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RESUMO

Devido a crescente preocupacdo que 0s polimeros convencionais tém causado ao meio
ambiente, a busca por alternativas de substituicdo por materiais sustentaveis € uma das
principais preocupacdes da sociedade atual. Uma alternativa promissora séo 0os materiais a base
de amido, que podem trazer bons resultados devido a sua capacidade de biodegradacao. Nesse
contexto, o presente estudo tem como objetivo a obtengdo e caracterizacdo de compdsitos
biodegradaveis feitos com fibras de sisal curtas que passaram por tratamento quimico e
branqueamento. Os filmes de amido termoplastico foram obtidos utilizando a técnica de
evaporacgéo por solvente e avaliados nas proporgdes de 5% e 10% de fibras de sisal em relacdo
ao amido. Foram realizadas andlises qualitativas, como andlise visual, e caracterizagdes, como
analise termogravimétrica (TGA) para avaliar a estabilidade térmica das amostras,
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) para avaliar 0s grupos
funcionais presentes nos filmes, espessura e propriedades mecéanicas para avaliar o médulo de
elasticidade, tenséo de ruptura e deformagédo. Os resultados obtidos permitiram avaliar a
influéncia das fibras de sisal tratadas nas propriedades dos filmes de amido termoplastico. No
aspecto visual, todos os filmes obtidos apresentaram transparéncia éptica, na espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier é possivel identificar as mudancas nas bandas de
absorcéo devido ao tratamento. Observou-se melhorias nas propriedades mecanicas dos filmes,
como aumento da resisténcia a tragcdo e rigidez. Além disso, a analise termogravimétrica
mostrou que os filmes com fibras de sisal apresentaram maior estabilidade térmica em
comparacdo com o filme sem fibras de sisal. Dessa forma, ao avaliar todos os resultados, 0s
filmes com 5% de fibras de sisal curtas apresentaram resultados indicados para aplicagdes
quando comparados com as amostras restantes.

Palavras-chave: fibras de sisal curtas; amido de milho; compdsito polimérico; amido

termoplastico.



ABSTRACT

Due to the growing concern that conventional polymers have caused to the environment, the
search for alternatives to replace them with sustainable materials is one of the main concerns
of today's society. A promising alternative is starch-based materials, which can bring good
results due to their biodegradation capacity. In this context, the present study aims to obtain and
characterize biodegradable composites made with short sisal fibers that have undergone
chemical treatment and bleaching. Thermoplastic starch films were obtained using the solvent
evaporation technique and evaluated in proportions of 5% and 10% of sisal fibers in relation to
starch. Qualitative analyzes were carried out, such as visual analysis, and characterizations,
such as thermogravimetric analysis (TGA) to evaluate the thermal stability of the samples,
Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) to evaluate the functional groups present in the
films, thickness and mechanical properties to evaluate the modulus of elasticity, rupture stress
and deformation. The results obtained made it possible to evaluate the influence of treated sisal
fibers on the properties of thermoplastic starch films. In the visual aspect, all the films obtained
showed optical transparency, in infrared spectroscopy with Fourier transform it is possible to
identify the changes in the absorption bands due to the treatment. Improvements in the
mechanical properties of the films were observed, such as increased tensile strength and
stiffness. Furthermore, thermogravimetric analysis showed that films with sisal fibers presented
greater thermal stability compared to the film without sisal fibers. Therefore, when evaluating
all the results, the films with 5% short sisal fibers presented results suitable for applications
when compared with the remaining samples.

Keywords: short sisal fibers; maize starch; polymer composite; thermoplastic starch.
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1 INTRODUCAO

Os polimeros convencionais séo criados a partir de elementos ndo renovaveis e causam
danos ambientais significativos, se tornando um dos maiores problemas da humanidade. Os
plasticos a base de petrdleo ndo sdo biodegradaveis mesmo depois de cem anos e por
apresentarem propriedades desejadas nos setores industriais séo amplamente usados no mundo
todo, 0 que causa uma grande preocupacdo com as condi¢cbes ambientais e ecoldgicas em
relacdo a deposicao desenfreadas desses materiais plasticos que recebem grandes investimentos
na busca por alternativas de substituicdo por materiais ecoldgicos (Esmaeili; Pircheraghi;
Bagheri, 2017; De Almeida Nascimento et al., 2021; Estrada-Monje et al., 2021; Pereira et al.,
2021).

A partir desta problematica, muito tem sido discutido sobre as principais politicas de
gestdo de residuos de materiais utilizados na indUstria em geral, porém, a maior reflexdo atual
é sobre o desenvolvimento sustentavel.A necessidade de viabilizar a continuidade do desenvol
vimento, racionalizar o consumo, optar por solugdes e produtos sustentaveis em todo o seu ciclo
de vida e buscar o equilibrio entre 0 homem e a natureza passaram a ser consideracdes
fundamentais no desenvolvimento de produtos (Lemos; Martins, 2014;De Almeida Nascimento
etal., 2021).

H& uma busca crescente pelo desenvolvimento de embalagens utilizando polimeros
naturais biodegradaveis com o objetivo de reduzir os impactos causados ao meio ambiente pelos
plasticos, principalmente derivados de petroleo (De Almeida Nascimento et al., 2021,
Hadimani et al., 2023).

Os artefatos plésticos convencionais produzidos a partir de polimeros sintéticos sdo
inertes ao ataque imediato de microrganismos. Embora esta propriedade faz com que esses
materiais apresentem um tempo longo de vida util, por outro lado, ocasionam sérios problemas
ambientais apds o seu descarte, devido ao grande tempo necessario para a sua degradacdo
(Beltran-sanahuja et al., 2021). A adicdo de um substrato biodegradavel a uma matriz
polimérica sintética induz a digestdo de tal aditivo por microrganismos, o que favorece o
esfarelamento da matriz polimérica sintética (Souza; Andrade, 1999).

O amido é um dos polimeros naturais mais abundantes na natureza devido ao seu baixo
custo, abundancia, biodegradabilidade, biocompatibilidade e sustentabilidade (Cui et al., 2021).
Portanto, ha razdes significativas para considerar o amido, como uma alternativa de um material

novo e alternativo em comparacdo aos polimeros a base de petréleo. (Falua et al., 2022)
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No entanto, as aplicacbes dos polimeros a base de amido s&o limitadas em larga escala
por apresentarem baixa processabilidade, propriedades mecanicas fracas e hidrofilicidade
severa. Por esse motivo, diferentes estratégias tém sido exploradas, incluindo a utilizacdo de
um material de reforco, como fibras adicionadas ao amido (Pereira et al., 2021; Pinto; César;
Fernandes; 2022).

Os materiais compositos oferecem uma variedade de vantagens em comparacdo com
materiais homogéneos, incluindo a capacidade de exercer um controle consideravel sobre as
propriedades dos materiais, melhorando a fase matriz e a fase reforco (Pereira et al., 2021;
Pinto; César; Fernandes; 2022; Litaiff, 2023).

Atualmente, intensas pesquisas estdo sendo realizadas para o desenvolvimento desta
nova classe de compositos verdes (biocompdsitos) combinando fibras naturais com polimeros
biodegradaveis. O maior destaque destes biocompdsitos é o carater ecologicamente correto,
totalmente degradaveis e sustentaveis (Lemos; Martins, 2014).

A abundante disponibilidade de cargas e fibras naturais em quase todas as plantas, a sua
flexibilidade durante o processamento, a sua biodegradabilidade, a baixa densidade relativa, a
boa resisténcia e rigidez, e os seus baixos custos e alto desempenho mecanico das matérias-
primas s&o algumas vantagens consideraveis dos compositos de fibras naturais (Abera Betelie
et al., 2019; Alrefai et al., 2022).

Entre as fibras naturais, as fibras de sisal tém producdo de 97% no estado da Bahia e se
destaca em termos de qualidade por apresentar uma maior resisténcia mecéanica e um dos
maiores mddulos de elasticidade, tornando- a atraente para ser utilizada como um material de
reforco (Aradjo et al., 2009; Lopes et al., 2010; Campos et al., 2012; Pinto; César; Fernandes;
2022).

Contudo, existem outras caracteristicas importantes relacionadas as propriedades de
compositos reforcados por fibras dentre os quais a adesdo entre a fibra e a matriz, a fracédo
volumeétrica e a orientagdo das fibras, estdo entre as mais significativas. O desempenho de um
composito depende fortemente da qualidade da interface fibra/matriz, uma vez que a
transferéncia de tensGes mecanicas da matriz polimérica para a fibra que atua como elemento
de reforgo ocorre por meio da interface. A adesdo fibra/matriz, que pode ser fomentada por
compatibilizacdo quimica é, portanto, fundamental para obtencdo de compositos de alta
qualidade. Desta forma, para melhorar o desempenho de compositos reforcados por fibras

vegetais, € comum a realizacdo de tratamentos superficiais nas fibras (Araujo et al., 2009).
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Em vista disso, o desenvolvimento deste trabalho se concentra na producdo de filmes
biodegradaveis reforcados com fibras de sisal e anélise dos efeitos da modificagdo quimica

superficial da fibra (tratamento alcalino).

1.1 OBJETIVOS
1.1.2 Objetivo geral

O presente estudo objetiva a obtencdo e caracterizacdo de compdsitos biodegradaveis
feitos a partir do amido de milho e fibras de sisal que passaram por tratamento alcalino e

branqueamento.

1.1.3 Objetivos especificos

e Obter fibras de sisal curtas apds o tratamento alcalino e branqueamento

e Obter filmes de compositos formados por amido de milho termoplastificado e fibras de
sisal curtas

e Obter filmes de amido termoplastico e filmes compdsitos utilizando 28% de glicerol em
relagcdo ao amido de milho

e Obter filmes compositos nas quantidades de 0, 5 e 10% de fibras de sisal curtas em
relacdo ao amido de milho

e Estudar a influéncia da adicdo das fibras curtas de sisal na matriz polimérica sobre as

propriedades térmicas e mecanicas dos filmes dos compositos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Polimeros Biodegradaveis

Os polimeros biodegradaveis sdo definidos como polimeros que se degradam devido a
acao de microrganismos como bactérias, fungos e algas. Essa manipulacéo resulta na formacéo
de fragmentos de baixa massa molecular, os quais sdo utilizados como fonte de carbono ou
nitrogénio para esses microrganismos (Carmona, 2011; Solek-Tryznowska; Kalusa, 2021).

