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Relatorio Descritivo de Patente de Invencéo
BIOCOMPOSITO, USO DA FIBRA DA CASCA DE DAPHNOPSIS RACEMOSA
GRISEB, PROCESSO DE OBTENCAO DO BIOCOMPOSITO E USO DO
BIOCOMPOSITO

Campo da Invencao

[0001] A presente invencdo descreve um biocompdsito que compreende a
matriz poli(acido lactico) (PLA) e fibra vegetal de alto desempenho mecéanico,
proveniente da arvore Embira (Daphnopsis racemosa Griseb.). A presente
invencdo se situa nos campos da engenharia de materiais, da quimica e da

engenharia quimica.

Antecedentes da Invencdo

[0002] Os polimeros, conhecidos popularmente como plasticos tornaram-se
vildes, pelos impactos causados ao meio ambiente. Os bilhdes de toneladas de
residuo plastico gerados até hoje pela humanidade, estdo presentes e
acumulados em lixdes, aterros controlados, mananciais e inclusive nos
oceanos. Uma minoria de polimeros séo reciclados e também incinerados, este
altimo resolvendo apenas o problema do volume, entretanto, para o meio
ambiente ainda é um procedimento prejudicial. Neste contexto, o estudo e
conhecimento das propriedades mecéanicas e da taxa de degradacdo dos
polimeros sdo de extrema importancia, pois sdo fatores determinantes na
aplicacdo de polimeros biodegradaveis e tentar mostrar uma alternativa de
solucédo para o problema do acumulo de residuos.

[0003] Atualmente ha uma grande procura por materiais diferentes que
modifiguem e otimizem as propriedades dos polimeros. Uma alternativa €
incorporar esses materiais, como cargas de reforgo, resultando em materiais
com propriedades melhores e adequadas a uma determinada aplicacédo e é
preferivel que esses materiais sejam biodegradaveis.

[0004] Nas ultimas décadas, a utilizacdo de fibras sintéticas como reforgco tem
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cedido lugar ao uso de fibras vegetais, devido ao seu fator renovéavel,
biodegradavel e de menor custo ambiental. Além disso, é sabido que as fibras
lignoceluldsicas (compostas por celulose, hemicelulose e lignina) sdo menos
abrasivas do que as sintéticas, o que provoca menor desgaste em
equipamentos convencionais de processamento de polimeros, além de nédo
oferecerem toxicidade. O sisal, coco, juta, rami, curaua, fibra de bagaco de
cana de acuUcar e soja sao exemplos de fibras vegetais comumente utilizadas
no Brasil, apresentando-se como potenciais modificadores de polimeros
termoplasticos. Palhas de trigo e de arroz, bagaco e talos de milho sao
residuos agricolas e também sdo considerados fontes de origem vegetal,
mesmo que suas fibras tenham menor teor de celulose ao serem comparados
com a madeira.

[0005] Compésitos poliméricos reforcados com fibras vegetais possuem como
vantagem baixo custo e leveza e, por isso, despertam interesse em aplicacdes
automobilisticas, esportivas, aeronauticas, moveleiras e na industria da
construcdo civil. Além disso, apresentam um elevado potencial para
construcdes de baixo peso e elevada resisténcia, possuindo uma variada gama
de propriedades isotropicas e anisotrépicas, que dependem dos tipos de fibra e
matrizes utilizadas e da geometria de utilizac&o.

[0006] Na busca pelo estado da técnica em literaturas cientifica e patentearia,
foram encontrados os seguintes documentos que tratam sobre o tema:

[0007] O documento JP2007196384 A intitulado “Vegetable fiber board” revela
um painel a base de fibra lignocelulésica em uma matriz de poli acido lactico
(PLA) que é utilizada para fins de alta resisténcia ao calor e possui boas
propriedades mecanicas. O primeiro diferencial observado em relagcdo ao
invento é a generalidade quando se fala em fibra vegetal, ndo é especificado
qual o tipo de fibra vegetal utilizado e também néo existem percentuais usados
da composicdo da fibra, caracteristica muito importante para se analisar o
potencial do uso de uma fibra vegetal quanto utilizada como reforco em uma

matriz termoplastica. Além disso, o invento diferencia-se, pois ndo &
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mencionado dado técnico, com relagdo a valores obtidos em ensaios para
avaliagdo das propriedades mecéanicas. Também ndo é mencionada avaliagédo
sobre a biodegradabilidade do painel em exposicdo ao intemperismo natural.
Por fim, outro diferencial citado nesta patente € a alta resisténcia ao calor, uma
vez que o invento nd&o possui objetivos para ser utilizado com resisténcia ao
calor.

[0008] O documento CA2560349 Al intitulado “Manufacturing process for
hybrid organic and inorganic fibre-filled composite materials” revela o processo
de fabricagdo de um compdsito termopléstico hibrido utilizando fibras orgénicas
e inorganicas dispersas em uma matriz termoplastica. O primeiro diferencial
observado em relacdo ao invento € a utilizacao de fibra inorganica como a fibra
de carbono, de vidro, de aramida e de boro, com essa composicdo o material
ndo é biodegradavel. Além disso, o invento diferencia-se, pois na patente
analisada é utilizado fibra de polpa de madeira macia e fibra de polpa de
madeira dura (wood pulp), ndo é especificado qual o tipo de madeira e nem o
tipo da espécie. Outro diferencial citado nesta patente € a utilizacdo de
diferentes matrizes termoplasticas, como o polipropileno, poliestireno, polidcido
lactico, ou qualquer combinacgéo delas, no invento é citado que é apenas uma
das matrizes termoplasticas, além da fibra vegetal ser diferente. Outro ponto
diferente desta do presente pedido de patente € quantidade de fibra vegetal
utilizada.

[0009] O documento CN101116993 A intitulado “Synthetic board” descreve um
painel sintético a base de fibra vegetal em uma matriz termoplastica. O painel
possui 0 meio oco para obter as propriedades do produto desejado. O primeiro
diferencial observado em relacéo a patente proposta € a utilizacdo de fibra de
bambu com tamanho de 0,05 a 2,0 mm de comprimento. Além disso, no dito
documento é utilizada uma resina a base de succionato de polibutileno e uma
resina a base de poliacido lactico.

[0010] O documento CN105348721 A intitulado “Environmental-friendly

foaming plastic and preparing method thereof” revela um método de
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preparacdo de uma espuma de plastico biodegradavel em que o plastico
compreende as seguintes matérias-primas: ABS enxertado com amido, &cido
polilactico (PLA), poli (éster hidroxiéster), pé vegetal, fibra de madeira, agente
de acoplamento de silano KH550, aluminato, copolimero de acetato de vinil
etileno (EVA), poliestireno ( PS), PCB do éster dipentaeritritol, glicerina, cera de
polietileno, azodicarbonamida (AC), p-toluenossulfonidrazida (TSH), carbonato
de célcio nanométrico, pé de talco superfino, caulino, diéxido de titanio, um
antioxidante 2246 e um antioxidante BHT. O primeiro diferencial deste
documento em relacéo ao invento proposto é a utilizacdo de pé vegetal de fibra
de madeira, sem especificar qual o tipo de madeira e espécie. Além disso, no
documento é utilizado um agente de acoplamento entre a matriz e a fibra, para
promover um melhor acoplamento, ja no invento a ser patenteado nao foi
utiizado nenhum agente de acoplamento. Outro diferencial citado neste
documento é a utilizacdo de mais de um polimero para formar a matriz, ponto
que torna o produto muito caro, além de nao ser biodegradavel.

[0011] O documento FR2964064 A1 intitulado “Three-dimensional
biocomposite material for household objects, plates, furnitures and interior
architecture elements, comprises plant and/or animal renewable material layers,
biodegradable polymer sheets, and a stacking layer” relata a preparagéo de um
material biocompésito tridimensional biodegradavel. O primeiro diferencial
deste documento em relagdo ao invento proposto é que o produto €
processado em camadas por prensagem a quente, com camadas de 3 cm de
espessura de material renovavel vegetal e folhas de polimero biodegradavel de
0,01 a 3,0 mm de espessura. A camada de polimero termoplastico mencionada
€ preferencialmente o poliacido lactico ou um polimero biodegradavel. Além
disso, a patente em andlise FR2964064 A1l utiliza na camada de 3 cm de fibra
de juta, fibra de linho, fibra de canhamo, fibra de kenaf, fibra de sisal, fibra de
bananeira e fibra de abaca, diferentemente do invento que utiliza apenas um
tipo de fibra.

[0012] O documento EP3143870 A1, intitulado “Wood fibre mat for use as plant
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substrate” descreve um material de fibra de madeira para o uso como substrato
de plantas, diferente do uso proposto pela presente invencdo. Neste
documento, ndo € especificado o tipo de fibra de madeira utilizada.

[0013] O documento WO200908822 A1 “Method for manufacturing a
composite material having reduced mechanosorptive creep, the composite
material, use of the method and the composite material” relata um material
composito para a reducéo da fluéncia mecéanica e o seu método de preparo. O
primeiro diferencial observado em relacéo ao invento proposto € o objetivo do
produto. Além disso, ndo € especificado o tipo de fibra vegetal utilizada.

[0014] O documento CN106479206 A, intitulado “Production method of ternary
composite based on alkali lignin” revela um método de producdo de um
compésito com fibras de madeira, matriz de poliacido lactico e utilizando a
lignina alcalina para resolver os problemas de compatibilidade interfacial entre
fibra e matriz. O primeiro diferencial observado em relagdo ao invento proposto
€ a utilizacdo de um agente compatibilizante, uma vez que no invento a ser
patenteado nao foi utilizado agente de acoplamento, ndo é especificada a fibra
vegetal que foi utilizada. Além disso, ndo sdo especificados os valores das
propriedades obtidas com a adicdo do agente compatibilizante.

[0015] O documento CN107674393 A intitulado “Biomass degradable
packaging box and preparation method thereof” relata a composicdo de um
composito biodegradavel e seu método de processamento. O primeiro
diferencial observado em rela¢édo ao invento proposto é a utilizacdo de mais de
um polimero biodegradavel, o poli (butileno succinato), o poli acido lactico, e
mais um plastificante. A fibra vegetal utilizada € da planta de mamona,
diferente da fibra do invento.

