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RESUMO

O nitrogénio ocupa posicdo de destaque dentre o0s elementos essenciais ao
desenvolvimento das espécies vegetais, fornecido geralmente através da aplicacdo da
ureia. No entanto, o nitrogénio presente na ureia apresenta alta susceptibilidade a
volatilizacdo, que pode chegar a 80% em algumas condicdes. Para que haja a minimizacao
destas perdas, o recobrimento da ureia € uma estratégia que vem sendo difundida
atualmente. Este trabalho teve como objetivo estudar o processo de recobrimento em leito
de jorro utilizando uma suspensdo polimérica que proporcione uma liberacdo lenta do
nitrogénio presente na ureia. Foi elaborado um planejamento experimental fatorial do tipo
estrela, cujas varidveis estudadas foram: vazdo da suspensdo de recobrimento e
temperatura de entrada do ar; e as respostas avaliadas foram a eficiéncia do recobrimento,
0 crescimento da particula e a reducdo da volatilidade do nitrogénio presente na ureia. A
estimativa das condi¢cdes 6timas para as variaveis de resposta definidas no planejamento
experimental foi realizada com base na técnica de otimizacdo simultdnea denominada
fungdo desejabilidade. As condigdes otimizadas foram 80,6°C de temperatura do ar de
entrada e 16,2 mL/min de vazdo da suspensdo de recobrimento, que possibilitam obter
uma eficiéncia igual a 48,1%, um crescimento de particula de 4,4% e uma reducdo na
volatilidade de 49,3%.
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1 INTRODUGCAO

Entre os diversos nutrientes necessarios
ao bom desenvolvimento das culturas
agricolas, o nitrogénio destaca-se como
elemento fundamental e indispensavel,
atuando na manutencdo e aumento da
produtividade. O fertilizante de maior
concentracdo de nitrogénio utilizado no Brasil
é a ureia. Entretanto, este fertilizante possui
alta susceptibilidade a volatilizagdo do
nitrogénio, fazendo com que a eficiéncia seja
prejudicada. Foram observadas perdas de até
80% do total do fertilizante aplicado no solo
em determinadas condicdes (DUARTE, 2007).

Segundo Cantarella (2007), muitas
estratégias estdo sendo desenvolvidas com o

objetivo de minimizar as perdas de nitrogénio.
Dentre estas estratégias, esta incluido o uso da
ureia recoberta, também conhecidos como
fertilizantes de libertagéo lenta ou controlada.

Os fertilizantes de liberacdo controlada
séo produtos com propriedades de dissolugdo
mais lenta no solo, obtidos através do
recobrimento do fertilizante com materiais
pouco permedveis. A finalidade do
encapsulamento é formar uma camada
protetora contra 0s agentes causadores da
perda de nutrientes e que esta protecdo néo
interfira na disponibilizacdo do nutriente a
planta (VITTI; REIRINCHS, 2007).

Para fabricacéo deste tipo de fertilizante,
um dos principais métodos é recobri-lo com
um material pouco sollavel em &gua,
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semipermeavel ou  impermedvel com
microporos. Isto controla a entrada e saida da
agua e, portanto, a taxa de dissolucdo dos
nutrientes contidos dentro da cépsula,
sincronizando a liberagdo de nutrientes de
acordo com as necessidades das plantas
(BORSARI, 2013).

Os equipamentos mais utilizados para a
operacdo de recobrimento sdo o tambor
rotativo e o leito de jorro, nas suas diferentes
conformacbes (MATHUR; EPSTEIN, 1974).
O leito de jorro é um equipamento que devido
a boa movimentacdo das particulas e ao 6timo
contato fluido-particulas, tem sido tema de
diversos trabalhos de recobrimento (DONIDA,
2000; TUNALA, 2005; ROSA 2010).

No leito de jorro, o recobrimento € feito
pela movimentacdo das particulas por uma
corrente de gas ascendente sobre as quais €
pulverizada uma suspensdo de recobrimento
utilizando um bico atomizador. Neste caso, 0
recobrimento é caracterizado pelo crescimento
que ocorre em torno da particula, na qual a
suspensdo atomizada colide e adere-se a
superficie num processo simultaneo de
umedecimento e secagem (SILVA, 2003).

