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Using a pearling tower it was possible to produce granulated urea, and granulated mixtures of am-
monium sulphate and urea, potassium chloride and urea, labelled in 15N, Granulated urea with 1, 2,
3 and 4 mm of diameter was obtained using a system with a heating controller. A low concentration
of biuret was observed in the granules produced (< 0,5%). In the case of mixture of ammonium sul-
phate and urea it was possible to produce the compound double !5N-labelled (15NH,, 15NH,) with va-

riable proportion of ammonium sulphate and urea.

1. INTRODUCAO

A uréia representa aproximadamente 71% da produgio de
fertilizantes nitrogenados no Brasill, sendo obtida indus-
trialmente na forma granulada (com didmetro médio de
2 mm), com teor de nitrogénio da ordem de 45-46%.

Visando maximizar a eficiéncia de utilizagdo deste fertili-
zante, diversos fatores associados 2 tecnologia de produgio
(tamanho do grinulo, misturas com outros compostos, uréia
do tipo “slow release”, etc) e o manejo em diferentes culturas
(dose, época, forma, etc) tém sido objeto de estudo pela indiis-
tria e pelo pesquisador agricola, respectivamente.

Em termos de perdas por volatizagdo de amoénia, a apli-
cagio ao solo da mistura granulada uréia e cloreto de potdssio
tem-se mostrado eficiente2, Verificou-se2 diminuicio no
teor de perdas de 42% (para relagio K/N = 0) para 3,5%
(com relagdo K/N = 2) na mistura granulada. Quando a uréia
e o cloreto de potdssio (p6) foram aplicados separadamente,
nao houve diminui¢do das perdas, o que indica que o cloreto
de potdssio deve ser aplicado em contato fntimo com a uréia.

Para a mistura uréia e sulfato de aménio no mesmo granu-
lo, foi observada3 menor perda de aménia por volatizagio
em comparagio com a uréia. Segundo os autores3, o sulfato
de amdnio, por apresentar reagdo acidificante no solo, neutra-
liza o efeito local de elevagao do pH, provocado pela hidrélise
da uréia.

Ainda relacionado com a tecnologia de produgao e ligado a
aspectos de qualidade do fertilizante € bem conhecido o fend-
meno de segregagio, principalmente nas misturas de grinulos,
seja no transporte quanto na aplicagdo. Este fato salienta a
preocupagdo dos profissionais ligados 2 4rea de produgdo de
compostos enriquecidos no isétopo estdvel 15N, que serdo uti-
lizados como fertilizantes na pesquisa agricola. A uréia enri-
quecida no isétopo 15N & produzida na forma de cristais4-5,
e assim utilizada em pesquisa agricola, enquanto que na prati-
ca, a aplicagdo & feita na forma granulada, devido a algumas
caracteristicas do fertilizante (velocidade de dissolugéo, ab-
sorgdo de umidade atmosférica, higroscopicidade, ¢ outros). A
utilizagio da uréia-15N (na forma de cristais), poderia levar a
certo comportamento diferenciado da cinética de hidrélise, em
relagdo A uréia comercial (granulada), devido a problemas de
superficie de contato com o solo.

Face ao exposto e com o fim de possibilitar a utilizagdo de
produtos marcados com 15N em estudos agrondmicos, o pre-
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sente trabaltho teve por objetivo o desenvolvimento de meto-
dologia para produgio de: a) uréia granulada enriquecida em
15N, a partir de uréia em p6-15N4-5; b) mistura de uréia e
sulfato de amdnio no mesmo grinulo, podendo-se variar a
proporcio das fontes, bem como a forma nitrogenada enri-
quecida em 15N; ¢) mistura de uréia (15N) e cloreto de potds-
sio no mesmo grinulo, podendo-se variar a proporgao das
fontes.

2. MATERIAL E METODO
2.1. Material
2.1.1. Instrumentos

Forno elétrico (resisténcia), com orificio central de 12 mm
de didmetro. Ao forno foi acoplado um sistema controlador de
temperatura modelo 40-25 C Tecnal, juntamente com um re-
gulador de poténcia (dimer — 1500 W).

