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Estudos que tenham por objetivo inibir a evaporacdo e a nitrificacdo em adubagdo com aplicagdo de
fertilizantes nitrogenados séo bem-vindos para a agricultura mundial, uma vez que resultam na conservacao
do fertilizante nitrogenado no solo e no aumento da eficiéncia da absorcao do nitrogénio (N) pela planta. O
presente trabalho trata da avaliagdo de incorporagdo de ureia em vermiculita, por processo de mistura
encapsulada com derivado celuldsico, obtida por extrusdo quanto ao seu potencial de liberagdo controlada de
nitrogénio. O teor de ureia empregado na mistura foi de 30% em massa e a solugdo aquosa de derivado
celulésico utilizada no encapsulamento foi de 1% em massa de carboximetilcelulose (CMC). Caracterizacao
quimica e morfoldgica dos componentes e do produto obtido foi realizada, respectivamente por FTIR e
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Os resultados das anélises quimicas e morfol6gicas mostraram
que o processo de incorporacdo da ureia na vermiculita se deu de forma efetiva e ndo alterou a estrutura

lamelar compacta e disposta em camadas de blocos sobrepostas, tipica desse argilomineral.
Palavras-chave: produto de liberagéo controlada, ureia, vermiculita.

Studies that aim to inhibit evaporation and nitrification in soil fertilization with application of
nitrogen fertilizers are welcome to the world agriculture, since their result is the conservation of
nitrogen fertilizers in the soil and increases the absorption efficiency of nitrogen (N) by the plant.
This present study regards the incorporation of urea evaluation in vermiculite, in an encapsulated
mixing process with cellulosic derivative, obtained by extrusion for their potential in a controlled
nitrogen release. The urea concentration employed in the mixture was 30% in mass and the aqueous
solution of cellulosic derivative used in the encapsulation was 1 % in mass carboxymethylcellulose
(CMC). Chemical and morphological description of the components and the obtained product was
carried out respectively by FTIR and Scanning Electron Microscopy (SEM). The results of
chemical and morphological analysis showed that the urea incorporation process in vermiculite
occurred effectively and did not alter the compact lamellar structure and layered overlapping
blocks, typical of this mineral clay.

Keywords: controlled release product, urea, vermiculite.

1. INTRODUCAO

Estudos que tenham por objetivo inibir a evaporacéo e a nitrificacdo em adubacgéo de solo com
aplicacdo de fertilizantes nitrogenados sdo desejaveis para a agricultura, uma vez que resultam na
conservacgdo do fertilizante no solo e no aumento da eficiéncia da absor¢do do nitrogénio (N) pela
planta. Teoricamente, ao inibir a evaporacéo e a conversdo de amdnia, amonio e ureia em nitrato,
se reduzem as perdas de N associadas ao processo de lixiviagéo [1].

Um fertilizante deve fornecer nutrientes necessarios as plantas durante toda a etapa de
crescimento, apresentar relacdo custo/beneficio razodvel e minimo efeito adverso sobre 0 meio
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ambiente. No entanto, o simples uso de fertilizante ndo garante pleno desenvolvimento as plantas,
€ necessario que este seja adequado ao tipo de cultura e sua finalidade comercial. O aumento da
eficiéncia no uso do fertilizante nitrogenado pode ser alcancado pela realizacdo de mobilizacéo,
mapeamento e correcdo de possivel acidez do solo, rotacdo de culturas, uso de incorporagdo de
fertilizantes em substrato macromolecular para liberacdo controlada e utilizacdo de misturas de
fontes nitrogenadas. O sincronismo entre a época de aplicacdo do insumo e o periodo de maior
exigéncia de N pelas plantas, também se constitui em importante pratica no aumento da eficiéncia
no uso do fertilizante nitrogenado, pois reduz a possibilidade de perdas de N [2,3].

Em solo acido, a preocupac¢do com a nitrificacdo pode ser minimizada com a aplicacdo de ureia
incorporada ou revestida a substratos inertes, precedida de uma correcdo da acidez (calagem),
fazendo com que o nitrogénio, proveniente da hidrolise da amonia (NHs), fixe na forma de aménio
(NHJ), que é estavel [4]. A ureia é um dos fertilizantes nitrogenados mais utilizados na agricultura
e que apresenta como vantagens: menor preco entre os fertilizantes, alta solubilidade, baixa
corrosividade, compatibilidade com outros fertilizantes e defensivos agricolas e alta taxa de
absorcéo pelas plantas, e como desvantagem a possibilidade de altas perdas de N por volatilizacdo
de NHjs e conversao em nitrato [5].

