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RESUMO - Foram estudados tempas de hidrélise (3, 6, 12, 20, 24 ¢ 36 h) e concentragdes de 4cido
(HCI IN, 3N ¢ 6N) na recuperagio de formas orgdnicas de N provenientes de substincias nitrogenadas
conhecidas ou presentes no solo pelos métodos de “hidrélise continua” ¢ “hidrélise seqfiencial”. Os
polimeros de maior peso molecular, como a quitina, necessitaram mais de 36 horas para a hidrélise
completa. Houve maior decomposigdo da glicosamina & medida que aumentou o tempo de hidrélise,
resultando em aumento da fragio amida. Houve pequena decomposigiio da glicosamina a N-aménio
na hidrélise com HC! 1N/3 h, embora tenha havido hidrélise parcial da quitina a glicosamina. A
recuperagio de N-amida foi completa nas hidrélises com HCl IN/3 h, HCI 3N/3 h, HC]1 6N/4 h ¢
HC! 6N/20 h. A hidrélise continua nio foi eficiente para degradar os polimeros nitrogenados de maior
peso molecular, 2lém de decompor aglicares aminados, Neste trabalho, observou-se a necessidade da
utilizago de mais de uma hidrélise com tempo ¢ concentragdes diferentes para a caracterizagio ade-
quada de formas orgénicas nitrogenadas presentes no solo.

Termos para indexagdo; N-hidrolisado, N-nfo hidrolisado, N-aménio, N-amida, N-hexosamina,
N-o-amino, N-ndo-identificado, podzélico vermelho-amarelo.

" TIME OF HYDROLYSIS AND ACID CONCENTRAT[ON
FOR FRACTIONATION OF ORGANIC NITROGEN

ABSTRACT - Time of hydrolysis (3, 6, 12, 20, 24, and 36 h) and acid concentration (HCI IN, 3N, and
6N) were evaluated for recovering of N from known organic compounds and from soil by means of
continuous and step-wise hydrolytic methods. High melecular weight polymers, like chitin, required
more than 36 h for complete hydrolysis. Higher glucosamine decomposition was attained as time of
hydrolysis increased, resulting in increasing amounts of amide fraction. There was a little decomposi-
tion of glucosamine to ammonium when hydrolysis was carried out with HCI IN for 3 h, though chitin
was partially hydrolyzed to glucosamine. N-amide was completely recovered using HCI IN/3 h, HC1
3N/3 h, HCI 6N/4 h, as well as HCl 6N/20 h. Twelve hour hydrolysis was not enough to completely
degrade high molecular weight polymers in continuous hydrolysis, though there was a degradation of
amino sugars. The data emphasize the requirement of using more than one hydrolysis with different
times and acid concentrations to better characterize the organic nitrogen fractions occurring in the soil.

Index terms: hydrolysable-N, non hydrolysable-N, ammonium-N, amide-N, hexosammc-N a-amino-
N, umdcntlﬁcd-N Red Yellow Podzol.

INTRODUCAO

O N ocupa posicio de destaque entre os elemen-
tos essenciais ao desenvolvimento das plantas. E re-
querido em quantidades considerveis para o pleno
desenvolvimento delas. Apesar de apresentar-se na
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camada aravel do solo, em alguns casos em quanti-
.dades

relativamente elevadas (mais de
7.000 kg.ha'l), sua baixa disponibilidade no solo,
somada 3 grande necessidade das plantas, faz com
que seja um dos nutrientes mais limitantes a produ-
tividade da maioria das culturas (Stevenson, 1982).
A baixa disponibilidade deve-se ao fato de que 95%,
ou mais, do N encontra-se complexado na forma or-
génica, sendo uma pequena parte mineralizada pela
microbiota do solo durante o ciclo de determinada
cultura (Bremner, 1965; Stevenson, 1982).
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O conhecimento destas formas orgénicas doN &
baseado em estudos envolvendo a identificagio e
estimativa dos compostos nitrogenados liberados por
hidrélise &cida (Bremner, 1965). Em geral, verifi-
cam-se muitas variagdes nas condigdes hidroliticas,
destacando-se: a) tipo e concentragdo de 4cido,
b) tempo e temperatura, ¢} quantidade de amostra, e
d) pré-tratamento da amostra (Schnitzer & Hindle,