Segundo a norma ASTM D-6400, os materiais biodegradaveis sofrem degradacéo em
diéxido de carbono, metano, agua, compostos inorganicos ou biomassa. Esse processo é
predominantemente impulsionado pela acdo enzimatica de microrganismos e pode ser avaliado
por meio de testes padrdo realizados ao longo de um periodo especifico de tempo (Carmona,
2011).

O desenvolvimento da atual geracdo de polimeros biodegradaveis esta com foco em
aplicacdes especificas, que beneficiam sua vida util curta. Um exemplo disso sdo os filmes e
sacos de lixo biodegradaveis para jardim, que podem ser usados para armazenar materiais
compostaveis, eliminando assim a necessidade de remoc¢&o desses materiais dos sacos (Callister
Junior; Rethwisch, 2016; Rop et al., 2019; Estrada-Monje et al., 2021).

Se todos os pratos, copos, embalagens, e assim por diante, forem feitos de materiais
biodegradaveis, eles poderdo ser misturados e triturados juntamente com o0s residuos de
alimentos e compostados em operacfes de grande escala. 1sso se baseia na préatica de realizar
uma triagem prévia de materiais, onde os residuos orgéanicos sdo triturados, peneirados e
duradouros para a compostagem. Essa abordagem permite que os materiais biodegradaveis
sejam processados de forma eficiente e sustentavel, contribuindo para a reducdo do volume de
residuos e a producdo de composto organico que pode ser utilizado como fertilizante na
agricultura (Callister Junior; Rethwisch, 2016; Syafri et al., 2019; Li et al., 2022).

Os polimeros biodegradaveis sdo também conhecidos como polimeros naturais por
serem produzidos por plantas, animais e microrganismos. Esses polimeros sdo considerados
biodegradaveis devido a estrutura quimica formada principalmente por atomos de oxigénio e
nitrogénio, que sao facilmente reconhecidos e decompostos pelo meio ambiente (Mohd Nizam
etal., 2021). Os biopolimeros se tornaram uma alternativa atraente para a producao de plasticos
sustentaveis e ambientalmente seguros (Rocha, 2019; Hadimani et al., 2023).

Contudo, ao comparar com os plasticos convencionais, os polimeros biodegradaveis

possuem baixas propriedades mecénicas. Em vista disso, diferentes estratégias tém sido
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exploradas para melhorar essas propriedades. Uma dessas estratégias € a alteracdo da estrutura
quimica por meio da adi¢do de aditivos, como plastificantes, fibras e &cidos citricos. Esses
aditivos melhoram a resisténcia, a flexibilidade e outras propriedades mecanicas dos polimeros
biodegradaveis, tornando-os mais adequados para diversas aplica¢fes (Othan, 2014; Esmaeili;
Pircheraghi; Bagheri, 2017; Abdillah; Charles, 2021).

Dentre os diversos biopolimeros pesquisados 0s polissacarideos e as proteinas
despertam interesse no meio académico e na industria, por possuirem propriedades Unicas e
versateis, o que os torna alvos de estudo e aplicacdo em diversas areas (Carmona, 2011;
Oliveira, 2015). As fontes de origem dos polimeros biodegradaveis sdo apresentadas no

fluxograma da figura 1.

Figura 1- Fontes de origem dos polimeros biodegradéveis
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Fonte: Adaptado de Sanchez-Salvador et al., (2021).

Entre os biopolimeros, os amidos e seus derivados s&o uma alternativa atraente e sdo 0s
mais estudados para aplicacfes em embalagens de alimentos e para reduzir os residuos plasticos
que levam anos para se degradarem no meio ambiente (Nordin et al., 2023). Os amidos sdo
considerados materiais comestiveis e seguros, o que significa que podem entrar em contato com
os alimentos sem causar danos a saude. Além disso, esses materiais sd0 completamente

degradaveis, o que significa que se decomp8em naturalmente no meio ambiente, reduzindo o
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impacto ambiental em comparagdo com os plasticos convencionais (Sanchez-Salvador et al.,
2021; Adewale; Yancheshmeh; Lam, 2022).

2.1.1 Amido

O amido é um polissacarideo natural e biodegradavel que pode ser encontrado em
diferentes formas de granulos que variam de tamanho e formato, sendo constituido por um
grande nimero de unidades de glicose unidas por ligacdes glicosidicas (Cao et al., 2022). A
maioria dos amidos naturais sdo semicristalinos e podem ser encontrado em culturas como
leguminosas, milho, batata, arroz e mandioca. A fonte do amido influencia em suas
propriedades, ao ser extraido de plantas é denominado amido nativo, enquanto o amido que
sofreu uma transformacdo (bioldgica, quimica ou fisica) € denominado amido modificado
(Mendes, 2017; Adewale; Yancheshmeh; Lam, 2022).

Em sua forma nativa o amido ¢ insolivel em &gua fria devido as fortes ligacGes que
mantém suas cadeias unidas. Porém, com o aumento da temperatura e plastificantes, as
particulas incham até que uma transformacao irreversivel seja induzida, rompendo as ligacdes
de hidrogénio entre as moléculas de amilose e amilopectina. A medida que a estrutura cristalina
é rompida e a integridade das particulas é perdida, a &gua combina-se com os grupos hidroxila
das moléculas, resultando em perda de birrefringéncia, aumento da viscosidade, lixiviacdo de
amilose, resultando na fusdo do cristal e na solubilizacdo do amido (Ramirez, 2011).

Suas composi¢bes consistem principalmente em duas macromoléculas glicosidicas:
amilose e amilopectina. A amilose tem peso molecular inferior ao da amilopectina; entretanto,
o alto peso relativo da amilopectina reduz a mobilidade das cadeias poliméricas, resultando em
alta viscosidade, enquanto a linear estrutura da amilose demonstra comportamento mais
semelhante ao do convencional polimeros sintéticos (Furtado et al., 2020; Mohammed et al.,
2021; Adewale; Yancheshmeh; Lam, 2022). Isso também pode ser observado através da

arquitetura molecular dos granulos de amido representados na figura 2.
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Figura 2- Arquitetura molecular dos granulos de amido
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Dependendo do recurso do amido, a cristalinidade do amido é de cerca de 20-45%. As
cadeias curtas ramificadas da amilopectina sdo principalmente responsaveis pela recuperacao
cristalina e aparecem como hélices duplas com comprimento de cerca de 5 nm. Nas areas
cristalinas, a amilopectina os segmentos séo todos paralelos ao eixo da grande hélice. Como as
proteinas e os polissacarideos sao os componentes primarios dos polimeros naturais, as relacoes
estrutura-propriedade nestes materiais sdo determinadas por suas interacdes com a agua e entre
si em um ambiente aquatico (Mohammed et al., 2021). A tabela 1 apresenta a composicao

quimica entre as propriedades dos amidos.
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Tabela 1- Comparacgdo entre a composicao quimica e propriedades dos amidos

Pardmetro  Amido de Amido de Amido de Fécula de

trigo milho arroz batata
Amilose (%) 16,0-30,5 20,0-28 20-28 25-31
Amilopectina(%)  68,5-75 75-83 65-85 76-83

Cinzas(%) 0,20-0,29 0,32-0,62 0,17-0,19 15.95-16.05

Proteinas (%) 0,40-0,46 0,38-7,7 0,33-0,38 4,26-4,82

Densidade (g/cm® 1,5 1.356-1.4029 1.282 0,763

Teor de umidade(%) 10,65-13  10h45-10h82 3,60 15,98+0,36

Fonte: Adaptado de Mohammed et al., (2021).

2.1.2 Amilose e amilopectina

O amido é composto de residuos de anidroglicose e € um polimero de carboidrato
existente naturalmente. Os amidos compreendem amilase, um polimero de cadeia linear e
amilopectina, que ¢ um polimero de glicose com estrutura de cadeia ramificada (Oliveira,
2017).

Os granulos de amido possuem regibes cristalinas e amorfas que sdo formadas por
rearranjos moleculares dessas duas fracdes de amido. A zona cristalina € mais compacta e
atribuida a formacéo de duplas hélices entre as cadeias de amilopectina designadas como A, B
e C (Seung, 2020). A cadeia linear da amilopectina é representada através do modelo de clauster

e pode ser observada na figura 3.

Figura 3- Modelo de Clauster da amilopectina
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Fonte: (Falua et al., 2022).

As cadeias de amido apresentam o final redutor conectado a uma cadeia B ou C por
intermédio de ligagdes a-(1—6) e ndo sdo ramificadas. As cadeias B sdo aquelas conectadas a
uma cadeia C ou a uma outra cadeia B por meio de uma ligacdo a-(1—6) e possuem uma ou

mais cadeias A ou B ligadas a elas por meio de ligagdes a-(1—06).
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Cada uma das cadeias das moléculas de amilopectina tem a mesma conformagao de a-
hélice direita encontrada nas moléculas de amilose; no entanto, as cadeias B e C tém
mondmeros de glicose conectados por ligacdes a-D-(1—4) e ligagdes a-D-(1—6) nos pontos
de ramificacdo (Parker; Ring, 2001; Donmez et al., 2021; Medeiros; Niro, 2022).

Amilopectina é um componente do amido e é uma das maiores moléculas da natureza
devido as suas substanciais unidades de glicose e caracteristicas funcionais vitais. Um dos
elementos essenciais na distribuicdo do comprimento da cadeia de amilopectina sdo as
caracteristicas do amido, que variam muito dependendo da fonte boténica (Falua et al., 2022).

A amilopectina é formada por moléculas de D-glicose em ligagdes a(1- 4), porém,
diferentemente da amilose, ¢ bastante ramificada devido a unidades de glicose em liga¢des a(1-
6) glicosidicas aproximadamente a cada 22 unidades de glicose (Adewale; Yancheshmeh; Lam,
2022). A proporcdo entre amilose e amilopectina é variavel e depende da origem botanica do
amido (Cunha, 2016). A estrutura ramificada da amilopectina permite que cadeias adjacentes
formem duplas hélices que se agrupam em lamelas cristalinas, enquanto os pontos de
ramificacao residem em lamelas amorfas. Lamelas cristalinas e amorfas alternadas dédo origem
a matriz de granulos de amido semicristalino (Falua et al., 2022).