Agitador magnético modelo 258 Fanem e chapa aquecedo-
ra, modelo 313-21 Quimis, foram utilizagos como aparelhos
auxiliares.

2.1.2. Solvente (6leo vegetal)

Utilizou-se acetona p.a. Merck como solvente e 6leo de so-
ja de uso doméstico, onde o material fundido foi recebido ao
sair da torre de granulagao.

2.1.3. Vidrarias

Foi utilizada vidraria convencional de laboratério, além de
uma torre de granulagdo em vidro Pyrex, medindo 20 cm de
comprimento e 1,0 cm de difmetro interno.

2.2. Método.

2.2.1. Descricio do método de granulacao

Inicialmente foi montado o sistema de granulagdo (forno
elétrico e sistema de controle de temperatura) como mostrado
na figura 1. Na sequéncia o sistema foi ligado, sendo a tempe-

ratura no interior do forno elétrico mantida a 135°C = 0,5°C,
com a passagem de corrente de 0,5 A.
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O passo seguinte consistiu em adicionar cerca de 3,0 gra-
mas de uréia-15N em pé6, no interior da torre de granulagio
(detalhada na Figura 2), sendo entdo a mesma colocada no in-
terior do forno elétrico, como pode ser observado na Figura 2.
Ap6s aproximadamente 2 minutos, a uréia se liquefaz (fusdo).
O processo de granulagdo inicia-se com a saida de pequenas
gotas de uréia que sao recebidas no dleo vegetal, sob agitacdo,
contido no interior de um becker, onde ocorre o resfriamento
do gréinulo, como € ilustrado na Figura 2. No decorrer do pro-
cesso de granulagdo, dependendo da quantidade de uréia que
se pretende granular, vai-se adicionando uréia 15N em p6 no
interior da torre.

Utilizando-se do mesmo procedimento empregado na pro-
dugao de uréia granulada, foi possfvel produzir misturas de
uréia e sulfato de amdnio, ¢ uréia e cloreto de potdssio, no
mesmo granulo. ‘

A mistura granulada de uréia e sulfato de aménio foi obti-
da na proporgdo de 80% de uréia e 20% de sulfato de aménio
(em peso), correspondendo ao produto com relagdo N/S de
41/5. Em termos de enriquecimento pode-se obter o mesmo

produto marcado isotopicamente em 15N na forma amfdica

(15NH,) e ou amoniacal (15NH ).

Finalmente, a mistura granulada de uréia e cloreto de
potdssio foi obtida com o mesmo procedimento anterior, pro-
duzindo um composto com 80% de uréia- 15N e 20% de clore-
to de potdssio, correspondendo a um produto com relagao
N/K de 37/10.

Com a variagdo do didmetro de safda da torre de granu-
lagdo foi possfvel obter grinulos com didmetros de 1, 2, 3 e
4 mm. Finalizada a etapa de granulagio, o produto final gra-
nulado € retirado do 6leo vegetal, iniciando-se o processo de
extragdo do Sleo absorvido aos grinulos. Nessa etapa os gri-
nulos sio lavados por decantagio, sendo utilizadas 5 porgdes
sucessivas de acetona p.a., na proporgio de 20:1 (m:m). Toda
acetona utilizada nesse processo € posteriormente recuperada
por destilagdo, podendo ser reutilizada novamente.

" Apbs a extragio de todo Sleo absorvido nos grinulos, os
mesmos passam por uma etapa de secagem em chapa aquece-
dora, a 40°C,

2.2.2. Determinagio do teor de nitrogénio, potfssio,
ferro, enxofre e biureto, nos produtos
granulados.

A determinagio de N total, nos diferentes produtos, foi
realizada por digestio 4cida e titulometriab, O teor de N
amidico foi obtido com a utilizagio do método colorimétri-
co’. O teor de N amoniacal foi determinado com a utilizagdo
de 6xido de magnésio e microdestilagdo por arraste de vapor.