Nesse contexto, alternativas que aumentem o desempenho de fertilizantes nitrogenados e
minimizem os efeitos negativos do uso da ureia como fonte de nitrogénio sdo de grande importéncia
para 0 agronegdcio, tendo em vista o crescimento do comércio nacional e internacional de alimentos
e 0s requisitos para o aumento de produgdo vinculado & qualidade exigida pelo mercado. Diante
disso, buscam-se novas rotas tecnoldgicas para o desenvolvimento de fertilizantes nitrogenados que
atendam as necessidades nutricionais das culturas desde o periodo inicial de crescimento até o ponto
de colheita, agregando valor a producgéo, reduzindo custo de médo de obra e perdas de nutrientes,
seja por transformag6es quimicas ou por a¢éo das intempéries.

Os fertilizantes de liberacdo controlada, principalmente os encapsulados ou recobertos, sdo de
grande interesse devido a possibilidade de diminuig&o das perdas de N por lixiviagao, volatilizagdo
e favorecimento de liberagcdo gradual do N as plantas, reduzindo a necessidade de reposigao
periddica de sua aplicacdo. A extrusdo € um dos mecanismos tecnoldgicos empregados na obtencéo
de produtos de liberacdo controlada de nitrogénio (PLCN) como processo de incorporacdo dos
componentes a serem liberados [6,7].

Dentre os meios de producdo dos fertilizantes de liberacdo controlada deve-se considerar o
emprego da vermiculita como suporte de incorporagdo, devido as suas propriedades de superficie
somadas aos elevados valores de &rea superficial especifica, porosidade e carga superficial
(negativa), que a torna um material adequado para 0 uso como adsorvente ou como carreador [8].

A producéo em escala industrial da vermiculita é realizada de forma concentrada em algumas
regides no mundo e a intensidade da sua aplicagdo é considerada um indicador do grau de
desenvolvimento tecnoldgico de um pais [9]. Baseando-se nos relatos acima, este trabalho teve
como objetivo desenvolver uma rota tecnolégica para obtencdo de um Produto de Liberacdo
Controlada de Nitrogénio (PLCN) a partir da mistura de ureia com vermiculita, encapsulada em
derivado celulésico, para uso em solo agricola.

2. MATERIAL E METODOS

2.1 Materiais

Para o desenvolvimento do trabalho foi utilizada como fonte de nitrogénio a ureia fornecida pela
Fébrica de Fertilizantes Nitrogenados de Sergipe — FAFEN, localizada na Rodovia SE-211 km 1,
Centro, Laranjeiras/SE. Como suporte de incorporacdo da ureia utilizou-se a vermiculita expandida
comercial, oriunda do estado de Goias e, como agente de encapsulamento a carboximetilcelulose,
da Neon Comercial Ltda.
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2.2 Preparacédo do PLCN

A rota tecnoldgica para a obtengdo do PLC se deu por meio de mistura de ureia e vermiculita,
incorporada em hidrogel de carboxmetilcelulose (CMC). Antes do processamento de incorporacao
da ureia, a vermiculita, foi submetida a secagem, em estufa com circulacao de ar a 30°C, até peso
constante. Apo6s secagem foi preparada uma mistura de 30% de ureia com 70% de vermiculita,
homogeneizada no multiprocessador Cadence, modelo MPR 860 a 100 rpm.

A obtencdo do hidrogel se deu a partir da solucdo a 1,0% (m/m) do agente de encapsulamento
CMC em &gua deionizada a 80°C que apds resfriada a temperatura ambiente foi adicionada
lentamente a mistura de ureia-vermiculita em quantidade suficiente para promover a agregacao das
particulas do produto por encapsulamento. Em seguida o material foi submetido a extruséo a fim
de incorporar efetivamente a ureia na vermiculita. O material extrudado foi seco em estufa com
circulagdo de ar a 30°C até atingir peso constante.

2.3 Caracterizacdo da Vermiculita e do PLCN

A vermiculita foi caracterizada quimicamente por Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR). Para tal, amostras foram preparadas na forma de pastilha, com
mistura de vermiculita com KBr, em uma proporcao de 1:100 (m/m) e grupos funcionais e ligacao
quimicas caracteristicas presentes na vermiculita foram identificados, utilizando o equipamento
Thermo Scientific, Nicolet iS10. Os espectros foram obtidos aplicando 64 varreduras com resolucéo
de 4 cm e as curvas resultantes foram ajustadas utilizando o programa OriginPro 9.0°.