[0016] O documento CN107286639 A intitulado “Environment-friendly
thermoplastic polymer material and preparation method thereof” relata um
material ambientalmente amigavel ao meio ambiente e sobre o seu método de
preparacao. O primeiro diferencial observado em relacdo ao invento proposto &
a utilizacdo de varios componentes, entre eles, em peso: 30 a 40 partes de
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poliamida, 25 a 35 partes de &lcool polivinilico, 20 a 30 partes de poli acido
latico, 5 a 9 partes de fibra lenhosa, 4 a 8 partes de proteina animal
queratinizada em po6, 3 a 6 partes de po deionizado, 2 a 4 partes de titanio
fibroso, 2 a 3 partes de antioxidante, 5 a 10 partes de plastificante e 3 a 9
partes de agente de acoplamento de silano. Além disso, ndo sdo descritas as
propriedades obtidas com este compoésito e ndo é especificada sua
biodegradabilidade.

[0017] O documento US20050225009 A1 intitulado “Manufacturing process for
high performance short ligno-cellulosic fibre-thermoplastic composite materials”
descreve o processo de fabricacdo de um material compdsito de fibra vegetal
curta de alto desempenho. O primeiro diferencial observado em relacdo ao
invento proposto é a utilizacdo de fibra vegetal e fibra sintética, deixando o
compasito ndo biodegradavel. Além disso, € descrito que o compdésito pode ser
processado com alguns polimeros ou qualquer combinacéo entre eles, sendo
eles: polietileno, polipropileno, poliestireno e poli acido lactico.

[0018] Assim, do que se depreende da literatura pesquisada, ndo foram
encontrados documentos antecipando ou sugerindo 0s ensinamentos da
presente invencdo, de forma que a solucdo aqui proposta possui novidade e

atividade inventiva frente ao estado da técnica.

Sumaério da Invencao

[0019] Dessa forma, a presente invencéo resolve os problemas do estado da
técnica a partir de um biocompdésito que compreende matriz polimérica de
poli(acido lactico) e fibra vegetal da casca de Embira (Daphnopsis racemosa
Griseb) e o processo de obtencao desse biocompdsito. A combinacéo da fibra
vegetal com a matriz polimérica proporciona um alto desempenho mecéanico ao
material, destacando a utilidade dessa fibra vegetal como reforco em matriz
termoplastica.

[0020] Em um primeiro objeto, a presente invencdo apresenta o biocomposito
compreendendo:
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- 60 a 75 % em massa de matriz de poli(acido lactico)
- 25 a 40 % em massa de fibra vegetal
em que a fibra vegetal é proveniente da casca de Daphnopsis racemosa
Griseb.
[0021] Em um segundo objeto, a presente invencdo apresenta o uso da fibra
da casca de Daphnopsis racemosa Griseb., conforme definida no primeiro
objeto, como reforco de matriz polimérica.
[0022] Em um terceiro objeto, a presente invencdo apresenta o0 processo de
obtencdo do biocomposito, conforme definido no primeiro objeto,
compreendendo as etapas:
(a) Preparacéo das fibras de casca de Daphnopsis racemosa Griseb;
(b) Mistura das fibras obtidas em (a) com matriz polimérica de
poli(acido lactico); e,
(c) Granulacao da mistura obtida em (b).
[0023] Em um gquarto objeto a presente invencdo apresenta, o uso do
biocompdsito, conforme definido no primeiro objeto, para produtos que
requerem um bom desempenho mecéanico.
[0024] Estes e outros objetos da invencédo serdo imediatamente valorizados

pelos versados na arte e serdo descritos detalhadamente a seguir.

Breve Descricao das Figuras

[0025] Sao apresentadas as seguintes figuras:

[0026] A Figura 1 mostra o fluxograma dos materiais e da metodologia utilizada
nos exemplos da presente invencéao.

[0027] A Figura 2 mostra em (a) o tronco e caule da arvore Embira
(Daphnopsis racemosa Griseb.) e em (b) a extracdo da casca (fibra vegetal).
[0028] A Figura 3 mostra o fluxograma de preparacdo dos biocompositos
PLA/FC, PLA/FL e do PLA virgem.

[0029] A Figura 4 mostra os granulos obtidos na etapa de granulacéo. (a)-

Granulos (“Flakes”) de fibra vegetal longa com PLA; (b) Granulos (“Flakes”) de
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fibra vegetal curta com PLA,; (c) Granulos (“Flakes”) de PLA virgem.

[0030] A Figura 5 mostra os corpos de prova injetados. (a) PLA virgem; (b)
PLA/FL; (c) PLA/FC.

[0031] A Figura 6 mostra o fluxograma do procedimento realizado para a
determinacao do teor de cinzas da fibra vegetal.

[0032] A Figura 7 mostra o fluxograma do procedimento realizado para a
determinacao do teor de lignina da fibra vegetal.

[0033] A Figura 8 mostra o fluxograma do procedimento realizado para a
determinacao do teor de holocelulose da fibra vegetal.

[0034] A Figura 9 mostra o fluxograma do procedimento realizado para a
determinacao do teor de celulose da fibra vegetal.

[0035] A Figura 10 mostra a composicdo quimica da fibra vegetal Embira
(Daphnopsis racemosa Griseb.).

[0036] A Figura 11 mostra as curvas de perda de massa (linha verde) e a
derivada (linha azul), ambas em funcdo da temperatura da fibra da casca de
Embira obtida pela andlise termogravimétrica (TGA).

[0037] A Figura 12 mostra as amostras de PLA virgem e dos compdsitos
(PLA+FL e PLA+FC) expostos ao intemperismo natural entre outubro e
dezembro de 2017.

[0038] A Figura 13 mostra Condi¢cdes climaticas durante o ensaio de
intemperismo natural: (a) insolacdo, (b) umidade relativa média, (c)
precipitacdo, (d) temperatura maxima.

[0039] A Figura 14 mostra Amostras de PLA virgem e dos compdsitos
(PLA+FL e PLA+FC) enterrados em compostagem entre fevereiro e maio de
2018.

[0040] A Figura 15 mostra micrografias obtidas por MEV das amostras. (a) PLA
virgem tempo zero com 30x de aumento; (b) PLA virgem tempo zero com 100x
de aumento; (c) PLA virgem intemperismo com 30x de aumento; (d) PLA
virgem intemperismo com 100x de aumento; (e) PLA virgem compostagem com

30x de aumento; (f) PLA virgem compostagem com 100x de aumento.
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[0041] A Figura 16 mostra micrografias obtidas por MEV das amostras. (a)
PLA/FL tempo zero com 30x de aumento; (b) PLA/FL tempo zero com 100x de
aumento; (c) PLA/FL intemperismo com 30x de aumento; (d) PLA/FL
intemperismo com 100x de aumento; (e) PLA/FL compostagem com 30x de
aumento; (f) PLA/FL compostagem com 100x de aumento.

[0042] A Figura 17 mostra micrografias obtidas por MEV das amostras, a-
PLA/FC tempo zero com 30x de aumento, b- PLA/FC tempo zero com 100x de
aumento, c- PLA/FC intemperismo com 30x de aumento, d- PLA/FC
intemperismo com 100x de aumento, e- PLA/FC compostagem com 30x de
aumento, f- PLA/FC compostagem com 100x de aumento.

[0043] A Figura 18 mostra as curvas de TGA das amostras de PLA virgem, da
fibra vegetal Embira e do compdésito de PLA com fibra longa.

[0044] A Figura 19 mostra as curvas de DTG das amostras de PLA virgem, da
fibra vegetal Embira e do compésito de PLA com fibra longa.

[0045] A Figura 20 mostra as curvas DSC das amostras de PLA virgem, da
fibra vegetal Embira e do compdésito de PLA com fibra longa.

[0046] A Figura 21 mostra o grafico dos resultados das andlises de Tenséo x
deformacgdo das amostras antes e apés intemperismo natural de 2 meses.
[0047] A Figura 22 mostra o grafico dos resultados do médulo elastico das
amostras antes e apos envelhecimento natural.

[0048] A Figura 23 mostra o grafico dos resultados da analise de resisténcia ao
impacto das amostras.

[0049] A Figura 24 mostra o grafico dos resultados da analise de densidade
das amostras em tempo zero e apds 2 meses de intemperismo.

[0050] A Figura 25 mostra o gréfico dos resultados de andlise de teor de vazios
das amostras de compadsitos antes e apds intemperismo natural de 2 meses.
[0051] A Figura 26 mostra o grafico dos resultados da anélise de indice de
fluidez das amostras em tempo zero e apds 2 meses de intemperismo natural.
[0052] A Figura 27 mostra o grafico de resultados de Parametro L das

amostras de tempo zero e ap0Os intemperismo natural, realizado na analise de
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propriedade colorimétrica.

[0053] A Figura 28 mostra o gréfico de resultados do Parametro brilho das
amostras de tempo zero e ap06s intemperismo natural, realizado na analise de
propriedade colorimétrica.

[0054] A Figura 29 mostra a variagao dos parametros de colorimetria.

[0055] A Figura 30 mostra as amostras em tempo zero, depois de sofrer
intemperismo de 2 meses e ap0s compostagem de 3 meses; a- PLA virgem
tempo zero, b- PLA virgem intemperismo, c- PLA virgem compostagem, d-
PLA/FC tempo zero, e- PLA/FC intemperismo, f- PLA/FC compostagem, g-
PLA/FL tempo zero, h- PLA/FL intemperismo, i- PLA/FL compostagem.

[0056] A Figura 31 mostra a Perda de massa das amostras apds 3 meses de

compostagem.

Descricdo Detalhada da Invencao

[0057] Nesta invencdo, é descrita a influéncia da fibra de casca de Embira
quando incorporada em matriz de poli(acido lactico) (PLA), na proporcéo
massica de PLA/Fibra (70/30). As amostras foram avaliadas quanto as suas
propriedades superficiais e reoldgicas, através de medidas de angulo de
contato, parametros colorimétricos e indice de fluidez, com o objetivo de
investigar possiveis divergéncias entre fibra longa e curta.

[0058] O angulo de contato € um parametro importante para o entendimento
das caracteristicas superficiais de um material, das quais a molhabilidade afeta
diretamente a sua biodegradabilidade, visto que a primeira etapa da
biodegradacdo € a hidratacdo. As medidas colorimétricas em polimeros
permitem avaliar alteragcdes de coloracdo, que podem ser indicativos de
degradacédo. E o conhecimento das propriedades reolégicas permite otimizacdo
do processamento e performance de materiais poliméricos.

