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RESUMO

O desenvolvimento de materiais sustentaveis é essencial para o avanco de tecnologias
ecologicamente corretas e praticas de economia circular. Este estudo investiga o reforco
de poli(adipato de tereftalato de butileno) (PBAT) com residuos de sementes de agai
(Euterpe edulis), um subproduto agroindustrial abundante no Brasil. Os residuos foram
caracterizados por densidade, FTIR, DRX, TGA e MEV, enquanto os compdsitos foram
analisados quanto as propriedades mecanicas, morfologicas e térmicas. Os compositos
foram preparados por mistura no estado fundido e moldagem por injecao com 20% e 40%
de teor de carga. Os testes mecanicos revelaram que a dureza aumentou significativamente,
de 24,0 no PBAT puro para 32,0 com 40% de carga, evidenciando a contribuicao das
particulas de caroco de agai para o aumento da dureza do compdésito.A resisténcia a tracao
apresentou um comportamento estavel, com valores de 10,79 MPa para 20% de carga e
9,99 MPa para 40%, indicando que, mesmo com maior teor de particulas, os resultados
foram semelhantes ao do material puro. A resisténcia a flexdo aumentou de 7,5 MPa no
PBAT puro para 10,4 MPa com 40% de carga, enquanto o médulo de flexdo subiu de
191 MPa para 310 MPa.A andlise térmica por DSC mostrou um efeito nucleante das
particulas, elevando a temperatura de cristalizacao de 65,55°C para 79,90°C. J4 a TGA
indicou dois estagios de degradacgao, com estabilidade térmica suficiente para aplicacgoes,
e as massas residuais aumentaram de 6,84% no PBAT puro para 30,95% no compdsito
com 40% de carga. A absorcao de dgua aumentou de 0,50% no PBAT puro para 3,75%
no compdésito com 40% de carga, devido a natureza hidrofilica da carga. Esses achados
destacam o potencial dos residuos de sementes de agai no desenvolvimento de compésitos
poliméricos biodegradaveis para aplica¢oes sustentaveis.

Palavras-chave: compdsitos poliméricos; residuos de acai; PBAT; sustentabilidade; mate-
riais reforcados; Euterpe edulis.



ABSTRACT

The development of sustainable materials is essential for advancing environmentally friendly
technologies and circular economy practices. This study investigates the reinforcement of
poly(butylene adipate-co-terephthalate) (PBAT) with residues from agai seeds (Euterpe
edulis), an abundant agro-industrial by-product in Brazil. The residues were characterized
by density, FTIR, XRD, TGA, and SEM, while the composites were analyzed for their
mechanical, morphological, and thermal properties. The composites were prepared by
melt blending and injection molding with 20% and 40% filler content. Mechanical tests
revealed that hardness increased significantly from 24.0 in pure PBAT to 32.0 with 40%
filler content, demonstrating the contribution of acai seed particles to the composite’s
hardness. Tensile strength remained stable, with values of 10.79 MPa at 20% filler and
9.99 MPa at 40%, indicating that even with a high particle content, the results were
comparable to the pure material. Flexural strength increased from 7.5 MPa in pure PBAT
to 10.4 MPa with 40% filler content, while the flexural modulus rose from 191 MPa
to 310 MPa.Thermal analysis by DSC showed a nucleating effect of the filler, raising
the crystallization temperature from 65.55°C to 79.90°C. TGA indicated two stages of
degradation, with sufficient thermal stability for applications, and residual mass increased
from 6.84% in pure PBAT to 30.95% in the composite with 40% filler content. Water
absorption increased from 0.50% in pure PBAT to 3.75% in the composite with 40% filler
content due to the hydrophilic nature of the filler. These findings highlight the potential
of acal seed residues for developing biodegradable polymer composites for sustainable
applications.

Keywords: polymeric composites; acai residues; PBAT; sustainability; reinforced materials;

Futerpe edulis.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento de materiais sustentaveis tornou-se um campo de pesquisa
significativo, impulsionado pela necessidade de reduzir os impactos ambientais associados
aos produtos de consumo. Compodsitos poliméricos que incorporam residuos agricolas,
como a semente de agai Jucara (Futerpe edulis), surgem como alternativas promissoras,
combinando biodegradabilidade e aproveitamento de subprodutos de baixo valor econémico
(WATAYA et al., 2016; WANG; GANEWATTA; TANG, 2020). Tais compésitos oferecem
uma solucao para a geracao de residuos, ao mesmo tempo em que potencializam as
propriedades mecénicas dos polimeros usados, como o PBAT e outros (FERREIRA et al.,
2019).

Além disso, o desenvolvimento de compdsitos sustentaveis esta alinhado com os Ob-
jetivos de Desenvolvimento Sustentével (ODS) da ONU, especialmente o ODS 11, que visa
"Tornar as cidades e assentamentos humanos inclusivos, seguros, resilientes e sustentaveis'.
A integragao de residuos agricolas, como a semente de acai, em compdsitos poliméricos nao
s6 promove a sustentabilidade urbana ao reduzir quantidade de residuos descartados, mas
também contribui para a criacdo de materiais mais eficientes e ecologicamente corretos
para a construgao e outras aplicagbes urbanas (FRAZAO; VALADAO; CALEGARIO,
2022; ONU, 2015).

A utilizacao de fibras provenientes de residuos de agai como refor¢co em matrizes
poliméricas ndo apenas contribui para a economia circular mas também potencializa
propriedades mecénicas especificas do compdsito, como resisténcia e rigidez (ARAUJO et
al., 2023). O acai jugara, especialmente a variedade Futerpe edulis, que é presente na regiao
de mata atlantica e seu aproveitamento em compédsitos representa uma valiosa agregacao
de valor a um residuo que, de outra forma, seria descartado (BARBOSA et al., 2022a;

GUEDES et al., 2022).

A utilizagao da semente de acai como reforgo em matrizes poliméricas biodegra-
déveis, como o PBAT Poli(adipato-co-tereftalato de butileno), apresenta um potencial
significativo para a produgdao de compositos com propriedades mecanicas melhoradas, ao
mesmo tempo que agrega valor a um residuo até entdo subutilizado (MITTAL et al.,
2015). O PBAT é um polimero biodegradével conhecido por sua flexibilidade e tenacidade,
tornando-o uma escolha adequada para aplicagoes que requerem essas propriedades (JIAN;
XTANGBIN; XTANBO, 2020).

Estudos revelam que a adicao de fibras de acal em matrizes poliméricas como PBAT
e outros polimeros pode resultar em compositos com propriedades mecanicas melhoradas,

tornando-os adequados para uma variedade de aplicagoes, desde embalagens até pecas
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automotivas (ROSSETO et al., 2019; SHANKAR; RHIM, 2018). A escolha adequada das
proporg¢oes dos materiais constituintes e das condi¢oes de processamento é crucial para
otimizar as propriedades mecénicas e a biodegradabilidade dos compésitos (TOGLIATTI
et al., 2021; SILVA et al., 2017).

O desenvolvimento de compdsitos poliméricos sustentaveis reforcados com residuos
de semente de acal apresenta-se como uma estratégia promissora para atender as crescentes
demandas ambientais e econémicas. Alinhado com o principio da economia circular, um
modelo econémico que busca a reutilizacao, reciclagem e recuperacao de materiais em vez
da tradicional economia linear de ’extrair, produzir, descartar’, este desenvolvimento é
fundamental (SANTOS; SHIBAO; SILVA, 2020). Ao transformar residuos agricolas em
materiais valiosos, este estudo exemplifica a aplicacao pratica dos principios da economia
circular, contribuindo para a reducao do impacto ambiental e promovendo a sustentabili-
dade industrial. A circularidade dos materiais ajuda a fechar o ciclo de uso, minimizando
o desperdicio e promovendo uma gestao mais eficiente dos recursos naturais. Esta pesquisa
visa contribuir para o avango do campo de materiais biodegradaveis, explorando as sinergias
entre polimeros biodegradaveis e fibras naturais, com foco em aplicagoes industriais e

ambientalmente responsaveis.

1.1 Justificativa

Esta dissertacao contribui para o avanco no desenvolvimento de materiais ecoefici-
entes através do estudo de compésitos de matriz polimérica reforcados com residuos de
semente de acal. Um composito desenvolvido com PBAT e residuos lignoceluldsicos pode
apresentar propriedades mecanicas comparaveis ou até superiores as de materiais reforgados
com fibras sintéticas. A utilizacao de residuos de semente de agai, em particular, oferece
vantagens significativas devido as suas caracteristicas fisicas tinicas. Estes residuos possuem
baixa densidade e uma natureza porosa, o que pode conferir ao compoésito maior rigidez,
aumento do moédulo eldstico e resisténcia a tracao. Além disso, a integracao de residuos
lignoceluldsicos nao s6 promove a sustentabilidade ao valorizar subprodutos agricolas que
seriam descartados, mas também contribui para a reducao do impacto ambiental. Ao subs-
tituir fibras sintéticas por residuos naturais, é possivel desenvolver materiais que combinam
desempenho mecanico robusto com uma pegada ecoldgica reduzida. Esse enfoque inovador
nao s6 amplia as aplicacoes potenciais dos compédsitos poliméricos biodegradaveis, mas
também fortalece o compromisso com praticas sustentaveis e ecoeficientes na engenharia

de materiais.
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo Geral

Desenvolver compoésitos poliméricos utilizando PBAT reforcados com residuos de

semente de acai (Futerpe edulis).

1.2.2 Objetivos Especificos

o Caracterizar a composi¢do quimica e fisica dos residuos de semente de agal para

avaliar a viabilidade de sua utilizagdo como refor¢co em compdsitos poliméricos.

o Avaliar morfologicamente a interacao fisica entre os residuos e a matriz polimé-
rica de PBAT, utilizando técnicas de espectroscopia e microscopia, variando-se a

concentracao da matéria prima de acai em 20 e 40%.

o Avaliagao da influéncia do teor dos residuos na processabilidade, nas propriedades

mecanicas e nas propriedades térmicas dos compositos com o polimero de PBAT.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 O Acai no Brasil

No Brasil, o agai (Futerpe oleracea Mart.) desempenha um papel significativo tanto
em termos economicos quanto culturais, sendo um dos principais alimentos consumidos
pelas comunidades ribeirinhas na Amazonia Brasileira. Além de ser uma fonte primaria
de renda para pequenos produtores, sua popularidade cresceu exponencialmente desde a
década de 1990, devido ao reconhecimento de suas propriedades como alimento energético
e funcional (JUNIOR et al., 2019). Essa fruta, inicialmente consumida principalmente na
regiao Norte, atravessou fronteiras estaduais, ganhando espaco nos habitos alimentares de
todo o pais. Sua popularidade disparou nas tltimas décadas, impulsionada pela descoberta
de suas ricas qualidades antioxidantes e energéticas, fazendo com que o acai se tornasse
um simbolo de bem-estar e satide. A expansao de seu consumo transformou o agal em
uma importante commodity na economia brasileira, gerando empregos, estimulando a
agroindustria e promovendo o Brasil no cenario global como lider na producao e exportacao
dessa fruta valorizada (SILVEIRA et al., 2023; MACIEL-SILVA et al., 2021).