A comprovacao da incorporacéo da ureia no PLCN, a presenca de grupos funcionais e dos tipos
de ligagGes presentes no material em estudo foi realizada por espectrometria de FTIR, seguindo a
mesma metodologia utilizada para a vermiculita pura.

A caracterizagdo morfoldgica da vermiculita e do PLCN obtido foi observada por microscopia
eletronica de varredura (MEV), utilizando o aparelho Tabletop Microscope, Hitachi, modelo TM
3000 e por difragdo de raios X (DRX), utilizando o equipamento Bruker D8-Advance série Da
Vinci com fonte de radiagdo CuKa. A faixa angular de varredura empregada foi de 4° a 75°, com
passo de 0,02° e tempo de aquisi¢éo de 0,4 segundos.

Com a finalidade de determinar o modelo cinético de difusdo do PLCN, foi realizado um estudo
da quantidade de nitrogénio total liberado em agua, pelo método de Kjeldahl, no Laboratério de
Bromatologia do Instituto Tecnolégico e de Pesquisas do Estado de Sergipe — ITPS. Os dados
experimentais obtidos foram submetidos ao tratamento do mecanismo envolvido no processo,
através da aplicagdo do modelo matematico de Korsmeyer-Peppas [10,11,12], com auxilio do
software OriginPro 9.0. Esse modelo foi empregado em todo o perfil de liberacdo, tendo em vista
que a fracdo liberada da substancia ativa, Mt/Mw < 0,6 durante todos os noventa dias da analise.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados das analises espectrofotométricas por FTIR da vermiculita, ureia e PLCN séao
apresentados na Figura 1. Verifica-se que a vermiculita apresenta uma banda de absorcéo larga e
intensa em 3420 cm que ¢ atribuida a deformacéo axial de ligacdo de oxigénio com hidrogénio
(O-H) intermolecular presente na estrutura molecular da vermiculita e na dgua adsorvida [13]; a
banda de nimero de onda 2360 cm™? esta associada ao estiramento do Si—H [14]; outra banda
caracteristica, a de nimero de onda em aproximadamente 1639 cm™* refere-se a deformacéo angular
simétrica da agua, confirmando a presenca de moléculas de agua entre as lamelas e moléculas de
agua adsorvida na superficie da vermiculita. Outra banda de intensidade absorcéo forte é observada
no nimero de onda 1005 cm™ que se refere ao estiramento assimétrico dos grupos Si—O—Si e
Si—O—Al presentes nas folhas tetraédricas e octaédricas da vermiculita [15, 16].

As absorcOes observadas no nimero de onda 820 cm?® e 680 cm™ sdo atribuidas,
respectivamente, as vibragoes de deformagdo da ligagdo Al—OH, e Al—O e a de nimero de onda
463 cmt a deformagio da ligagdo Si—O. Ainda na Figura 1, os espectros de infravermelho da ureia
e do PLCN apresentam bandas de absorcéo de 3480 e 3349 cm™ que correspondem a vibragdo



A.A.Barros; R dos Santos; G.Cardoso, Scientia Plena 12, 087201 (2016) 4

assimétrica e simétrica do grupo N-H, original da ureia; a absor¢do da banda em torno de 1647
cmt esta associada ao alongamento de vibragdo dos grupos ~C=0 da ureia, comprovando a sua
incorporacdo ao produto final.
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Figura 1: FTIR da vermiculita, da ureia e do PLCN (KBr)
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A Figura 2 mostra a morfologia lamelar compacta sobreposta e disposta em blocos da
vermiculita, tipica desse argilomineral, com ampliacdo de 500 vezes, obtida por MEV. A Figura 3
mostra a morfologia do PLCN com a mesma ampliacdo da micrografia da vermiculita mostrada na
Figura 2. Observa-se que esta também se apresenta de forma lamelar e estratificada [17].

celite_0068 20 — N ~200 um celite_0085 . " 20T50enT N D5. <500 200 um
Figura 2: Micrografia por MEV da Vermiculita Figura 3: Micrografia por MEV do PLCN

Com a finalidade de constatar se a incorporacdo da ureia modificou as fases cristalinas da
vermiculita, foram analisadas por DRX amostras de vermiculita e do PLCN desenvolvido. Paratal,
cada amostra foi moida, para minimizar orientacdo preferencial dos planos cristalinos e garantir a
sua homogeneidade, antes da realizacdo da analise. Como pode ser visto nos difratogramas da
Figura 4, tanto a vermiculita pura como o PLCN permanecem com estrutura organizada e cristalina.
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Figura 4: Difratograma da vermiculita e do PLCN