Segundo Rezende (2007), o desempenho
de um equipamento de recobrimento é
avaliado com base em trés critérios: qualidade
do produto, eficiéncia do processo e tempo de
processamento. Deste modo, a operagdo de
recobrimento é considerada 6tima quando o
produto obtido apresenta a qualidade
pretendida, apresentando um minimo de
aglomerados de particulas e liberacdo do
material ativo dentro das especificagdes
desejadas.

Neste sentido, este trabalho teve como
objetivo estudar o processo de recobrimento
em leito de jorro utilizando uma funcéo
desejabilidade para a estimativa das condigdes
Gtimas para 0 processo.
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2 MATERIAIS E METODOS

O estudo foi conduzido no laboratorio de
Fendmenos de Transporte da Universidade
Federal do Pampa (Unipampa) em Bagé, Rio
Grande do Sul.

2.1 Materiais

A ureia utilizada no processo de
recobrimento foi a ureia comercial em
granulos de lote dnico, concedida por
agricultor da cidade de Bagé. O diametro de
Sauter foi obtido por ensaio de peneiramento
utilizando peneiras Tyler e é igual a 2,83 mm.
A massa especifica real, 1,3405 g/cm3, foi
determinada por picnometria gasosa utilizando
gas Helio (Ultrapyc 1200e Quantachrome).
Com estes valores e a massa especifica do ar,
utilizando o diagrama de Geldart, as particulas
de ureia foram classificadas como grupo D
(jorravel), o que justifica a escolha do leito de
jorro para o processo de recobrimento.

2.2. Preparo da suspenséo de recobrimento

Para o recobrimento da ureia foi utilizada
uma suspensao aquosa de natureza polimérica
capaz de fornecer uma superficie de
recobrimento uniforme e de baixo valor
comercial.

A formulagdo das suspensdes aquosas
poliméricas testadas tem como base 0s estudos
anteriores realizados por Donida (2000) e Rosa
(2010) para o recobrimento de ureia em leito
de jorro, objetivando substituir o polimero
Eudragit® por outro polimero que possui
menor custo.

A formulacdo da suspensdo aquosa
escolhida apresenta 0,5% de gelatina, 0,5% de
amido, 2% do polimero comercial ColorSeed®,
3% de plastificante (glicerol), 9% de talco e
85% de agua.

No procedimento de preparo das
suspensdes, primeiramente foram pesados 0s
insumos nas suas devidas propor¢des em
balanca analitica. Posteriormente, foram
agitados a 800 rpm em agitador mecanico.
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Apds a completa solubilizacao do talco, foram
adicionados a suspensdo o plastificante
(glicerol), o pigmento (proporcionado pelo
ColorSeed®) e por Ultimo os polimeros
(gelatina e amido), permanecendo sob agitacéo
por 30 min.

A suspensdo de recobrimento foi
caracterizada quanto a concentracdo de
solidos, massa especifica e pH. A concentracao
foi determinada pelo método de estufaa 105°C
durante 24 h e apresentou  (13,54+0,84)% de
solidos. A massa especifica foi obtida por
picnometria liquida, sendo esta de 1,057 +
0,002 g/cm3 a 25°C. O pH foi obtido através de
medidor de pH (Metrohm Swisamade), cujo
valor é igual a 7,77 na mesma temperatura.

2.3 Sistema experimental

O sistema experimental utilizado nos
ensaios de recobrimento pode ser visto na
Figura 1.

Figura 1 — Leito de jorro utilizado nos ensaios.

Fonte: Autor (2015).
No sistema observado, o ar de jorro foi
alimentado por um compressor centrifugo da