A producao de acai se concentra majoritariamente no estado do Para, onde, em
2022, foram produzidas aproximadamente 1,6 milhao de toneladas do fruto, a produgao gera
uma renda significativa para o estado, sustentando comunidades locais e impulsionando a
economia regional (IBGE, 2023). De acordo (JUNIOR et al., 2019), além da contribuigao
econdmica, existe a importancia cultural do acai no Brasil que esta enraizada profundamente
nas tradi¢oes e na vida cotidiana das comunidades locais. Sua popularidade nao apenas
sustenta comunidades inteiras, mas também reflete um modo de vida que valoriza a
harmonia com a natureza e o aproveitamento sustentavel de seus recursos. O agai é mais

que um alimento; é um elemento de identidade cultural.

A diversidade de espécies de acgal no Brasil, como a Futerpe oleracea, Futerpe
precatoria e Futerpe edulis, demonstra a riqueza da biodiversidade amazonica e as dife-
rentes caracteristicas e usos que cada uma pode oferecer. Enquanto a FEuterpe oleracea
é amplamente conhecida e cultivada, principalmente por sua polpa nutritiva, a Futerpe
precatoria e a Euterpe edulis também desempenham papéis importantes, tanto em termos
ecolégicos quanto econdémicos (SCHAUSS, 2010; SCHULZ et al., 2016; FRANCISCONT et
al., 2022). Apesar do imenso potencial econdmico, esse fruto enfrenta um problema comum
na industria, a geracao de residuos e como reaproveita-los com o objetivo de promover a
economia circular(COSTA et al., 2024). Diversos estudos tém sido conduzidos na area,

exemplificados por (AZEVEDO et al., 2021), que examinaram o desempenho tecnolégico
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das fibras naturais de acai em argamassas a base de cimento. Além disso, ha pesquisas
como a de (PESSOA et al., 2019), que investigaram o uso de residuos do processamento do
agai como biomassa para a geracao de energia. Outros estudos abordam o pré-tratamento
com agua subcritica e as tecnologias de digestao anaerdbica desses residuos, visando a sua
valorizagao, como os conduzidos por (MACIEL-SILVA et al., 2021).

2.1.1 Importancia Econémica

Nos tltimos anos, o acai consolidou-se como um dos pilares da agroindustria brasi-
leira, refletindo nao apenas sua importancia nutricional e medicinal, mas também seu valor
economico crescente. De acordo com dados do Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica
(IBGE), a produgao de agai no Brasil experimentou um aumento significativo, de 1.091.667
toneladas em 2016 para impressionantes 1.699.588 toneladas em 2022, acompanhada de
um aumento substancial no valor de mercado, de aproximadamente 2 bilhoes de reais
para mais de 6 bilhdes de reais no mesmo periodo. A Figura 1 resume o crescimento anual
da producao e valor do agai, destacando nao apenas sua importancia como commodity
agricola, mas também o potencial do Brasil como lider na exportagao dessa fruta valorizada
(IBGE, 2023). Esse aumento sustentado destaca ndo apenas a crescente demanda interna
e externa pelo “ouro roxo” da Amazonia, mas também sublinha a importancia econémica
significativa do acai para o Brasil. Tivemos o processo de globaliza¢ao do agai, o que
transformou um recurso natural em uma significativa fonte de receita econémica. Este
processo envolveu a expansao do mercado do acai, inicialmente consumido principalmente
na forma de polpa na Amazonia, para uma ampla variedade de produtos comercializados
globalmente, incluindo bebidas, cosméticos e até mesmo produtos ligados a industria da
sexualidade, como preservativos e lubrificantes. Essas transformacgoes nao apenas elevaram
o acal ao status de “superfruta” no mercado global, mas também destacaram o papel
crucial da midia e das novas formas de consumo na disseminacao da popularidade do agai
fora da Amazonia. O reconhecimento internacional do acal como um alimento energético e
saudavel contribuiu para um novo ciclo de “moda alimentar”, impulsionando ainda mais a
sua valorizacao econdmica e cultural (CORTEZZI, 2020; VELOZ, 2020).

O acai, além de ser uma forca motriz para a economia, através de praticas de manejo
sustentavel e contribuicoes significativas para a economia agricola, também desempenha
um papel crucial no turismo gastronémico e na inovagao empresarial. A riqueza e a
autenticidade do agai atraem turistas para a regidao Amazonica, ansiosos por experimentar
este superalimento em seu habitat natural, impulsionando o turismo e promovendo uma
apreciacao mais profunda da cultura e da biodiversidade local(COSTA et al., 2024). Além
disso, o acal estimula a inovagao em pequenas empresas, inspirando uma miriade de startups
e estabelecimentos culinarios a integrar o acai em seus produtos e menus, transformando

este fruto em um ingrediente chave para uma variedade de ofertas gastronémicas. Essa
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Crescimento da Producao de Acai e Seu Valor
Econdmico no Brasil: 2016-2022
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Figura 1 — Produgao de agai e seu valor econémico no Brasil: 2016-2022. Fonte: (IBGE,
2023)

tendéncia nao apenas abre novos mercados e oportunidades de negdcios, mas também realca
o valor do agai como um simbolo de sustentabilidade e inovagdo. O trabalho de Barbosa et
al. (2022b) ilustra como o manejo sustentével nas areas de agai pode equilibrar efetivamente
a produgao com a conservagao ambiental, enquanto estudos como os de Filho et al. (2021)
e Lopes et al. (2019) destacam o crescente reconhecimento do agai no mercado global e seu
potencial para promover um desenvolvimento econémico que € simultaneamente sustentavel
e inovador. Essa interseccao entre turismo, inovag¢ao empresarial e manejo sustentavel do
acal reflete uma abordagem holistica para o desenvolvimento na Amazonia, alavancando o
acal nao apenas como um recurso econémico, mas também como um catalisador para o
turismo responsavel e a inovagao empreendedora. No entanto, para fechar o ciclo desta
bioeconomia emergente, é crucial enfatizar a importancia do reaproveitamento integral
dos residuos gerados na producao do acai. A adoc¢ao de praticas de economia circular,
onde os residuos sao vistos como recursos valiosos para novos processos produtivos,
poderia nao apenas minimizar o impacto ambiental, mas também criar oportunidades
econdmicas. A transformacao de residuos de agai em produtos de valor agregado exemplifica
como o fechamento do ciclo de bioeconomia pode contribuir para a sustentabilidade e a
autossuficiéncia das regices produtoras, maximizando os beneficios socioecondémicos do

acal enquanto se minimizam seus impactos ambientais(COSTA et al., 2024).
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2.1.2 Diversidade de Espécies no Brasil

A diversidade do acai no Brasil é um reflexo da sua adaptacgao a diferentes ecos-
sistemas nas diversas regioes, promovendo nao apenas a conservagao da biodiversidade,
mas também oferecendo alternativas sustentaveis para o desenvolvimento socioeconémico
das comunidades locais. O mercado global crescente para o acai nao estimula apenas a
produgao e consumo locais, mas também impulsiona a pesquisa e o desenvolvimento de
novas aplicagoes para este superfruto, ressaltando sua importancia em uma economia

baseada na valorizagao da biodiversidade e na sustentabilidade ambiental (PEPPER;
ALVES, 2017).

As espécies se diferenciam principalmente pela regiao de cultivo (figura 2) e
composi¢ao fitoquimica e tém contribuido significativamente para a economia e a nutrigao
no Brasil. A Euterpe oleracea é predominantemente cultivada nos estados do Pard e Amapa,
com sua safra estendendo-se de meados de junho a dezembro. Ja a Futerpe precatoria, com
uma safra de fevereiro a junho, é mais encontrada nos estados de Rondonia, Acre e Mato
Grosso. Por sua vez, a Futerpe edulis, comumente conhecida como jucara, é nativa da
Mata Atlantica e apresenta uma distribuicao geografica que inclui o estado do Maranhao, a
regiao costeira do estado da Bahia e o Espirito Santo. A safra de frutos de FE. edulis comeca
em dezembro e vai até fevereiro, periodo em que esta espécie contribui significativamente

para a diversidade alimentar e nutricional das comunidades locais (SCHAUSS, 2010).

A diversidade de espécies de agai (Euterpe) no Brasil demonstra uma rica interacao
entre as praticas culturais, a economia e a conservagao ambiental. O estudo de Lay et al.
(2021) revela a importancia do conhecimento tradicional na conservacao da biodiversidade
amazobnica, destacando a relacao simbidtica entre as populagoes tradicionais da Reserva
de Desenvolvimento Sustentdvel Piagagu Purus, no Amazonas, e o uso sustentavel do
agal (Euterpe precatoria). Este conhecimento nao apenas sustenta a subsisténcia das
comunidades locais, mas também sublinha a relevancia cultural e econémica do acai,
fortalecendo praticas que promovem a conservagao ambiental. Por outro lado, Matos et al.
(2017) analisam a dindmica de mercado das espécies Euterpe precatoria e Euterpe oleracea,
ressaltando a importancia econdémica de investir em plantagoes de Futerpe precatoria
nos estados do Pard e Amazonas. Este investimento é motivado pelo alto conteiudo de
antocianinas e pela producao de frutos em periodos complementares a safra da Futerpe
oleracea, o que pode ajustar a oferta anual e potencialmente estabilizar os precos no

mercado.

Além disso, a crescente demanda pelo agal amazonico tem estimulado a produgao
de polpa da palmeira jucara (Futerpe edulis) na Mata Atlantica, conforme discutido
por Trevisan et al. (2015). Esta pratica ndo apenas beneficia a conservacao da espécie
jucgara, anteriormente ameacada pela extracao predatoria de palmito, mas também oferece

uma nova fonte de renda para as comunidades locais, exemplificando uma abordagem
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sustentavel que alia conservacao ambiental ao desenvolvimento econdmico. Esses estudos
coletivamente ilustram como a valorizacao e a gestao sustentavel das espécies de acai podem
contribuir significativamente tanto para a conservacao da biodiversidade quanto para o
desenvolvimento socioecondémico nas regioes amazonica e da Mata Atlantica, promovendo
um modelo de uso dos recursos naturais que é ecologicamente responsavel e economicamente
viavel.

