XLVI Congresso Brasileiro de Engenharia Agricola - CONBEA 2017 ey o

C g N B EA Hotel Ritz Lagoa da Anta - Macei¢ - AL

30 de julho a 03 de agosto de 2017

AVALIACAO DE MICROSFERAS PARA LIBERACAO LENTA DE NITRATO DE
POTASSIO NO SOLO

ANGELA FRACON MEDINA!, LUCAS LUIZ MESSA?, DEBORA FRANCA?,
CLAUDINEI FONSECA SOUZA* ROSELENA FAEZ®

1 Mestranda em Agricultura e Ambiente, Universidade Federal de Sdo Carlos, UFSCar/CCA, Araras — SP, Fone
(0xx19)3543-2889, angelafmedinagel@gmail.com.

2 Doutorando em Engenharia e Ciéncia dos Materiais, Universidade de S&o Paulo.

8 Mestranda em Engenharia e Ciéncia dos Materiais, Universidade de S&o Paulo.

4 Engenheiro Agrénomo, Prof. Dr, Depto. de Recursos Naturais e Protecdo Ambiental, UFSCar/CCA, Araras — SP.

5 Quimica, Profé, Dr2. Depto. de Ciéncias da Natureza, Matematica e Educagdo UFSCar/CCA, Araras — SP.

Apresentado no
XLVI Congresso Brasileiro de Engenharia Agricola - CONBEA 2017
30 de julho a 03 de agosto de 2017 - Macei6 - AL, Brasil

RESUMO: A prética da adubacao na agricultura tem promovido impactos negativos ao meio
ambiente devido, principalmente, a lixiviacdo de nutrientes para corpos hidricos. Novas
tecnologias tém surgido como forma de aumentar a eficiéncia da aplicagéo de fertilizantes no
campo como, por exemplo, o uso de materiais de liberagdo controlada e/ou lenta. No presente
trabalho foi desenvolvido um material hibrido biopolimérico a base de quitosana (polimero
natural e biodegradavel) e argila montmorilonita aditado com fertilizante KNO3 para uso em
liberacdo controlada. A liberacdo de nutriente foi avaliada por meio da técnica TDR. As
microesferas foram acondicionadas em baldes de 7,5 L contendo solo arenoso. Para cada
balde foram dispostas trés sondas de TDR (uma central e duas laterais) para 0 monitoramento
da umidade e condutividade elétrica do meio. Observou-se um pico de liberacdo inicial
devido a concentracdo de uma fragdo do KNO3s ao redor do material polimérico, e no decorrer
do tempo pdde-se observar a liberagdo gradual do fertilizante acompanhando o fluxo de massa
no solo entre os diferentes pontos monitorados durante 132 dias. Portanto, os resultados
permitem concluir que o material fertiliberador proposto possui caracteristicas desejadas para
a liberacdo lenta de fertilizante no solo.
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MICROSPHERES EVALUATION FOR SLOW RELEASE OF POTASSIUM
NITRATE IN SOIL

ABSTRACT: The fertilization practice in agriculture has undesirable impacts on the
environment mainly to the leaching process of nutrients to water bodies. New technologies
have emerged to increase the efficiency of fertilizer application in the field. One of the current
technologies to be employed is the use of controlled and / or slow release fertilizer materials.
In the present work, a biopolymer hybrid microsphere based on chitosan (natural and
biodegradable polymer) and montmorillonite clay added with KNO3 fertilizer was developed
to be used as controlled release material. In situ nutrient release efficiency was evaluated by
TDR technique. The microspheres were packed in containers of 7.5 L containing sandy soil.
Three TDR probes (central and lateral) were installed to monitor the humidity and the
electrical conductivity of the medium. During soil readings with the probes, an initial release
peak was observed due to the concentration of a fraction of the KNO3 around the polymer



material, and in the experiment progression a gradual fertilizer release following the flow of
mass between the different points monitored during 132 days. Therefore, the results allow
concluding that the proposed fertilizer material has desired characteristics for fertilizer release
in the soil.
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INTRODUCAO

Para atender nove bilhdes de pessoas em 2050, de acordo com a ONU, a producao de
alimentos precisara ter um aumento de 70 % (FAO, 2009). Esses numeros refletem a
necessidade do aumento da produtividade nas areas de cultivo, 0 que requer uma maior
utilizacdo de fertilizantes e &gua, gerando assim uma necessidade de solucgdes viaveis ao meio
ambiente.