XXXVII ENEMP
18 a 21 de Outubro de 2015
Universidade Federal de Sdo Carlos

marca ARTEK com poténcia de 7,5 HP e
vazdo maxima de 6,2 m3/min. A vazdo foi
ajustada no painel de controle e medida atraves
de uma placa de orificio (orificio de 30 mm de
diametro), onde esta acoplado um mandmetro
de tubo em U (2b). O ar atravessa um conjunto
de resisténcias (1), onde foi aquecido. As
temperaturas de entrada do ar, de saida do
cilindro e de saida do ciclone (bulbo seco e
Umido) foram acompanhadas por indicadores
de temperatura do painel de controle. A queda
de pressdo no leito foi indicada por um
manbmetro de tubo em U (2a). O leito de jorro
(3) é construido em vidro, com 20 cm de
didametro e 50 cm de altura e a base conica do
leito tem angulo incluso de 60°, altura de 15
cm e diametro de entrada do ar de 5 cm. O bico
atomizador (4), de duplo fluido, encontra-se no
interior do cilindro recebendo ar da linha de ar
comprimido, fornecido através de um
compressor da marca BRAVO com poténcia
de 5 HP e suspensao de recobrimento (5) por
meio de uma bomba peristaltica (6) da marca
MARCONI modelo MA 2400/400. Um
ciclone tipo Lapple (7) esta conectado na parte
superior do leito de jorro para coletar
particulados arrastados pelo ar.

Os experimentos de recobrimento
consistiram em abastecer o leito de jorro com
a carga de ureia de 500 g, previamente
escolhida pelos testes fluidodindmicos e
verificada em testes preliminares de
recobrimento. A velocidade do ar de entrada
foi fixada em 20% acima da velocidade de
jorro minimo e foi ajustada no painel de
controle. Quando a temperatura de entrada do
ar atingiu o valor desejado, deu-se inicio a
alimentacdo da suspensdo de recobrimento na
vazdo de suspensdo estabelecida e ao ar de
atomizacdo atraves do compressor na pressao
de atomizacéo fixada em 0,5 kgf/cmz2,

Com base na literatura de Rosa (2010), o
tempo de atomizacgéo da suspensdo foi fixado
em 20 min para todos os experimentos. Apds o
ensaio de recobrimento a alimentacdo da
suspenséo e 0 aquecimento do sistema foram



JRRE-

v S3o Carlos - SP

interrompidos, sendo que as particulas
continuaram jorrando por mais 5 min para
diminuir aumidade e, entdo, foram retiradas do
leito.

Foi elaborado um planejamento
experimental  fatorial composto central
rotacional (DCCR) do tipo estrela a fim de
analisar a influéncia das condigdes
operacionais sobre a eficiéncia do processo de
recobrimento, crescimento da particula e a
reducdo da volatilidade do nitrogénio presente
na ureia. As variaveis independentes foram:
temperatura do ar de (Tar) e vazao da suspenséao
de recobrimento (Ws). Essas varidveis foram
escolhidas com base na literatura de Adeodato
(2003), Tunala (2005) e Rosa (2010).

A codificacdo dos niveis das variaveis
escolhidas estdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Variaveis e niveis utilizados no
planejamento experimental fatorial.

Variaveis Niveis
independentes  -1,41 -1 0 1 +141
Tar (°C) 609 65 75 85 891
Ws (mL/min) 7,8 9 12 15 16,2

Os ensaios de recobrimento foram
realizados de modo aleatorio. Foram feitas 3
repeticdes no ponto central a fim de fornecer
uma medida de erro puro, totalizando 11
ensaios de recobrimento.

A analise estatistica dos resultados
obtidos foi realizada com base em uma analise
de variancia (ANOVA) obtida utilizando um
software Statistica 7 com o0 objetivo de
verificar se os modelos matematicos gerados
poderiam ser usados para prever as respostas e
as influéncias.

2.4 Analise do produto obtido
A eficiéncia do processo foi calculada
utilizando a Equacéo 1.

mf—mo

n 1)

Wspstcs
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O crescimento da particula é definido
como a razdo entre a massa do filme formado
durante o recobrimento e a massa original da
particula (ADEODATO, 2003), sendo
calculado a partir da Equacao 2.

mf—mo
6exp =

)

mo

@) nitrogénio volatilizado foi
quantificado na forma de amonia pelo método
direto com sistema de captacdo estatico
(DUARTE, 2007). A camara de volatilizagao
consistiu em um frasco de plastico cilindrico
dotado de tampa. Nos frascos foram colocados
100 g de terra, onde a ureia foi distribuida na
superficie desta, em quantidade equivalente a
100 kg N/hectare, de acordo com o método
descrito por Vuolo (2006). Para captar a
amonia volatilizada colocou-se um disco de
papel filtro em posicdo horizontal acima da
terra, tratado com 1 mL de H2SOs de
concentragéo de 0,5 mol/L