1981; Stevenson, 1982). O procedimento mais usa- -

do ¢ a hidrélise continua com HCI 6N sob refluxo,
com tempo variando entre trés e vinte ¢ quatro ho-
ras, com base na técnica degradativa derivada da
analise de proteinas (Stevenson, 1982). Este proce-
dimento € répido e a extragio protéica é completa,
mas falha em analisar no solo a grande parte do
N-nio-identificado (Gonzalez-Prieto & Carballas,
1988), produzido, em parte, pelas interagdes secun-
darias (“artifacts™) entre compostos nitrogenados,
polissacarideos e polifendis liberados na hidrélise
prolongada, resultando em desaminagio e formagéo
de produtos insoliiveis (Janel et al,, 1979). .

Dos inimeros métodos desenvolvidos para de-
terminar as formas do N-orgénico do sole, ¢ mais
utilizado € o descrito por Bremner (1965), e envol-
ve 2 hidrélise por doze horas com HCI 6N fervente
sob refluxo, analisando N-aménio por destilagio
ap6s adigdo de MgO, N-hexosamina apés adiglo de
tampdo fosfato-borato a pH 11,2, e N-amino4cidos
apos reagdo com ninhidrina a pH 2,5. Ressalta-se,
também, que na sua maioria, os métados baseados
na hidrélise continua n3o consideram a degradagio
de hexosaminas durante o processo de hidrélise
(Yonebayashi & Hattori, 1980), sendo que alguns
utilizam fatores de corregdo para ajustamento dos
valores obtidos (Bremner, 1965).

Os métodos que utilizam a hidrélise seqiiencial,
propostos para diminuir as limitag@es da hidrélise
continua, s3o caracterizados por submeter a amos-

tra a vérias hidrélises (Janel et al,, 1979; Schnitzer

& Hindle, 1981; Gonzalez-Prieto & Carballas, 1988,
1992) ou por hidrolisd-la a tempos e concentragio
de icido diferentes (Yonebayashi & Hattori, 1980).
Entretanto, os dados apresentados por Schnitzer &
Hindle (1981) demonstram que a hidrélise
seqiiencial nfo teve nenhuma vantagem sobre a
hidrélise continua. Esta hidrélise aumenta a forma-
¢do de complexos nitrogenados desconhecidos re-
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- sultantes de interagdes secundérias produzidas pelo

repetido aquecimento e resfriamento da amostra.
Este aumento ocorre s custas do N presente na for-
ma de amino4cidos, promovendo, desta forma, esti-
mativas errbneas no fracionamento do N-orginico
do solo.

Considerando essas limitagScs e a necessidade
de conhecer como se comportam as fragdes de
N-orginico, desenvolven-se esta pesquisa, com o ob-
jetivo de avaliar condi¢des hidroliticas (tempo e
concentragdo de HCI) mais adequadas para estimar
o N presente em compostos nitrogenados, pela ex-
tragdo com métodos hidroliticos continuos e
seqlienciais. '

MATERIAL E METODOS

Neste estudo, conduzido no Laboratério de Andlise de
Solos do Departamento de Solos da Faculdade de Agro-
nomia da UFRGS, utilizaram-se amostras puras de NH,CL,
acetamida, D-glicosamina, D-treonina, D-asparagina,
D-alanina, D-serina ¢ compostos de maior peso molecular,
como quitina e caseina (Sigma Chemical Co.), com o ob-
jetivo de verificar a porcentagem de recuperagio destes
compostos como N-NH,* ¢ a eficiéncia dos métodos
hidroliticos. Desses compostos, pesou-s¢ uma amostra
contendo 10 mg de N (trés repeticdes), que foram subme-
tidas aos seguintes tratamentos: a) hidr6lise a 110°C sob