[0059] Os resultados demonstraram que a incorporagao da fibra Embirra (FE)
na matriz de PLA eleva o modulo elastico do biocompésito PLA/FE com

proporcao massica 70/30, tornando-o mais resistentes mecanicamente quando
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comparado a outros compdésitos termoplasticos reforcados com outras fibras
vegetais convencionais, tais como polipropileno (PP) /fibra de eucalipto,
PP/fibra de pinus, entre outros. Esse elevado modulo elastico do biocompdsito
PLA/FE mostrou o seu grande potencial ao ser aplicado como reforco em
matriz termopléstica.
[0060] Somado a estes resultados, este biocompdsito PLA/FE demonstrou-se
ambientalmente degradavel, mais rapidamente do que a propria matriz de PLA,
indicando que a presenca da fibra ajudou a acelerar a degradacdo do material,
apos a exposicdo em condicdes de intemperismo natural e solo simulado.
[0061] Em um primeiro objeto, a presente invencao apresenta o biocompdsito
compreendendo:

- 60 a 75 % em massa de matriz de poli(acido lactico)

- 25 a 40 % em massa de fibra vegetal

em que a fibra vegetal é proveniente da casca de Daphnopsis racemosa
Griseb.
[0062] Em uma concretizacdo, o biocompdsito compreende:

- 60 a 75 % em massa de matriz de poli(acido lactico)

- 25 a 40 % em massa de fibra vegetal

em que a fibra vegetal é proveniente da casca de Daphnopsis racemosa
Griseb.
[0063] Em uma concretizacdo do biocompdsito, a dita fibra tem um tamanho
entre 1,00 ou 2,36 mm.
[0064] Em uma concretizacdo do biocompoésito, o tamanho da fibra é
preferencialmente 2,36 mm.
[0065] Em um segundo objeto, a presente invencéo apresenta o uso da fibra
da casca de Daphnopsis racemosa Griseb, conforme definida no primeiro
objeto, como refor¢o de matriz polimeérica.
[0066] Em um terceiro objeto, a presente invencédo apresenta o processo de
obtencdo do biocompdsito, conforme definido no primeiro objeto,
compreendendo as etapas:
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(a) Preparacao das fibras de casca de Daphnopsis racemosa Griseb;

(b) Mistura das fibras obtidas em (a) com matriz polimérica de poli(acido
lactico); e,

(c) Granulacao da mistura obtida em (b).
[0067] Em uma concretizacdo do processo, a etapa (a) compreende as sub
etapas:

(al) Pré-corte da casca de Daphnopsis racemosa Griseb;

(a2) Secagem da casca,;

(a3) Moagem em moinho de facas; e,

(ad) Separacao granulométrica em peneira vibratoria.
[0068] Em uma concretizacdo do processo, a sub etapa (a2) ocorre por 24h a
60°C.
[0069] Em uma concretizacdo do processo, o dito moinho de facas na sub
etapa (a3) tem velocidade de 1000 rpm e a dita peneira vibratéria na sub etapa
(a4) tem mesh selecionado entre 4,75 mm; 2,36 mm; 1,00 mm; 500 ym e 250
pgm.
[0070] Em uma concretizacdo do processo, o dito mesh é de 2,36 mm ou
1,00mm.
[0071] Em uma concretizacdo do processo, a mistura da etapa (b) ocorre em
uma camara de mistura em temperatura de massa de 170 a 190°C, velocidade
de agitacéo de 50 a 60 rpm e tempo de agitacdo de 5 a 7 minutos.
[0072] Em uma concretizagdo do processo, a mistura da etapa (b) ocorre em
uma camara de mistura em temperatura de massa de 190°C, velocidade de
agitacao de 50 rpm e tempo de agitacdo de 6 minutos.
[0073] Em uma concretizagao, 0 processo € um processo por batelada.
[0074] Em um quarto objeto a presente invencdo apresenta, o0 uso do
biocompoésito, conforme definido no primeiro objeto, para produtos que
requerem um bom desempenho mecanico.
[0075] Em uma concretizagdo, o0s produtos que requerem um bom

desempenho mecanico sao selecionados entre embalagens plasticas de tempo
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de vida média, como: copos, pratos, talheres, cabos de escova de dentes,
embalagens de produtos cosméticos, artigos de escritorio (suporte de canetas,
apontador, réguas, etc.), pranchas de surf para iniciantes de idade a baixo de 6
anos (com a ideia de utilizar em um curto tempo e ja descartar para aderir uma
outra prancha), tampas para garrafas plasticas ndo biodegradaveis (PET),
utilizadas em sucos, com o objetivo de deixar o produto mais sustentavel, entre
outros.

[0076] Na presente invencdo, o termo “tempo de vida média” refere-se a o
tempo de decomposicado das embalagens plasticas, neste caso, de 250 a 400
anos.

[0077] Uma das vantagens da presente invencdo seria que a fibra vegetal
utilizada promove um alto modulo elastico atingido no biocompdésito sem a
necessidade do uso de agente de acoplamento entre fibra e matriz como
normalmente é encontrado no estado da técnica. Além disso, a fibra de
Daphnopsis racemosa Griseb. apresenta um teor de celulose, promovendo um
alto médulo e uma alta resisténcia para a fibra.

[0078] Por se tratar de um biocompésito biodegradavel ha uma reducao de
residuos e uma aceleracdo da decomposi¢cdo com a presenca da fibra vegetal

na matriz termoplastica biodegradavel (poliacido lactico, PLA).

Exemplos
[0079] Os exemplos aqui mostrados tém o intuito somente de exemplificar uma

das inUmeras maneiras de se realizar a invencdo, contudo sem limitar, o
escopo da mesma.

[0080] O fluxograma apresentado na Figura 1 mostra os procedimentos
desenvolvidos em cada etapa da invencgéo, ou seja, desde o desenvolvimento
do composito até a sua caracterizacao.

Exemplo 1. Preparacdo dos biocompoésitos e corpos de provas para

analises.

Selecdo e preparacdo das amostras
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[0081] A resina de poli(acido lactico) (PLA) utilizada na invencao é especifica
para se trabalhar junto com fibras. Este polimero foi processado com as fibras
vegetais, curta e longa, e foi processado sozinho, para ter o mesmo
processamento dos demais corpos de prova. A arvore Embira for retirada da
regido de Canela, Rio Grande do sul-Brasil.

[0082] A resina de poli(acido lactico) (PLA) ndo é estritamente especifica para
se trabalhar junto com fibras, pois pode-se utilizar outras matrizes poliméricas
como polipropileno, polietiieno. No entanto, tal resina € especifica para a
presente invengdo, pois o PLA é um polimero biodegradavel, diferentemente
das mencionadas, que sdo derivadas do petrdleo e ndo sdo biodegradaveis,
portanto, estaria fora do objetivo do desenvolvimento de biocompdésitos. Como
comentado, o objetivo do desenvolvimento do biocompdésito é de obter um
material que tenha um bom desempenho mecéanico para aplicacdo em artigos
de tempo de vida média e que seja biodegradavel.

[0083] Primeiramente, foram retiradas todas as folhas da arvore e cortado o
caule, tronco em pedacos menores, em seguida retirou-se a fibra do tronco
(Figura 2).

[0084] A preparacdo da fibra vegetal consistiu em um pré-corte com tesoura da
casca retirada da arvore, e secagem na estufa por 24h a 60 °C, para
posteriormente ser cominuido em um moinho de facas Retsch, modelo SM300
com velocidade das facas de 1000rpm e abertura de peneira de 1cm x 1cm.
[0085] As fibras que passaram pelo moinho de facas foram colocadas em
peneiras vibratorias, de mesh: 4,75 mm; 2,36 mm; 1,00 mm; 500 ym e 250 pm.
Foram selecionadas as fibras de tamanho 2,36 mm e 1,00 mm, fibra longa e
fibra curta, respectivamente.

Preparacdo dos biocompdsitos

[0086] Na preparacdo dos biocompdsitos termoplasticos foram misturadas a
matriz polimérica (PLA) e a fibra curta e longa na propor¢do massica de
PLA/FC (70/30 % m/m), PLA/FL (70/30 % mm). O PLA virgem fornecido esta

na forma de pellets, entretanto passou pelo mesmo processamento dos
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biocompdsitos para fins de comparacgéo de propriedades, sendo utilizado como
controle nas analises realizadas.

[0087] A Figura 3 mostra o fluxograma de preparacdo dos compdsitos de
PLA/FC, PLA/FL e PLA virgem. Os compositos e o PLA virgem foram
preparados no Laborat6rio de Materiais Poliméricos (Lapol), em um misturador
Haake Rheomix OS Polylab, rosca dupla com razdo comprimento/diametro
(L/D) igual a 25.

Depois de passar pelo misturador Haake, foi realizada a etapa de granulacéo,
0s compositos e o PLA virgem foram entdo moidos e triturados para a reducéo
de tamanho, na forma de granulos (“flakes”) (Figura 4), em um moinho de facas
Retsch, modelo SM300, pertencente ao Laboratério de Corrosédo, Protecdo e
Reciclagem dos Materiais (Lacor). A velocidade do moinho de facas foi de 80
rpm e o granulo obtido foi de 0,2x0,2x0,2 mm.

Injecdo dos corpos de prova

[0088] Depois da granulacdo, a mini-injetora Thermo Scientific Haake MiniJet
Il, pertencente ao Lapol foi utilizada para a obtencdo dos corpos de prova. A
temperatura de injecéo foi de 190 °C, com temperatura de molde de 60 °C, sob
presséo de injecdo de 500 bar e pressao de recalque de 350 bar, com tempo
de injecdo de 20 s, tempo de aquecimento de 3 min e tempo de resfriamento
de 2 min. Foram produzidos corpos de prova para ensaio mecanico de impacto
e tracdo. Na figura 5 sdo apresentados os corpos de prova obtidos na injecéo.
Exemplo 2: Andlise lignoceluldsica da fibra vegetal

[0089] A fibra vegetal Embira foi preparada segundo a norma ABNT (NBR
6923), em triplicata, para se obter o teor de cinzas, e para a determinacao da
composi¢cdo quimica (lignina, hemicelulose e celulose) foi utilizado as normas
ASTM 2, ASTM M e ASTM C, também em triplicatas, realizado no Laborat6rio
de Materiais Poliméricos (Lapol).