O é&cido remanescente no coletor foi
titulado com solucdo padronizada de NaOH
0,02 mol/L. A andlise foi realizada em estufa
incubadora com temperatura controlada de
25°C, por um periodo de 14 dias, sendo que 0s
coletores foram trocados no primeiro, terceiro,
sétimo e décimo quarto dias. A guantidade de
nitrogénio volatilizada sob a forma de NHsz em
cada periodo foi calculada pela Equacéo 3.
mg NH3volatilizad0 = (V'=-v").028 ()
2.5 Otimizacao das Variaveis
Independentes

A estimativa das condicdes 6timas para
o0 recobrimento das particulas de ureia em leito
de jorro foi realizada com base nos modelos
estatisticos propostos e com o auxilio da
técnica de otimizagdo simultanea denominada
“Funcdo Desejabilidade” conforme descrito
em Akhnazarova e Kafarov (1982) e Barros
Neto, Scarminio e Bruns (2007).

A técnica de otimizacdo simultanea é
baseada na transformacdo de uma funcéo
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desejabilidade para cada variavel de resposta,
com valores descritos entre 0 e 1, onde 0
representa um valor completamente indesejado
e a resposta transformada em 1 o valor mais
desejavel.

Utiliza-se A como o valor alvo étimo,
situado em algum ponto dentro da faixa de
aceitacéo, cujos limites inferior e superior séo
representados por LI e LS, respectivamente. A
funcdo desejabilidade da resposta é definida
pelas Equacdes 4 a 6.

d=(= Z) paraLl < <A (&)
d= (Z LS) ,paraAsy<LS; (5)

d = 0, para y fora do intervalo (LI, LS) ; (6)

onde y é a resposta e s e t sdo coeficientes.

A medida que o valor de § se afasta do
alvo A, o valor da desejabilidade diminui,
tornando-se zero quando um dos limites da
faixa de aceitacdo for alcangado (BARROS
NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2007).

Uma vez que as funcbes de
desejabilidade tenham sido especificadas para
todas as respostas, essas foram combinadas em
uma desejabilidade global, dada pela média
geomeétrica das i desejabilidades individuais,
vista na Equacdo 7.

D =idd,..d; (7)

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 2 apresenta resultados de
eficiéncia, crescimento da particula e reducdo
da volatilidade obtidos para 0s ensaios
realizados.
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Tabela 2 - Eficiéncia do recobrimento e
crescimento da particula.
Reducdo da

Eficiéncia Crescimento

Ensaio Ty  Ws volatilidade

%) %) )
1 -1 -1 1726 0,85 17,80
2 -1 41 4205 3,46 40,95
3 41 -1 3384 1,94 40,66
4 +1  +1 4233 3,48 50,97
5 141 0 3142 2,06 29,47
6 +141 0 46,87 3,26 36,67
7 0 -141 3801 1,89 11,77
8 0 +141 4698 441 49,81
9(C) 0 0 2378 1,60 38,33
10C) 0 0 2559 1,72 37,35
11(C) 0 0 2682 1,80 36,77

Observando a Tabela 2 pode-se verificar
que para um tempo fixo de processo de 20 min,
a faixa obtida para o rendimento do
recobrimento foi de 17 a 47%.

Para o crescimento da particula, foram
obtidos valores entre 0,8 e 4,41%. De acordo
com Donida (2000), recobrimentos do tipo
filmes poliméricos sdo caracterizados por
resultar em um crescimento da particula de 2 a
5%. De acordo com a Tabela 2 alguns
resultados estdo abaixo do esperado para um
recobrimento tipo filme. Entretanto, tempos
maiores de recobrimento poderiam aumentar a
espessura do filme de recobrimento formado.

Verificou-se que o filme de
recobrimento proporcionou uma diminuigédo
das perdas por volatilizacao de nitrogénio para
todas as condigdes do planejamento
experimental, em que o percentual de redugéo
da volatilidade ficou entre de 11 e 51%, sendo
estes resultados satisfatorios.

Foi verificada uma boa reprodutibilidade
do processo de recobrimento através dos
resultados obtidos pelos experimentos 9 a 11,
que correspondem aos pontos centrais.