Euterpe oleracea Euterpe precatoria Euterpe edulis

%

®

Figura 2 — Areas de ocorréncia das espécies Euterpe oleracea, Euterpe precatoria e Euterpe
edulis no Brasil. Fonte: (Flora do Brasil, 2024; OLIVEIRA et al., 2022; CAR-
VALHO, 2010)

2.1.3 Euterpe edulis

A FEuterpe edulis, conhecida popularmente como jucara, destaca-se nao apenas
pela sua relevancia ecolégica, mas também pelo seu potencial econémico significativo
na Mata Atlantica. A diversidade genética entre os morfotipos de E. edulis revela uma
estrutura genética complexa e distintiva, que ressalta a importancia da conservagao
genética da espécie. Coelho et al. (2020) descobriram que a variagao morfolégica entre os
morfotipos de jucara esta fortemente associada a uma estrutura genética definida, mesmo
entre populacoes geograficamente proximas, sugerindo a necessidade de estratégias de

conservacao que considerem essa diversidade genética intrinseca.

Além disso, a pesquisa de Trevisan et al. (2015) sobre a producao de polpa de
jucara na Mata Atlantica demonstrou como a demanda pelo acai amazonico (Euterpe
oleracea) estimulou a exploragao sustentavel de jugara, proporcionando uma alternativa
econdmica para as comunidades locais e contribuindo para a conservacao da espécie. A
analise de Zamudio et al. (2021) sobre o sistema de polinizacdo de E. edulis indica que a
espécie possui um sistema de polinizacao ambdfilo, com uma predominancia de polinizagao
pelo vento sobre a polinizacao por insetos em certos contextos ecoldgicos, destacando a
complexidade dos mecanismos reprodutivos da jugara e a necessidade de considerar essas

dindmicas na sua gestao e conservacao.
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2.1.3.1 Distribuicdo e Caracteristicas

A distribuicao geografica da jucara se estende por vastas regioes do Brasil, ocupando
areas no Nordeste, Centro-Oeste, Sudeste e Sul. Enraizada nos biomas da Cerrado e Mata
Atlantica, a jugara floresce em uma extensa gama de estados, desde o Rio Grande do
Norte até o Rio Grande do Sul, abrangendo ainda o Distrito Federal. Sua presenca vai

além das fronteiras nacionais, alcangando o nordeste da Argentina e o sudeste do Paraguai

(CONTE et al., 2000; REIS; REIS, 2000).

Com um tnico caule e auséncia de novos crescimentos laterais, a jucara assume
uma postura singular, diferenciando-se do agai comum (Euterpe oleracea Martius), que
se espalha em véarias direcoes, a figura 3 exibem bem o caule sélitario da jugara. Sua
natureza monoica, abrigando 6rgaos sexuais femininos e masculinos no mesmo individuo,
promove uma polinizacao eficiente por meio de insetos, enquanto a dispersao de seus
frutos é amplamente conduzida por aves e, ocasionalmente, por meio da queda direta. Ao
contemplar a palmeira adulta de E. edulis, a majestosa planta revela um caule solitério,
erguendo-se entre 5 m e 12 m, com folhas que variam de 0,8 m a 1,4 m em um vibrante tom
de verde oliva a verde escuro. Essas caracteristicas tornam a FEuterpe edulis uma espécie
unica, ndo apenas em termos botanicos, mas também pela riqueza visual que adiciona a

Mata Atlantica (QUEIROZ, 2000; HENDERSON, 2000).

2.1.3.2 Importancia Ecolégica e Utilizacdo

O uso tradicional da espécie jugara revela uma profunda interconexao entre a
palmeira e as comunidades que compartilham as paisagens da Mata Atlantica. Com uma
versatilidade notavel, a jucara desempenha papéis fundamentais em diversas esferas da
vida cotidiana. Seu uso madeireiro é evidenciado na confecgdo de mourdes de cerca, caibros
e ripas, contribuindo para a construcao de estruturas locais. Na alimentacao humana, a
jucara se destaca pelo palmito comestivel, apreciado tanto em sua forma natural quanto em
conservas. Os frutos, cuja polpa lembra o acai da Amazonia, sdo transformados em sucos,
sorvetes, e ainda sao utilizados na elaboragao de molhos, pastas e sopas (CARVALHO,
2003; EMBRAPA, 2023). Além disso, a jugara revela sua importancia medicinal, com a
polpa rica em antioxidantes. No campo do artesanato, suas folhas sdo habeis na fabricacao
de cadeiras de palha, enquanto as sementes sao empregadas na confec¢ao de micangas.
Na apicultura, suas flores sdo fonte de néctar, contribuindo para a producao de mel. Nao
apenas funcional, a jugara mantém lagos culturais fortes, sendo um ingrediente essencial
na torta capixaba tradicionalmente consumida na Semana Santa, conforme descrito por

produtores rurais na regiao, ressaltando sua presenca marcante no arsenal cultural e

gastronémico local (GUIMARAES; SOUZA, 2017).

A produgéo e a economia do Futerpe edulis, conhecido como jugara, desempenham

um papel significativo no cendrio brasileiro. Anteriormente, a regiao sul e sudeste do
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Figura 3 — Arvore de Jucara Euterpe edulis. Fonte: (GODQY et al., 2022).

Brasil era abastecida exclusivamente pelo agai da Amazonia. No entanto, desde 2004,
a implementacao de unidades de processamento de jucara, como a de Garuva, Santa
Catarina, diversificou o mercado local (SCHULZ et al., 2016). Agora a produgao do agai
derivado da palmeira-jucara Futerpe edulis representa uma realidade consolidada em varios
municipios de Santa Catarina e outras regioes do Sudeste e Sul do Brasil. Iniciativas, que
datam de mais de uma década, envolvem centenas de familias de agricultores familiares,
que se dedicam ao cultivo, coleta e beneficiamento dos frutos de FE. edulis. Essa atividade
resulta no processamento anual de cerca de 150 a 200 mil kg de frutos de jugara em Santa
Catarina. A producao também se estende ao Vale do Ribeira-SP, com estimativas entre
665 a 1.746 kg de polpa de jugara, e ao litoral do Rio Grande do Sul, com uma produgao
estimada de 28,5 mil kg de polpa (CONAB, 2020). O processo de comercializagao da
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jucara é semelhante ao do acai, envolvendo etapas de sele¢ao, lavagem e maceracao dos
frutos. A polpa resultante é amplamente consumida na forma de sucos, sorvetes e outros
produtos alimenticios. Além disso, a polpa de jucara, por ser colhida no primeiro semestre,
apresenta vantagens logisticas em relacdo ao acai, cuja colheita ocorre no segundo semestre
(SCHULZ et al., 2016). Apesar de ainda nao existir legislacao exclusiva para a produgao
de polpa de jucara, sua comercializagao é expressiva, oferecendo oportunidades para o
desenvolvimento sustentavel e a geracao de renda nas comunidades locais. Além da polpa,
a jucara apresenta outra valiosa commodity: o palmito. Extraido do miolo do caule, o
palmito de jugara ¢é reconhecido por sua qualidade e métodos de producao sustentaveis.
Apesar de normas ambientais regulamentarem sua extracao, muitos produtores defendem
a necessidade de uma abordagem mais flexivel, permitindo o desbaste da area de producao
para favorecer o desenvolvimento de arvores mais jovens e produtivas (GODOY et al.,

2022).

2.2 Residuos de Lignocelulésicos

A biomassa lignocelulésica (BL) constitui uma parte significativa dos residuos gera-
dos globalmente, provenientes principalmente da agricultura, silvicultura e processamento
de alimentos. Esses residuos incluem palha, cascas, bagaco, e outros subprodutos agricolas
e florestais. Devido a sua composicao rica em carbono e sua abundancia, had um crescente
interesse na valorizacao desses materiais para a producao de bioenergia, bioprodutos e
bioquimicos. A biomassa lignoceluldsica, composta por celulose, hemicelulose e lignina,
destaca-se como o recurso biolégico mais abundante do planeta, com uma producao anual
estimada em 181,5 bilhoes de toneladas. A utilizacao atual de aproximadamente 8,2 bilhoes
de toneladas dessa biomassa sublinha o vasto potencial subaproveitado, especialmente
no que tange a conversao em produtos quimicos e energéticos por meio de biorefinarias
lignocelulésicas (DAHMEN et al., 2019; GALLEGO-GARCIA et al., 2023). No entanto,
de acordo com Tisma, Bucié-Koji¢ e Planini¢ (2021), apenas uma fragdo dessa biomassa
¢é utilizada atualmente, destacando seu potencial subutilizado. As principais fontes de
BL incluem residuos de colheita, como palhas e cascas, subprodutos da industria de
processamento de alimentos, como bagaco de cana e residuos de cereais, além de culturas
dedicadas como miscanto e switchgrass. O residuo de acai, especificamente, é um exemplo
de BL proveniente da industria de processamento de alimentos. Apds a extragao da polpa
do agal, restam carocgos e fibras que constituem uma forma dessa biomassa como mostrado
na figura 4. A valorizagdo da BL, incluindo residuos de agai, em produtos de alto valor
agregado requer a implementacao de conceitos de biorefinaria modular, como discutido
por Dahmen et al. (2019). Métodos de pré-tratamento, especialmente os biologicos, sao
fundamentais na utilizagao desses residuos lignoceluldsicos, com foco no isolamento de

lignina e seu potencial utilizacao dentro de biorrefinarias lignocelulésicas.
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Figura 4 — Agai: residuos e produtos gerados. fonte: (LEMOS et al., 2021)
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Todos os residuos gerados pelo processamento do fruto de todas as espécies de acai
representam um desafio ambiental e para todos os residuos ja se estudam alternativas
sustentdveis, como a Sato et al. (2019), que recentemente estudou o biochar, um subproduto
obtido através da pirdlise dos residuos de acal, como alternativa sustentavel para a
disposicao desses residuos, tendo potencial uso como condicionador de solo na regiao
amazonica devido as suas propriedades fisico-quimicas favoraveis. Adicionalmente, a
diversidade genética do acai, com diferentes genétipos desenvolvidos por programas de
melhoramento, destaca o potencial de inovacao e valorizacao do fruto em diversas frentes,

incluindo a nutricao, satide e uso industrial, refletindo o rico patriménio biocultural da
Amazénia (TORMA et al., 2020).