Observa-se também na Figura 4, que no difratograma da vermiculita, em azul, picos
caracteristicos dos angulos de difracdo (26) iguais a 6,12°, 12,28°, 18,43°, 24,64° e 31,02°
correspondem aos espagamentos interplanares de 14,44, 7,21, 4,81, 3,61 e 2,88 A, respectivamente,
caracterizando que a amostra é constituida predominantemente por mineral vermiculita [18]. Em
relacdo ao difratograma do PLCN, observam-se os picos de difragdo 6,12°, caracteristico da
vermiculita, e 22,31° que corresponde ao espacamento interplanar de 3,99 A, tipico da ureia [19].

Os resultados discutidos acima comprovam a incorporacao da ureia, possibilitando a liberagdo
controlada de N, que é um dos nutrientes mais requeridos, sendo diretamente responsavel pelo
crescimento das plantas [20], e embora seu uso seja fundamental, a aplicacdo direta deste, sem o
devido equilibrio na dosagem, pode acarretar danos irreversiveis ao solo, tornando-o impréprio
para o cultivo devido a capacidade de eutrofizacdo. Nesse contexto, o PLCN produzido, tem
destagque como alternativa para o uso na agricultura, tendo em vista que a presenca da vermiculita,
devido as suas propriedades, reduz a velocidade de liberacdo de N ao longo do tempo, como
observado no perfil de liberacdo de N mostrado na Figura 5, podendo resultar em uma corre¢ao
deste nutriente de forma eficiente e equilibrada sem danos ao solo.

O PLCN produzido neste estudo promoveu liberagdo lenta de N e o seu desempenho superior é
corroborado pelos resultados obtidos por Silva et al. 2014 [21], que realizaram experimentos
utilizando hidroxidos duplos lamelares sintéticos a fim de promover liberacdo controlada de N,
obtendo bons resultados, verificados também pelas técnicas de FTIR e DRX. Assim como Aouada
et al. 2008 [22] e Geng et al. 2015 [23] que observaram a eficiéncia na liberacdo controlada de N
quando incorporando fertilizantes convencionais em hidrogéis ou utilizando fertilizantes revestidos
e investigando a taxa de liberagdo durante um periodo de tempo, obtendo resultados promissores,
A Figura 5 mostra o perfil cinético de liberacdo cumulativa de nitrogénio do PLCN produzido neste
trabalho, durante um periodo de observagdo de noventa dias (2160 horas) onde o modelo cinético
de Korsmeyer-Peppas foi aplicado na determinagdo dos pardmetros cinéticos, constante da taxa de
liberagdo (K) e expoente de liberagdo que caracteriza 0 mecanismo de transporte envolvido (n). Os
dados obtidos revelam que a ureia incorporada a vermiculita, nos intervalos iniciais promove
liberacdo répida, no entanto, ao longo do periodo de verificagdo, a liberacdo ocorre de forma
gradativa, caracterizando liberacéo lenta e eficiente de N.
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Figura 5: Perfil de liberagéo controlada cumulativa de nitrogénio em 4gua do PLCN

4, CONCLUSAO

A proposta de incorporar ureia a vermiculita como meio de evitar a rapida hidrélise enzimatica
e a volatilizagdo da amonia foi bem sucedida, tendo em vista que o PLCN obtido forneceu liberagdo
lenta de N, sendo excelente alternativa como fonte principal deste nutriente para as plantas,
evitando o possivel risco de eutrofizacdo do solo e baixa eficiéncia na fertilizacdo. Além disso, a
rota tecnoldgica desenvolvida nesse trabalho possibilitou a producdo de um fertilizante estavel, de
acdo prolongada e baixo custo de producao.

A morfologia lamelar compacta sobreposta e disposta em bloco da vermiculita favoreceu a
incorporacdo da ureia na obtencdo do PLCN sem alteracdo da sua estrutura cristalina, o que foi
comprovado em todas as andlises realizadas.

O processo de incorporagdo da ureia na vermiculita ocorreu por adsorc¢do nas superficies das
suas lamelas e nos seus espagos intermoleculares conferindo ao PLCN boas caracteristicas para
atuar como produto de liberagdo controlada de componentes fertilizantes em solo agricola.
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