" refluxo com 20 ml de HCl 6N, durante doze horas, de

acordo com o métedo de Bremner (1965) ¢ Stevenson
(1982); b} hidrélise a 110°C sob refluxo com 20 ml de
HCI 6N durante 24 horas (Yonebayashi & Hattori, 1980);
c) hidrélise a 110°C, sob refluxo com 20 mi de HCI IN
durante trés horas, de acordo com o método de

-Yonebayashi & Hattori (1980); e d) quatro hidrélises na

mesma amostra a 110°C sob refluxo, sendo H1: HCL IN
por trés horas, H2; HCI 3N por trés horas, H3: HC1 6N
por quatro horas, € H4: HCI 6N por 20 horas, conforme o
método descrito por Gonzalez-Prieto & Carballas (1988).
Além destes tempos, os compostos descritos acima foram
testados quanto ao efeito de 3, 6, 12, 24 e 36 horas de
hidrélise com HC} IN e 6N. ‘

A andlise do hidrolisado foi realizada de acordo com
Yonebayashi & Hattori (1980), em que a fragio
N-hidrolisado ¢ representada pelo N-total (micro-kjeldaht),
contido no hidrolisado neutro, pelo N-amdnio por desti-
lagdo a vapor com Mg, e pelo N-{amdnio + hexosamina)
por destilagio a vapor com tampio fosfato-borato

- (pH 11,2), sendo o N-hexosamina calculado por subtra-

¢40 da fragio N-(amdnio+hexosamina). A fragdo
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N-aminoécido (N-a-amino) foi determinada por destila-

‘¢80 a vapor com tampio fosfato-borato (pH 11,2), apds -

tratamento com NaOH (100°C), para decompor
hexosaminas e remover N-aménio, Para a conversio de
N-o-amino a N-amédnio, foi adicionada ninhidrina a
pH 2,5 ¢ a 100°C. Na comparagdo entre hidrélises no solo,
utilizou-se um solo Podzélico Vermelho-Amarelo da uni-
dade de mapeamento Passo Fundo (contendo 23 ¢

0,90 g/kg de matéria orgénica e N total, respectivamente,’

pH 4,0 e 18% de argila, segundo o método de Tedesco

etal., 1985), analisando-se este pelos métodos hidroliticos

descritos por Bremner (1965), Yonebayashi & Hattori
(1980) ¢ Gonzalez-Prieto & Carballas (1988).

Os resultados referentes acs compostos-padrdes foram
expressos como percentagem de recuperago das formas
como N-NH4* sobre o conteiido total de N presente no
composto analisado, O efeito dos tratamentos no solo fo-
ram verificados a partir da comparagfio das médias pelo
teste Tukey, apds os procedimentos normais de anélise de
varidncia, utilizando o programa cientifico SAS (SAS

-Institute, 1990).

RESULTADOS E DISCUSSAO

. Para a avaliagdo do método, foram utilizados al-
guns compostos nitrogenados padrdes, determinan-
do-se a porcentagem de sua recuperagdo como
N-NHy4*, pelo método classico de hidrélise continua
descrito por Bremner (1965), no qual a amostra é
tratada com HCI 6N a 110°C durante doze horas sob
refluxo (Tabela 1). Apés esta hidrélise, os compos-
tos acetamida € NH,Cl foram totalmente recupera-
dos (100%) na forma de N-NH,*, enquanto a recu-
peraciio da asparagina foi de apenas 48,5%. Nas
hidrélises de treonina, serina e alanina nfo se detec-
tou N-aménio, obtendo-se 10,1% desta forma na
caseina, Confirmando a constatagio de Bremner
(1965), observaram-se altas recuperagdes de treonina
e serina como N-a-amine, indicando a nio-decom-
posigiio destes aminoécidos com o procedimento
utilizado. A recuperagfo de glicosamina foi de 62,4%
na forma de N-hexosamina, indicando que o proce-

dimento sugerido por Bremner (1965) propiciou a

degradaglo desta forma de N a N-NH,* (32,2%), e,
eventualmente, a formagfo de outros compostos
(4%). O fator de corregio de 1,25 proposto por
Bremner (1965) ndo foi suficiente para compensar
adegradagdo das formas hexosaminas a ambmo apos
doze horas de hidrélise,
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TABELA 1. Percentagem de recuperacio de formas
orgénicas do N orgdnico como N-amdnio
apos hidrélise de compostos nitrogenados
padrdes, utilizando HCI 6N a 110°C du-
rante doze horas sob refluxol,