2.2.1 Visao Geral sobre Residuos Lignoceluldsicos

A biomassa lignocelulésica (BL) é um recurso orgdnico abundante e promissor,
composto essencialmente por trés principais componentes: celulose, hemicelulose e lignina.
A celulose, um polissacarideo composto por unidades de glicose ligadas por ligacoes
[-1,4-glicosidicas igual na figura 5, € o componente organico mais abundante na terra,
formando a estrutura esquelética priméria das paredes celulares das plantas. Como elemento
fundamental da biomassa lignoceluldsica, a celulose desempenha um papel crucial na
industria de bioenergia e bioprodutos, servindo como substrato para a producao de bioetanol
e outros biocombustiveis. A robustez da celulose decorre de sua organizacao cristalina e da
formagao de microfibrilas, que conferem resisténcia e estabilidade a estrutura das plantas.
No entanto, essa mesma cristalinidade e a densa rede de hidrogénio tornam a celulose
resistente a hidrolise, desafiando sua conversao em actcares fermentaveis. Tecnologias de
pré-tratamento visam modificar essa estrutura cristalina, aumentando a acessibilidade
enzimatica e a eficiéncia da conversao. A valorizagao eficiente da celulose, portanto, nao

apenas apoia o desenvolvimento sustentavel ao substituir combustiveis fosseis, mas também
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impulsiona a economia circular ao transformar residuos agricolas e florestais em recursos

valiosos (WOICIECHOWSKI et al., 2020; KRASZNATI et al., 2018).
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Figura 5 — Estrutura molecular repetida da celulose.

A hemicelulose, uma componente importante da biomassa lignocelulésica, destaca-se
por sua composicao heterogénea e complexa, constituida por uma matriz de polissacarideos,
incluindo xilanos, mananos e galactanos. Diferentemente da celulose, a hemicelulose possui
uma estrutura ramificada e nao é tao cristalina (figura 6), o que facilita sua hidrélise. Este
polimero desempenha um papel fundamental na matriz celular das plantas, atuando como
uma ponte entre a celulose e a lignina, e contribuindo para a integridade estrutural e
flexibilidade da parede celular. A hemicelulose é de particular interesse na producao de
biocombustiveis e produtos quimicos renovaveis, devido a sua capacidade de ser convertida
em acucares fermentéveis e outros compostos de valor agregado, como o furfural. As técnicas
de pré-tratamento hidrotérmico tém se mostrado promissoras na desagregacao seletiva
da hemicelulose da biomassa lignocelulésica, permitindo a recuperagao eficiente deste
polimero para sua posterior valorizagao. A exploracao eficaz da hemicelulose representa um
passo significativo para o avanco das biorefinarias lignocelulésicas, destacando o potencial
deste componente na transi¢cdo para uma economia mais verde e sustentével (LUO et al.,
2019; BENEDETTI et al., 2019).
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Figura 6 — Estrutura molecular de hemicelulose

Lignina, um componente integral da biomassa lignoceluldsica, ¢ um polimero com-
plexo e tridimensional composto por unidades de fenilpropano como mostrado na figura 7,
conferindo rigidez e resisténcia estrutural as plantas. Caracterizada por sua heterogeneidade
e recalcitrancia, a lignina desempenha um papel importante na protecao da celulose e

da hemicelulose contra a degradacao enzimatica. Esse atributo, embora essencial para a
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integridade das plantas, representa um desafio significativo para a conversao eficiente de
biomassa em biocombustiveis e produtos quimicos. Recentemente, avancos nas estratégias
de pré-tratamento tém se concentrado na modificacdo ou remocao seletiva da lignina,
visando reduzir sua recalcitrancia e melhorar a acessibilidade dos carboidratos. Métodos
como o uso de liquidos i6nicos, solventes de eutéticos profundos e tratamentos hidrotér-
micos surgem como técnicas promissoras para a valorizacao da lignina, transformando-a
de um subproduto em um recurso valioso para a producao de materiais renovaveis, pro-
dutos quimicos e combustiveis. Essas abordagens nao apenas facilitam a degradacao da
lignocelulose mas também abrem novos caminhos para a utilizagao sustentavel da lignina,
destacando seu potencial em uma bioeconomia circular (YOO et al., 2020; HASANOV et
al., 2020).

HyCO

Figura 7 — Estrutura molecular de lignina

O entendimento detalhado da composicao e estrutura desses componentes é fun-
damental para o desenvolvimento de tecnologias de pré-tratamento eficientes, capazes
de desbloquear o potencial energético dos residuos lignoceluldsicos e possibilitar sua
transformacdo em uma ampla gama de produtos valorizados. Os avangos recentes em
métodos de pré-tratamento acido e alcalino, assim como as inovagoes tecnologicas, tém
mostrado potencial para superar a recalcitrancia da BL e maximizar a valorizacao de seus
componentes, movendo-se em dire¢ao a uma bioeconomia sustentéavel (WOICIECHOWSKI
et al., 2020; KRASZNATI et al., 2018).

2.2.2 Caracterizacdo e Potencial

A caracterizacdo das sementes despolpadas de agai revela um potencial interessante
para a valorizagao desses residuos, principalmente devido a sua composicado quimica
e propriedades fisicas(COSTA et al., 2024). No trabalho de Tavares et al. (2020), os
residuos de acai, particularmente as fibras extraidas das sementes, exibem uma composicao

aproximada de 40% de celulose, 12% de hemicelulose e 40% de lignina, além de um
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teor de umidade de 9% e 2% de cinzas. O estudo de Queiroz et al. (2020) demonstra
que as sementes de acal podem ser transformadas em carvao ativado de alta superficie,
oferecendo uma solucao inovadora para a remocao de ions metdalicos da agua, aproveitando
efetivamente os residuos gerados durante o processamento do acai. A pesquisa de Monteiro
et al. (2019) revela que as sementes contém um alto teor de manano, um componente
da hemicelulose presente em vérias formas de biomassa lignoceluldsica, o que representa
cerca de 50% do seu peso seco, mostrando a viabilidade de converter esse polissacarideo

em manose, um agucar com valor comercial, por meio de hidrélise enzimatica.

Além disso, Melo et al. (2021) exploram a semente de agai como fonte de lipidios,
fibras e compostos fendlicos com atividade antioxidante, ressaltando o alto contetido de
fibras dietéticas (86%) e um perfil interessante de acidos graxos insaturados e saturados,
indicando aplicagdes potenciais nas industrias cosmética e alimenticia. O estudo de Souto
et al. (2021) destaca a importancia dos residuos de agai como biomassa para bioenergia,
evidenciando sua condutividade térmica efetiva e como esta afeta a eficiéncia do processo
de bioenergia. Os residuos de acai, resultantes do processamento industrial, possuem
caracteristicas fisicas e quimicas que os tornam candidatos promissores para a producao de
energia térmica e a geragao de compostos valorizados por meio de processos de conversao
termoquimica. Adicionalmente, o trabalho de Buratto, Cocero e Martin (2021) na extracao
assistida por micro-ondas destes residuos indica a presenca de compostos fenédlicos e
capacidades antioxidantes significativas, sugerindo possiveis aplica¢oes em industrias

cosméticas ou alimenticias, além do potencial energético.

2.2.3 Aplicacées Inovadoras de Residuos de Acai em Compédsitos

O aproveitamento dos residuos de acgal, especialmente sementes e fibras, em compo-
sitos poliméricos, representa um campo emergente na pesquisa por materiais sustentaveis
e inovadores. A busca por alternativas ecoldgicas para reforcar matrizes poliméricas tem
levado a exploracao desses residuos, nao s para aprimorar propriedades mecanicas e
térmicas dos compositos, mas também para promover uma gestao ambiental eficiente.
A integracao de residuos de acai em diversas matrizes poliméricas sugere uma melhoria
significativa nas propriedades dos compésitos, indicando um caminho promissor para

aplicagoes inovadoras em setores variados, desde automotivo até a construcao civil.

Por exemplo, a pesquisa de Barbosa et al. (2022b) destaca a introdugao de residuos
de sementes de acai como refor¢o em compositos de polimeros aumentou a resisténcia
mecanica e a estabilidade térmica do material final, oferecendo uma alternativa sustentavel e
de baixo custo para reforcos tradicionais em compositos poliméricos. O uso de fibras de agai
em compositos de borracha natural também demonstrou resultados promissores. Um estudo
avaliou as propriedades térmicas e mecanicas de compésitos de borracha natural refor¢ados

com fibras de agai, observando uma melhoria na resisténcia ao impacto e na estabilidade
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térmica. Essas descobertas abrem caminho para aplicagoes inovadoras de residuos de acai
em setores como automotivo e construcao civil, onde a demanda por materiais sustentaveis
e de alta performance é crescente (MARTINS et al., 2008). A pesquisa em compdsitos
cimenticios também se beneficia das fibras de agai. Como observado por Silva et al. (2023),
o tratamento alcalino dessas fibras melhora significativamente sua adesao a matriz de
cimento, resultando em compésitos com propriedades mecanicas superiores. Esse avanco
sugere uma nova aplicagao valiosa para as folhas de acai, geralmente descartadas como
residuos, contribuindo para o desenvolvimento de materiais de construcao mais sustentaveis

e eficientes.

O estudo de Tavares et al. (2020) desbrava novos caminhos na utiliza¢ao de fibras
de agai (Futerpe oleracea) para refor¢ar compdsitos poliméricos, evidenciando um método
inovador através do tratamento térmico dessas fibras em autoclave. Esse processo tem como
objetivo principal modificar as propriedades fisicas, quimicas e morfologicas das fibras,
otimizando sua interagao com matrizes de polipropileno (PP). Para tal, o polipropileno
enxertado com anidrido maleico (PPgMA) é empregado como agente de acoplamento,
evidenciando a eficacia desse tratamento na melhoria da adesdo fibra-matriz. Esse avanco
nao s6 sublinha o potencial das fibras de acai, um subproduto frequentemente descartado
da produgao da fruta, como um reforco valioso para compoésitos poliméricos, mas também
propoe uma alternativa sustentavel e eficiente para o aproveitamento desses residuos.
A aplicacao de tratamentos térmicos as fibras vegetais se apresenta como um passo
significativo em direcdo a producao de compodsitos mais resistentes e ambientalmente
amigaveis, alinhando-se com os principios de economia circular e inovagao em materiais.
Em paralelo, o estudo conduzido por Silva et al. (2023) reforga essa visdo inovadora ao
explorar as fibras de acai como reforco em ecocompoésitos de Poliestireno de Alto Impacto
(HIPS). A investigagao foca especialmente no efeito do tratamento alcalino com NaOH nas
propriedades estruturais, térmicas e mecanicas dos compésitos. Este enfoque detalhado
sobre o tratamento alcalino como um método de preparacao das fibras de acal para
integracdo em ecocompositos revela novas possibilidades para o uso dessas fibras naturais
em aplicagoes avangadas de engenharia de materiais, sublinhando o compromisso continuo

com a inovacao sustentavel no campo dos compésitos poliméricos.