As cadeias de amilose se orientam paralelamente aproximando-se de forma sinérgica,
devido a sua linearidade, mobilidade e grupos hidroxila. Essa aproximacao forma ligacdes de
hidrogénio e hidroxilas de polimeros adjacentes, reduzindo sua afinidade pela agua e
favorecendo a obtencéo de filme resistente (Mendes, 2017).

Devido ao tamanho volumoso das cadeias de amilopectina ocorre a reducdo da
mobilidade das cadeias e previne a aproximacdo dos polimeros de amilopectina que formam as
ligages de hidrogénio. Como resultado, as solugdes aquosas de amilopectina séo translucidas
e mais resistentes a formacao de géis (Mendes, 2017).

A amilose € um polimero linear composto por ligacbes glicosidicas, onde as unidades
de D-glicose estdo ligadas por liga¢des a-(1—4), com menos de 1% de suas ramificagdes em
a-(1—6). A cristalinidade dos filmes de amido é atribuida principalmente a amilopectina e nao
a amilose. Apesar de ser linear, a amilose apresenta uma conformacdo que dificulta sua
associacao regular com outras cadeias (Medeiros, 2022). Na figura 4, é possivel observar a

estrutura da amilose e amilopectina.
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Figura 4- Estrutura da amilose e amilopectina
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Fonte: Falua et al., (2022)

2.2 Amido de milho

O amido de milho é um polissacarideo que apresenta 25% de amilose e 75% de
amilopectina na sua composi¢ado e apresenta diversas possiblidades de aplicacdes por apresentar
propriedades favoraveis (Oliveira, 2017). O amido de milho ndo modificado é caracterizado
por formar um gel consistente e possui ampla gama de utilizag6es, sendo responsavel por cerca
de 70-80% da energia caldrica consumida mundialmente, possuindo um papel comercial
importante (Weber et al., 2009).

Para produtos que necessitam de armazenamento sob refrigeracdo, esse amido nao é
muito indicado devido a sinérese (exsudagdo de agua), consequéncia do fendmeno de
retrogradacdo. Nesses casos, € mais indicado o uso do amido de milho ceroso que apresenta
maior estabilidade a baixas temperaturas, pelo fato de praticamente ndo possuir amilose. Os
géis feitos com esse amido sdo fracos, altamente viscosos no cozimento, claros e coesivos
(Parker; Ring, 2001). A morfologia dos granulos de amido padrdo podem ser observadas na
figura 5.
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Figura 5- Granulos de amido padrédo

Fonte: Weber et al., (2009)

2.2.1 Amido termoplastico

A termoplastificacéo dos graos de amido ocorre ao ser submetido a altas temperaturas e
campos de cisalhamento, na presenca de plastificantes. Isso resulta na conversdo do amido em
um material homogéneo, denominado amido termoplastico (TPS) que € composto por regides
amorfas macias. Durante esse processo, a organizacdo granular do amido é rompida, o que leva
a modificagdes nas caracteristicas morfolGgicas, na arquitetura cristalina e na estrutura quimica
do amido nativo (Castillo et al., 2019).

Durante a gelatinizag&o, os divisores de amido absorvem agua e sofrem um aumento de
volume, resultando em uma estrutura gelatinosa. Em seguida, ocorre a fusdo dos cruzamentos,
onde as cadeias de amido se fundem e formam uma matriz continua. Esse processo de
destruicdo da estrutura granular é essencial para obter um material termoplastico a partir do
amido (Alashek; Keshe; Alhassan, 2022).

A &gua é o principal fator responsavel pela gelatinizacdo do amido, atuando como um
agente plastificante nos grdos de amido, reduzindo a temperatura de transicdo vitrea e a
temperatura de fusdo dos cristais. Além disso, propriedades como inchamento e gelatinizacao
sdo influenciadas pela estrutura molecular da amilopectina, composi¢do do amido e arquitetura
granular. A presenca de amilose reduz o ponto de fusdo das regides cristalinas e a energia
necessaria para a gelatinizacéo, resultando em temperaturas de gelatinizacdo mais baixas. A
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estrutura molecular da amilopectina, incluindo o comprimento da cadeia e a extensdo de
ramificagcdes, também desempenha um papel importante nas propriedades de inchamento e
gelatinizacdo do amido (Denardin; Silva, 2009).

Quando os granulos entram em contato com agua fria, eles incham ligeiramente devido
a absorcéo de agua nas regides amorfas. No entanto, esse processo é reversivel apos a secagem,
ao serem submetidos ao aquecimento, os granulos aumentam de volume irreversivelmente,
resultando na gelatinizacdo, que € a perda da organizacdo estrutural e fusdo dos cristais (Cyras
et al., 2008). A cristalizacdo da amilose e recristalizagdo da amilopectina ocorre ap6s o
processamento do amido. Essas interacdes moleculares que ocorrem apds o resfriamento séo

chamadas de retrogradacéo (Mina; Joje, 2012).

2.2.1.1 Plastificante

Plastificantes sdo aditivos adicionados a certos polimeros para melhorar as propriedades
de processamento, aumentar a flexibilidade, alterar a viscosidade do sistema e aumentar a
mobilidade das macromoléculas (Milfont, 2021).

Quando um plastificante é adicionado a um polimero, suas moléculas geralmente
apresentam massa molar baixa, penetram na fase polimérica, difundem-se entre as
macromoléculas do polimero, aumentam o espacamento intermolecular e aumentam a
mobilidade entre as cadeias (Milfont, 2021; Dalagnol; Francisquetti; Santana, 2022).

A estrutura cristalina do amido é destruida no processo de plastificacdo devido a
substituicdo de ligagdes intra e intermoleculares de hidrogénio por parte do agente plastificante.

Entretanto, para que isso ocorra, o agente plastificante deve apresentar algumas
caracteristicas importantes, como ser polar, hidrofilico e compativel com o amido, formando
pontes de hidrogénio com os grupos hidroxilas do amido. Além disso, o plastificante deve ser
estavel durante o processamento, ndo degradar o amido e também € importante que o
plastificante seja seguro para 0 meio ambiente e para os seres humanos, além de fornecer boas
propriedades mecéanicas aos materiais a base de amido. Isto resulta no aumento da mobilidade
molecular e na diminuigédo do grau de cristalinidade (Milfont, 2021).

Alguns agentes que apresentam essas caracteristicas e sdo utilizados no processamento
sdo os poliois, no caso, o glicerol e a 4gua, pois apresentam hidroxilas em suas respectivas
estruturas, 0 que os tornam compativeis com o amido, sdo solUveis entre si, sdo de natureza
hidrofilica e possuem exceléncia na plastificacdo do amido (Fernandes et al., 2019; Milfont,
2021).
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2.2.1.2 Glicerol

O glicerol tem sido utilizado como plastificante para a producdo de filmes a base de
amido devido a sua compatibilidade com a amilose, que estimula melhores propriedades
mecanicas ao interferir no empacotamento da amilose pelas for¢as que diminuem entre as
moléculas de amido (Tarique; Sapuan; Khalina, 2021).

Os aspectos mais importantes para defini¢do dos plastificantes a serem utilizados séo:
ser compativel com o solvente e com o polimero utilizado, ter pouca migragéo para a superficie
e a baixa toxicidade (Vieira, et al., 2011). A incorporagdo de plastificante influencia
diretamente a permeabilidade aos gases e ao vapor de agua nos filmes. Por isso, eles devem ser
adicionados em determinadas concentracdes para se obter filmes com melhor flexibilidade,
porém, sem a perda das propriedades de barreira. A diferenca na composicao, forma e estrutura
dos plastificantes, também podem influenciar de modo direto a capacidade de formar a rede
polimérica (Padilha, 2019).

Agua, glicerol, sorbitol, aclcar, liquidos i6nicos e compostos que possuem grupos
funcionais como ureéia, formaldeido, anidrido ou acetamida sdo aplicaveis como plastificantes.
Embora os amidos termoplasticos sejam biodegradaveis, eles possuem propriedades mecénicas
pobres e alta suscetibilidade a agua que restringem seu uso em muitas aplica¢cdes. Uma forma
de superar essas desvantagens € misturar com outro polimero biodegradavel que melhore as
propriedades mecanicas da mistura final (Estrada-Monje et al., 2021).

Estudos recentes mostram que o glicerol pode melhorar as propriedades de
processamento das cadeias poliméricas de amido e aumentar sua flexibilidade, por apresentar
bons requisitos para atuar como plastificante do amido (Kunduru et al., 2023). Além disso,
observou-se que pequenas alteracdes na concentracdo de glicerol utilizado como plastificante
de amido sdo relevantes para as caracteristicas morfoldgicas, temperatura de transicao vitrea e
cristalinidade dos filmes de amido termoplastico obtidos por extrusdo. Na figura 6 é apresentado

a estrutura molecular do glicerol.

Figura 6- Estrutura do glicerol
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Fonte: Alashek; Keshe; Alhassan, (2022).
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2.2 Compositos Poliméricos

Compdsitos poliméricos sdo materiais estruturalmente formados por uma matriz
polimérica (fase continua) e reforco (fase dispersa), onde o reforgco é envolvido pela matriz.
Ap0s o0 processo de cura as reticulages sdo formadas e conferem propriedades intrinsecas ao
material final que determinara sua ampla aplicabilidade (Litaiff, 2023).

Os materiais de reforco sdo geralmente mais resistentes e contribuem para a resisténcia
mecénica do produto final. Os compositos poliméricos séo divididos em trés partes principais
e podem ser reforcados com particulas, fibras ou plaqueta, essa divisdo de estruturas é
representada na figura 7 (Litaiff, 2023).

Figura 7- Tipos de compdsitos: (a) particula, (b) fibra, (c) plaqueta
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Fonte: Adaptado de Park; Bronzino (2002).

Dentre as opgdes, as fibras sdo mecanicamente mais eficazes na obtencdo de um
compésito polimérico rigido e forte do que as particulas, sendo possivelmente ideal para
substituir polimeros de base féssil (Park; Bronzino, 2002; Mohammed et al., 2021).

