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RESUMEM

Se probo la biodegradabilidad de compuestos de polietileno de baja densidad (LDPE) y almidén en el
proceso de compostaje. Se modifico in situ almidén de maiz termoplastico (TPS) con un extensor de cadena y se
mezcl6 en polietileno al 20% usando un mezclador intensivo, lo que dio como resultado una mezcla de
plastificante de glicerol TPS / LDPE 80:20 p/p. Después de 60 y 90 dias en un reactor compostable, las muestras
se analizan mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier, analisis termogravimétrico y
microscopico. El experimento dio como resultado una descomposicion rapida de la fase de almidén con una
pérdida del 20% de la masa del material compuesto, pero se puede concluir si hubo o no degradacion de la fase
de polietileno.
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ABSTRACT

Composite of low density polyethylene (LDPE) and starch biodegradable materials were tested
for biodegradability under composting process. Thermoplastic corn starch (TPS) was modified in situ
with a chain extender and mixed in 20% polyethylene using an intensive mixer, resulting in a mix
TPS/LDPE 80:20 w/w, glycerol plasticizer. After 60 and 90 days in a compostable reactor, the samples
are analyzed by Fourier Transform Infrared Spectroscopy, thermogravimetric and optical microscopic
analysis. The experiment resulted in a fast decomposition of the phase of starch with a loss of 20% mass
of the composite but cannot be concluded whether or not there was degradation of the polyethylene phase.
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INTRODUCAO

Com o desenvolvimento da industria de plasticos, plasticos de amido/polietileno com boa
degradabilidade e compatibilidade sdo cada vez mais desejados. Nos ultimos 50 anos, plésticos de
polietileno cheio de amido foram relatados por muitos pesquisadores [1]. Com o objetivo de reduzir
o0s problemas ambientais causados pelos residuos plasticos, a pesquisa de novos materiais a partir de
recursos renovaveis, como os polimeros naturais biodegradaveis, tem sido um desafio nos ultimos
anos para pesquisadores académicos e industriais [2,3]. O uso de produtos agricolas na aplicagdo de
plasticos é considerado uma forma interessante de reduzir os excedentes de produtos agricolas e de
consolidar suas receitas para aplicagcdes ndo alimentares [4].

Nesse contexto, 0 amido pode ser uma alternativa sustentavel ideal aos plasticos derivados do
petroleo, principalmente por sua abundancia, biodegradabilidade, ndo toxicidade e baixo custo [5].
O amido em sua forma nativa € amplamente utilizado como um enchimento [6], mas seu
processamento por fusdo por métodos convencionais, na presenca de plastificantes como o glicerol,

leva a uma matriz termopléastica (amido termoplastico, TPS) util para muitas aplicagdes, como em
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embalagem e campo biomédico [2]. Na verdade, o amido plastificado pode ser processado sob o
processo tradicional de fusdo, como extrusdo, moldagem por injecéo e sopro de filme [3].

O amido nao é realmente um termoplastico, mas pode ser convertido em uma fase polimérica
emaranhada continua sob calor e cisalhamento na presenca de agua ou de um plastificante nao
aquoso, como glicerol, ureia, glicose e sorbitol [7]. Os plastificantes podem destruir a estrutura
cristalina do amido nativo [2]. Quanto melhor o efeito de plastificagdo, mais hidroxilas livres de
amido termoplastico (TPS) existem. O amido termoplastico € um material adequado para diversas
aplicacdes, como embalagem e revestimento, e uma alternativa adequada para os polimeros de
petréleo tradicionais.

Primeiramente, énfase especial foi colocada na influéncia do amido nas propriedades
termomecanicas e hidrofilia dessas misturas antes da analise de compostagem. Consequentemente,
a desintegracdo em condicdes de compostagem em escala de laboratério dos materiais obtidos foi
conduzida e a analise morfoldgica, térmica e estrutural de tal material degradado é relatada aqui. As
mudancas na morfologia das blendas e seus nanocompadsitos, o carater hidrofilico da fase TPS e sua
biodegradabilidade nas propriedades de compostabilidade resultantes de materiais a base de PEBD/
TPS foram estudadas com o objetivo principal de ter informagdes sobre a vida Gtil desses materiais
para aplicacGes industriais potenciais (por exemplo: peliculas de cobertura agricola, embalagens de
alimentos, etc.) [9].

Neste trabalho, o TPS foi preparado a partir de amido de milho, plastificado com glicerol e
usando um extensor de cadeia de acidos graxos para aumentar a hidrofobicidade do compoésito TPS
/PEBD. As amostras foram conduzidas por 90 dias em condi¢des de compostagem doméstica de
acordo com a Pratica Padrdo ASTM para Avaliacdo da Suscetibilidade Microbiana de Materiais
N&o Metélicos por Aterro de Solo de Laboratério — G160 —19 (2019)

PARTE EXPERIMENTAL

Materiais. A aparéncia visual o amido de milho utilizado vem de comercial da empresa
Cargill, Amilogill 2100. O glicerol é um produto comercial da empresa Nova Quimica Ltda. O
extensor de cadeia usado é o acido graxo obtido da empresa SGS polimeros Ltda. O polietileno
utilizado foi e PEBD (EB—853/72) da empresa Braskem. Os espectros de FTIR foram registrados no
Perkin Elmer Frontier Spectronic na forma de filmes com ATR, na faixa de 4.000 — 400 cm™. A
analise termogravimétrica foi registrada no TGA 4.000 Perkin Elmer, aquecido de 30 a 800°C, com
taxa de aquecimento de 20°C-min-?, utilizando atmosfera de nitrogénio. As analise de microscopia
(bw 1.008-500X ) microscépio, digital, usb 5X-500X.