Com base na andlise estatistica dos
resultados obtidos, verificou-se a influéncia
das condicOes operacionais do processo
(variaveis independentes) nas respostas. As



Figuras 2 a 4 apresentam a influéncia dos
efeitos principais e de suas interacdes através
do diagrama de Pareto, para um limite de
confianga de 95% (p< 0,05).

Figura 2 — Diagrama de Pareto dos efeitos
padronizados para a eficiéncia do processo.

333333

p=
Fonte: Autor (2015).

Figura 3 — Diagrama de Pareto dos efeitos
padronizados para o crescimento da particula.

Fonte: Autor (2015).
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Figura 4 — Diagrama de Pareto dos efeitos
padronizados para a reducdo da volatilidade.

Tar (Quadratico)

Fonte: Autor (2015).

Observa-se pelas Figuras 2 a 4 que o
efeito da vazdo da suspensdo foi o mais
pronunciado, seguido pelo efeito da
temperatura de entrada do ar. Ambos os efeitos
tiveram influéncia positiva sobre a resposta,
indicando que quaisquer das respostas
aumentam de acordo com o aumento de um
desses parametros.

A estimativa das condicGes 6timas para
as variaveis de resposta definidas no
planejamento experimental foi realizada com
base na funcdo desejabilidade. A Tabela 3
apresenta as especificagbes dos valores
numéricos para o limite inferior, valor médio e
limite superior requeridos pelo software como
entrada para a otimizacdo do processo de
recobrimento realizado.

Tabela 3 - Pardmetros utilizados na otimizacao
simultanea das respostas.

Resposta LI M LS s T
Eficiénciado 17,25 32,12 46,97 10 10
processo (%) (0] (0] (D)

Crescimentoda 0,84 2,63 4,41 55
particula (%) 0) 1) 1)
Reducdoda 11,77 31,37 50,97 10 1

volatilidade (%) (0)  (05) (1)




Os valores entre parénteses sdo as
desejabilidades. Para a eficiéncia do processo
foram consideradas inaceitaveis as respostas
abaixo de 32,12%. Como o objetivo era
maximizar esta propriedade, o limite superior
foi considerado desejavel. A taxa de variagdo
da desejabilidade com a resposta estimada pelo
modelo ¢ definida pelos valores dos expoentes
s e 7. A escolha depende da prioridade ou da
importancia relativa que é atribuida a cada
resposta (BARROS NETO; SCARMINIO;
BRUNS, 2007).

Para a resposta eficiéncia do processo, 0s
valores altos dos expoentes s e r fazem com
que a desejabilidade seja muito pequena se a
resposta ndo estiver muito proxima do valor
alvo (46,97%).

Para o crescimento da particula séo
aceitos valores acima de 0,84%, mas o
desejavel é que eles fiquem acima de 2,63%.
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Ja a reducdo da volatilidade €
considerada insatisfatoria abaixo de 11,77%,
aceitaveis proximos do ponto médio e
satisfatorios proximas do limite superior. O
alto valor escolhido s frente ao baixo valor de
t faz com que a desejabilidade diminua
rapidamente, tornando-se muito baixa a menos
que a resposta esteja muito perto do alvo e
neste caso é mais aceitavel que o valor da
resposta fique acima do alvo do que abaixo
dele.

A Figura 5 mostra os resultados do
algoritmo de otimizacdo. Foi utilizada uma
grade de 20 pontos em cada um dos dois
fatores, o que significa que os valores das
respostas e suas correspondentes
desejabilidades foram calculadas em 400
combinacdes de niveis dos fatores. Todas as
respostas foram ajustadas com modelos
quadréaticos completos.

Figura5 - Perfil dos valores preditos e desejabilidade para a eficiéncia, crescimento e reducéo da volatilidade.
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Os trés graficos da ultima coluna
mostram os perfis das desejabilidades das
respostas, definidos de acordo com os valores
escolhidos para os limites e 0s expoentes da
Tabela 3. Para a eficiéncia do processo ha um
patamar de desejabilidade 0 abaixo de 32,1% e
para 0 crescimento da particula um patamar
com desejabilidades 1 acima de 2,6%. A
desejabilidade esperada para a reducdo da
volatilidade apresenta perfil crescente de
acordo com o aumento dessa propriedade.