O uso de fibras naturais como agente de reforco no setor plastico tem se revelado
bastante promissor devido a sua abundancia, carater renovavel e sustentabilidade ao meio
ambiente além de proporcionarem materiais de alto desempenho mecéanico (De Campos et al.,
2011).

As aplicagcbes de compositos com fibras naturais tém aumentado rapidamente desde as
ultimas duas décadas como substituto potencial dos materiais a base de fibra sintética em
diversos campos dos setores de engenharia, incluindo automotivo, aeroespacial, maritimo,
construcdo avancada, dispositivo de armazenamento de energia e até mesmo em materiais
biomédicos (Pereira et al., 2021; Cavalcanti, 2022).
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2.3.1 Fibras vegetais

As fibras sdo classificadas de acordo com a sua origem, podendo ser obtidas através de
sementes, fruto, folha, caule, casca, grama e madeira. As fibras procedentes do caule ou das
folhas sdo denominadas de “fibras duras” e sdo as mais comumente usadas como reforgo em
compdsitos poliméricos (Machado; Menchise; Bandeira, 2021; Litaiff, 2023).

O emprego de compositos de matriz polimérica reforcados por fibras naturais
lignoceluldsicas vem tendo um crescente desenvolvimento nos Ultimos anos (Demosthenes et
al.,2020). Os grandes atrativos desses materiais incluem o fato das fibras serem biodegradaveis,
serem um recurso natural renovavel, terem geralmente baixo custo e produzirem menor
desgaste nos equipamentos de fabricacdo quando comparadas com as fibras sintéticas (Lemos;
Martins, 2014; Abera Betelie et al., 2019).

A utilizacdo das fibras naturais pode ser empregada em diversas areas, desde as
aplicacdes classicas na industria téxtil até o reforco de matrizes poliméricas termoplasticas e
termofixas (Lemos; Martins, 2014; Abera Betelie et al., 2019).

Dentre as pesquisas feitas pelo meio académico e industriais, as fibras naturais
oferecem a possibilidade de entregar maior valor agregado ao produto final em razdo da
diminuicdo de custos de sua fabricacdo, sustentabilidade e renovacdo, além de apresentarem
um impacto ambiental reduzido durante o processamento (Lemos; Martins, 2014).

Residuos agricolas, como palhas de trigo e de arroz, bagaco e talos de milho também
sdo fontes de origem vegetal, embora as suas fibras tenham menor teor de celulose em
comparacao a madeira (Lemos; Martins, 2014).

Nos paises em desenvolvimento, como o Brasil, 0 emprego de fibras de culturas como
sisal, cana-de-acUcar, juta e curaua, na inddstria, pode levar uma melhoria de vida das
comunidades produtoras que em sua maioria tém nessas fibras, uma forma de sobrevivéncia, o
cultivo e o processamento dessas fibras podem gerar empregos e renda para as comunidades
locais. Essas fibras naturais podem ser utilizadas como matéria-prima para a producdo de
diversos produtos, como cordas, tecidos, papel, entre outros (Lopes et al., 2010).

A utilizacdo de fibras vegetais, como juta, algodao, sisal e coco, como reforco em
comparagdo as cargas inorganicas possui muitas vantagens, tais como: fornecimento de
materiais de baixa densidade, menor abrasdo durante o processamento, altos niveis de densidade
gue resultam em aumento na rigidez, elevado mdédulo especifico, aumento na durabilidade.
Além de possuirem essas especificagdes, as fibras naturais sdo biodegradaveis, provenientes de

fontes renovaveis de grande disponibilidade e de baixo custo (Teixeira et al., 2011).
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Com estruturas alongadas e finas, as fibras podem ser categorizadas como naturais ou
produzidas artificialmente pelo homem, sendo subdivididas em outras categorias, conforme a
figura 8 (Oliveira, 2017).

Figura 8- Classificacdo geral das fibras
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Fonte: Adaptado de Oliveira, (2017).

As fibras naturais podem ser classificadas de acordo com a estrutura da planta de
origem. Elas possuem cadeias moleculares mais longas e podem apresentar maior ou menor
grau de orientacdo molecular. Quando as fibras apresentam uma orientacdo elevada, formam
zonas cristalinas, onde os polimeros estdo alinhados longitudinalmente e de forma
paralelamente. Por outro lado, quando as moléculas das fibras possuem baixa orientacdo,
formam-se zonas amorfas, com orientacdo indefinida. Esses fatores influenciam diretamente
nas propriedades das fibras (Oliveira, 2017). As classificacdes das fibras vegetais podem ser

observadas na figura 9.



Figura 9- Classificacdo de algumas fibras vegetais
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Segundo Lopes et al. (2010) as fibras vegetais, além de serem provenientes de fontes
renovaveis e serem biodegradaveis, apresentam um bom conjunto de propriedades mecanicas,
ndo sdo toxicas ou abrasivas aos equipamentos de processo, exigem temperaturas de
processamento relativamente baixas, 0 que reduz o consumo energético durante o
processamento e possuem baixa densidade e baixo custo se comparadas com as fibras sintéticas.
O conhecimento da estrutura interna das fibras lignocelul6sicas e da sua composicao quimica é
importante para compreensdo de sua influéncia nas caracteristicas do composito e também na

escolha dos seus tratamentos quimicos e fisicos (Araujo et al., 2009; Lopes et al., 2010). Assim,
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observando a figura 10 é possivel ver a estrutura das fibras lignocelulésicas
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Figura 10- Estrutura da fibra vegetal

Parede secundaria (S3) Lumen

Parede secundaria (S2)
Microfibrilas
arranjadas

helicoidaimente
Parede secundaria (S1)

Lamela média composta
(lamela média + parede
Regido amorfa primaria)
(hemicelulose e

lignina)

Microfibrilas

de celulose
Parede Lamela média l ___ Molécula
secundaria | composta =

Fibra Fibrila

Fonte: Adaptado de Oliveira, (2017).

Os constituintes contribuem para a resisténcia mecanica, permitindo a utilizacdo das
fibras como refor¢o na producéo de compositos. As estruturas das fibras séo compostas por um
feixe de células individuais denominadas fibrilas, que sdo compostas de microfibrilas dispostas
em camadas de diferentes espessuras e angulos de orientagcdo. Cada fibrila é composta por
diversas paredes celulares que determinam as propriedades mecanicas, fisicas e quimicas da
fibra (Furtado et al., 2020; Lopes et al., 2010).

As camadas das paredes celulares sdo conhecidas por lamela média, parede primaria e
parede secundaria. Essas camadas sdo formadas por microfibrilas de celulose semicristalina
impregnada por uma matriz com variados teores de hemicelulose e lignina. As moléculas de
hemicelulose estdo ligadas as microfibrilas de celulose por meio de liga¢bes de hidrogénio
formando uma rede de hemicelulose e celulose, enquanto a lignina é geralmente distribuida nos
espacos entre as microfibrilas atuando como agente aglutinante das microfibrilas e fibrilas. J&
a lignina é o terceiro componente fundamental das plantas, um polimero totalmente amorfo

ligado quimicamente as hemiceluloses (Oliveira, 2017).
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2.3.1.2Principais componentes quimicos das fibras vegetais
2.3.1.3 Celulose

A celulose € o material de origem vegetal mais abundante da terra, sendo o componente
organico principal das fibras naturais, consistindo de uma cadeia linear de unidades de celobiose
interligadas. E um polissacarideo com formula geral (C6H1005) (Megiatto Junior, 2006).

A celulose € o principal componente da parede celular da fibra vegetal responsavel pela
resisténcia das fibras, por seu alto grau de polimerizacéo e orientacao linear (Lopes et al., 2010).

A molécula da celulose possui elevada massa molecular e um consideravel grau de
cristalinidade e insolubilidade em &gua, pertence a funcdo quimica dos carboidratos, mais
especificadamente, dos glicidios, um polissacarideo linear, constituido por um unico tipo de
unidade de acgucar, a glicose. A presenca de moléculas de celulose presentes em algumas fibras

vegetais é apresentada na tabela 2 (Oliveira, 2017).

Tabela 2- Composicdo de celulose em algumas fibras vegetais

Fibra Celulose (%)
Bagaco de 52,2
cana
Bambu 26-43
Juta 61-71
Caraua 73,6
Kenaf 72
Sisal 65
Coco 32-43

Fonte: Adaptado de Faruk et al., (2012).

A celulose € um polissacarideo de cadeia linear composta por unidades de
Danidroglucopiranose ligados com f-1,4-glicosidicos, conhecidos como celobiose, no qual
contém grupos de hidroxilas, responsaveis por estabelecer ligacbes de hidrogénio intra e
intermolecular. E o componente estrutural mais importante de todas as plantas e o polimero
natural existente em maior abundancia, constituindo de 40 a 50% de sua composi¢éo, sendo
altamente hidrofilica devido suas fortes ligacdes de hidrogénio (Brito et al., 2011; Barros,

2017). A estrutura da celulose € apresentada na figura 11.
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Figura 11- Estrutura da celulose
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Fonte: Adaptado de Cavalcanti (2022).

A celulose apresenta estruturas microcristalinas e estd localizada nas paredes
secundarias das células vegetais com regiGes amorfas e cristalinas e por possuir alto grau de

cristalinidade tem influéncia nas propriedades mecanicas das fibras (Litaiff, 2023).

2.3.1.4 Hemicelulose

A hemicelulose é um polissacarideo complexo, de baixa massa molar que inclui
carboidratos poliméricos com cinco a seis atomos de carbono na estrutura das suas unidades de
acucar. A complexidade estrutural das hemiceluloses € responsavel por propriedades como a
auséncia de cristalinidade, baixa massa molar e alta absorcdo de agua. A hemicelulose atua
como matriz para a celulose e aumenta a densidade de empacotamento da parede da célula
(Lopes et al., 2010; Furtado et al., 2020; Sanchez-Salvador et al., 2021).

Devido as suas propriedades, a hemicelulose possui diversas aplicacbes e vem
despertando um interesse crescente na producdo de biofilmes, pois a baixa permeabilidade ao
oxigénio, a resisténcia mecanica e a flexibilidade da hemicelulose sdo propriedades muito
importantes para tal aplicacdo e fornecem uma alternativa sustentavel aos plasticos sintéticos,
que atualmente sdo amplamente utilizados como materiais de embalagem de alimentos
(Oliveira, 2017).