Teor de cinzas

[0090] Para realizacdo da analise do teor de cinzas foram utilizados cadinho,
forno de mufla (marca SP Labor-1200), dessecador e balanca analitica.
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[0091] A Figura 6 descreve o procedimento realizado para obtencéao do teor de
cinzas.
[0092] As cinzas, em amostras vegetais, representam basicamente o0s
minerais presentes na fibra vegetal. O teor de cinzas pode ser determinado
pela ignicdo do material orgéanico, o que promove a formacéo de gases e a
consequente eliminacdo de carbono, oxigénio, hidrogénio, da amostra,
permanecendo apenas alguns compostos minerais contidos na fibra. O
procedimento deve ser feito pelo menos em duplicata, mas é importante
sempre tentar realizar o maior niumero possivel de analises, para permitir a
reducdo do desvio-padrédo e a eliminacdo de dados fora da escala, sem
sacrificio do rigor estatistico. Na presente invencéo, todos os procedimentos
foram feitos em triplicatas.
[0093] Foi empregado 1,0000 g de material vegetal, Umido ou seco. Esse
material foi adicionado a cadinhos previamente calcinados a 600°C por 30
minutos, e resfriados em dessecador. E importante relembrar que, apos o
condicionamento inicial dos cadinhos, eles sé deverdo ser manipulados, a partir
desse ponto, com pingas metalicas, para prevenir uma contaminacdo com
sujidades externas. O conjunto foi colocado em um forno mufla a temperatura
ambiente, e utilizado uma rampa de aguecimento de aproximadamente
9,6°C/min, para que a temperatura de trabalho de 600°C seja atingida apos 60
minutos de aquecimento. Essa temperatura foi mantida por trés horas, e, ao
final desse tempo, deve decair para 200°C em no minimo uma hora. Quando a
mufla atingiu esse ponto, removeu-se 0 conjunto cadinho-amostra calcinada e
colocado em um dessecador que contenha algum agente dessecante por pelo
menos 30 minutos, antes de proceder a medida da massa de cinzas.
[0094] O teor de cinzas foi calculado seguindo a equacéao:
(MRAC-MR) 1
MA
onde MRAC é a massa do recipiente + amostra calcinada, MR, massa

Teor de Cinzas (TC%)= 00 (1)

do recipiente; MA, massa da amostra.
Teor de lignina
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[0095] Para realizagcdo do teor de lignina foram utilizados almofariz; &cido
sulfarico 72% (m/m); pistilo; agua destilada; baldo volumétrico de 500 mL;
manta aquecedora; condensador; funil de vidro; papel filtro; papel indicador de
pH; estufa; dessecador; balanca analitica.

[0096] A Figura 7 apresenta o procedimento realizado para se obter o teor de
lignina.

[0097] A lignina € a substancia aromatica mais abundante na biosfera, e um
dos maiores constituintes dos vegetais.

[0098] Foi empregado 1,0000 g de amostra vegetal moida, sem umidade
nem extrativos. Esse material foi colocado em um almofariz no qual coube
pelo menos 300 mL, e adicionado de 17,0 mL de acido sulfarico 72% (m/m),
resfriado em geladeira de 10 a 15°C, antes do uso. Ap6s 15 minutos de
agitacdo vigorosa e cuidadosa com o pistilo, até ndo haver mais particulas
visiveis ndo solubilizadas, foi marcado 24 horas de espera, para o inicio da
préoxima etapa. Depois de decorrido o tempo de digestédo, adicionou-se 306
mL de agua destilada ao almofariz para diluir o acido sulfarico a 4%,
transferiu-se quantitativamente o contetdo para um baldo de 1.000 mL, em
varias porcdes, levou-se 0 baldo para uma manta aquecedora ou outra fonte
de calor, conectou-se um condensador, e manteve-se o material sob
aguecimento e refluxo por 4 horas, contadas a partir do inicio da fervura.
Terminando o tempo de refluxo, foi desligado o aquecimento e esperado
alguns minutos até o baldo atingir a temperatura ambiente. Enquanto isso,
foi preparado a aparelhagem de filtracdo, um funil de vidro e um papel filtro.

O conteudo do baléo foi transferido para o funil de vidro com o papel filtro,
com uma agitacao constante do balédo, para evitar a perda de precipitado no
interior do baldo. Com essa porcéo recolhida no papel filtro, foi realizada a
determinacao de lignina soltvel. Apos a transferéncia de todo o contetdo do
baldo, ele foi limpo com mais agua destilada, para que nenhum resquicio de
lignina insoltvel seja perdido. O precipitado recolhido no papel filtro foi
enxaguado até que o filtrado tenha um pH proximo ao da agua utilizada. Foi
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utilizado um papel indicador ou um medidor de pH para essa verificacdo. A
seguir, o papel filtro foi levado para uma estufa a 105 + 2°C e secado até
adquirir um peso constante, utilizamos um tempo de 24 horas. Apos a
secagem, o conjunto papel filtro-lignina foi colocado em um dessecador com
agente dessecante, por pelo menos 30 minutos, para atingir a temperatura
ambiente, e medir a massa do papel filtro somada a massa de lignina, em
uma balanca analitica, com uma precisao de 0,0001 g.

[0099] O teor de lignina foi calculado seguindo a equacéo:

MFL-MF
= 80 %100-(TC) )

onde MFL é a massa do filtro + lignina, ap6s a secagem na estufa, MF,

Teor de Lignina (TL%)

massa do filtro limpo e seco; MA, massa da amostra; TC, o teor de cinzas
calculado anteriormente.

Teor de holocelulose

[0100] Calculou-se o teor de holoceloluse da fibra para se obter os teores de
celulose e hemicelulose.

[0101] A Figura 8 apresenta a metodologia utilizada para determinacéo do teor
de holocelulose.

[0102] O termo holocelulose € geralmente usado para designar o0s
carboidratos totais presentes em uma célula vegetal. Conhecendo-se 0s
valores de holocelulose e de alfacelulose de um material, pode-se, por meio
do calculo da diferenca, determinar o teor de hemicelulose.

[0103] Em um erlenmeyer de 500 mL, foi adicionado cerca de 3,0000 g do
material vegetal, sem umidade nem extrativos, e com seu contetudo de
holocelulose a ser determinado. A seguir, adicionou-se 120 mL de &agua
deionizada. Em uma capela de exaustdo, foi preparado um banho de
glicerina, que manteve a temperatura constante a 70 £ 2°C. Ao erlenmeyer,
foi acrescentado 2,5 g de clorito de sddio (NaClO;), com pureza aproximada
de 80%, e 1 mL de acido acético glacial, com pureza 99,85%. Também
acrescentou-se uma barra magnética para garantir uma agitacdo constante

durante a reacdo. O conjunto Erlenmeyer-reagentes foi tampado com um
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Erlenmeyer de 25 mL, mergulhado no banho, aquecido por uma hora, e
mantido sobre um agitador magnético ligado. Apos esse tempo, realizou-se
uma nova adicdo de 2,5 g de clorito de sédio e 1 mL de acido aceético,
mantendo a temperatura de 70 + 2°C por mais uma hora. Terminando esse
tempo, adicionou-se, mais uma vez, 2,5 g de clorito de sédio e 1 mL de 4cido
aceético, e prosseguiu-se com o aquecimento em banho por mais trés horas.
Ao longo do aquecimento, ocorre a elevacao de cloro, notado pela formacao
de um gas amarelo-esverdeado dentro do Erlenmeyer. Durante as cinco
horas de aquecimento e degradagéo oxidativa da lignina, foi providenciado
gelo e agua gelada para a realizacdo de um banho de gelo, para que cubra
até além da altura do conteudo do Erlenmeyer, depois deste tempo o
recipiente deverd permanecer nesse banho de gelo por 30 minutos.
Enquanto isso foi preparado a aparelhagem de filtracdo, na capela de
exaustdo, um funil de vidro e um papel filtro. O conteddo do baldo foi
transferido para o funil de vidro com o papel filtro, com uma agitacao
constante do baldo, para evitar a perda de precipitado no interior do baldo.
Com essa porcao recolhida no papel filtro, foi realizada a determinagéo de
lignina soltvel. Ap6s a transferéncia de todo o contetdo do baldo, ele foi
limpo com mais agua destilada, para que nenhum resquicio de holocelulose
seja perdido. O papel filtro, entdo, foi levado para uma estufa a 105 + 2°C e
seco até adquirir um peso constante, utilizamos um tempo de 24 horas. Ap6s
a secagem, deve-se colocar o conjunto papel filtro-holocelulose em um
dessecador com agente desencante, por pelo menos 30 minutos, para atingir
a temperatura ambiente, e medir a massa do papel filtro somada a massa de
holocelulose, em uma balanc¢a analitica, com precisao de 0,0001 g.

[0104] O teor de holocelulose foi calculado seguindo a equacgéo:

Teor de Holocelulose (TH%)= WMOO 3)

onde MFH é a massa do filtro + holocelulose, ap6s a secagem na estufa,
MF, massa do filtro limpo e seco; MA, massa da amostra.

Teor de a-celulose (Celulose)
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[0105] A Figura 9 mostra o fluxograma do procedimento realizado para se
obter o teor de celulose.

[0106] A celulose é o maior contribuinte para a resisténcia da parede celular
das células vegetais.

[0107] Foi utilizado 1,0000 g da holocelulose seca obtida, e colocada em um
almofariz, a temperatura ambiente, em que coube uma quantidade de pelo
menos 100 mL. Adicionou-se 15 mL de uma solu¢do de NaOH a 17,5%, foi
aguardado dois minutos de contato entre a solucéo e a celulose, e, entéo, o
material foi macerado por oito minutos. Terminado esse tempo, foi
adicionado 40 mL de 4gua deionizada ao almofariz, e transferido o contetdo,
guantitativamente, para o funil de vidro com papel filtro.