Uma alternativa para o uso sustentavel de fertilizantes e diminuicdo da irrigacdo nas
plantacdes € o uso de sistemas de liberacdo lenta/controlada de nutrientes baseados em
materiais (polimeros, argilominerais, enxofre, etc) que podem revestir ou encapsular o
fertilizante como, por exemplo, 0 KNOs (AZEEM et al., 2014). As principais vantagens sao o
fornecimento regular e continuo de nutrientes, a menor frequéncia de aplicacdo, reducgéo das
perdas de nutriente acarretada pela lixiviacdo, imobilizacdo e volatilizacdo; contribui para a
reducdo da poluicdo ambiental por NOs™ e com isso atribui valor ecoldgico as atividades
agricolas bem como reducdo de custo (SHAVIV, 2001).

A quitosana é um biopolimero naturalobtida da desacetilagdo da quitina, com
caracteristicas interessantes como a habilidade de formar filmes, fibras, géis e microesferas e,
principalmente, é considerada biodegradavel. A quitosana é um polimero catidnico capaz de
interagir com diferentes ions como silicatos lamelares naturais (argilas) e fertilizantes idnicos
(KURITA, 2008; NOTIN et al., 2006; JAROSIEWICZ et al., 2004; FUENTES et al., 2000;
YIN et al., 1999).

O estudo de sistemas de quitosana/argila para revestir fertilizantes € muito importante
tanto na academia quanto na inddstria, pois se utiliza materiais naturais e economicamente
viaveis. Para poder determinar o perfil de liberagdo de fertilizante destes materiais, é
necessario utilizar algumas técnicas para entender o comportamento desse fertilizante no solo,
levando em consideracdo a relacdo da variacdo da umidade e da condutividade elétrica de
materiais fertiliberadores presentes no solo. VVarios métodos sao utilizados para determinacédo
da umidade e condutividade elétrica, por exemplo, o0 método gravimétrico. Porém, este
método é demorado e ndo permite repetitividade das amostras (SANTOS et al., 2015).

Para estimativas precisas de umidade e condutividade elétrica do solo em laboratério ou
em campo, tem-se usado a técnica de Reflectometria no Dominio do Tempo (TDR, sigla em
inglés) (SOUZA et al., 2002). Esta técnica é vantajosa devido suas caracteristicas nao
invasivas do solo, por fornecer leituras rapidas e com repetibilidade. Baseia-se na resisténcia
com que a velocidade de propagacdo de ondas eletromagnéticas possui ao percorrer uma
determinada distancia, em cabos condutores inseridos no solo (CONCIANI et al., 1996;
NOBORIO, 2001). A TDR mede a condutividade elétrica aparente (CEtpr, dS m™), que varia
com a umidade do solo (RHOADES et al., 1976; RHOADES et al., 1989; HEIMOVAARA,
1993; SOUZA et al., 2006).

Neste trabalho a quitosana/argila foi escolhida como material para encapsular o
fertilizante KNOs. Adicionalmente, a técnica TDR foi escolhida para avaliar a umidade e
condutividade do solo na presenca/auséncia do material fertiliberador a fim de entender seu
comportamento de liberacdo no solo de forma répida e precisa.



MATERIAL E METODOS

Microesferas de quitosana/argila contendo 34 % de KNO3z foram produzidas através da
técnica de secagem por atomizacdo (Spray Drying). As microesferas baseadas em quitosana-
argila-nutriente foram preparadas por diferentes metodologias de agitacdo (em agitador
Turrax (QAFT) e mecanico (QAFM)) e avaliadas quanto ao processo de reticulacdo
utilizando o reagente quimico tripolifosfato de sodio (TPP) com diferentes teores (1 e 8% em
massa, QAFT-TPP 0,08 e QAFT-TPP 0,04, respectivamente).