As hemiceluloses correspondem a polissacarideos com grau de polimerizagdo menor
(da ordem de 10 a 100 vezes) com relacéo ao da celulose. Em sua composi¢do podem aparecer,

condensadas em proporcdes variadas, unidades de varios monossacarideos, representados na
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figura 12, a composi¢do da hemicelulose presentes nas fibras é apresentada na tabela 3 e a
estrutura molecular da hemicelulose é representada na figura 13 (Megiatto Junior, 2006).

Figura 12- Interagdo entre os trés principais componentes das fibras vegetais

)
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Fonte: Oliveira, (2017).

Tabela 3- Composicao de hemicelulose em algumas fibras vegetais

Fibra Hemicelulose (%)
Bagaco de cana 16,8

Bambu 30

Juta 14-20

Carauad 9,9

Kenaf 20,3

Sisal 12

Coco 0,15-0,25

Fonte: Adaptado de Faruk et al., (2012).
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Figura 13- Estrutura da hemicelulose
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Fonte: Adaptado de Cavalcanti (2022).

2.3.1.5 Lignina

A lignina é um polimero complexo de estrutura amorfa constituida por componentes
aromaticos e alifaticos, que se une as fibras lignoceluldsicas e forma paredes celulares. E uma
substancia hidrofobica, com estrutura tridimensional e alto grau de ramificacdo. E o terceiro
componente principal das plantas, representando aproximadamente de 20-30% da sua
composicdo. A lignina além de manter as fibras unidas, enrijece a parede celular das fibras,
gerando uma estrutura resistente ao impacto, a compressdo e a dobra. Possui influéncia na
estrutura, propriedades, morfologia, flexibilidade e taxa de hidrolise nas fibras (Lopes et al.,
2010; Suryanto et al., 2018; Litaiff, 2023).

Tabela 4- Composicéo de lignina em algumas fibras vegetais

Fibra Lignina (%)
Bagaco de 25,3
cana
Bambu 21-23
Juta 12-13
Caraua 7,5
Kenaf 9
Sisal 9,9
Coco 40-45

Fonte: Adaptado de Faruk et al. (2012)
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A lignina é constituida por macromoléculas de fenilpropano tridimensionais. Por
apresentar estrutura complexa e de alta massa molar a lignina apresenta-se predominantemente
amorfa, variando de 26 a 34% de teor de lignina nas plantas.

A estrutura quimica da lignina ndo é totalmente conhecida, designando a celulose e

hemicelulose suporte estrutural, conforme é representado na figura 14 (Mussatto et al., 2007).

Figura 14- Estrutura hipotética da lignina
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Fonte: Mussatto; Fernandes; Roberto, (2007).

2.3.2 Fibras de sisal

Popularmente conhecida como sisal, a planta Agave sisalana Perrine, popularmente
conhecida como sisal é originario de Yucatan (México) e é amplamente cultivado em regifes
semiaridas no Brasil. (Megiatto Junior, 2006; Martin et al., 2009).

O sisal foi plantado no Brasil em 1903 no estado da Bahia, e posteriormente foi levado
para outros estados nordestinos. Atualmente, o Brasil € um dos maiores produtores mundiais

de fibras de sisal, sendo a Bahia e a Paraiba os principais estados produtores, onde
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aproximadamente um milh&o de pessoas dependem desta cultura para sobrevivéncia. Na figura

15 pode ser observado as regides que produzem sisal, no estado da Bahia.

Figura 15- Mapa do Territorio do sisal no estado da Bahia
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Segundo o Conselho Nacional de Abastecimento-CONAB, 6rgdo vinculado ao
Ministério da Agricultura e Abastecimento, o Brasil produziu 40,0 mil toneladas de fibras de
sisal no primeiro semestre de 2023 e a exportacdo dessa producdo pode ser observada na figura

16 (Conab, 2023; Megiatto Junior, 2006).

Figura 16- Exportacdo brasileira de sisal
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As fibras sdo extraidas das folhas, que possuem de 8 a 10 cm de largura e de 150 a 200
cm de comprimento. Da folha se obtém de 3 a 5% do seu peso em fibra. Os 95 a 97% restantes
constituem os chamados residuos do beneficiamento, que sdo utilizados como adubo organico,
racdo animal e pela industria farmacéutica (Martin et al., 2009). A planta de sisal cresce cerca
de 100 a 200 folhas durante sua vida e cada folha contém fibras longas e retas que podem ser
extraidas por meio de processos especializados (Abera Betelie et al., 2019). A figura 17

apresenta a planta do sisal e as fibras extraidas.

Figura 17- (a) planta agave sisalana, (b) fibra de sisal

a  b

Fonte: (a) Adaptado de Embrapa (2021), (b) Autora (2023).

A fibra de sisal se destaca entre as fibras foliares, em termos de qualidade e de aplicagédo
comercial, e também por possuir um dos maiores valores de modulo de elasticidade. Dentre
outras vantagens do sisal pode-se apontar a facilidade de modificacéo superficial, caracteristica
das fibras vegetais, sua abundéncia no Brasil, importancia econémica para a regido Nordeste e
facilidade de cultivo (Aradjo et al., 2009).

As fibras de sisal, assim como as demais fibras lignocelulosicas, sdo constituidas de
celulose, hemicelulose, lignina, pectina, cera e substancias sollveis em agua, sendo 0s trés
primeiros componentes mencionados 0s principais responsaveis pelas propriedades fisicas das
fibras. As cadeias de celulose sdo firmemente ordenadas e direcionadas, o que confere a
celulose da planta do sisal alto grau de cristalinidade e resulta em boa resisténcia a agentes
quimicos e fisicos (Abera Betelie et al., 2019).
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Os compdsitos reforcados com fibras de sisal se destacam por apresentarem alta
resisténcia ao impacto e boas propriedades de resisténcia a tracao e flexdo e correspondem a
70% da producdo comercial de todas as fibras vegetais no mundo. Isto é atribuido ao fato da
fibra de sisal apresentar um dos maiores valores de modulo de elasticidade e de resisténcia entre
as fibras naturais (Lopes et al., 2010; De Campos et al., 2011).

Devido a sua composicao quimica, fibras vegetais sdo polares e higroscopicas, o que as
torna incompativeis com a maioria das matrizes poliméricas. Desta forma, para melhorar o
desempenho de compositos reforcados por fibras vegetais € comum a realizagéo de tratamentos
superficiais na matriz ou nas fibras (Aradjo et al., 2009).

Diversos tipos de tratamento superficial com sofisticacdo, custo, tecnologia e eficacia
distintos, foram propostos para melhorar a adesdo em compositos poliméricos entre a fibra e a
matriz. Dentre estes, um dos métodos mais populares é a modificacdo superficial das fibras por
tratamento alcalino. Isto porque este tipo de modificacdo, além de apresentar baixo custo,
facilidade de operacgdo e eficacia, leva & remogdo de hemicelulose, lignina e contaminantes,
levando ao aumento da cristalinidade, reducdo do didametro e da densidade das fibras, separando
as microfibrilas de celulose e expondo as fibras a um maior contato com o polimero (D’ Almeida
et al., 2005; Aradujo et al., 2009).

2.3.3 Tratamento das fibras

Fibras vegetais sdo polares e higroscopicas, 0 que as torna incompativel com a grande
maioria das matrizes poliméricas resultando em uma interface fibra/matriz pobre e afetando
negativamente as propriedades de compadsitos poliméricos reforcados com fibras vegetais. Para
minimizar este problema, as fibras sdo modificadas para melhorar sua adesdo com a matriz
(Vijay et al., 2019). Existe uma grande variedade de plantas utilizadas como reforco em
matrizes poliméricas, por exemplo, sisal, juta, palmeira, curaua, entre outras (Melo; Silvestre,
2019). As fibras utilizadas como refor¢o vém de diferentes partes da planta, como tronco, folha,
galhos de frutos e caule e mesmo que a adesao entre fibras naturais e polimeros seja baixa, ela
pode ser melhorada com tratamentos quimicos, removendo componentes amorfos e apolares da
fibra e impurezas que repelem os polimeros (D’Almeida et al., 2005; Araujo et al., 2009;
Suryanto et al., 2018; Awais et al., 2021).

Como a hemicelulose esta ligada a celulose e a lignina na parede celular da planta, sdo

necessarios procedimentos de isolamento detalhados para separar estes componentes da
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matéria-prima vegetal. Uma solugdo muito alcalina, por exemplo, pode despolimerizar a
hemicelulose (Oliveira, 2017).

Entre os varios tipos de tratamentos quimicos como o tratamento alcalino, com &cidos,
com grupos silano, acetil, isocianato, permanganato e peréxido sdo feitos nas fibras vegetais
para melhorar o desempenho das fibras na matriz. O tratamento alcalino utilizando hidrdxido
de sodio (NaOH) é um dos tratamentos quimicos mais usados para as diversas fibras vegetais.
A modificacdo ocasionada por esse tratamento € o rompimento da ligacdo de hidrogénio no
grupo hidroxila (OH) presente na estrutura da fibra, aumentando assim a rugosidade superficial,
provocando uma superficie ativa introduzindo algum grupo reativo e proporcionam, as fibras,
maior extensibilidade pela remocgéo parcial da lignina e hemicelulose (Lopes et al., 2010;
Suryanto et al., 2018).

2.3.5 Processo alcalino

Alcalinizacdo é um método de tratamento comum usado para melhorar as propriedades
superficiais das fibras vegetais. Sendo um tratamento quimico onde as fibras sdo imersas no
reagente quimico de hidroxido de sddio. Este tratamento remove certa quantidade de lignina,
cera e 6leos que recobrem a superficie externa da parede celular da fibra, despolimerizando a
celulose amorfa, removendo grande parte da hemicelulose das fibras. A adi¢do de solucao
aquosa de NaOH na fibra promove a ionizacdo do grupo OH a alcéxido (De Campos et al.,
2011; Beltrami; Scienza; Zattera, 2014; Abera Betelie et al., 2019).