Em um esfor¢o continuo para fomentar inovagoes sustentaveis, o estudo conduzido
por Costa et al. (2022) marca um avango significativo na aplica¢ao de fibras naturais em
tecnologias avancadas, especificamente no desenvolvimento de sensores de pressao. Este
trabalho inovador utiliza fibras de Futerpe oleracea, revestidas com polianilina (PANI), e as
incorpora em uma matriz de polidimetilsiloxano (PDMS). A abordagem tem como objetivo
superar os desafios relacionados ao desempenho mecanico e elétrico de compésitos reforgados
com fibras naturais, especialmente sob condi¢oes de pressao variaveis. A combinagao de
fibras de acai com PANI e PDMS néao apenas viabiliza uma nova utilidade para os residuos

de acgai, como também representa um passo importante no campo dos materiais compoésitos
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e sensores, evidenciando a viabilidade desses ecocompésitos em aplica¢oes de sensoriamento
de pressao. A iniciativa de Costa et al. (2022) enfatiza a importancia de adotar estratégias
de design que sejam tanto sustentaveis quanto inovadoras, alinhadas com os principios de

desenvolvimento sustentavel e avanco tecnolégico.

Seguindo a tendéncia de explorar aplicacoes sustentaveis para residuos agricolas, o
estudo de Nogueira et al. (2022) destaca a produgao de filmes biodegradaveis ativos a partir
de farinha de feijao vermelho e extrato de semente de agai. Esses filmes foram desenvolvidos
com a intencao de serem utilizados em embalagens de azeite de oliva extravirgem, demons-
trando uma melhoria notavel nas propriedades mecénicas e antioxidantes. A incorporacao
de 0,5% a 10% de extrato de semente de acai resultou em um aumento de até 100% na
resisténcia a tracao dos filmes, além de reduzir a solubilidade e a transparéncia e aumentar
tanto a cristalinidade relativa quanto a atividade antioxidante. Essas melhorias dependem
da concentracao do extrato adicionado, apresentando uma abordagem inovadora para
prolongar a vida ttil e preservar a qualidade de produtos alimenticios sensiveis. Adicional-
mente, a aplicagdo de fibras naturais nao se limita a producao de sensores ou embalagens.
Como discutido por Lima et al. (2022), h4 um crescente interesse na utilizagao dessas
fibras, incluindo as de acai, na construcao civil para reforcar compositos cimenticios. Este
estudo oferece uma visao abrangente sobre o potencial das fibras naturais da Amazonia,
enfatizando os avancos e desafios associados a sua integragdo em materiais de construgao.
A diversidade e a abundancia de fibras na regiao amazonica, dada sua biodiversidade
unica, abrem portas para o desenvolvimento de solu¢oes construtivas mais sustentaveis e

ecoldgicas.

Estes estudos ilustram o vasto potencial dos residuos de acai em promover inovagoes
em compositos, alinhando-se com os objetivos de sustentabilidade e economia circular. A
incorporacao desses residuos nao apenas valoriza um subproduto da industria do agai, mas
também contribui para o desenvolvimento de materiais com melhor desempenho e menor

impacto ambiental.

2.3 COMPOSITOS: FUNDAMENTOS E APLICACOES

Os materiais compositos representam uma classe distinta de materiais engenheirados
que sao formados pela combinacao estratégica de dois ou mais materiais com propriedades
fisicas e quimicas notavelmente diferentes (RAJAK et al., 2019). Essa combinagao é
projetada para produzir um novo material cujas propriedades sdao superiores as dos
componentes individuais quando operam isoladamente. A principal motivagao por tras
do desenvolvimento desses materiais reside na busca por caracteristicas otimizadas como
resisténcia, rigidez, densidade, resisténcia térmica e elétrica, que sdo essenciais para atender
as exigéncias de aplicagoes especificas (BIERMANN, 2018).
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Os compdsitos sao tipicamente classificados com base no tipo de matriz - que pode
ser polimérica, metalica, ceramica ou de carbono - e no tipo de reforgo utilizado, que varia
de fibras (sintéticas ou naturais) a particulas ou escamas. A matriz atua como o meio
continuo, mantendo unido o material de reforco, que é incorporado para aprimorar as
propriedades mecanicas e fisicas do compédsito (GEORGE, 2015). Esta sinergia entre os
componentes resulta em propriedades aprimoradas, que sao cuidadosamente ajustadas para
cumprir com as necessidades especificas de uma ampla gama de aplicagdes.A fabricagao de
compositos exige um entendimento profundo das propriedades dos materiais constituintes,
bem como dos processos de fabricagao. Esses processos incluem técnicas como moldagem
por compressao, extrusao, moldagem por injecao, e laminagao, cada uma adaptada para
maximizar as propriedades desejadas do compdsito final, levando em consideracao fatores

como orientacao do reforco, distribuicdo homogénea dos materiais, e a minimizagao de

defeitos estruturais (CALLISTER; RETHWISCH, 2018; HSISSOU et al., 2021).

Os compositos oferecem uma versatilidade e capacidade de personalizagao das pro-
priedades que os tornam materiais atraentes para setores como o aeroespacial, automotivo,
construgao civil, desporto, eletronica e biomédica. Esta diversidade de aplicagoes sublinha
a importancia continua da pesquisa e desenvolvimento na area de materiais compositos,
com o objetivo de melhorar suas propriedades e explorar novos potenciais de aplicacao
(CALLISTER; RETHWISCH, 2018; RAJAK et al., 2019; BIERMANN, 2018). No universo
dos materiais compdsitos, uma vasta gama de materiais é empregada em sua fabricacao, o
que naturalmente conduziu a necessidade de uma classificagao sistematica desses materiais
com base em suas caracteristicas distintas. Uma das principais distin¢oes se da quanto a
origem do material de reforco, que pode ser de origem natural ou sintética. No campo da
engenharia, os materiais compésitos sao predominantemente sintéticos, refletindo o foco
principal das pesquisas nessa area (CALLISTER; RETHWISCH, 2018; RAJAK et al.,
2019).

Quanto a sua classificacdo, esta é tipicamente baseada no tipo e nas particulari-
dades do reforco que compoe a matriz. Essa classificacdo pode ser visualizada de forma
esquematica, como ilustrado na figura 8, definida a partir do tipo de refor¢o. Os materiais
compositos sao, portanto, classificados em funcao das caracteristicas geométricas da fase
dispersa, onde fatores como a forma, o tamanho, a distribui¢do e a orientacdo do reforgo

desempenham um papel importante na determinagao dos tipos de compdsitos existentes.

2.3.1 Compésitos Poliméricos

Os compoésitos poliméricos sdo materiais que combinam polimeros com reforcos
(como fibras ou particulas) para melhorar suas propriedades mecénicas, térmicas, elétricas,
entre outras. Estes materiais sdo constituidos por duas fases principais: a matriz e a

fase dispersa (refor¢o). A matriz, geralmente um polimero, serve como meio continuo
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Figura 8 — Classificacao dos compdsitos pelo tipo de reforco (adaptado de Rajak et al.
(2019))

que mantém os reforgos unidos, enquanto a fase dispersa é incorporada para melhorar
certas propriedades do material compédsito. A fase matriz em compésitos poliméricos é
fundamental para a transmissao de tensoes aos reforcos e para a protecao destes contra
danos ambientais e mecanicos. Polimeros termoplésticos, termorrigidos e elastémeros sao
comumente utilizados como matrizes devido a sua versatilidade e capacidade de serem
moldados em diversas formas (GIBSON, 2016).

A fase dispersa, ou reforco, pode ser composta por fibras, particulas, ou até mesmo
nanomateriais, e é responsavel por conferir ao compésito propriedades melhoradas, como
maior resisténcia mecanica, médulo de elasticidade, e resisténcia ao impacto. Fibras de
vidro, carbono e aramida, bem como particulas de silica e nanotubos de carbono, sao
exemplos comuns de materiais usados como refor¢os em compoésitos poliméricos (GIBSON,
2016; FRIEDRICH, 2018).

A interface entre a matriz e a fase dispersa é uma regiao critica que influencia
significativamente as propriedades do composito. A adesao nessa interface determina a
eficiéncia na transferéncia de carga da matriz para o reforco e impacta diretamente na
resisténcia mecanica, condutividade térmica e elétrica do material composito. Técnicas de
tratamento superficial dos reforgos e a adicao de agentes de acoplamento sao estratégias
utilizadas para melhorar a interagao matriz-reforco (KASHFIPOUR; MEHRA; ZHU, 2018;
GIBSON, 2016; LEITE-BARBOSA et al., 2024a).
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Os compositos poliméricos oferecem uma combinagao tinica de propriedades que
nao podem ser alcancadas pelos materiais constituintes isoladamente. Suas propriedades
dependem da natureza dos componentes, da quantidade e do arranjo da fase dispersa, bem
como da qualidade da interface entre a matriz e o reforco. Por exemplo, a adigdo de fibras
de carbono a uma matriz polimérica pode resultar em um material composito com alta
resisténcia mecanica e baixa densidade, ideal para aplicacoes aeroespaciais e automotivas
(HSISSOU et al., 2021; GIBSON, 2016). Dada a versatilidade em suas propriedades,
0os compositos poliméricos tém encontrado aplicagdes em uma vasta gama de campos,
incluindo aeroespacial, automotivo, construcao civil, dispositivos eletronicos e médicos. A
escolha dos materiais para a matriz e o reforgo, assim como o processo de fabricacao, sao

cuidadosamente selecionados com base nas exigéncias especificas de cada aplicacao.

2.3.2 Matrizes Poliméricas e Reforcos

No desenvolvimento de compodsitos poliméricos, as matrizes poliméricas desem-
penham um papel fundamental, atuando como a fase continua que envolve e suporta o
material de reforco. Essas matrizes podem ser derivadas de uma vasta gama de polimeros,
incluindo termoplasticos, termorrigidos e elastomeros, selecionados com base nas proprie-
dades desejadas do material composito final. Os reforcos, por outro lado, sdo incorporados
a matriz para melhorar as propriedades mecanicas, térmicas ou elétricas do compésito,
dependendo do aplicativo alvo. As matrizes poliméricas representam o “coracao” dos
compositos poliméricos, fornecendo a fase continua na qual os refor¢os sao incorporados.
Entre as principais matrizes poliméricas, destacam-se polimeros tanto tradicionais, como
o polietileno (PE) e o polipropileno (PP), quanto biodegradédveis, como o acido polila-
tico (PLA), Poli(adipato-co-tereftalato de butileno) (PBAT), e o polibutileno succinato
(PBS). Estes ultimos tém ganhado destaque devido a crescente preocupagao ambiental e a
demanda por materiais sustentaveis (ELVERS et al., 2016; COSTA et al., 2020).