[0108] Apods a transferéncia de todo o conteudo do almofariz, ele foi limpo
com mais agua destilada, para que nenhum resquicio de alfacelulose seja
perdido. O papel filtro, entdo, foi levado para uma estufa a 105 + 2°C e
secado até adquirir um peso constante, utilizamos um tempo de 24 horas.
[0109] ApOs a secagem, deve-se colocar o conjunto papel filtro-alfacelulose
em um dessecador como agente desencante, por pelo menos 30 minutos,
para atingir a temperatura ambiente, e medir a massa do funil somada a
massa de alfacelulose, em uma balanca analitica, com uma precisao de
0,0001 g.

[0110] O teor de celulose foi calculado seguindo a equacao:

_ (MFA-MF)

Teor de Celulose (TC%)= ———

x100 4)

onde MFA é a massa do filtro + alfacelulose (celulose), apds a secagem
na estufa, MF, massa do filtro limpo e seco; MAH, massa da amostra de
holocelulose.

Teor de Hemicelulose

[0111] O teor de hemicelulose foi calculado seguindo a equagéao:

Teor de Hemicelulose (THe%)= TH%-TC% (5)

onde TH% é o teor de holocelulose e TC% é o teor de celulose.
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Resultados das analises lignoceluldsica da fibra vegetal

[0112] A Figura 10 apresenta a composi¢cdo quimica da fibra vegetal, a qual foi
obtida por métodos de analise lignoceluldsica utilizados na Embrapa (Empresa
Brasileira de Pesquisas Agropecuaria). Observa-se que a fibra vegetal Embira
possui um alto teor de celulose, de 51%, o que pode influenciar no bom
desempenho mecanico, justificando sua utilizagdo em cordas, pela sua alta
resisténcia a tracao.

[0113] Sabe-se que essa composicdo esta relacionada com o local de
crescimento da planta. Devido aos nutrientes disponiveis no solo. Foi
importante a realizagéo dos dois ensaios, com a finalidade de confirmar esses
teores, pois este material lignocelulésico ndo havia sido estudado
anteriormente.

[0114] Para confirmacdo da composi¢cao quimica da fibra vegetal, na Figura 35
€ apresentada a curva termogravimétrica da fibra da casca de Embira obtida
pela andlise de TGA. E possivel verificar varios estagios de decomposicéo, e
correlacionando com dados da literatura sobre as temperaturas que o0s
componentes lignocelulésicos sofrem decomposicdo, podemos estimar 0s
teores que correspondem a umidade e extrativos, hemicelulose, celulose,
lignina e um alto teor de residuos.

[0115] Sabe-se que essa composicdo esta relacionada com o local de
crescimento da planta. Devido aos nutrientes disponiveis no solo. Foi
importante a realizagéo dos dois ensaios, com a finalidade de confirmar esses
teores, pois este material lignocelulésico ndo havia sido estudado
anteriormente.

[0116] Para confirmacdo da composi¢do quimica da fibra vegetal, na Figura 11
€ apresentada a curva termogravimétrica da fibra da casca de Embira obtida
pela analise de TGA. E possivel verificar varios estagios de decomposicéo, e
correlacionando com dados da literatura sobre as temperaturas que o0s
componentes lignocelulésicos sofrem decomposicdo, podemos estimar o0s

teores que correspondem a umidade e extrativos, hemicelulose, celulose,
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lignina e um alto teor de residuos.

[0117] A Tabela 1 mostra a composicao estimada da fibra vegetal, sabendo as
temperaturas de degradacdo de cada componente pela literatura, assim, as
temperaturas de degradacdo foram extraidas a partir da analise
termogravimétrica mostrando uma relagdo muito préxima da composi¢cdo de
celulose, hemicelulose e lignina, quando comparado ao método analitico
laboratorial.

Tabela 1 — Andlise dos teores de cada componente da fibra vegetal Embira

obtida por andlise de TGA.

Componentes Teores
Extrativos 5%
Residuos 15%

Lignina 15,25%

Hemicelulose 12,75%

Celulose 52%

Exemplo 3: Analise de degradacao dos corpos de prova

Degradacao por intemperismo natural
[0118] As amostras de PLA virgem e dos compositos (PLA+FL e PLA+FC)

foram expostas ao ambiente natural externo da cidade de Porto Alegre, no

Bairro Agronomia, em frente ao Centro Estadual de Pesquisas em
Sensoriamento Remoto e Meteorologia-UFRGS (Figura 12) com angulo de
inclinacdo de 45° em relacdo ao chao, em Porto Alegre, RS (Brasil), Latitude 30
° 05 S, Longitude 51 ° 11'W, durante os meses de outubro a dezembro de
2017, conforme a norma ASTM D 1435.(7) Foram utilizados 7 corpos de prova
de impacto e 5 corpos de prova de tracdo para cada composicao.

Condi¢des climaticas

[0119] Durante o periodo de exposicdo ao intemperismo natural avaliou-se o
nivel de insolacado, incidente na cidade de Porto Alegre e os parametros
ambientais (temperatura maxima, precipitacdo e umidade relativa), utilizando-

se dados obtidos através do Banco de Dados Meteorolégicos para Ensino e
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Pesquisa (BDMEP) e do Instituto Nacional de Meteorologia (INMET).

[0120] O teste iniciou no dia 03 de outubro de 2017, quando os corpos de
prova foram colocados no intemperismo, sendo concluido o teste com a
retirada das amostras no dia 03 de dezembro de 2017 para avaliacdo de suas
propriedades.

[0121] As condi¢Bes climaticas deste periodo estdo resumidas na Figura 13,
com os valores de insolacdo, precipitacdo, temperatura maxima e umidade
relativa registradas durante os dois meses de teste.

[0122] Verificou-se que 0 més de outubro foi mais chuvoso do que o més de
novembro, atingindo valores altos de precipitacdo (70 mm). As médias dos
parametros durante o periodo foram: precipitacdo = 6,3 mm; umidade relativa =
72,06 %; temperatura maxima = 26 °C e insolacdo = 7,4 horas diaria. A
insolagéo teve uma média acima da média anual do estado do Rio Grande do
Sul, 6, segundo o Atlas Solarimétrico do Brasil do ano de 2000, escala varia de
3 a 10 pontos, chegando a média 8 no estado do Ceara. Valores altos de
insolacéo, precipitacdo e umidade relativa do ar contribuem para a degradacao
das amostras.

Degradacao por compostagem

[0123] As amostras de PLA virgem e dos compositos (PLA+FL e PLA+FC)

foram colocadas em solo compostado, em ambiente externo, para avaliar a

biodegradacédo (Figura 13), processo de decomposicdo aerlbica da matéria
organica por organismos heterotrofos aerébios. Neste método os polimeros
foram enterrados em um ambiente simulado de solo compostado, a base de
terra e descartes organicos, conforme a norma ASTM D6400-12 (19) (64).

[0124] O teste iniciou no dia 09 de Fevereiro de 2018. Os corpos de prova
foram enterrados (6 corpos de prova de cada composi¢cao), e apdés um més
foram retirados para avaliacdo da perda de massa e novamente foram
enterrados, sendo concluido o teste com a retirada das amostras no dia 09 de
Maio de 2018 para avaliacdo de suas propriedades. Além da degradacao das

amostras por avaliacéo da perda de massa, também foram realizadas imagens
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de MEV. (65) O calculo da perda da massa das amostras foi realizado
seguindo a equacgéo 6:

Perda de Massa (%)= ™™ x100  (6)

mi

Caracterizacdo das amostras de tempo zero

[0125] A caracterizacdo das amostras de tempo zero, das amostras apds a
exposicao ao intemperismo natural foi realizada por meio de ensaios fisicos,
mecanicos, térmicos, reoldgicos e morfolégicos. Também foram caracterizadas
as amostras apoés o periodo de compostagem, amostras da fibra da casca e do
tronco da arvore, conforme mostra a tabela 2, especificando cada amostra com
o tipo de caracterizagao.

Tabela 2. Relacdo entre as amostras e o tipo de caracterizacdo

INTEMPERISMO
TEMPO ZERO COMPOSTAGEM TEMPO ZERO
NATURAL
PLA | PLA PLA | PLA PLA | PLA PLA | PLA
PLA PLA PLA PLA
Amostras . + + . + + . + + . + +
virgem virgem virgem virgem
FL FC FL | FC FL FC FL FC
° MEV, tracéo, MEV, tracéo,
T . .
impacto, impacto,
g P P MEYV, perda de
S dureza, teor de dureza, teor de TGA, DSC
3 ) ) massa
® vazios, vazios,
©
O densidade, cor, IF | densidade, cor, IF

Brilho e Pardmetros de Cor

[0126] As propriedades calorimétricas de brilho (gloss), luminosidade (L) e
coloracdo das amostras foram analisadas, através dos parametros de cora e b
(verde (-a) a vermelho (+a), azul (-b) a amarelo (+b) e preto (L=0) até branco
(L=100). Foi utlizado um espectrofotbmetro Spectro-Guide BYK, em
concordancia com as normas ASTM D2244-16 e ASTM D1003-13, sendo feitas
quatro medicdes para cada amostra.

Tracdo

[0127] O ensaio mecanico de tracéao foi realizado em uma maquina universal
de ensaios Instron modelo 4200, segundo a norma ASTM D638-14, utilizando

célula de carga de 5000 N e velocidade de afastamento de 2 mm/min. Foram
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utilizados 5 corpos de prova para cada composi¢cao, confeccionados na Mini-
injetora Thermo Scientific Haake Minijet Il. (ASTM D638-10, 2010).

Resisténcia ao impacto |zod

[0128] A resisténcia ao impacto lzod foi realizada no equipamento Ceast,
modelo Impactor Il, de acordo com a norma ASTM D256-10. Foram utilizados 7
corpos de prova para cada composi¢cao, moldados por inje¢édo, sem entalhe e
martelo de 2,75 J, sob temperatura ambiente. O ensaio foi realizado no
Laboratério de Polimeros (Lapol), no Departamento de Engenharia de Materiais
da UFRGS (ASTM D256 - 10, 2010).

Dureza

[0129] O ensaio de dureza foi realizado em pedacdes de corpos de prova
injetados. Foi utilizado o equipamento Woltest Sd 300, na escala Shore D,
segundo a norma ASTM D2240-15. Foram realizadas 5 medidas de dureza em
cada amostra e o ensaio foi realizado no Laborato6rio de Polimeros (Lapol), no
Departamento de Engenharia de Materiais da UFRGS (ASTM D2240-10,
2010).