Devido a alta solubilidade da hemicelulose e lignina mesmo em baixas concentragdes
de alcali, o tratamento alcalino, promove a oxidacdo superficial da fibra, reduzindo o aspecto
da fibra, ou seja, aumentando a relacdo entre o diametro e o comprimento da fibra, promovendo
uma melhor aproximacdo das estruturas moleculares de celulose, que determinam a
cristalinidade da fibra e como os grupos hidroxilos de celuloses séo passiveis de modificacao,
0 pré- tratamento quimico pode inserir novas funcdes que podem entrelacgar eficazmente com a
matriz (Bisanda, 2000; Castoldi et al., 2022).

Desta forma, o tratamento causa aumento da cristalinidade e reducdo da densidade das
fibras e também promove o desenvolvimento da morfologia superficial, aumentando a
rugosidade, resultando melhor aderéncia entre a fibra e a matriz e consequentemente um
aumento nas propriedades mecanicas (Bisanda, 2000).

Além disso, também foi observado que o aumento da molhabilidade e da adesdo a matriz

da fibra, bem como a rugosidade superficial em compositos reforcados resultaram em melhores
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interacGes moleculares. Isto se deve ao aumento da quantidade de celulose exposta na superficie
da fibra, aumentando assim o nimero de grupos funcionais que podem reagir (Fiore; Di Bella;
Valenza, 2015; Furtado et al., 2020).

O tratamento alcalino de fibras naturais tem alcancado varios graus de sucesso no
aumento da resisténcia das fibras. Além disso, tambem foi observado aumento da molhabilidade
e da adesdo fibra/matriz, assim como a rugosidade superficial em compdsitos resultando em
melhores interacGes moleculares. Isto se deve ao aumento da quantidade de celulose exposta na
superficie da fibra, aumentando assim o niumero de grupos funcionais (Menezes, 2018; Furtado
et al., 2020).

2.3.6 Branqueamento

Em 1935 era usado o peroxido de hidrogénio para realizar o tratamento de
branqueamento e até o século XVI1I o branqueamento era efetuado pela luz solar e as solugdes
de cloro sé foram introduzidas na &gua no final do mesmo século, mas a sua utilizagdo cresceu
significativamente em apenas 5 anos, atingindo 65% da sua utilizacdo. Atualmente, 90% das
empresas que realizam esse tratamento utilizam peréxido de hidrogénio para fazer o
branqueamento (Araujo, 2019).

O brangueamento é uma das operaces realizadas no pré-tratamento dos artigos téxteis
para que estes estejam bem preparados para 0s processos que serdo submetidos posteriormente,
tais como o tingimento, a estamparia e 0s acabamentos. Este processo tem como objetivo
destruir a cor natural das fibras de celulose e proteinas, bem como remover as cascas, que ja
foram destruidas no tratamento alcalino (Aradjo, 2019).

A extracdo de materiais lignoceluldsicos envolve primeiramente a eliminacéo de lignina
e hemiceluloses seguida pelo isolamento das fibras celulésicas cristalinas. Convencionalmente,
a deslignificacdo é realizada utilizando o tratamento alcalino para romper a estrutura da lignina
e permitir a separagdo das ligagdes estruturais entre a lignina e os carboidratos. As fibras
deslignificadas sdo entdo submetidas a tratamento de branqueamento para obtencéo das fibras
de celulose que normalmente envolve compostos a base de cloro (Cl2, Cl.0 e NaOCI) (Baruah;
Deka; Kalita, 2020).

O branqueamento pode ser mais ou menos intenso conforme o grau de branco que se
pretende obter, se pretender tingir o material téxtil podera ser realizado um branqueamento
menos intenso a nivel quimico. Caso seja pretendido um grau de branco superior, 0
branqueamento pode ser realizado com produtos quimicos com efeito mais severo, podendo

mesmo Ser necessario um branqueamento 6tico (Araujo, 2019).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Os materiais utilizados neste trabalho, foram o amido de milho comercial, conhecido
como maizena e como plastificante foram utilizadas agua destilada cedidas pelo laboratério de
catalise e biocatalise e o glicerol, conhecido comercialmente como glicerina, foi adquirido na
Exodo cientifica.

Foram utilizadas fibras de sisal (Agave sisalana Perrine), cedidas gentilmente pelo
Laboratorio de materiais porosos e sintetizados (LAMPS). Os reagentes empregados ao
tratamento das fibras foram solucdo de hipoclorito de sédio (NaCIO 1 % de cloro ativo) e

solucdo de hidroxido de sddio (NaOH 5 % m/v) da marca Qhemis.

3.2 Metodologia

Os procedimentos experimentais foram realizados no Laboratério de Polimeros
(LABPOL), campus Belém-PA e as caracterizagdes foram realizadas no Laboratério de
Espectroscopia Vibracional e Altas Pressdes (LEVAP), Laboratorio de Praticas Tecnologicas
(LAPTEC), campus Ananindeua-PA e Laboratorio de Caracterizacdo dos Materiais
(LABCMAT) da Universidade Federal do Para.

Processamento das fibras de sisal

Inicialmente, as fibras de sisal foram moidas em um moinho de facas TRF 600,
alcancando um tamanho médio de 1 cm de comprimento. Depois foram moidas novamente,
mecanicamente, em um liquidificador. As fibras desfibradas foram secas em uma estufa com
circulacdo de ar a uma temperatura de 35°C por 24 horas. Apds a secagem, ocorreu a moagem
final, onde as fibras foram trituradas novamente utilizando uma faca Marconi mil Willey

modelo MA048, alcangando um tamanho aproximado de 0,50 mm de comprimento.
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3.2.1 Tratamento alcalino

As fibras moidas foram imersas em solucdo de hidréxido de sédio (NaOH) com
concentracdo de 5% (m/v) na proporc¢édo de 1 g de fibra para 20 mL de solucéo sob agitacao
mecanica durante uma hora a uma temperatura de 80° C. Apds o tratamento com o hidréxido
de sddio, o material foi filtrado a vacuo e lavado com agua destilada até atingir pH neutro. Apos
esta etapa, as fibras foram secas em estufa com circulacdo de ar a 35°C por 24 horas. A figura

18 apresenta um diagrama esquematico para o tratamento alcalino.

Figura 18- Diagrama esquematico do tratamento alcalino

NaOH

Fonte: Autora (2023).

3.2.2 Branqueamento

As fibras tratadas com hidréxido de sédio (NaOH) foram imersas em uma solugéo de
hipoclorito de s6dio com concentracdo de 1% (v/v) na proporcédo de 1 g de fibra para 20 mL da
solucéo de hipoclorito de sodio. A imersdo das fibras na solucdo de hipoclorito de sodio foi
realizada a uma temperatura de 65°C por 1 hora, permitindo que a reagdo ocorra
adequadamente. Apds o tratamento com hipoclorito de sodio, as fibras foram lavadas com agua
destilada para remover o excesso de NaClO, filtradas a vacuo e secas em uma estufa com
circulacdo de ar a 35 ° C por 24 horas para remover a umidade restante e garantir que as fibras
estejam completamente secas antes de serem usadas. Na figura 19, é possivel observar o

diagrama esquematico do branqueamento.
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Figura 19- Diagrama esquematico do branqueamento
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Fonte: Autora (2023)

3.2.3 Obtenc¢do do amido termoplastico

Os filmes de amido termoplastico, foram obtidos através da técnica de evaporagao por
solvente (casting solution), na qual foi preparada uma solucdo filmogénica de amido de milho
em &gua destilada na proporcdo de 1:20 m/v, foi adicionado 5 gramas de amido de milho e
como agente plastificante foi utilizado além da agua o glicerol na fracdo massica de 28% e 0s
compositos poliméricos foram obtidos com teores de fibras de 5 e 10% de fracdo massica em
relacdo ao amido de milho. As quantidades estabelecidas foram adicionadas em moldes de
silicone (18x19cm) e desidratada em estufa com circulagéo de ar a 35 °C por 24 horas. Os filmes
de amido, amido com 5% de fibras de sisal curtas e amido com 10% de fibras de sisal curtas,
foram denominados de T, C-1 e C-2, respectivamente. As etapas do processo de obtengédo dos

filmes estéo representadas no diagrama da figura 20.
Figura 20- Diagrama esquematico da producdo dos filmes

Glicerol

a Agua destilada

——+ Microfibras ~ ”
de sisal -

Fonte: Autora (2023)
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3.3 Caracterizacdo do Composito de Amido Termoplastico

A técnica de espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) foi
utilizada para caracterizar as amostras com base na analise dos grupos funcionais presentes na
estrutura. A estabilidade térmica e as propriedades de degradagdo foram avaliadas por anélise
termogravimétrica (TGA). O aspecto visual do filme foi produzido de forma visual e tangivel

e a espessura foi analisada por meio de micrémetro digital.

3.3.1 Aspecto visual

A analise visual foi conduzida de forma intrinseca nos filmes, utilizando a observacao
visual e tangivel para avaliar aspectos como cor, homogeneidade, opacidade, presenca ou

auséncia de bolhas, aparéncia quebradica, flexibilidade e remocao da placa.

3.3.2 Testes de analise termogravimétrica (TGA)

Para encontrar a estabilidade térmica das amostras dos filmes T, C-1 e C-2, foi utilizada
a andlise termogravimétrica (TGA). A curva TGA dos filmes foram obtidas utilizando um
instrumento NEXT STA 300, sob atmosfera inerte de nitrogénio (100 mL.min™!) a uma taxa de
10 °C.mint em temperatura ambiente a 800 °C. A analise foi realizada, no Laboratério de
Caracterizacdo de Materiais da UFPA, campus Belém-PA e os resultados foram representados

graficamente no software OriginPro® versdo 9.5.1.

3.3.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros de absorcdo na regido do infravermelho por refletancia total atenuada
(ATR) foram obtidos a fim de avaliar os grupos funcionais presentes em cada amostra. Os
espectros foram realizados no Laborat6rio de Espectroscopia Vibracional e Altas Pressdes da
UFPA (LEVAP), campus Belém-PA a temperatura ambiente utilizando um espectrofotémetro
Perkin Elmer FT-IR/FT-NIR Spectrum 400 Bruker. A realizacdo dos espectros foi com
resolugdo de 8 cm™, 100 varreduras e sele¢do de ondas situadas entre 4000 cm™ a 400 cm™. A

representacdo dos dados foi realizada atraves software OriginPro® versdo 9.5.1.
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3.3.4 Confeccdo dos corpos de prova

Os corpos de prova para a realizacdo do ensaio mecanico de tracdo e da andlise de
espessura foram confeccionados através da técnica de evaporacdo por solvente, utilizando
amido de milho, 4gua destilada, glicerol e fibras de sisal curtas. Os filmes em estado gelatinoso
foram adicionados a uma placa de silicone e posteriormente foi mantido a uma temperatura de
35°C, por um periodo de 24 horas em estufa com circulacdo de ar. Apos a secagem dos filmes,

foram feitos 8 corpos de prova de cada filme, com medidas de 2,5 cm x 7,5 cm.