Preparacao. Para preparar o TPS, concentracdes de amido (56,5%), glicerol (23% p/p),

polietileno PEBD ( 20% em peso) e acido extensor de cadeia (0,5% em peso). Foram misturados
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mecanicamente em um recipiente até a obtencdo de um material homogéneo. As misturas foram
processadas em um misturador de alto cisalhamento. A mistura foi prensada a quente a 150°C em
filmes de 0,2 mm de espessura.

Teste de Compostagem. No teste de compostagem, a matriz de residuos (peso inicial: 5 kg)
era composta de residuos de alimentos e residuos verdes (20% grama, 10% aparas de madeira, 20%
vegetais, 30% frutas, 20% indculo de esterco de vaca) de acordo com ASTM G160-19. O teste de
biodegradagdo foi realizado em uma caixa de madeira de 1,0 m-1,0 m-0,9 m, projetada como
composteira de acordo com ASTM G160-19. A caixa foi deixada em ambiente aberto sendo
monitorada a temperatura, pH e umidade. As amostras foram cortadas em forma de quadrado (35-
35 mm) e acondicionadas em uma tela téxtil para permitir sua facil remocdo apds o ensaio de

compostagem, mas também permitindo o acesso de umidade e microorganismos (Figura 1).
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Figura 1. Estrutura da composteira

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os filmes da blenda TPS/PEBD foram relatados na Figura 2 como fotografias para
identificar a descoloracdo, erosdo na superficie nas bordas. A evolugdo da degradacdo das amostras
compostas € nitida para 60 e 90 dias de compostagem. O aumento da molhabilidade das amostras,
possivelmente devido ao consumo do teor de amido, levou a uma degradacdo na matriz, como pode
ser visto melhor na Figura 3.

Figura 2 a) Compésito TPS/PEBD como preparado: b) Composito TPS/PEBD
apos 60 dias de compostagem: ¢) Composito TPS/PEBD apds 90 dias de compostagem.
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Na Figura 3 é possivel observar as caracteristicas superficiais dos filmes
compositos TPS/PEBD inicialmente (a) com aspecto termoplastico e os filmes degradados

(b,c) tornam-se com aspecto fibroso.
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Figura 3. Andlise microscépica Optica: a) conforme preparado; b) apés 60 dias de
compostagem; ¢) ap6s 90 dias do processo de compostagem.

Os espectros de FTIR mostrados na Figura 4 evidenciam a degradacdo do TPS devido a
reducédo dos picos em 1.075-1.150 cm (estiramento — CO), 1.716 cm™ (estiramento — C = O) e
3.298 cm™ (estiramento RO), como também observado por By Peng et al. [10]. Nenhuma alteragéo
foi encontrada nos picos em 2.843 — 2.915 cm (estiramento — CH), 715 cm™ (curvatura — CH)

relacionados ao polietileno apds a compostagem.
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Figura 4. Analise de espectros de FTIR para TPS/PEBD como
preparado (preto), ap6s 60 dias (vermelho) e ap6s 90 dias (azul) em
compostagem.

As curvas de degradacdo dos filmes compositos TPS/PEBD aos 0, 60 e 90 dias sdo
mostradas na Figura 5. Quatro eventos de decomposicao térmica séo identificados: a etapa inicial
esta relacionada a evaporacdo da agua, seguida pela decomposicéo do plastificante. Esta fase parcial
sobrepGe-se a degradacdo térmica da fase rica em amido. Por Gltimo, ocorre a degradacdo do
polietileno. As curvas de degradacao dos filmes de TPS/PEBD ap6s 60 e 90 dias de compostagem
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mostram uma Unica etapa de perda de massa correspondente & degradagdo térmica da fase rica em

polietileno.
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Figura 5. Andlise termogravimétrica e seus derivados (DTG) para o
composito TPS/PEBD como preparado (vermelho), apos 60 dias (preto) e ap6s 90 dias
(verde) do processo de compostagem. As analises de DTG sdo azul escuro, rosa e azul
claro, respectivamente.

CONCLUSOES

Os filmes compdsitos TPS/PEBD apresentaram maior decomposi¢do da fase amido ap6s 60
dias de compostagem, o que foi confirmado por andlise visual, TGA e FTIR. Nenhuma grande
diferenca foi observada entre 60 e 90 dias. Durante todo o periodo a fase PE ndo se degradou.
Estudos subsequentes serdo realizados para propormos o mecanismo de degradacao nos filmes, bem
como a reducdo nas propriedades mecéanicas.
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