O PBAT e o PBS sao poliésteres biodegradaveis amplamente utilizados em aplica-
¢oes de embalagem, devido a sua excelente processabilidade e propriedades mecanicas. Estes
polimeros oferecem uma combinacao interessante de flexibilidade e resisténcia, tornando-os
adequados para uma variedade de aplicacdes onde a degradabilidade ambiental é desejada.
Por outro lado, polimeros tradicionais como o PE e o PP sao conhecidos pela sua resisténcia

quimica e durabilidade, mas enfrentam criticas devido a sua persisténcia ambiental (LIU
et al., 2022; COSTA et al., 2020; URBANEK et al., 2019; QIN et al., 2021).

O polietileno (PE) é um dos polimeros mais produzidos e utilizados globalmente,
conhecido por suas excelentes propriedades de resisténcia quimica, durabilidade e versatili-
dade de aplicagoes, que vao desde embalagens a componentes automotivos. Por ser um
polimero sintético derivado do petroleo, o PE nao ¢é biodegradavel, o que representa um

desafio ambiental significativo devido a sua persisténcia nos ecossistemas e contribuicao
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para a poluicao por plasticos (WEI et al., 2021).

( CH, — CH, )
Figura 9 — Estrutura quimica do polietileno.

Em contraste, o Poli(adipato-co-tereftalato de butileno) (PBAT) é um polimero
biodegradavel que tem atraido atencao devido a sua combinacao de flexibilidade, resisténcia
ao impacto e biodegradabilidade. O PBAT é frequentemente utilizado em aplicagoes de
embalagens, onde sua degradagao no ambiente pode minimizar o impacto ambiental
associado ao descarte inadequado de plasticos (ELVERS et al., 2016).
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Figura 10 — Estrutura quimica do PBAT Poli(adipato-co-tereftalato de butileno)

Um estudo recente de Costa et al. (2020) sobre filmes biodegradaveis baseados em
misturas de PBS e PBAT destacou a possibilidade de ajustar as propriedades de barreira
e mecanicas desses materiais para aplicagoes especificas de embalagem, demonstrando
a versatilidade e o potencial do PBAT como substituto biodegradavel em determinadas
aplicacoes tradicionalmente dominadas pelo PE. A tabela 1 mostra varias caracteristicas

importantes desse polimero.

Tabela 1 — Propriedades de Poli(adipato-co-tereftalato de butileno) (PBAT) com informa-
¢oes adicionais adaptadas do produto ecoflex® F Blend C1200 da BASF.

Propriedade Valor Unidade

Resisténcia a Tracao 23 MPa

Alongamento na Ruptura 720 %

Temperatura de Fusao (TM) 115-120 °C

Temperatura de Transi¢ao Vitrea (TG) -35 °C

Indice de Fluidez 2.7-49 g/10 min (2.16 kg, 190°C)
Densidade 1.25-1.27 g/cm?

Dureza Shore D 32 —

Fontes: (VENKATESAN; RAJESWARI; TAMILSELVI, 2018; SHI; ITO; KIKUTANTI,
2006; MUTHURAJ; MISRA; MOHANTY, 2015; ARSLAN et al., 2016); e especificagoes
do ecoflex® F Blend C1200 (BASF, 2021).

A anélise de tendéncias tecnoldgicas de Elvers et al. (2016) sugere que o PBAT,

junto com outros polimeros biodegradaveis como o PLA e o PBS, esta direcionando o

OH
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crescimento do mercado e a inova¢ao devido a crescente demanda por produtos mais
sustentaveis. Contudo, apesar dos avangos significativos na producao e aplicagdo do PBAT,
desafios relacionados ao custo de producao e a performance em comparagdo com polimeros
convencionais como o PE ainda precisam ser superados. O desafio da biodegradacao de
plasticos no ambiente aquéatico foi investigado por (WEI et al., 2021), que comparou
a formacao de microplasticos a partir do PBAT e do LDPE (um tipo de PE). Seus
resultados mostraram uma maior formacao de microplasticos a partir do PBAT sob
condigdes ambientais simuladas, destacando a importancia de considerar o ciclo de vida

completo e o comportamento ambiental dos polimeros biodegradaveis.

A incorporacao de reforcos lignocelulésicos em matrizes poliméricas, tanto bio-
degradaveis quanto sintéticas, representa uma abordagem inovadora para melhorar as
propriedades mecanicas dos compositos enquanto se contribui para a sustentabilidade.
Residuos agricolas, como cascas de arroz e bagaco de cana-de-agucar, fornecem fontes ricas
de material lignoceluldsico que, quando tratados adequadamente, podem ser utilizados
como reforgos eficazes em compésitos poliméricos (LEITE-BARBOSA et al., 2024b; YAP
et al., 2020; BUMBUDSANPHAROKE et al., 2022).

Ao longo das ultimas décadas, a pesquisa em materiais compoésitos tem visto
um crescente interesse na utilizacdo de materiais lignoceluldsicos como refor¢o. Muitos
desses materiais ja foram estudados extensivamente, enquanto outros estdo comegando a
emergir como candidatos promissores devido as suas caracteristicas tnicas e beneficios
ambientais, a tabela 2 mostra alguns materiais estudados. Materiais como a casca de
arroz, bagaco de cana-de-agucar, e fibras de juta tém sido tradicionalmente valorizados
por suas propriedades de reforco, incluindo alta resisténcia e rigidez, bem como a sua
contribui¢do para a redugao da pegada de carbono dos compédsitos (NECHITA; IONESCU,
2018; CHONG; LAW; CHAN, 2021).

Além disso, residuos agricolas e industriais, tais como cascas de nozes, fibras de
bananeira, e até mesmo residuos de processos bioenergéticos, estao sendo investigados
por suas potenciais aplicagdes em materiais compositos (LEITE-BARBOSA et al., 2024b;
STANCIU; SAVIN; NASTAC, 2018; DAHY, 2019). Esses estudos tém demonstrado que,
com tratamentos superficiais adequados e a escolha correta da matriz polimérica, esses
materiais podem oferecer melhorias significativas nas propriedades mecanicas, térmicas e
até mesmo estéticas dos compositos. A sustentabilidade e a valorizagao de residuos tém
sido as principais motivacoes por tras dessas pesquisas, visando nao apenas melhorar as
propriedades dos materiais, mas também contribuir para uma economia mais circular e
reduzir o impacto ambiental associado ao descarte desses residuos (LEITE-BARBOSA et
al., 2024b).
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Tabela 2 — Propriedades de Materiais de Residuos Lignocelulésicos como Refor¢co em

Compésitos

Material de Resi-
duo Lignocelulésico

Propriedades Primarias

Impacto nas Propriedades
dos Compésitos

Fibras de residuos de
milho

Casca de arroz

Bagaco de cana-de-
agucar

Farinha de madeira

Farinha de caroco de
azeitona

Fibras de juta

Fibras de malva

Alto teor de celulose, lignina va-
riavel

Alto teor de silica, baixa densi-

dade

Alto conteudo de celulose, hemi-
celulose

Contetdo variavel de lignina e
celulose

Alto contetido de lignina, estru-
tura robusta

Alta resisténcia a tracao, boa
flexibilidade

Baixa densidade, propriedades
mecanicas moderadas

Melhoria das propriedades me-
canicas, necessidade de trata-
mento superficial para melhor
compatibilidade fibra-matriz
Aumento das propriedades de
isolamento térmico, reducao das
propriedades mecanicas sem tra-
tamento adequado

Reforco da resisténcia mecanica
e rigidez, potencial para absor-
¢ao de dgua se nao tratado cor-
retamente

Bom refor¢o mecanicos, depen-
dente do tamanho da particula
e tratamento para resisténcia a
agua

Proporciona rigidez e estabi-
lidade térmica, a modificacao
superficial pode ser necessaria
para melhorar as propriedades
do composito

Melhoria significativa na resis-
téncia a tracao e flexural, boa
compatibilidade com diversas
matrizes

Pode aumentar o médulo da ma-
triz, necessita tratamento para

melhoria da hidrofobicidade

Fonte: Adaptado de Chong, Law e Chan (2021), Nechita e lonescu (2018), Stanciu, Savin

e Nastac (2018)
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2.3.3 Vantagens e Desafios dos Compdsitos Poliméricos

Os compésitos poliméricos apresentam uma série de vantagens em comparagao
com materiais convencionais como metal, madeira e couro, devido a sua boa resisténcia
a tracgao, resisténcia a flexdo, resisténcia a compressao, resisténcia ao impacto, médulo
de Young e rigidez, juntamente com alta estabilidade dimensional. A necessidade de
explorar mais aplicagdes para compositos avancados surge principalmente de preocupagoes
ambientais relacionadas ao uso de recursos naturais, especialmente madeira, e a busca
continua por substitutos que possam atender ou superar o desempenho de materiais
tradicionais em aplicagoes de engenharia (GHOSH; DWIVEDI, 2020). Além disso, os
compositos poliméricos reforcados com fibras naturais tém sido explorados por suas
vantagens sustentaveis, como biodegradabilidade, biocompatibilidade, flexibilidade de
design e sustentabilidade. Esses materiais oferecem propriedades mecanicas satisfatorias, o
que os torna atraentes em comparagao com outros materiais compositos. Sua facilidade
de disponibilidade e renovabilidade posicionam as fibras naturais como uma alternativa

viavel as fibras sintéticas como agentes de reforco (KEYA et al., 2019).

No entanto, a inclusao de fibras naturais em polimeros introduz varios desafios,
como absorcao excessiva de agua e propriedades térmicas inferiores, que precisam ser
superadas para produzir materiais com propriedades comparaveis aos materiais compostos
convencionais. Embora métodos quimicos e fisicos de modificacao sejam utilizados para
eliminar esses desafios, uma nova tendéncia de utilizar residuos, residuos e subprodutos
de processos em compositos de fibras naturais-polimeros como aditivos ou reforgos pode
trazer melhorias consideraveis nas propriedades dos compésitos de maneira sustentavel
e resiliente (VAISANEN; DAS; TOMPPO, 2017; LEITE-BARBOSA et al., 2024b). A
compatibilidade entre a matriz polimérica e o reforco lignoceluldsico também é um desafio
critico, devido a natureza hidrofilica das fibras lignoceluldsicas e ao carater tipicamente
hidrofébico das matrizes poliméricas. Para superar essa barreira, métodos de tratamento
superficial das fibras, como a aplicacao de radiacao ionizante (GuVEN et al., 2016) e o
uso de liquidos i6nicos (TISSERAT et al., 2015), tém sido explorados. Esses tratamentos
visam modificar a superficie das fibras lignocelulésicas para melhorar sua adesao a matriz

polimérica, resultando em compésitos com propriedades mecanicas aprimoradas.