Andlise Termogravimétrica (TGA)

[0130] A andlise termogravimétrica foi realizada no equipamento
termogravimétrico modelo TGA Q50, com aquecimento de temperatura
ambiente até 840°C e com taxa de aquecimento de 20°C/min sob atmosfera de
N2, conforme norma ASTM E1131-08. (ASTM E1131 - 08, 2008) (71). Foi
realizado no Laboratério de Polimeros (Lapol), no Departamento de Engenharia
de Materiais da UFRGS.

Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

[0131] A andlise de calorimetria exploratdria diferencial foi utilizada para obter
informacdes da cristalinidade e transicdes térmicas como a temperatura de
fusdo (Tm), temperatura de cristalizacdo (Tc), temperatura de transicéo vitrea
(Tg), entalpia de fusao (AHf) e entalpia de cristalizacao (AHc) das amostras. As
amostras de aproximadamente 10,0 mg foram submetidas ao aquecimento até

350°C, durante o primeiro aquecimento térmico, em um equipamento da marca
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TA Instruments DSC Q20, sob taxa de 10°C/min em atmosfera de N, de
acordo com a norma ASTM D 3417. O grau de cristalinidade (% Xc) foi
calculado utilizando-se o valor de referéncia de entalpia de fusdo (AH° padrao)
do PLA 100% cristalino (93 J/g), obtido na literatura (72). (ASTM D3417 - 99,
1999) (73). Assim, com os valores das entalpias de fusédo, cristalizacdo das
amostras e a entalpia padrdo do PLA, determinou-se o indice de cristalinidade

das amostras, segundo a equacao:

o= —AHf 100 7
= A wom * (7)
yooo MHEAHC .

onde Xc é o indice de cristalinidade do PLA virgem; Xcc é o indice de
cristalinidade do PLA no compdsito; AHf é a entalpia de fusdo da amostra
obtida na analise; AHc é a entalpia de cristalizacédo a frio do compdsito obtida
na analise; AH° é a entalpia de fusdo padrdo para o PLA e ®m é a fragao
massica de PLA.

indice de fluidez

[0132] A determinacao do indice de fluidez (MFI) foi realizada em Plastémetro
de extrusdo Ceast, com diametro de capilar fixo de 2,095 mm. Foram
analisadas amostras de PLA reforcadas com fibra longa e fibra curta, com 6 g
de massa. O ensaio foi realizado com aquecimento do equipamento até 190°C,
com pré-aquecimento de 30 s e tempo de corte de 10 s para cada amostra,
conforme a norma ASTM D1238-95 (ISO 1133-1991). As amostras extrudadas
foram pesadas em balanca analitica com precisdo de 0,001 g. Utilizando os
diametros e massas obtidos em trés repeti¢cdes, o MFI e razdo de inchamento
(I.R.) foram calculados, de acordo com as expressoes (9) e (10).

9)

massa(g)x10

FI(g/10 min) =

tempo de corte (min)

__ didmetroamostra

LR = (10)

didmetrocapilar
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Microscopia Eletronica de varredura (MEV)

[0133] A superficie das amostras de tempo zero, ap0s intemperismo e apos
compostagem foi analisada por meio da microscopia eletrbnica de varredura
(MEV), com o uso do microscopio eletrénico JEOL JSM 6060, com imagens de
30 e 100 vezes de ampliacdo. As amostras foram cortadas manualmente,
fixadas sobre stubs com fitas de carbono e metalizadas em ouro. O ensaio foi
realizado no Centro de Microscopia Eletrénica (CME), na UFRGS.

Densidade e Teor de Vazios

[0134] A densidade de cada amostra foi determinada utilizando-se o método
de deslocamento de agua, pelo principio de Arquimedes, segundo a norma
abpe/M001 e o teor de vazios foi calculado segundo a norma ASTM D 2734—
94. Para o célculo do teor de vazios também foi calculado a densidade da fibra
vegetal a qual foi medida por picnometria segundo a norma NBR 11936. Todas
as medidas foram realizadas em triplicata (ASTM D2734-16).

Resultados da avaliacdo morfoldgica das amostras de tempo zero, submetidas

ao intemperismo e submetidas & compostagem.

[0135] Na Figura 15 sdo mostradas as imagens de MEV das amostras de PLA
virgem (15- a e 15-b PLA virgem tempo zero 15-c e 15-d, PLA virgem apds 2
meses de intemperismo, 15-e e 15-f PLA virgem ap6s 3 meses de
compostagem).

[0136] A Figura 15-d ndo apresenta indicios muito significativos de degradacéo
apos a exposicdo no intemperismo, assim como a Figura 15-f, mostrando
apenas alguns pontos de erosdo superficial apds o periodo de 3 meses em
solo simulado. Podemos ver também que a Figura 15-a e 15-b mostram uma
superficie lisa, amostras injetadas de tempo zero, e esta superficie ndo teve
grandes diferengcas em comparagao com a Figura 15-c e 15-e.

[0137] Na Figura 16 sdo mostradas as imagens da superficie do compaésito de
PLA/FL (16-a e 16-b PLA/FL tempo zero, 16-c e 16-d PLA/FL apds 2 meses de
intemperismo, 16-e e 16-f - PLA/FL apés 3 meses de compostagem,

respectivamente).
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[0138] Na figura 16-d é visto uma grande erosdo na superficie, indicando
rachadura de estresse (“stress cracking”) e na figura 16-e e 16-f apresentam
fendas de degradacédo, apds o periodo de compostagem, indicando que a
degradacéao hidrolitica foi mais favorecida pela presenca das fibras em um solo
compostado. Fica claro a degradacdo superficial das amostras depois de
sofrerem intemperismo e apds o periodo de solo compostado quando
comparamos estas imagens com a figura 16-a e 16-b, pois a sua superficie
esta completamente lisa e sem defeitos.

[0139] Na Figura 17 sdo mostradas as imagens da superficie do composito de
PLA/FC (17-a e 17-b PLA/FC tempo zero, 17-c e 17-d PLA/FC apds 2 meses
de intemperismo, 17-e e 17-f- PLA/FC apdés 3 meses de compostagem,
respectivamente). As imagens 17-c e 17-d das amostras expostas ao
intemperismo mostram um maior grau de rachadura de estresse (“stress
cracking”’), ja na compostagem, figuras 17-e e 17-f, apresentaram
aparentemente uma menor agressdo em comparag¢ao com o compdésito de fibra
longa (figuras 17-e e 17-f), provavelmente as fibras curtas estavam melhor
encapsuladas na matriz, dificultando a permeabilidade da &gua. Indica-se no
estado da técnica que o aparecimento de rachadura de estresse (“stress
cracking”) esta relacionado a degradacdo das cadeias poliméricas apos
sofrerem algum tipo de exposicao.

[0140] Nas imagens de MEV fica evidenciada a maior degradagdo dos
compdsitos em comparacdo com o PLA virgem, como comprovado também
pelos ensaios fisicos, reoldgicos e calorimétricos.

Resultados da avaliacdo da estabilidade térmica da matriz PLA, reforco e

composito de fibra longa

[0141] Nas figuras 18 e 19 e na tabela 3 s&o apresentadas as curvas de TGA,
DTG e analise destes resultados, respectivamente das amostras de PLA, fibra
vegetal e o compdsito. Foram analisadas a temperatura de inicio de
decomposicédo, a perda de massa associada a cada estagio de decomposicéo

e as temperaturas de pico.
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[0142] Observou-se que a amostra de polimero virgem tem uma maior
estabilidade térmica e apresenta somente um estagio de decomposicéao,
referente ao proprio polimero, por outro lado a fibra vegetal apresenta menor
estabilidade de todas as amostras apresentando varios estagios de
decomposicdo, o primeiro foi referente, provavelmente, a evaporagdo de
umidade e alguns extrativos de baixa massa molar, depois a hemicelulose e
posteriormente a celulose e lignina de menor e maior massa molar. Observa-se
também que o compdsito de PLA com fibra (30%) foi influenciado pela matriz,
pois mostrou maior estabilidade do que a fibra vegetal.

[0143] As curvas de DTG mostraram com mais clareza alguns eventos, 0s
quais ndo foram possiveis detectar na analise de TGA, os resultados indicam
que a fibra vegetal inicia a decomposicdo da hemicelulose em 224°C, da
celulose em 300 °C e da lignina em 400 °C. Tais faixas de temperatura
coincidem com os estudos apresentados no estado da técnica.

Tabela 3. Propriedades térmicas obtidas das curvas de TGA e DTG das

amostras.
TGA DTG
T5%, %cinza Tp3,
Amostras %ml |%m2 |%m3 |%m4 Tpl, °C |Tp2, °C
°C s °C
_ 300a |485a
Fibra/Cascal 90 5 112,75 | 52 |15,25 15 224,64
344 600

PLA virgem| 334 0,5 (97,37 | N.D | N.D 2,13 N.D N.D N.D

492 a

PLA/FL 280 2,6 85 8 N.D 4.4 N.D N.D 600

T5%: temperatura em 5% de perda de massa,

%m: perda de massa em cada estagio de decomposicao.
Tpl ombro de pico da hemicelulose; Tp2 pico

da celulose; Tp3 pico da lignina; ND: ndo

detectavel.

Resultados Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) da matriz PLA, reforco e
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compdsito de fibra longa

[0144] Na figura 20 e tabela 4 s&o apresentadas as curvas de DSC e
propriedades obtidas pelas curvas, respectivamente, das amostras. Observou-
se que na curva da fibra vegetal ocorre um primeiro evento endotérmico
referente, provavelmente, a evaporagdo da agua e apds um segundo evento
endotérmico em torno de 175°C correspondente a decomposi¢cdo da
hemicelulose e alguns extrativos que confirma esse evento na figura 19 de
DTG.