As microesferas foram caracterizadas morfologicamente em um Microscopio Eletronico
de Varredura de Bancada (MEV) utilizando ampliacdes de 100 até 5000 vezes - HITACHI
TM3000 - e com um e EDS (energy dispersive x-ray detector, EDX) acoplado, foi
determinado os elementos presentes nas microesferas, esses equipamentos foram utilizados na
Universidade de S&o Paulo - FZEA.

Para o estudo da liberagdo do fertilizante em 4&agua, as microesferas foram
acondicionadas em saches de cha, cerca de 250 mg de particulas. Cada sache foi imerso em
um béquer contendo 100 mL de agua destilada e durante todo o ensaio aliquotas foram
coletadas em intervalos de tempo pré-estabelecidos. Em seguida, os saches foram imersos
novamente em novos recipientes contendo o mesmo volume de solvente. As aliquotas
coletadas foram analisadas em um Fotdmetro de Emisséo por Chama, sendo que a curva de
calibracdo usada foi dos ions potéassio presente no respectivo fertilizante a ser usado no
material. A amostra QAFT-TPP 0,4 apresentou 0 melhor resultado de liberacdo em agua e foi
utilizada para avaliacéo da liberagdo in situ no solo.

Na avaliacdo da liberacdo in situ, foram realizadas quatro repeti¢cbes dos tratamentos,
nos quais utilizou-se baldes com: 1) solo saturado; 2) solo com reposicao hidrica quando
baixar a umidade; 3) solo com Quitosana/Argila/Fertilizante/Tripolifosfato de sddio (QAFT-
TPP 0,4) saturado e 4) solo com Quitosana/Argila/Fertilizante/Tripolifosfato de sddio
(QAFT-TPP 0,4) com reposicao hidrica quando baixar a umidade (FIGURA 1b).

As microesferas foram adicionadas em baldes de 7,5 L, cujas dimens@es sdo de 0,24 m
de diametro e 0,18 m de altura, contendo 10 Kg de Neossolo Quartzarénico de textura arenosa
com densidade igual a 1,3 g cm™ e capacidade de campo de 51 %. O material fertiliberador
foi adicionado ao centro do balde em uma cova Unica de 10 cm e em seguida trés sondas TDR
foram colocadas com espacamento de 3 cm entre elas, e foram denominadas de sonda central
e laterais (FIGURA 1a). Os baldes foram irrigados com 2,5 L de agua destilada, quantidade
para atingir a capacidade de campo do solo utilizado. As leituras da condutividade elétrica e
da umidade foram realizadas diariamente. A reposicdao de dgua no solo ocorreu via aspersao
sempre que a umidade do solo atingiu uma reducdo de 20 % referente a capacidade de campo.
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FIGURA 1. (a) Balde com sondas inseridas no solo, onde A e B representam as sondas
laterais e central, respectivamente; (b) Apresentacdo da disposi¢do dos



tratamentos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

De acordo com o perfil de liberacdo do fertilizante (Figura 2) o material libera o
fertilizante em 50, 55 e 80 % do total nos primeiros dias apds contato com agua. Este
comportamento é atribuido a elevada solubilidade em &gua do sal nitrato de potéssio.
Adicionalmente, verifica-se que o teor de reticulante interfere na porcentagem de ions
potéssio liberados, pois 0 agente de reticulacdo regula a entrada da &gua e, influenciando as
taxas de liberacdo no sistema. O material QAFT-TPP 0,4 foi escolhido para avaliacdo da
liberagdo em solo por apresentar um alto teor de liberag&o dos ions.
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FIGURA 2. Liberacdo de ions potassio em agua a partir de materiais-fertiliberadores.

As Figuras 3 e 4 mostram a morfologia do material QAFT-TPP 0,4, obtida por MEV e
andlise qualitativa da presenca do KNOs através do EDS, respectivamente. Verifica-se que as
microesferas apresentam diametro médio de ~2 um e possuem alta esfericidade, com poucas
esferas murchas. A presenca de microesferas com diferentes morfologias podem indicar que o
fertilizante foi encapsulado diferentemente e, este efeito, podera contribuir para a liberacdo
em solo de forma controlada. Os elementos observados nas microesferas através do EDS sdo
C, O, Na, Al, P, Se K (Figura 4).
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FIGURA 3. MEV das microesferas e (b) EDS para determinacédo de potassio (K) no material.
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FIGURA 4. EDS para anélise semi-quantitativa de potassio (K) no material.