Estudos demonstram que o tratamento hidrotermal e a modificacdo quimica das
fibras lignocelulésicas com agentes silanizantes podem melhorar significativamente a com-
patibilidade com a matriz polimérica, resultando em compédsitos com melhor desempenho
mecanico e térmico. Tais tratamentos modificam a superficie das fibras, aumentando
sua hidrofobicidade e promovendo uma melhor adesdo com as matrizes poliméricas (MI-
EDZIANOWSKA et al., 2020; DAHY, 2019). Outro desafio importante é a reciclagem
e o fim de vida dos compésitos poliméricos. A presenca de multiplos materiais em um

tnico composito pode dificultar a reciclagem, exigindo processos especificos de separacao e



Capitulo 2. REVISAO BIBLIOGRAFICA 41

recuperacao dos materiais. Solugoes inovadoras para o projeto de compésitos reciclaveis

ou biodegradaveis estao sendo exploradas para abordar essa questao de sustentabilidade

(BHADRA; AL-THANI; ABDULKAREEM, 2017).

2.4 Teécnicas de Caracterizacao

A caracterizacdo de materiais compositos é uma etapa importante no desenvolvi-
mento e na aplicagdo desses materiais e também a carga, que pode ser particulas, fibras ou
outras formas de reforco, desempenha um papel importante na definicdo das propriedades
mecanicas, térmicas e até elétricas do composito. Portanto, a caracterizacao tanto do
material de matriz quanto das cargas incorporadas é fundamental para garantir que o
material compodsito final atenda as especificacoes de desempenho necessarias para suas
aplicagdes em engenharia. . Os materiais compésitos, devido a sua natureza heterogénea e
ao arranjo complexo de seus componentes, requerem uma abordagem multifacetada para
sua caracterizacao. As técnicas empregadas sao divididas em categorias com base no tipo
de propriedade que elas estao configuradas para medir: andlises térmicas, mecénicas e
morfologicas. Estas técnicas tém evoluido de ferramentas rudimentares para instrumen-
tos extremamente sofisticados, permitindo uma analise detalhada das propriedades dos

compositos em diversas escalas e sob diferentes condigoes (CROSS et al., 2015).

As siglas utilizadas nas técnicas de andlise térmica, como a Analise Termogra-
vimétrica (TGA, do inglés Thermogravimetric Analysis) e a Calorimetria Exploratéria
Diferencial (DSC, do inglés Differential Scanning Calorimetry), sdo amplamente padroni-
zadas e geralmente mantidas em inglés devido ao uso internacional dessas nomenclaturas
na literatura cientifica. Essas técnicas sdo indispensdveis para investigar as propriedades
térmicas de compdsitos poliméricos e cargas, fornecendo informacoes detalhadas sobre

a estabilidade térmica, decomposicao e transigoes de fase dos materiais (BRUNO, 2017;

ZHU; KNOPP; ZHOU, 2017).

A caracterizacao mecéanica através de ensaios de resisténcia a tracao, flexao, impacto
e dureza fornece dados valiosos sobre a resisténcia, rigidez e durabilidade dos compositos
sob diferentes condig¢oes de carga. Estas andlises ajudam a predizer o comportamento

dos compositos em aplicagoes estruturais e sao essenciais para o design e otimizacao de

materiais (YUKHYMETS et al., 2018; GEORGANTZINOS, 2023).

A morfologia dos compoésitos e das particulas, fibras ou outras formas de reforgo
é examinada utilizando técnicas como Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), que
permite a visualizacido da distribuicao de reforcos na matriz, a deteccao de defeitos, vazios,
a qualidade da interface fibra-matriz e superficie do reforco. Essas informacgoes sdo cruciais
para compreender a relagao entre a estrutura do compodsito e suas propriedades finais
(BRUNO, 2017; PARK; BAE, 2015).
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Além dessas técnicas, métodos como o Indice de Fluidez (MFI) e o Angulo de
Contato sao utilizados para avaliar as interacoes superficiais, respectivamente. Essas
analises complementam a caracterizacdo mecanica e térmica, oferecendo uma compreensao
abrangente das propriedades dos compoésitos (CARVALHO; AZEVEDO; BARBOSA, 2020;
HEBBAR; ISLOOR; ISMAIL, 2017).

A escolha das técnicas de caracterizacado depende das propriedades de interesse
e da composicao do material. A combinacao dessas técnicas fornece uma compreensao
abrangente da matriz do compdsito, no material de reforco, ou em ambos, destacando a
importancia da sinergia entre a matriz e os materiais de reforgo. A caracterizacao adequada
nao apenas ajuda a otimizar as propriedades dos materiais compodsitos para aplicagoes
especificas, mas também contribui para o avanco do conhecimento na ciéncia dos materiais

(HUANG et al., 2021; RAMACHANDRAN et al., 2022).

2.4.1 Analise Térmica

A andlise termogravimétrica (TGA) é uma técnica de analise térmica que mede
a mudanca na massa de uma amostra ao longo do tempo, enquanto esta é aquecida ou
resfriada em uma atmosfera controlada. Este método fornece informagoes cruciais sobre
a composicao do material, as transformacoes fisicas e as reagdes quimicas que ocorrem
durante o aquecimento (BLASIO, 2019). A TGA é amplamente utilizada para caracterizar
materiais compésitos e reforcos, permitindo a identificacdo de componentes volateis, a
estabilidade térmica e a decomposicao de polimeros, fibras, e outros materiais compositos.
Durante uma analise TGA, a amostra é colocada em uma balanca de precisao dentro de um
forno. A medida que a temperatura aumenta, a massa da amostra pode diminuir devido &
evaporacao de umidade, decomposicao térmica ou reagoes quimicas, como oxidacao. O
perfil de perda de massa ¢ registrado como fun¢ao da temperatura ou do tempo, fornecendo
um termograma que pode ser usado para identificar os eventos térmicos associados a
mudancas de massa especificas (LOGANATHAN et al., 2017).

A metodologia tipica envolve aquecer a amostra a uma taxa de aquecimento cons-
tante, sob atmosfera inerte (como nitrogénio) ou oxidante (como ar), até uma temperatura
final predeterminada. A selecdo da atmosfera depende das propriedades do material sendo
testado e do objetivo da analise. Diferentes configuracoes de TGA, como andlise isotérmica
ou nao isotérmica, podem ser escolhidas com base nos requisitos especificos do estudo
(JAIN; MEHRA; RANADE, 2016). A analise dos dados de TGA pode revelar informacoes
sobre a composi¢ao do material, como o conteiido de umidade, cargas inorgéanicas, e a
quantidade de material organico presente. A andlise diferencial da curva de TGA (DTG),
que ¢é a derivada da curva de TGA em relagao ao tempo, destaca as taxas de perda de
massa e pode identificar com precisao os pontos de inflexao correspondentes aos eventos
de decomposigao (YAO et al., 2022).
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Uma outra técnica analitica poderosa é a Calorimetria Exploratoria Diferencial
(DSC) que é usada para estudar as propriedades termodindmicas de materiais, incluindo
transigoes de fase, como fusdo, cristalizacao, e transicoes vitreas. A DSC mede as diferengas
no fluxo de calor entre uma amostra e uma referéncia enquanto ambas sao aquecidas ou
resfriadas a uma taxa de temperatura controlada. Essa capacidade de capturar eventos
térmicos especificos torna a DSC uma ferramenta indispensavel na caracterizagao de
materiais, especialmente compoésitos e polimeros (KNOPP et al., 2016; PANWAR; SINGH;
SEHGAL, 2020). No coracao da técnica DSC estd a medicao precisa do fluxo de calor
necessario para manter a amostra e a referéncia a mesma temperatura ao longo do tempo.
Isso é conseguido usando um calorimetro diferencial que monitora as diferencas de energia
associadas a transi¢oes térmicas na amostra. Essas transi¢oes podem ser endotérmicas
(absorgao de calor) ou exotérmicas (liberagdo de calor), refletindo processos fisicos ou

quimicos, como mudancas de fase ou rea¢oes quimicas dentro do material (ZHENG et al.,
2019).

Uma analise DSC tipica envolve o posicionamento de uma pequena quantidade da
amostra e um material de referéncia inerte em copos de aluminio dentro da camara de
andlise do calorfmetro. A medida que o sistema é uniformemente aquecido ou resfriado,
o instrumento mede a diferenca de energia entre a amostra e a referéncia. A taxa de
aquecimento ou resfriamento, a atmosfera do gés (inerte ou reativa) e o intervalo de tem-
peratura sao parametros ajustaveis que podem ser otimizados com base nas propriedades
do material em estudo e nos objetivos da analise (YU et al., 2017). A principal saida de
uma analise DSC é uma curva que representa a diferenca no fluxo de calor em funcao
da temperatura ou do tempo. A drea sob os picos da curva corresponde a entalpia (AH)
associada a transi¢oes térmicas especificas, enquanto a temperatura em que esses picos
ocorrem pode indicar pontos de fusao, cristalizacao, ou transicoes vitreas. A analise das
curvas DSC permite a identificagdo de composicoes de fase, pureza, miscibilidade entre
componentes, e estabilidade térmica dos materiais (PARNIAKOV et al., 2016).

2.4.2 Analise Mecanica

O ensaio de resisténcia a tragdo é uma técnica fundamental na caracterizagao das
propriedades mecanicas dos materiais, essencial para a determinacao da capacidade de um
material resistir a forcas de tragdao antes de falhar. Existem varias normas para conduzir
esses ensaios, dependendo do tipo de material sendo testado. Entre essas, a ASTM D638
(Standard Test Method for Tensile Properties of Plastics) é uma das principais normas
utilizadas para medir as propriedades de tracao de materiais plasticos. Esta norma fornece
um procedimento padronizado que permite comparar a resisténcia e a ductilidade de
diferentes tipos de plasticos sob condigoes uniformes de teste (AKPAKPAVI; SACKEY;
ASANTE-AFRIFA, 2023). O ensaio de resisténcia a tragao avalia o comportamento de
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materiais quando submetidos a for¢as uniaxiais, medindo propriedades como a resisténcia
maxima a tragao, o médulo de elasticidade (médulo de Young) e o alongamento na ruptura.
O principio por tras do teste é simples: uma amostra do material, preparada conforme
especificagoes da norma, € esticada a uma taxa constante até que se rompa. O equipamento
de teste registra a forca aplicada e a extensdo do material até o ponto de falha, fornecendo
dados cruciais sobre o desempenho do material sob tensao (LAURETO; PEARCE, 2018).