[0145] A curva do PLA virgem apresenta uma inflexdo de 22 ordem no inicio do
aquecimento (representada com um circulo no gréafico) que corresponde a Tg
do polimero, também €& observado na curva do composito (PLA/FL) uma
inflexdo do evento de 22 ordem no inicio do aquecimento (numero 1 na figura
20) representando a Tg do PLA do compdsito seguido de um pequeno pico
endotérmico referente a relaxacdo de tensbes do histérico térmico, pois a
analise foi feita no primeiro aquecimento. O nimero 2 na curva do compadsito
estd mostrando um pico exotérmico de cristalizacdo a frio do PLA, que pode
ser explicado por algum resfriamento rapido durante o processo de injecao em
que ocorreu nucleagcdo sem crescimento, assim durante o aguecimento, na
analise de DSC, os nucleos cristalizaram. A temperatura de fusdo do PLA
virgem e do compdsito ndo tiveram modificagdes significativas. Entretanto, grau
de cristalinidade do PLA virgem foi de 52% e do compdésito foi de 42% devido a
presenca da carga vegetal do compdsito, que dificulta as cadeias do PLA se
cristalizar. Sabe-se pela literatura que, algumas fibras atuam como agentes
nucleantes, e outras dificultam a cristalizacéo.

Tabela 4 - Propriedades térmicas obtidas das curvas de DSC das amostras.

DSC

Amostras |Tg (°C) | Tc (°C) |AHc (J/g) | Tf (°C) |AHf (J/g) Xc (%)

PLA virgem | 64,02 ND ND 178,25 49,02 52
PLA/FL 58,39 | 89,29 19,47 175,79 46,97 42
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Resultados das propriedades mecéanicas

[0146] As propriedades mecénicas foram analisadas comparando as amostras
de PLA virgem, PLA/FL e PLA/FC entre os estados de tempo zero (apés
injecdo) e de 2 meses de intemperismo natural.

Teste de tracdo

[0147] Na figura 21 sdo apresentados os graficos de tensdo x deformagéo das
amostras ensaiadas em teste de tracdo. Fica evidenciado que as amostras de
tempo zero apresentam uma maior rigidez pela elevacdo do modulo elastico
em comparacdo com as amostras depois de sofrerem intemperismo natural,
pois sofreram degradacdo. A amostra de PLA/FL de tempo zero apresentou o
maior modulo elastico, pois a fibra longa atua como reforco na matriz
polimérica, entretanto, a maior resisténcia a tracdo foi encontrada no PLA
virgem (curva da cor verde).

[0148] As tabelas 5 e 6 mostram algumas propriedades avaliadas, entretanto,
nao sofreram grandes alteracbes entre as amostras do tempo zero e as
amostras de 2 meses de intemperismo. A tensdo de escoamento, deformacéao
de escoamento e deformacédo na ruptura tiveram diminuicdo dos niameros dos
compdsitos em comparagdo com 0 numero obtido no PLA virgem devido a
incorporacdo de carga na matriz polimérica, assim como a diminuicdo dos
valores ap6s o intemperismo natural, devido a cisdo de cadeias. A dureza
permaneceu inalterada tanto entre os periodos de avaliagdo e entre as
amostras.

Tabela 5. Propriedades mecénicas de tracio das amostras

Tensdo no escoamento |Deformacdo no escoamento
Amostras (MPa) ()
tempo zero | 2 meses tempo zero 2 meses
PLA 64,23+ 1,40 |58,96+0,65 |2,88+0,06 |2,67+0,10
PLA + FL 48,73 £1,16 31,79+ 0,60 |1,74+0,06 1,63 £ 0,06
PLA +FC 442 +1,48 (30,89+0,54 |1,73+£0,09 (1,59 +0,09

Tabela 6. Propriedades mecénicas de tracdo e dureza das amostras
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Deformacédo na ruptura (%) Dureza (Shore D)
Amostras [tempo zero 2 meses tempo zero | 2 meses
PLA 3,19+0,21 3,04+0,14 |78,80+0,75 (79,00 + 0,63
PLA + FL 1,81+ 0,02 1,66 + 0,05 |78,00+ 1,26 |76,20 + 0,40
PLA + FC 1,76 + 0,09 1,61+0,09 |79,20+0,75|74,40+ 1,02

[0149] A Figura 22 apresenta os modulos elasticos das amostras antes e apés
intemperismo natural obtidas do ensaio de tracdo. Observa-se que 0s
compoésitos apresentam um maior modulo elastico em compara¢do com o PLA
virgem, pois a incorporacao da fibra vegetal deixou o material mais rigido. O
composito com fibra longa possui um maior moédulo em comparacdo com 0O
compasito de fibra curta, pois a fibra longa atua como reforco e a fibra curta
como carga na matriz.

[0150] As amostras que sofreram intemperismo natural apresentaram gueda
nos seus valores, entretanto, 0s compositos apresentaram uma maior perda,
mostrando que sofreram degradacdo em comparacdo com o PLA virgem,
provavelmente pela rugosidade da superficie dos corpos de prova que
facilitaram a influéncia das condi¢cdes climaticas no periodo avaliado,
mostradas na Figura 13, levando a possivel degradacéo hidrolitica e stress-
cracking, termo-oxidacdo entre outros. O médulo elastico esta relacionado a
rigidez do polimero, dessa forma o valor de 3,76 GPa para o composito de
PLA/FL é um valor alto.

Resisténcia ao impacto

[0151] Na Figura 23 sao apresentados os resultados do ensaio de resisténcia
ao impacto das amostras avaliadas. Observa-se que a resisténcia diminuiu
entre as amostras, devido ao aumento do modulo elastico, onde se comprova
também pelos demais resultados de suas propriedades mecanicas.

Resultados das anélises de propriedades fisicas

[0152] Na Figura 24 ¢é apresentado a densidade das amostras de tempo zero e

apos intemperismo de 2 meses, esta densidade foi calculada para

posteriormente se calcular o teor de vazios dos compdsitos (Figura 43). No
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grafico de teor de vazios as amostras de compdsitos apos intemperismo
apresentaram um aumento no seu teor de vazios, pois as amostras foram
colocadas em um ambiente externo e ocorreu Stress-craking, processo de
degradacdo que associa dois efeitos: tensdo mecanica e contato com um fluido
(impacto da chuva na superficie dos corpos de prova), e podem ser vistos, na
avaliagdo morfologica, nas imagens de MEV, isso indica que ocorreu absorgao
de agua pelas amostras mostrando degradacéao.

Resultados das analises de propriedades reolégicas

[0153] Na Figura 26 e Tabela 7 séo apresentados os resultados do indice de
fluidez das amostras. Observa-se que todas as amostras tanto a matriz quanto
0s compasitos sofreram degradacéo apds a exposicao ao intemperismo. O PLA
sofre degradacdo hidrolitica. O periodo o qual o polimero foi exposto ao
intemperismo, ocorreu um alto indice de precipitacdo atingindo valores acima
de 60 mm em alguns dias, contribuindo assim com a degradacao.

[0154] Dentre os compadsitos o de fibra longa apresentou um maior indice de
fluidez apds o intemperismo, como comprovado anteriormente com o teor de

vazios, o que pode ter favorecido a degradacéo por Stress-cracking.

Tabela 7. Resultados da andalise do indice de fluidez (MFI) e razdo de

inchamento (I.R.)

Amostra MFI (g/10min) I.R.
PLA/FL 38,73 +2,07 0,78 £ 0,015
PLA/FC 30,68 £ 1,59 0,74 £ 0,025

[0155] A partir do menor valor de MFI observado para o compasito incorporado
com fibras curtas, verificou-se que este possui maior viscosidade do que
aguele com fibras longas. Isto sugere que, neste caso, ocorreu melhor
disperséo das fibras curtas, provocando uma maior interacdo entre o reforco e

a matriz. Além disso, 0 maior numero de fibras presentes no compdésito
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reforcado com fibras curtas pode ter contribuido para a ocorréncia de uma
maior interacdo entre elas. Tais interacdes sdo responsaveis por um raio
hidrodindmico superior e consequente maior area de contato, garantindo o
maior valor de viscosidade observado neste compdésito. Dessa forma, o baixo
indice de fluidez pode indicar que ocorre melhor interacdo entre a matriz e
reforco de fibra curta do que com o reforco de fibra longa, explicando o maior
indice de intemperismo da fibra longa.

[0156] O indice de inchamento do extrudado (I.R.) € um fenbmeno que ocorre
quando o extrudado sai do capilar, devido a reorganizacao e recuperacdo das
moléculas deformadas durante o fluxo. Ele nos fornece uma indicacdo da
estabilidade dimensional do material durante seu processamento. Apesar de
pequena, a diferenca entre os indices de inchamento obtidos pode ser atribuida
a melhor distribuicdo das fibras curtas na matriz polimérica. Um menor indice
de inchamento pode ser resultado de uma transferéncia de tensdes mais
efetiva, que atrasa a recuperacéo elastica do extrudado.

Resultados das anéalises colorimétricas do PLA virgem e dos biocompdsitos

[0157] Nas Figuras 27 e 28 e na tabela 8 sdo apresentados os resultados
colorimétricos das amostras no tempo zero e apés 2 meses de intemperismo.
Os parametros variam conforme o esquema da figura 29 e o parametro “g”
indica mais brilho. Observa-se na tabela 8 que o parametro L do PLA virgem &
alto, justificado pela sua transparéncia do material, e esse parametro nos
compositos de tempo zero € menor, pois a sua CcOr era mais escura,
semelhante a cor de madeira, e apds os dois meses de intemperismo este
parametro diminui, pois os corpos de prova ficaram mais claros apds o
intemperismo natural, o que pode ser melhor visualizado na figura 29. Em
relacdo aos parametros de cor “a@” e “b”, observa-se que as amostras
apresentaram uma forte diminuigao da cor avermelhada (“+a”) o que confirma o
aumento de L. O brilho apds o intemperismo foi reduzido como mostrado na
Figura 28, justificado pelo aparecimento de fissuras devido ao Stress cracking

nas amostras.
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Tabela 8. Dados de calorimetria das amostras de tempo zero e apos 2 meses

de intemperismo

AMOSTRA L a b Brilho
PLA virgem t0 78,43 £ 0,27 0,51+0,01 2,73+0,17 60,55 + 0,64
PLA virgem 2 meses 76,38 £ 0,27 0,49 + 0,07 3,17+0,34 31,51+0,85
PLA/FL t0 29,26 £ 0,35 6,48 +0,67 7,02 +0,78 11,12 +0,42
PLA/FL 2 meses 65,35 + 0,63 1,69 £ 0,21 7,50 + 0,69 2,53+0,12
PLA/FC t0 29,99 + 0,63 6,21 + 0,39 7,22 +0,46 8,97 + 0,83
PLA/FC 2 meses 61,43+0,73 2,33+0,23 8,38+ 0,73 3,92+0,73

[0158] Para uma melhor visualizacdo do aspecto fisico das amostras, na
Figura 30 apresenta-se 0s corpos de prova de tempo zero (30-a- PLA virgem,
30-d- PLA/FC e 30-g- PLA/FL), apds intemperismo natural de 2 meses (30-b-
PLA virgem, 30-e- PLA/FC e 30-h- PLA/FL) e ap6s compostagem de 3 meses
(30-c- PLA virgem, 30-f- PLA/FC e 30-i- PLA/FL). Observa-se a mudanca de
coloracdo entre os compositos (branqueamento), ja o PLA um leve
amarelamento apos as condicdes de exposicdo ao intemperismo natural.
Observa-se também que todas as amostras ndo apresentaram mudancas
drasticas na cor e sim na topografia quando submetidos a compostagem.