Composto~ N-NH, N-hexosamina N-a-amine

" nitrogenado

%

. Glicosamina 33,2 62,4 04
Treonina 0,1 02 100,0
Asparagina 48,5 0,2 499
Acetamida . 100,0 0,0 0,8

- Serina 0,0 0,1 - 99,7
Caseina 101 0,0 63,0
NH4ClI 100 0 0,0 0,0
Quitina 27,1 43,6 0,1
Alanina® 0,0 0,1 7,2

! Conforme Bremmer (1965).

2 Aminocido n3o contendo grupamento alfa.

- Osresultados confirmam as limita¢des do proce-
dimento proposto por Bremner (1965) para a

“hidrélise- do N-orgénico, Nesse método o perfodo

de hidrélise (doze horas) ¢ insuficiente para a de-
gradago de compostos mais complexos do N-orgé-
nico, € muito longo para outros, como hexosaminas,
ocasionando a degradaqao parcla] destas a
N-aménio. -

Em nosso estudo, a alteragﬁo do tempo de
hidrélise para 24 e 36 horas aumentou a recupera-
¢do da quitina, passando de 72% a 75% (Tabela 2).
E também possivel que parte (25%) da quitina te-
nha sido transformada em outros compostos, pois
ndo houve diferenga nos valores recuperados entre
24 ¢ 36 horas, sendo que 61% foram recuperados
nas primeiras trés horas de hidrélise, Observa-se,
também, que houve a degradago 4 forma amoniacal
com o aumento no periodo de hidrélise. '

A glicosamina, de forma semelhante A quitina,
foi decomposta 4 medida que aumentou o tempo de
hidrélise, resultando em acréscimo proporcional da
forma amoniacal. A recuperagio da caseina na for-
ma de N-a-amino foi crescente até doze horas, veri-
ficando-se uma consténcia nos valores apés este
perfodo, :

. Os resultados obtidos com a alteragfo da con-
centragiio do 4cido cloridrico de 6N para IN s#o
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TABELA 2. Percentagem de recuperaciio de fracdes orginicas do N como N-amdnio em fungfio de variagdes
no tempo de hidrélise de compostos nitrogenades utilizando HCI1 6N sob refluxo.

Composto Fragio Tempo (horas)

3 6 12 24 36
%

Glicosamina  N-amdnio 6.0 12,1 33,2 47,0 5\2,5‘
N-hexosamina 84,1 78.8 62,4 50,2 45,5
Casefna N-ambnio 10,4 103 10,1 9,8 9.5
N-a-amino 50,1 55,7 63,0 64,2 64,0
Quitina N-amonio 11,5 19,2 27,1 43,8 59,0
N-hexosamina 49,8 46,6 43,6 28,3 15,9