3.3.5 Espessura

A espessura foi realizada em cinco pontos diferentes do filme, utilizando um micrémetro
digital (modelo ndo especificado) com preciséo de 0,001 mm. A espessura final foi determinada
pela média aritmética das medidas em 5 pontos aleatorios realizadas em cada amostra. As
medidas feitas foram baseadas em (Nunes, 2018). Com os resultados obtidos foram retirados a

média e desvio padréo.

3.3.6 Teste mecénico de tracdo

As propriedades mecanicas (resisténcia a tracdo, deformacéo e mddulo de elasticidade)
dos compdsitos e amido termoplastico (TPS) foram realizadas utilizando a maquina universal
INTERMERTRIC eletromecénica iM-50 do Laboratério de Praticas Tecnoldgicas (LABTEC)
e Laboratdrio de Caracterizacdo dos Materiais (LABCMAT) da Universidade Federal do Parg,
campus Ananindeua-PA. Determinadas conforme a norma ASTM D882-18, com velocidade de
5mm/min, dimensdes de 2,5 cm x 7,5 cm e para determinar os valores médios dos resultados
os testes foram realizados em 8 corpos de prova e depois as variacOes estatisticas foram obtidas
pelo teste de Duncan, com nivel de significancia de 5%. Realizada no TIBCO Statistica® versao

14.0.0.15. A figura 21 apresenta as etapas do ensaio mecanico.
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Figura 21- Ensaio de tracdo do Amido termopléstico (TPS)

Fonte: Autora (2023).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Aspecto visual

Ao utilizar como comparativo os estudos conduzidos por Brito, (2019) ndo foram
identificadas diferencas visuais significativas nas amostras do filme sem fibra (T), com 5% de
fibras (C-1) e 10% de fibras (C-2), conforme ilustrado na figura 22.

Figura 22- Aspecto visual dos filmes: a) T, b) C-1 e ¢) C-2.

b
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Fonte: Autora (2023)

No quadro 1 sdo apresentados os resultados obtidos quanto aos aspectos visuais dos
filmes T, C-1 e C-2.

Quadro 1- Resultados obtidos a partir da anélise visual dos filmes

Amostras Aparéncia dos filmes
T Translucido, homogéneo, auséncia de
rachaduras e de bolhas na superficie, ndo
quebradico, nao fragil, flexivel e de facil
remocao
C-1 Translucido, ndo homogéneo, auséncia de
rachaduras e de bolhas na superficie, ndo
quebradico, ndo fragil, flexivel e de facil
remocao
C-2 Levemente translucido, ndo homogéneo,
auséncia de rachaduras e de bolhas na
superficie, ndo quebradico, ndo fragil,
flexivel e de fécil remocgéo

Fonte: Adaptado de (Brito, 2019).
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Ao analisar as imagens e a tabela é possivel notar que o filme sem fibras, apresentou um
aspecto homogéneo e coloracdo transparente, sem presenca de bolhas ou rachaduras em sua
superficie. Além disso, o filme demonstrou flexibilidade, auséncia de caracteristicas que
indicassem fragilidade e facilidade ao ser removido da placa de silicone.

Os filmes que contém 5% e 10% de fibras de sisal curtas, exibiram um aspecto
heterogéneo devido a presenca de particulas finas ndo dispersas. No entanto, ndo foram
observadas bolhas nem rachaduras na superficie do filme. E importante ressaltar que essas
caracteristicas relacionadas ao aspecto heterogéneo dos filmes ndo prejudicaram a flexibilidade
nem a remocao da placa de silicone.

Portanto, pode-se concluir que com o aumento do percentual de fibras nos filmes,
ocorrem alteracdes em seus aspectos visuais. Entretanto, essas mudancas ndo impactam a
manipulacéo dos filmes.

A uniformidade do filme somente com a presenca de plastificantes e amido é uma
caracteristica notavel e esperada. Essa observacdo é sustentada por estudos anteriores descritos
por Brito, (2019) que descreve esse aspecto como resultado da interagdo do glicerol incorporado
a matriz polimérica.

A transparéncia dos filmes produzidos revela-se vantajosa para aplicagdo em
embalagens de alimentos. Pois a transparéncia proporciona uma visdo direta do produto contido
na embalagem, permitindo aos consumidores examinar visualmente o produto, eliminando a

necessidade da abertura da embalagem.

4.2 Testes de anélise termogravimétrica (TGA)

Com a analise dos resultados das curvas de TG e DTG. Podem ser observadas alteracdes
nas caracteristicas térmicas dos filmes de amido termoplastico (TPS) e com 5% e 10% de fibras,
principalmente quando se observa o percentual de perda de massa durante o agquecimento,

conforme observado na figura 23.
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Figura 23- (esquerda) curvas TGA dos filmes: (a) TPS, (b) 5% de fibras, (c) 10% de fibras e (direita) curvas DTG
dos filmes: (a) TPS, (b) 5% de fibras, (c) 10% de fibras.
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Fonte: Autora (2023)

Na primeira etapa, as temperaturas variam de 60 °C a 200 ° C para filmes sem fibras e
para 0s compasitos, estes resultados sdo atribuidos a perda de umidade e do glicerol (Menezes,
2018; Tarique et al., 2021). O segundo evento, ocorre na faixa de temperaturas entre 230 °C e
500 °C, foi caracterizado como a desintegracdo do amido e da celulose, a degradacdo da
celulose é notavel no ponto maximo correspondente a taxa maxima de decomposi¢édo (Castoldi
etal., 2022).

De acordo com Tarique et al., (2021) com o aumento de temperatura ocorre a
degradacdo e despolimerizacdo do polimero de cadeias de carbono do amido.

Percebe-se que a degradacdo dos compdsitos ocorre em menor grau como resultado da
mistura dos materiais. A matriz polimérica degrada-se a temperaturas marginalmente
superiores as dos compositos. Esses resultados estdo de acordo com os encontrados por Furtado
et al., (2020) pois a caracteristica de estabilidade térmica € atribuida a presenca de celulose na
fibra.

4.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia FTIR foi utilizada para acessar 0s modos vibracionais das amostras de
fibra sem tratamento e fibras com tratamento alcalino. Na Figura 24 é possivel identificar
bandas de absorcdo que abrangem os grupos de hidroxila (OH-), carbonilas (C=0) e ligacoes
de C-He C-O.
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Figura 24- FTIR das fibras: a) naturais e b) com tratamento alcalino e branqueamento.
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Fonte: Autora (2023)

Os nameros de ondas e 0s respectivos grupos funcionais para amostras obtidas, segundo

a analise do FTIR, sdo apresentadas no quadro 2 e 3.

Quadro 2- Relacéo entre bandas e grupos funcionais das fibras sem tratamento.

Bandas cm* Grupos funcionais
3344 O-H

2928 C-H

1670 C=0

1045 C-HeC-O

Fonte: autora (2023).

Quadro 3- Relacéo entre bandas e grupos funcionais das fibras com tratamento.

Bandas cm Grupos funcionais
3337 O-H
2372 C-H
1678 C=0
1038 C-HeC-O

Fonte: Autora (2023).
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No quadro 2 e 3 é possivel comparar as amostras sem tratamento e com tratamento
alcalino e identificar as mudancas nas bandas de absor¢éo devido ao tratamento.

A intensidade das bandas em um espectro de absorcdo por infravermelho esta
diretamente relacionada as vibracGes moleculares das ligacGes quimicas. No contexto das
hidroxilas (O-H), o pico de intensidade se d&d em 3344 e 3337.

Nas fibras tratadas, observa-se uma diminuicdo na intensidade na banda larga da
hidroxila, significando a reducdo da higroscopicidade das fibras tratadas indicando que teréo
uma menor tendéncia a absorver agua em comparacao com as fibras ndo tratadas. 1sso pode ser
vantajoso em aplica¢des onde a resisténcia a umidade ¢ importante (D’ Almeida et al., 2005).

De acordo com Tserki et al., (2005) as bandas entre 2928- 2372 correspondem as
ligacbes C-H alifaticos dos grupos metila -CHz e metileno -CH.. Este grupo funcional é
caracteristico dos componentes lignoceluldsicos presentes nas fibras vegetais. Enquanto o
estiramento entre 1670 e 1678 correspondem ao grupo carbonila, presente no grupo acetil éster
ou carboxilicos da hemicelulose. Os estiramentos sdo gerados a partir da esterificacdo das
hidroxilas presentes (Castro et al., 2020; Furtado et al., 2020).

Lu et al em seu estudo de 2003 sobre a utilizacao de fibras de sisal benziladas no reforco
de materiais para a confec¢do de compdsitos, constatou que houve reducdo na intensidade dos
picos C = O em 1636 e 1250 cm ~!, mostrando que a lignina e a hemicelulose presentes na fibra
natural sdo parcialmente removidas ap0s o tratamento; isso pode ser uma evidéncia da
efetividade dos tratamentos nas fibras.

A banda de maior intensidade corresponde a deformacGes nos acoplamentos C-H e C-
O (Sanchez et al., 2010; D’ Almeida et al., 2019).

As caracteristicas observadas das alteracGes quimicas mais significativas ocorridas nas
fibras de sisal sdo semelhantes as relatadas por (D’Almeida et al., 2005).

Por isso, pode-se inferir que mudancas estruturais podem ser causadas pelo tratamento
alcalino das fibras naturais.

O espectro FTIR do amido termopléstico, com 5% e 10% de fibras evidenciou a
presenca de bandas largas correspondentes as vibragdes de estiramento dos grupos funcionais
de hidroxila (OH-), carbonilas (C=0) e liga¢des de C-H, C-O, C-O-C e C-O-H, conforme é
apresentado na figura 25 e nos quadros 5,6 e 7.