[0159] Os valores médios obtidos para cada parametro colorimétrico, com seu
desvio padrao calculado sdo mostrados na Tabela 8 das amostras de PLA e os
compésitos reforcados com as fibras longas (FL) e curtas (FC) de Embira.

Tabela 9. Resultado da analise de luminosidade (L*), dois canais de cores (a* e

b*) e Brilho medidos pelo colorimetroBYK

Amostra a* b* L* Brilho

PLA 0,40 + 0,14 7,92 + 1,56 71,46 + 3,10 29,10 + 4,90
PLA/FL (70/30) 5,34+ 0,22 5,94 £ 0,20 32,37 £ 0,31 9,13+1,80
PLA/FC (70/30) 6,23 +0.08 7,08 + 0,08 30,00 + 0,38 3,23+0,87

Perda de massa das amostras submetidas a compostagem
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[0160] Na Figura 31 e tabela 10 é apresentado a perda de massa das
amostras de PLA virgem, PLA com fibra longa e PLA com fibra curta. Observa-
se que apos 1 més de ensaio, em solo compostado, o PLA virgem néo
apresentou perda de massa significativa em comparacdo a massa inicial. No
entanto, os compadsitos 3 meses de ensaio houve variagdo significativa,
principalmente do composito de fibra longa, pois foi 0 que apresentou maior
perda de massa ao longo dos 3 meses de ensaio, com aproximadamente 9%.

Tabela 10 - Massa das amostras antes do ensaio de compostagem, apés 1

més de ensaio e apds 3 meses de ensaio

Massa (sem Massa (1 més de Massa (3 meses
compostagem) compostagem) de compostagem) Perda de
Amostra massa TOTAL
(9) (9) (9) %)
9/02/18 9/03/18 9/05/18

PLA 3,17 £ 0,03 3,16 + 0,05 3,15+ 0,04 0,6
PLA +FL | 3,35+0,06 3,15+ 0,02 3,06 + 0,05 8,7
PLA + FC | 3,23+0,07 3,05+ 0,07 2,94 + 0,08 9,0

[0161] Os versados na arte valorizardo os conhecimentos aqui apresentados e
poderdo reproduzir a invencdo nas modalidades apresentadas e em outras

variantes e alternativas, abrangidas pelo escopo das reivindicagdes a seguir.
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Reivindicacdes

1. Biocompdsito caracterizado por compreender:

- 60 a 75 % em massa de matriz polimérica de poli(acido lactico)
- 25 a 40 % em massa de fibra vegetal

em que a fibra vegetal é proveniente da casca de Daphnopsis racemosa
Griseb.

2. Biocompdésito, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado por
compreender:

- 70 % em massa de matriz polimérica de poli(acido lactico)
- 30 % em massa de fibra vegetal

em que a fibra vegetal é proveniente da casca de Daphnopsis racemosa
Griseb.

3. Biocomposito, de acordo com a reivindicacdo 1 ou 2, caracterizado
pela dita fibra ter um tamanho entre 1,00 ou 2,36 mm.

4. Biocomposito, de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizado pelo
tamanho da fibra ser preferencialmente 2,36 mm.

5. Uso da fibra da casca de Daphnopsis racemosa Griseb., conforme
definido em qualquer uma das reivindicacfes 1 a 4, caracterizado por se como
reforco de matriz polimérica.

6. Processo de obtencdo do biocompdsito, conforme definido em
qualquer uma das reivindicacbes 1 a 4, caracterizado por compreender as
etapas:

(a) Preparacgéao das fibras de casca de Daphnopsis racemosa;

(b) Mistura das fibras obtidas em (a) com matriz polimérica de poli(acido
lactico); e,

(c) Granulacao da mistura obtida em (b).

7. Processo, de acordo com a reivindicacéo 6, caracterizado pela etapa
(a) compreender as subetapas:

(al) Pré-corte da casca de Daphnopsis racemosa Griseb;
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(a2) Secagem da casca;

(a3) Moagem em moinho de facas; e,

(a4) Peneiragem em peneira vibratoria.

8. Processo, de acordo com a reivindicacdo 7, caracterizado pela
subetapa (a2) ocorrer por 24h a 60°C.

9. Processo, de acordo com a reivindicacdo 7, caracterizado pelo dito
moinho de facas na sub etapa (a3) ter velocidade de 1000 rpm e a dita peneira
vibratoria na sub etapa (a4) ter mesh selecionado entre 4,75 mm; 2,36 mm;
1,00 mm; 500 um e 250 ym.

10. Processo, de acordo com a reivindicacéo 9, caracterizado pelo dito
mesh ser de 2,36 mm ou 1,00mm.

11. Processo, de acordo com a reivindicacdo 6, caracterizado pela
mistura da etapa (b) ocorrer em camara de mistura cujo processo € por
batelada em temperatura de massa de 170 a 190°C, velocidade de agitacao de
50 a 60 rpm e tempo de agitacdo de 5 a 7 minutos.

12.Processo, de acordo com a reivindicacdo 6, caracterizado pela
mistura da etapa (b) ocorrer em camara de mistura cujo processo € por
batelada em temperatura de massa de 190°C, velocidade de agitacdo de 50
rom e tempo de agitacdo de 6 minutos.

13. Uso do biocompésito, conforme definido em qualquer uma das
reivindicagdes 1 a 4, caracterizado por ser para produtos que requerem bom
desempenho mecanico.

14. Uso do biocompésito, de acordo com a reivindicacdo 13,
caracterizado pelos produtos que requerem bom desempenho mecanico

serem selecionados de embalagens plasticas de tempo de vida média.
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Figuras

I MATERIAIS E METODOS
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COMPOSITO COM INTEMPERISMO MEV;
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Figura 1

Figura 2
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PLAJFC
PLAJFL

Parimetros de Processo:
» Temperatura da massa = 190 2C
* Velocidade de rosca = 50rpm
» Tempo =& min

Figura 3

Figura 4
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Figura 5

1,0000 g de amostra {fibra
vegetal)
—_ [ Retirado o conjunto
Cadinho — (cadinho-amaostra calcinada)
i i i da mufla
p{;g::::: B Adicionado a amaostra em -
I um cadinho
600°C por 30 L
min e resfriados g Y
em dessecador
. Dressecador por 30 min
Conjunto € colocado em A
R forno mufla a temperatura

Utilizado rampa | ETIIETR .

de aguecimento N i . s

de . A massa do conjunto &

aproximadamente [ Atingido a temperatura de | medida em balanga analitica
96 9C/min trabalho de 600 °C em 60 - J
min de aquecimento
f ™
’ 1 TEOR de CINZAS

Apés esse A temperatura de 600 °C é L )

_" mantida por 3 horas

tempo, a
temperatura é
ajustada para
200 °C em no
minimo 1 hora

Figura 6

Petica0 870190059452, de 26/06/2019, pag. 48/67



r "\ r = = )
1,0000 g de amostra (fibra transfenc.lo o conteudo‘do
vegetal) ——————> almofarl‘z para um baldo
L ) volumétrico de 500mi
Almofariz Levado o baldo para uma
manta aquecedora
- 7 - 7
Osistema é
mantido sob
o~ S aquecimento e
i Ad!cwn}atvio 17 TI de a‘cum refiuxo por 4 *+ | Conectado um condensador
: sulfdrico 72% (m/m) horas a partir da no sistema
15 min de - = fervura s ¢ -
agitacdo vig ¢
com pistilo ( ) Aquecimento desligado e )

Diluir o &cido g
sulfirico a 4%

Pureza maior
que 99,85%

4/18

24 horas de espera

destilada no almofariz

Adicionado 306ml de agua

3,0000 g de amostra (fibra
vegetal)

Erlenmeyer de 500ml

Adicionado 120ml de dgua
destilada

Adicionado 2 5g de Clorito de
Sédio (NaClo2)

Adicionado 1ml de dcido
acético glacial
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Figura 15

Petica0 870190059452, de 26/06/2019, pag. 53/67



9/18

8
LT

! N
XEQQ 10Qmnr

Figura 16

Petica0 870190059452, de 26/06/2019, pag. 54/67



10/18

Figura 17
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Figura 29
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Figura 30
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Resumo
BIOCOMPOSITO, USO DA FIBRA DA CASCA DE DAPHNOPSIS RACEMOSA
GRISEB, PROCESSO DE OBTENCAO DO BIOCOMPOSITO E USO DO
BIOCOMPOSITO

A presente invengdo descreve um biocompdésito que compreende a
matriz poli(acido lactico) (PLA) e fibra vegetal de alto desempenho mecanico,
proveniente da arvore Embira (Daphnopsis racemosa Griseb.).
Especificamente, a presente invencdo compreende o processo de obtencéao do
biocomposito compreendendo 3 etapas: (a) Preparacéo das fibras de casca de
Daphnopsis racemosa; (b) Mistura das fibras obtidas em (a) com matriz
polimérica de poli(acido lactico); e (c) Granulacdo da mistura obtida em (b).
Mais especificamente, destaca-se o uso da fibra de Daphnopsis racemosa
como reforco de matriz polimérica e 0 uso do biocompdsito. A presente
invencdo se situa nos campos da engenharia de materiais, da quimica e da

engenharia quimica.

Petici0 870190059452, de 26/06/2019, pag. 45/67