mostrados na Tabela 3, para tempos de hidrélise de
3 a 36 horas. N3o houve efeito do tempo na degra-
dagfio de glicosamina a N-amdnio (N-NHy4*). Tal
como observado por Yonebayashi & Hattori (1980),
os valores de N-NHy* e N-hexosamina estabiliza-
ram-se em torno de 10 e 80%, respectivamente, com
uma recuperagdo total menor (90,1%) do que a ob-
tida (95,6%) com o procedimente sugerido por
Bremner (1965). Ha indicios, no entanto, de que tan-
to com HC1 IN quanto com HCI 6N haja a transfor-
magio de N-hexosamina para outras formas
(“artifacts™) nio identificadas pelo método empre-
gado, No caso da quitina, necessitou-se mais tempo
de hidrélise para maior recuperagio da fragdo
N-hexosamina e N-amdnio. Com 36 horas de
hidrélise com HCI 6N, obteve-se quase trés vezes
menos N-hexosamina (15,9%) do que com trés ho-
ras (49,8%), o que mostra o efeito tempo na degra-
dagio desta 4 forma N-amdnio (Tabela 2). Compa-
rada 3 glicosamina, a quitina € mais resistente a de-
gradagdo quando se alteram as condig3es hidroliticas
(Bremner & Shaw, 1954). A comparago entre as
concentragdes de HCl 1IN (Tabela 3) e 6N
(Tabela 2) mostra que a decomposi¢do aumenta
quando o 4cido é mais concentrado. Na menor con-
centragdo, a quitina é fracamnente hidrolisada para
N-aménio, sendo ainda menor a recuperagio da for-
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ma N-hexosamina apds 36 horas de hidrélise com
HCI IN, A principal vantagem do procedimento
sugerido por Yonebayashi & Hattori (1980) consis-
te na maior recuperagdo de N-hexosamina, e, con-
seqilentemente, na melhor estimativa desta forma
no solo. : - ‘
Gonzalez-Prieto et al. (1984) modificaram as
condigdes hidroliticas utilizadas até entio no méto-
do clssico para o fracionamento do N-orgénico
(Bremner, 1965), submetendo a mesma amostra a
quatro hidrdlises sucessivas, sendo a primeira (H1)
idéntica a segunda (HCI IN/3 h) descrita por
Yonebayashi & Hattori (1980). Observando-se as
recuperagdes da forma N-amida presente na
asparagina ¢ acetamida no hidrolisado H1 como
N-ambnio (Tabela 4), verifica-se que o tratamento
da amostra com HCI IN por 3 horas (H1) hidrolisou
satisfatoriamente os compostos contendo a forma

‘N-amida (97% para a acetamida), incluindo os

polimeros nitrogenados mais pesados, e diminuiu a
degradaciio de hexosaminas (Yonebayashi &
Hattori, 1930). ;

Da andlise individual dos compostos orgénicos
nitrogenados presentes nos quatre hidrolisados, .
constatou-se que na hidrélise da glicosamina em H1
ocorreram a menor recuperagdo de N-amdnio ¢ a
maior de N-hexosamina (Tabela 3). Com o aumen-
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TABELA 3. Percentagem de recuperagio de fragdes orginicas do N como N-amébnio em fungiio de variagdes
no tempo de hidrélise de compostos nitrogenados utilizando HCI IN sob refluxo.

Cbmposto Frec;ao Tempo (horas)
3 6 12 24 36
%
Glicosamina ~ N-aménlo 98 98 . 99 9,9 10,0
N-hexosamina 78,4 79,2 80,2 80,2 80,0
Quitina N-aménio 31 35 S45 5,0 67
N-hexosamina 1,4 1,5 1,5 1,5 1,5

TABELA 4. Percentagem de recuperaciio de fracdes orginicas do N como N-aménio em fungdo de variagles
na concentraclio do icido (HCI) € no tempo de hldréllse para o fracionamento de compostos

nitrogenados padrdes.

Composto H 1 (HCI IN/3 h)' H2(HCI3N/3 h) H 3 (HCI1 6N/4 h) H 4 (HCI 6N/20 h)
N-AM N-HE N-AA N-AM N-HE N-AA N-AM N-HE N-AA N-AM N-HE N-AA
Glicosamina ~ 9,8 78,4 00 13,5 555 01 364 '541 032 448 505 045
Quitina 31 14 . 66 224 - 14,1 486 706 29,5 418 14
Asparagina 31,5 00 685 360 04 63,5 - 468 0.8 5,22 57,8 08 413
Acctamida 97,1 o O,b 0,0 998 00 01 1000 . 00 04 1000 00 | 0,§

IN-AM = N-aménio; N-HE = N-hexosamina; N-AA = N-a-amino,

to da concentragdo de HCI nos hidrolisados subse-
qtientes (H2, H3 e H4), houve um aumento da for-
ma N-NH,* as expensas da degradagdo dos agica-
res aminados. A maior recuperago total da quitina
(N-NH4* + N-hexosamina) ocorreu quando se alte-
rou a concentrag3o de HC1 IN (H1) para 6N (H3).