A Figura 5 apresenta o comportamento das microesferas quitosana/argila-KNO3
(QARF-0,4 TPP) em diferentes condi¢Bes de manejo da agua em solo. Todas as condigdes em
que o material foi submetido demonstra forte interagcdo com a agua aplicada para a liberagcéo
do fertilizante. Verifica-se que na condi¢cdo de solo sem manejo de &gua via irrigacdo e sem
material 0 comportamento das leituras de condutividade elétrica do solo durante o ensaio foi
em média 0,28 dS.m™, sendo essa a fertilidade natural do solo em estudo, Figura 5a.

O mesmo comportamento foi observado na condi¢do de solo com manejo da agua via
irrigacdo, Figura 5b. Nesta condicdo a umidade do solo foi mantida préxima a capacidade de
campo (0,38 m® m?) em um regime de reposi¢do hidrica apés a reducdo de 50 % desta
umidade. Diferentemente, nas Figuras 5¢ e 5d, observa-se que as condutividades elétricas dos
solos atingiram valores superiores a 1,5 dS m™. Esse resultado é explicado pela liberagéo do
fertilizante durante o ensaio. Entretanto, o melhor resultado de liberacdo controlada foi
observado na condicdo de manejo da &gua via irrigacéo, o qual disponibilizou em média uma
concentragéo do fertilizante equivalente a 0,76 dS m™ durante os 132 dias de avaliagéo.

O ensaio com solo saturado apresentou leituras médias de condutividade elétrica
proxima 0,27 dS m™* no periodo de ensaio, o qual reforca a necessidade da disponibilidade de
agua no solo para que ocorra a liberagdo do fertilizante pelo material em estudo. Esse
resultado é semelhante ao observado na condicdo de solo sem material. Em ambas as



condigdes hidricas de solo e com o material, observa-se que a liberagdo do fertilizante foi
intensa no inicio atingindo valores de condutividade elétrica proximo a 1,5 dS m™. Este
resultado é explicado pela disposicao do fertilizante ao redor do material, o qual é facilmente
liberado para 0 meio. Entretanto, esta liberacdo permaneceu nesse patamar apenas 2 dias e, na
sequéncia, os nutrientes contidos no centro das microesferas retomam o equilibrio da
liberacdo controlada e os mantem até o final do monitoramento.
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FIGURA 5. Variacdo da condutividade elétrica e umidade do solo sob diferentes condicGes de
manejo da agua. a — Média observada para os baldes sem material e sem manejo



da dgua; b - Média observada para os baldes sem material e com manejo da agua;
¢ - Média observada para os baldes cem material e sem manejo da agua; d -
Média observada para os baldes com material e com manejo da &gua.

Essa resposta € bastante interessante e serd explorada, pois em sistemas agricolas
geralmente sdo necessarias doses maiores de fertilizante durante o estadio inicial da cultura
(plantio e emergéncia) e, s6 apds esse periodo, sdo realizadas as coberturas em parcelamento
do fertilizante. As sondas laterais se diferenciaram da sonda central durante os primeiros dois
meses para as duas condi¢Ges hidricas com material, demonstrando haver uma migracao do
fertilizante para as extremidades do solo e, consequentemente, uma liberacéo controlada.

Observou-se uma distribuicdo em gradiente da solugdo no solo, sendo verificada uma
maior concentracdo na area central do balde e, portanto, uma diminuicdo desta, a medida que
se aproxima das laterais. Este fenbmeno demonstra uma distribuicdo seguindo o fluxo de
massa dentro do solo, o qual pode ser explicado pela associacdo ao gradiente de potencial
hidrico provocado pelo diferencial energético criado entre o ponto central e as laterais do
balde. O nutriente acompanha o fluxo de massa durante a dindmica da agua no solo.

Os resultados sdo extremamente importantes para o aperfeicoamento das microesferas
fertiliberadoras, as quais ja demonstram potencial pratico no desenvolvimento da agricultura
na utilizacdo racional de recursos naturais.

CONCLUSOES
Os resultados permitem concluir que o material fertiliberador proposto possui
caracteristicas desejadas para a liberacdo lenta de fertilizante no solo.
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