, na qual se  adicionouy
cerca de 10 ml de solugao de hidroxido de sodio (NaOH)
18 N.

7. Proceder a destilagao, sendo o destilado recebi-
do em solugao de acido borico (H3B03) mais mistura de in
dicadores (juntar 1 volume de solucao de vermelho de me-
tila a 0,1% a 10 volumes de solugao de bromocresol verde
a 0,1%).

8. Titular o destilado com solugao padronizada de
H2304 0,010 N.

Metodo B

1. Pulverizar 5g, aproximadamente, de TFSA em almo-
fariz e passar por peneira de 0,149 mm de malha.

2. Do material que passar pela peneira pesar 1,000
g e transferir para balao de Kjeldahl do microdestilador.

3. Acrescentar 0,7 g da liga de Raney (50% de Ni e
50% de Al), 10 ml de solugao de H2804 + K2S04 (250 ml de
agua destilada + 100g de sulfato de potassio (K2804) +
500 ml de acido sulfarico (H2804) concentrado, completar
© volume a 1 litro com agua destilada e agitar).

4. Levar ao microdigestor e digerir ate o inicio
do clareamento (tomar cuidado com a formagao de  espuma
no inicio da digestao) deixando-se, entdo, por mais 30
minutos.

5. Prosseguir de acordo com os itens 5, 6, 7 e 8 do
metodo A.

As determinagoes de N-total utilizando-se os dois
métodos foram efetuadas nas amostras de solos, como tes-—
te de recuperagao, apos a adigao de 0,0; 0,5; 1,0; 1,5 e
2,0 ml de uma solugao padrao de NaNO3, correspondendo a
acrescimos porcentuais de 0,00; 0,05; 0,10; 0,15 e 0,20
de nitrogenio em cada amostra.

Alem deste estudo comparativo, foi realizado outro
para verificar a quantidade minima de liga de Raney a
ser utilizada nas analises, mas que atuasse eficientemente
na redugao das formas mais oxidadas do nitrogénio, como
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dida de economia de reativo. Em cada amostra de solo
elllzada neste estudo foi acrescentado 0,207 de N-NOT5
ente de uma solugao de NaNO3.

ProVenl

RESULTADOS E DISCUSSAO

0s resultados obtidos pelos dois metodos encontram-
se apresentados no quadro I.

A ver1f1cagao dos resultados mostra que o teor de
N-total e de 0 ,05% para o LV e 0,137 para o LE e LR, pois
nestas amostras nao foi ad1c1onado nitrogenio. De acordo
com GARGANTINI et alii (1970) o 1.V pode ser classificado
como pobre em N-total (menos de 0,0757) e o LE e LR como
ricos (mals de 0,125%).

Atraves do teste de recuperagao efetuado, ou seja,
N adlgao de 0,00; 0,05; 0,10; 0,15 e 0,20% de N na forma
de NO3, fica evidente que o metodo comumente  utilizado
(metodo A) e incapaz de determinar o N—N03 presente, con
forme era de se esperar, uma vez que o mesmo nao faz uso
de redutor de nitrato. Por outro lado, o metodo da liga
de Raney (metodo B) & eficiente para captar o N—NOE, con
forme mostram os resultados do teste de recuperagao, e
que essa eficiencia nao depende dos teores de N—totalorl
ginariamente presentes nos solos.

Os resultados do estudo para verificar a quantida-
de minima de liga de Raney a ser utilizada nas analises
encontram-se apresentados no quadro II.

Verifica-se que ocorrem pequenas oscilagoes na A
de N-total principalmente para o LE em funcao da quanti-
dade de llga de Raney adicionada. _Entretanto, essas
variacoes nao comprometem a precisao do metodo. Como o0s
teores de N-total estao proximos do esperado, pode-se di
zer que as diferentes quantidades de liga de Raney testa
das produzem, praticamente, o mesmo efeito.

Devido ao fato que com o uso de 0,4 g de Liga de
Raney obtiveram-se as maiores porcentagens de N -total,
recomenda-se esta quantidade de liga quando se pretende
reduzir as formas oxidadas de N na determinacao do N-to-
tal de solos.
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2dro0 11 - DeterminagEO do N-total em solos, acrescidos
Qu de 0,20% de N-NO3, em fungao da quantidade de
liga de Raney.

..—-""‘-.—-___

Quantidade % N-total

de liga

de Raney (g) LV LE LR

pm—
0,5 0,25+0,00 0,28+0,00 0,31+0,01
0,4 0,25+0,01 0,31+0,01 0,31+0,01
0,3 0,24+0,01 0,28+0,01 0,30+0,02
0,2 0,25+0,01 0,29+0,01 0,30+0,01

P

A utilizacgdo da liga de Raney na determinagao do N-
total de solos, alem de reduzir as formas oxidadas de N,
apresenta a vantagem de catalisar a digestao Sulfurlcada
matéria organica, substituindo o uso de mercurio, que e
um elemento altamente toxico e poluente, além de ser um
método mais rapido.

RESUMO

Um metodo simplificado da Liga de Raney de determi-
nacao do nitrogenio total em fertilizantes foi aplicado
na referida determinagao em solos, uma vez que em deter-
minados experimentos com solos & conveniente incluir as
formas oxidadas de nitrogenio na determinagao do nitro-
genio total.

Os resultados obtidos permitem indicar o metodo es-
tudado como eficiente na redugao do nitrogenio da forma
nitrica para a forma amoniacal em solos. A utilizagao
da liga de Raney tambem apresenta a vantagem de catali-
sar a digestao sulfurica da matéria organica; substituin
do o uso de mercurio, que & considerado elemento toxico
e poluente, alem de ser um metodo mais rapido.

~
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SUMMARY

A simplified method using Raney's catalyst for de-
termination of total nitrogen in fertilizers was applied
in soils, once it is convenient to include the oxidized
forms of nitrogen into the total nitrogen contents on
vessel experiments.

From the results obtained it is possible to say that
such method was efficient to promote the N-NO3 reduction
to N—NHZ in soils. There was an advantage of using this
method compared with the sulfuric digestion of organic
matter, the previous one is able to replace mercury ca-
talyst, which is a toxic and pollutant element.
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