As curvas mostram como as respostas
variam com cada fator, mantidos fixos o0s
niveis dos outros fatores nos valores
especificados. No terceiro grafico da primeira
coluna, por exemplo, pode-se observar que a
reducdo da volatilidade praticamente ndo é
afetada pela variagdo da temperatura. O fator
determinante para a obtencdo do ponto 6timo
neste caso é a vazdo da suspensdo de
recobrimento, que apresenta as inclinagdes
mais  pronunciadas. O  grafico da
desejabilidade em funcdo da temperatura
(quarta linha e primeira coluna) mostra que
este fator pode variar em uma faixa razoavel
sem causar alteracdes significativas sobre o
valor de D. Por outro lado, qualquer alteracao
na vazao da suspensdo provocard uma queda
brusca na desejabilidade. Este fator, portanto,
devera ser mantido sob controle mais rigoroso,
visto que possui maior influéncia sobre as
respostas.

As linhas tracejadas verticais indicam as
condi¢cdes de maxima desejabilidade global,
que para este conjunto de ensaios de
recobrimento foi 0,985, como mostra a ultima
linha de grafico (linha tracejada azul). Ela foi
obtida em Tar = 80,64°C e Ws = 16,2 mL/min
(linha tracejada vermelha). Nessas condig¢des
sera possivel obter uma eficiéncia igual a
48,1%, um crescimento de 4,4% e uma
reducdo na volatilidade de 49,3%, como
mostram os  valores assinalados  nos
respectivos eixos (linha continua azul).

A Figura 6 apresenta a superficie e
curvas de contorno da fungéo desejabilidade e
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as combinacbes das duas variaveis

experimentais investigadas.

Figura 6 - Superficie de resposta da funcédo
desejabilidade global (D).
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Observa-se que foi alcan¢ada uma regiao
de maximo, representado pela cor em
vermelho, correspondente aos valores 6timos
para D. Essa regido foi observada
principalmente em elevadas vazdes de
suspenséo de recobrimento.

4 CONCLUSAO

Através do planejamento experimental
fatorial do tipo composto central rotacional foi
possivel verificar que as variaveis operacionais
(temperatura do ar e vazdo da suspensdo)
influenciaram a eficiéncia do processo de
recobrimento, o crescimento das particulas e a
reducdo da volatilidade, para um nivel de
confianca de 95%.

A faixa obtida para a eficiéncia do
recobrimento foi de 17 a 47%, enquanto o
crescimento das particulas variou entre 0,8 e
4,41%. Através das andlises da volatilidade
pode-se afirmar que o filme de recobrimento
proporcionou uma diminuicdo das perdas por
volatilizacdo de nitrogénio para todas as
condi¢des do planejamento experimental, em
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que o percentual de reducdo da volatilidade
ficou entre de 11 e 51%.

A estimativa das condicdes 6timas, para
as variaveis de resposta definidas no
planejamento experimental, realizada com
base na técnica de otimizagdo simultanea
denominada funcéo desejabilidade, apresentou
como condi¢cOes otimizadas 80,6°C de
temperatura do ar de entrada e 16,2 mL/min
de vazdo da suspensdo de recobrimento.

Nessas condicdes € possivel obter uma
eficiéncia de 48,1%, um crescimento de
particula de 4,4% e uma reducdo na
volatilidade de 49,3%.
NOMENCLATURA
A valor alvo [-]
Cs concentracdo de solidos [%]
d; desejabilidade individual [-]
D desejabilidade global [-]
Oexp crescimento da particula [%]
LI limite inferior [-]
LS limite superior [-]
ms massa final em base seca [M]
m, massa inicial em base seca [M]
M valor médio [-]
n eficiéncia do processo [%]
Ps massa especifica da suspensdo [M.L?]
S coeficiente [-]
t tempo [T]
T coeficiente [-]
Tyr temperatura do ar (0]
V7’ volume de NaOH gasto na prova [L3]
em branco
v volume de NaoH gasto na [L3]
titulacdo
W, vazao da suspensao [L3.TY
h% resposta predita [-]
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TRABALHOS FUTUROS

Futuramente sera realizada a verificacéo
experimental do ponto 6timo, ou seja, avaliar
as respostas obtidas nas condicGes otimizadas,
comparando-se com o valor predito pela
otimizacdo. Se os valores  forem
suficientemente préximos, verifica-se a boa
qualidade do procedimento escolhido para a
otimizacdo.