Contudo, além da maior concentragfo do dcido hou-

ve um acréscimo de 33% no tempo de hidrélise em
H3 (Tabela 4). Entre H3 e H4, nio houve diferenca
de concentragdo do dcido, apenas no tempo de
hidrélise. Observa-se, na Tabela 4, o efeito consis-
tente desse na degradac¢io de N-hexosaminas.
| Narecuperagdo da asparagina, verificou-se que
de H1 para H4 ocorreu um aumento de 26,3% no
conteiido de N-NH4* (de 31,5 para 57,8) e uma di-

minuicdo de 27,2% (68,5 para 41,3) da forma N-a-

. -amino (Tabela 4). Estes resultados demonstram a

importincia do tempo de hidrélise e da concentra-
¢do de Acido sobre a degradagio desse aminoécido.
" A extrapolagdo deste método para solos (Gonzalez-
- -Prieto & Carballas, 1988; Camargo, 1996) tem de-
monstrado que ocorre uma baixa recuperagio da fra-
- ¢80 N-a-amino. A degradagfio de amino4cidos é pro-
movida por reagdes secundarias originadas pelo
envolvimento da amostra a repetidos ciclos de aque-
" cimento e resfriamento (Schnitzer & Hindle, 1981),

* - Isso ndo ocorreu com acetamida, cuja recuperag3o

na forma de N-NH,* no hidrolisado H1, foi de 97,2%
(Tabela 4), ndo sendo afetada pelas demais condi-
¢Oes hidroliticas estudadas. De forma geral, essés
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resultados, tanto para acetamida como para os de-

mais compostos, sdo similares aos obtidos por -

Yonebayashi & Hattori (1980).

Com base nestes resultados, a hidrélise descrita
por Bremner (1965) ¢ insuficiente, dado o pouco
tempo para degradago de compostos mais resisten-
tes do N-orgénico, e, principalmente, porque a mai-
or parte de N-amédnio presente & derivada da degra-
dago de hexosaminas. Esta constatag3o também foi
verificada no solo quando se comparou o método
proposto por Bremner (1965) com o de Yonebayashi
& Hattori (1980} e com o método modificado de

"Gonzalez-Pricto & Carballas (1988) (Tabela 5). Os
valores obtidos pela hidrélise com HCI 6N durante

doze horas foram significativamente inferiores aos

obtidos com a utilizagio de HCI 6N por 24 horas,
suspeitando-se que o elevado contetido de N-aménio
{23,7%) seja proveniente da fragBio N-hexosamina.
Dessa forma, os valores de N-hexosamina sdo su-
bestimados pelo método de Bremner (4,6%).

Qs estégios hidroliticos descritos por Gonzalez-
-Prieto & Carballas. (1988) mostram que cerca de
70% do N hidrolisado (52,9/76,0) foi recuperado nos
dois primeiros estagios (H1 e H2), o que caracteriza
uma vantagem do método em relagdo aos demais. A

principio, esta alta recuperagdo demonstra o carater

“14bil das fragdes em H1 e H2 e a recalcitrincia das
fragdes residuais em H3 e H4 {Gonzalez-Prieto &
Carballas, 1988). Apesar desta vantagem, hé a
subestimagio da fragio N-a-amino, que foi relata-
da por Schnitzer & Hindle (1981} como uma limita-
¢3o0 do método. A forma N-a-amino € afetada pelos

F.A.DE 0. CAMARGO et al.