A determinagao de teores de potassio foi realizada no labo-

Tabela 1 — Teor de nitrogénio nas amostras granuladas 2

ratério de quimica analitica do CENA, utilizando-se a técni-
ca de absorgdo atébmica. A determinagio de ferro, enxofre
(absorgdo atoémica) e biureto (colorimétrico) contidos nas
amostras granuladas foram realizadas no laboratério de qui-
mica agricola da ULTRAFERTIL (Sdo Paulo).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO.

Os resultados de N-total, teor de N-uréia e de N-amdnio
contidos nos produtos finais, podem ser observados na ta-
bela 1.

Com relagdo ao produto uréia granulada, nota-se a partir
da tabela 1, que o teor de N-amidico permaneceu com o mes-
mo valor obtido na literatura?, nas amostras de uréia em p6
(45,8%).

Para o produto uréia e sulfato de amdnio obteve-se como
resultado final amostras contendo 19,8% e 79,0% de sulfato
de amdnio e uréia respectivamente, sendo a diferenga (para
completar 100%) de 1,2% correspondente a impurezas conti-
das na amostra de uréia em pé, impurezas estas mencionadas
na literatura%. A partir do teor de sulfato de amdnio nesse
produto, pode-se determinar que a porcentagem de enxofre -
foi de 4,8.

Com relagéo ao produto contendo no mesmo grinulo uréia
e cloreto de potdssio, observa-se resultado praticamente idén-
tico ao obtido na mistura de uréia e sulfato de amdnio, sendo
as impurezas também relacionadas com a uréia em pé. Nesse
produto a porcentagem de potdssio doi determinada, obten-
do-se o valor de 10,4% em peso.

Com referéncia ao biureto (impureza téxica), obteve-se um
valor médio 0,5% em peso para as 3 amostras analisadas. Esta
concentraciio de biureto estd abaixo da médxima permitida por
legislagdo em compostos contendo uréia, que é de 1%, sendo
tal valor insuficiente para causar danos as plantas8, Deste
modo, o teor de biureto contido nas amostras granuladas obti-
das com a metodologia apresentada no presente trabalho, ndo
deve interferir na sua utilizagdo em estudos agron6micos. O
teor de ferro nas amostras foi em média de 23 ppm.

4. CONCLUSOES

Com o processo descrito foi possfvel produzir granulos de:
uréia e misturas de uréia e sulfato de amoénio, e uréia e cloreto
de potdssio, com didmetros de 1, 2, 3 ¢ 4 mm.

Nao ocorreram perdas na transformagio do produto em pé
a forma granulada.

Niao ocorreu aumento significativo no teor de biureto no
processo de granulagao. O teor de biureto (0,5% em peso) no
produto final, ndo impede a utilizagdo da uréia em ensaios
agronOmicos.

[N] total [N] amidico [N] amoniacal sulfato de amdnio Uréia cloreto de potdssio
Amostra granulada (%) (%) " (%) (%) (%) (%)
Uréia ‘ 458 45,8 - - 98,2 -
Uréia e sulfato de amonio 41,0 36,8 4,2 19,8 79,0 -
36,9 36,9 - - 79,1 19,8

Uréia e cloreto de potéssio

2 Dados expressos em % de nitrogénio, com referéncia aos produtos p.a. MERCK, contendo 46,66% de N-uréia e 21,2% de N-aménio (padrio).
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tal absorvido nos grénulos, apresentou-se eficiente.

Pode-se através deste processo obter grinulos de uréia e
sulfato de amédnio, e uréia ¢ cloreto de pot4ssio em vérias pro-
porgdes, tanto com relacéio ao teor de N-amidico ¢ N-amonia-
cal, quanto 3 proporgdo de 15N nos dois produtos.

A produgiio de uréia, e misturas de uréia e sulfato de amé-
nio, uréia e cloreto de potdssio em gréinulos, foi de 3,0 gramas
em aproximadamente 5 minutos, sendo possivel uma produgdo
didria de cerca de 200 gramas.

Nao ocorreu fracionamento isotépico de 15N, no processo
proposto.
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