Figura 25- FTIR dos filmes: a) TPS, b) 5% de fibras e c) 10% de fibras.
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Fonte: Autora (2023)

Quadro 4- Relagdo entre bandas e grupos funcionais do amido termoplastico e dos filmes com 5% e 10% de
fibras tratadas.

Bandascm™ T Grupos funcionais
3302 O-H
2951 C-H
1678 C=0
1366 C-0
1015 C-0-Ce C-O-H

Fonte: Autora (2023).

Quadro 5- Relagdo entre bandas e grupos funcionais dos filmes com 5% de fibras tratadas.

Bandas cm? Grupos funcionais
3302 O-H
2951 C-H
1659 C=0
1350 C-0O
1026 C-O-Ce C-O-H

Fonte: Autora (2023).
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Quadro 6- Relacdo entre bandas e grupos funcionais dos filmes com 10% de fibras tratadas.

Bandas cm? Grupos funcionais
3298 O-H

2947 C-H

1666 C=0

1350 C-0O

1026 C-O-Ce C-O-H

Fonte: Autora (2023).

Observando a Figura 25 e os quadros 5 e 6, percebe-se que com a adi¢do das fibras de
sisal houve uma alteragdo no primeiro pico de 3302 cm™! para 3298 cm™!. Indicando a formac&o
de hidrogénio entre as fibras e a matriz. Picos semelhantes foram observados por (De Almeida
Nascimento et al., 2021).

As bandas espectrais localizadas nas regides de onda de 2951 cm™! e 2947 cm™! sdo
caracteristicas ao estiramento C-H, confirmando a presenga de grupos metil e metileno, sendo
correlacionados com o alongamento assimétrico (C-H) em cadeias alifaticas, respectivamente
(Abera et al., 2020).

Adicionalmente, foram detectadas bandas de absor¢do caracteristicas relacionadas ao
grupo funcional (C=0), com valores de nimero de onda de 1678 cm'e em 1666 cm™.
Observou-se também vibracdes de estiramento das ligacdes C-O nos constituintes moleculares
do composto polissacarideo de amido e glicerol. Picos de absor¢do com valores compreendidos
entre 1015 cm™ e 1026 cm™ foram atribuidos ao estiramento das ligagdes C-O-C e C-O-H
(Castillo et al., 2019).

Com base nestes resultados e em comparacdo com os dados encontrados na literatura,
observa-se que nao ha evidéncia de altera¢fes quimicas na estrutura da matriz polimérica ao

incorporar fibras (Albinante; Pacheco; Visconte, 2013).

4.4 Espessura

A fim de se obter uma média de espessura dos filmes, foi elaborado um grafico com as

amostras dos filmes T, C-1 e C-2 representadas na figura 26.
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Figura 26- espessura média dos filmes obtidos dos corpos de prova do ensaio de tragdo
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Fonte: Autora (2023).

Na Figura 26 s&o apresentadas as espessuras médias dos filmes utilizados nos ensaios
mecanicos. Observou-se que as amostras analisadas apresentaram espessuras diferentes em
cada ponto de verificacdo, devido a uma leve variagdo na distribui¢do dos filmes no molde.
Ao analisar as espessuras € possivel verificar que os compdsitos apresentaram- se levemente
mais espessos que o amido termoplastico. Essa diferenca pode ser atribuida a maior
concentracdo de fibras nos compdsitos. Entretanto, ao comparar os compdsitos entre si,
verifica-se que ndo houve diferenca significativas entre eles, o que evidencia a boa dispersado
das fibras no filme, juntamente com a reaglomeracgéo das moléculas de amido e glicerol.

Nessa diretriz € importante destacar que a espessura exerce uma grande influéncia nas
propriedades mecénicas dos filmes (Wu et al., 2019). Os dados obtidos demonstram que o
aumento da espessura dos compdsitos esta associado a boa resisténcia mecanica nos filmes.

Revelando uma possivel aplicacdo na industria em diferentes contextos (Sobral, 2000)
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4.5 Teste mecéanico de tracao

No presente trabalho, as amostras de T, C-1 e C-2 passaram pelo ensaio mecénico de

tracdo e o resultado de tencdo pode ser observado na figura 27.

Figura 27- Resisténcia a tensdo de ruptura do amido termoplastico (T), compoésito com 5% de fibras (C-1) e com
10% de fibras (C-3). Médias seguidas por letras iguais ndo apresentaram diferenca estatistica significativa.
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Fonte: Autora (2023).

A Figura 27 exibe os valores de tensdo para amostras T, C-1 e C-2. O teste de Duncan
foi utilizado para verificar possiveis variagBes estatisticas na tensdo das amostras. Através do
teste de Duncan foi observado que ndo houve diferenca estatistica significativa para a tensao de
T,C-leC-2.

Os resultados obtidos estdo em oposicédo aos estudos feitos por Jumaidin et al. (2020)
que demostraram um aumento no valor de resisténcia a tracdo em compositos de fecula de
mandioca termoplastica com até 5% de fibra de capim, indicando melhora significativa com
esse percentual de fibras (Jumaidin et al., 2020). Em virtude da diminui¢do das interagoes
intermoleculares entre as cadeias de amido e as fibras, causada pela quantidade de plastificante

usada na metodologia, ocorre a substituicdo das ligacdes de hidrogénio entre as moléculas de
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amilose e amilopectina, causando a destruicdo da cristalinidade granular e aumento da
molhabilidade entre as cadeias poliméricas do amido (Almeida, 2010; Tarique; Sapuan;
Khalina, 2021). E importante ressaltar que existe uma quantidade ideal de plastificante para o
amido, que varia de acordo com a origem do amido, tornando o amido termoplastico mais fluido
e facilmente processavel industrialmente (Moura et al., 2021; Tarique; Sapuan; Khalina, 2021,
Van Khoi et al., 2023).

Os resultados indicam que a adi¢éo das fibras ndo provocou maiores alteragdes na tensao
dos filmes. Tal resultado, pode ser atribuido a modificacdo da fibra e a quantidade de glicerol
usada.

A figura 28 exibe os valores do médulo de elasticidade para as amostras T, C-1 e C-2.

Figura 28- Modulo de elasticidade do amido termopléstico (T), compdsito com 5% de fibras (C-1) e com 10% de
fibras (C-3). Médias seguidas por letras iguais ndo apresentaram diferenca estatistica significativa.
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Fonte: Autora (2023).

O teste de Duncan foi aplicado para avaliar a diferenca estatistica significativa para o
modulo de elasticidade dos filmes. Foi observado através do teste de Duncan que 0 modulo das

amostras C-2 foi superior em relagdo as amostras de T e C-1.
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E possivel observar que ocorre aumento para 0 médulo com a adicdo de 10% de fibras
ao filme de TPS. Este comportamento ¢ indicativo que a adi¢do de 10% de fibras aumentou a
rigidez do compdsito (Araujo et al., 2009). Este aumento nos valores do modulo de elasticidade
¢ associado ao aumento de resisténcia a tracdo, o que denota que as fibras de sisal atuaram
reforcando a matriz polimérica.

A figura 29 apresenta os valores obtidos no ensaio mecanico para a deformacdo dos
filmes T, C-1 e C-2.

Figura 29- Deformacdo do amido termoplastico (T), compdsito com 5% de fibras (C-1) e com 10% de fibras (C-
3). Médias seguidas por letras iguais ndo apresentaram diferenca estatistica significativa.
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Fonte: Autora (2023).

O teste de Duncan revelou que existe uma diferenca significativa entre T, C-1e C-2. A
amostra T apresentou maior deformacéo em comparacdo as amostras C-1 e C-2. Este resultado
é esperado pois a incorporagdo da fibra de sisal provocou aumento na resisténcia a tracdo e
tornou o material mais rigido, tendo em vista que as fibras se aderiram a matriz, causando maior
rigidez aos filmes, tornando-o mais resistente a deformacao. Pode-se constatar também que a

medida que a proporcdo de fibras aumenta, a interagdo entre as fibras dentro do compdsito
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aumenta, resultando em menor ligagéo interfacial (Almeida, 2010; Jumaidin et al., 2017; Abera
Betelie et al., 2019).

Resultados semelhantes foram encontrados na literatura para compdsitos de amido
termoplastico com fibras naturais (Jumaidin et al., 2020). Assim, com base nos resultados de
ensaio de tracdo revela o potencial uso de nossos compdsitos para aplicacdes no setor de

embalagens.
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5 CONCLUSAO

No presente estudo, fibras de sisal curtas foram obtidas ap6s tratamento mecénico,
alcalino e branqueamento. Os filmes de T, C-1 e C-2 foram obtidos satisfatoriamente através
do método de solvente casting. Os filmes obtidos tiveram um aspecto visual transltcido e boa
maleabilidade.

As curvas de TGA e DTG para T, C-1 e C-2, revelaram a presenca de dois eventos
térmicos, onde o primeiro evento foi atribuido a perda de umidade e o segundo foi descrito
como degradacdo do amido e da celulose. Pequenas variacfes foram observadas para perfil de
decomposicdo térmica em relacdo ao filme de amido termoplastico.

Os espectros de FTIR adquiridos para T, C-1 e C-2 néo revelaram alteracdes para a
composi¢do da matriz polimérica. Para a espessura foi observado que a presenca das fibras ndo
causou mudancas significativas em relacdo a espessura para os filmes de T.

O ensaio de tracdo revelou que ndo houve diferenca estatistica significativa para a
resisténcia dos filmes de T, C-1 e C-2. Um aumento para 0 médulo foi encontrado para a
amostra C-2. Contudo uma menor deformacéo para C-1 e C-2 foi observada, o que foi atribuido

a adicdo das fibras e evidenciando que as fibras atuaram como reforco para a matriz de amido.

Diante do exposto, os resultados encontrados neste estudo indicam que filmes
compostos por amido de milho termoplastificado e fibras de sisal curtas apresentaram
resultados esperados e os filmes com 5% de fibras podem ser mais indicados para aplicacédo no

setor de embalagens.
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6 SUGESTOES

e Variar a quantidade de fibras na matriz polimérica
e Realizar ensaio de intumescimento para os filmes obtidos
e Realizar ensaio de solubilidade para todas as amostras

e Realizar ensaio de umidade para as amostras obtidas neste estudo
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