repetidos ciclos de aquecimento e resfriamento a que
a amostra é submetida, Como conseqiéncia, ocor-
rem interagdes secundérias com a formag3o de com-
postos nitrogenados complexos que dificultam a
hidrélise € modificam os produtos finais, fato cons-
tatado pelo aumento da fragfo N-nfo identificado
(Tabela 5). Esta limitagiio pode ser sanada com a
inclusdo de uma segunda hidrélise com 4cido
propidnico, que aparentemente aproximaria o HCI
das liga¢8es menos acessiveis (Scotchler et al.,
1970). Desta forma, o conhecimento da limitago
de tempo e concentragdo de acido em relagio 4 de-
gradagio efetiva de polimeros nitrogenados e ando-
-decomposigido de agicares aminados, conduzem a
utilizago de mais de umahidrélise. Neste contexto,
tanto o método hidrolitico desenvolvido por
Yonebayashi & Hattori (1980) como ¢ descrito por
Gonzalez-Prieto & Carballas (1988) sdo satisfatérios
para o fracionamento do N-orglnico. Informagdes
semelhantes ja foram apresentadas por Camargo
(1996), a0 compararem os trés métodos descritos
neste trabalho juntamente com mais trés variagdes
dos mesmos no fracionamento do N em dez solos
do Rio Grande do Sul,

Neste trabalho, constatou-se que o método des-
crito por Gonzalez-Pricto & Carballas (1988) requer
maior tempo de andlise e custos financeiros mais
elevados, dificultando sua aplicagio como método
de rotina para determinago das formas de N no solo,
Os préprios autores, reconhecendo essas limitagdes,
propuseram novo método simplificado em 1992
{Gonzalez-Prieto & Carballas, 1992),

TABELA 5. Variaches na concentragdo de dcido (HCI) e no tempo de hidrélise influenciando o fracionamento
do N-orgénico em um solo Podzélico Vermelho-Amarelo'.

Tratamento N-hidrolisado N-nfo-hidrolisado N-amdnio N-amida N-hexosamina N-g-amino N-nlo-identificado
% N-Total

H1 (HCl IN/3h) 30,1 : 49 7.4 7.8 99
H2 (HCI 3N/3h) 22,8 3.5 46 . 6,2 8.5
H3 (HC1 6N/4h) 12,2 . 13 32 4,9 2,8
H4 (HC1 6N/20h) 10,9 33 39 2,1
IH (Hl+H2+H3+H4) 76,0B 24,2B 6,68 49 18,5B 22,8C 23,3A

. HCl 6N/24h 79.2A 20,8C - - 3594 27,0A 11,4C
HCI 6N/12h 7m,1c 28,9A 237A 49 4,6C 23,5B 19,3B
DMS (1%) 0,269 0,303 0,408 0,502 0,437 0,907
CV% 0,149 0,170 1,478 0,901 0,240 0,395

I Letras maisculas identicas nio diferem estatisticamente a 1% de probabilidade pelo teste Tukey entre 0 somatério de hidrélises (EH-Gonzalez-Pricto
& Carballas, 1938), a hidrélise de 24 h proposta por Yonebayashi & Hattord (1980} e a hidrdlise de 12 h proposta por Bremner (1965).
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TEMPO DE HIDROLISE E CONCENTRAGAO DE ACIDO

CONCLUSOES

1. A hidrdlise continua de doze horas com HCI
6N (Bremner, 1965) € insuficiente para degradar os
polimeros nitrogenados de maior peso molecular, e
promove a decomposigio de aglicares aminados.

2. A decomposigo da glicosamina e da quitina
com HCI 6N ¢ diretamente proporgional ao tempo
de hidrélise, sendo que a 36 horas as porcentagens
de recuperagfo dessas substincias sio, respectiva-
mente, de 98 e 85%.

3. A extragdo com HC] IN/3 h ¢ adequada para
determinacio de N-hexosamina, porque hi pouca
decomposigiio de glicosamina a N-aménio. Nessas
condigdes, ocorre pouca hidrélise da quitina a
glicosamina,

4. As diferentes concentragdes de 4cido e tempo
de hidrdlise de até 20 horas proporcionam recupe-
ragbes de 97 a 100% da fra¢%o N-amida.

5. A caracterizagio adequada de formas orgini-
cas nitrogenadas presentes no solo requer a utiliza-
¢io de mais de uma hidroélise, com tempo e concen-
tragdes diferentes,
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