Conforme a norma ASTM D638, a metodologia para realizar o ensaio de resisténcia
a tracao envolve varias etapas cruciais. Inicialmente, os corpos de prova sao fabricados em
formas e dimensoes padronizadas, especificadas pela norma, para garantir consisténcia
e reprodutibilidade dos resultados. A realizacao do teste exige o uso de uma maquina
de ensaios universais, que aplica uma forca de tragao progressiva no corpo de prova até
sua ruptura. A taxa de alongamento e a forma como a forca é aplicada sao controladas
rigorosamente conforme a norma, garantindo que as condigoes de teste sejam as mesmas
para todas as amostras. A selegao da geometria do corpo de prova (Tipo I a V, segundo
a norma) é determinada pela natureza do material e pelo objetivo especifico do teste,
com o Tipo IV sendo comumente utilizado para plasticos (KAZEMI; RAHIMI, 2015).
Os resultados obtidos a partir do ensaio de resisténcia a tragdo sdao plotados em um
grafico de tensdo-deformagao, que apresenta a relagdo entre a forga aplicada (tensao) e a
extensao relativa (deformacao) do material. A partir desse grafico, é possivel identificar
o ponto de ruptura (a méxima tensdo que o material pode suportar antes de falhar),
bem como calcular o médulo de elasticidade, que é a inclinagao da curva na fase elastica
linear. A area sob a curva até o ponto de ruptura fornece uma medida de trabalho total
realizado na amostra, que esta relacionado a tenacidade do material. A interpretacao
desses dados permite nao apenas avaliar a resisténcia do material, mas também entender
seu comportamento sob diferentes condigoes de carga, sendo fundamental para a selecao
de materiais em aplicagoes de engenharia (LAURETO; PEARCE, 2018).

O ensaio de resisténcia a flexao é uma avaliacao crucial para compédsitos polimé-
ricos, desempenhando um papel fundamental na determinagao de sua adequacao para
aplicacoes especificas, onde a resisténcia sob carga flexural é exigida. Este ensaio é par-
ticularmente importante para compositos reforcados com fibras, pois oferece uma visao
sobre o comportamento desses materiais sob condigoes de estresse que simulam o uso
real (MEHNDIRATTA et al., 2017). O ensaio baseia-se na aplicagdo de uma carga em
um ponto especifico ou distribuida ao longo de um vao entre dois apoios, induzindo uma
tensao de flexao no material. A norma ASTM D790 é comumente adotada para testar
as propriedades de flexao de compésitos poliméricos, definindo as dimensoes do corpo
de prova e o procedimento de teste. Este método permite avaliar tanto a resisténcia a

flexdo quanto o mddulo de flexdo, refletindo a rigidez do material sob carga flexural (ALP;
MURAT; YILMAZ, 2019).
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Para realizar o ensaio de resisténcia a flexdo conforme a ASTM D790, corpos de
prova padronizados sdo carregados em uma maquina de ensaio universal até a falha. A
taxa de aplicacao da carga e a configuracao do vao entre os apoios sao especificadas pela
norma, garantindo a consisténcia e a reprodutibilidade dos resultados. Durante o ensaio,
sao registrados a carga maxima aplicada, a deflexdo na carga maxima, e a deflexdo no
inicio do escoamento, permitindo calcular a resisténcia a flexao e o moédulo de flexao
do material (YU et al., 2019). A resisténcia a flexdo é determinada pela carga méxima
suportada pelo corpo de prova antes da falha, dividida pela area da se¢do transversal. Ja o
modulo de flexao ¢é calculado a partir da inclinagao da curva carga versus deflexdao na regiao
elastica do ensaio. Esses parametros fornecem insights valiosos sobre o desempenho do
composito sob cargas flexurais, incluindo a capacidade de suportar esforgos sem deformagcao
significativa e a rigidez do material. A anélise dos dados obtidos fornece uma base sélida
para a compreensiao do comportamento mecanico dos compdésitos poliméricos, facilitando

o desenvolvimento de materiais com propriedades mecanicas otimizadas para diversas
aplicacoes (REDDY et al., 2021).

Os ensaios de impacto sao fundamentais para compreender a resisténcia e a tole-
rancia de compositos poliméricos a cargas dinamicas repentinas, simulando condic¢oes reais
de aplicacao, como quedas ou colisdes. A analise da resposta desses materiais a impactos
é crucial para sua aplicagao em industrias que exigem alta performance sob condigoes
extremas, incluindo aeroespacial, automotiva, e equipamentos esportivos (KALU et al.,
2023). O ensaio de impacto visa quantificar a energia absorvida por um material ao falhar
sob uma carga de impacto rapida. Dois métodos comuns sao o Charpy e o Izod, ambos
envolvendo a ruptura de uma amostra notched ou unnotched por um péndulo liberado de
uma altura pré-determinada. A diferenca na energia potencial do péndulo antes e apds o
impacto fornece a medida da energia absorvida pelo material durante a falha. Estes ensaios
sao cruciais para avaliar a tenacidade e a capacidade de absorcao de energia dos compdésitos
poliméricos sob cargas de impacto (BLITTERSWYK; FLETCHER; PIERRON, 2018).

Para realizar o ensaio de impacto, uma amostra ¢ firmemente fixada em uma
posicao vertical (para Izod) ou horizontal (para Charpy) dentro do equipamento de
teste. Um péndulo é entao liberado de uma altura especifica, atingindo a amostra com
uma velocidade definida e aplicando uma carga de impacto concentrada. O equipamento
registra automaticamente a energia absorvida pela amostra no momento da falha. As
condigoes de teste, incluindo a temperatura da amostra, a velocidade do péndulo e o tipo
de entalhe na amostra, sao rigorosamente controladas para assegurar a reprodutibilidade e
a comparabilidade dos resultados (OPRAN et al., 2017). A interpretagao dos dados de
um ensaio de impacto fornece insights sobre a resisténcia ao impacto e a tenacidade do
material testado. A energia absorvida, medida em joules, indica a quantidade de energia
que o material pode absorver antes de falhar. Materiais com alta absorcao de energia sao

considerados tenazes e capazes de suportar condigdes de impacto severas sem fraturar
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catastroficamente. A andlise detalhada desses dados permite aos engenheiros selecionarem

materiais apropriados para aplicagoes especificas onde a resisténcia ao impacto é critica

(RAMACHANDRAN et al., 2022).

O ensaio de dureza é uma técnica essencial na caracterizacao de compositos
poliméricos, proporcionando uma avaliagao rapida e eficaz da resisténcia superficial dos
materiais & penetracao ou deformacao permanente. Geralmente, a dureza em compositos
poliméricos é medida utilizando a escala Shore, com os testes Shore A e Shore D sendo os
mais comuns para avaliar materiais de média e alta dureza, respectivamente (DULEBOVA;
GARBACYZ, 2017). A dureza Shore baseia-se na resisténcia de um material a penetracao
de um indentador sob uma carga definida. A escala Shore A é utilizada para materiais
mais macios, como borrachas e polimeros flexiveis, enquanto a escala Shore D ¢é aplicada
a materiais mais rigidos, incluindo alguns tipos de compdsitos poliméricos. O valor da
dureza Shore é determinado pela profundidade de penetracao do indentador na superficie
do material sob uma forga especifica (GANDHI et al., 2019).

Durante o teste, um indentador, tipicamente de forma conica ou esférica, é pressi-
onado contra a superficie do material com uma forga pré-determinada. A dureza Shore
é entao lida diretamente no durdmetro, que registra a profundidade de penetragao do
indentador. E essencial que o material seja preparado adequadamente e que a superficie
de teste esteja plana e livre de irregularidades para garantir resultados precisos. A norma
ASTM D2240 fornece as diretrizes para a realizacao desses testes, incluindo os requisitos
para o indentador e a forga aplicada (VIAN; DENTON, 2018). Os valores obtidos nos
testes de dureza Shore oferecem insights sobre a resisténcia mecanica e a rigidez do ma-
terial. Materiais com valores de dureza Shore mais altos sao geralmente mais resistentes
a desgaste e penetragao. No entanto, é importante notar que a dureza Shore ndo é uma
medida direta da resisténcia mecéanica total do material, mas sim da resisténcia superficial
a deformagoes. A interpretacao desses valores deve, portanto, considerar o contexto da

aplicacao do material e as propriedades desejadas para o uso final (LIAO et al., 2020).

2.4.3 Andlise Morfolégica

A analise morfologica desempenha um papel importante na compreensao das
propriedades fisicas e mecanicas de compdsitos poliméricos e no material que sera utilizado
como fase dispersa. Esta técnica investiga a estrutura, a forma, o tamanho e a distribuicao
dos componentes dentro de um compésito, incluindo a matriz polimérica e os reforcos,
como fibras ou nanoparticulas. As caracteristicas morfoldgicas tém um impacto direto
nas propriedades finais do material, como resisténcia mecénica, condutividade térmica e
elétrica, e resisténcia a degradagao (RAIMO, 2021). A importancia da anélise morfol6gica
reside na sua capacidade de correlacionar a estrutura interna dos compositos poliméricos

com seu desempenho em aplicagoes praticas e a superficies de particulas, fibras ou outras
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formas de refor¢co pode mostrar como a adesao inter-facial entre fibra e matriz pode ocorrer.
Alteragoes na morfologia podem significativamente influenciar a eficicia com que um
composito polimérico pode ser utilizado em aplicagoes especificas, como componentes
aeroespaciais, biomateriais e na indtstria automotiva. Entender a morfologia permite
otimizar o processo de fabricagao para alcancar as propriedades desejadas, melhorando

a compatibilidade entre a matriz e o reforco, e promovendo a distribuicao uniforme dos
reforgos na matriz (MAGHAMI et al., 2020).

No campo da caracterizagao de compésitos poliméricos, diversas técnicas de anélise
morfolégica sdo empregadas para examinar a estrutura e a distribuicdo dos constituintes
destes materiais. Dentre as principais técnicas utilizadas, destacam-se a Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), uma técnica amplamente reconhecida por sua capacidade
de fornecer imagens detalhadas da superficie dos compdsitos (RAJABALINIA et al., 2019).
A Microscopia Eletronica de Transmissao (MET), com sua capacidade de oferecer uma
resolucao significativamente mais alta em comparacao a MEV, a MET ¢ utilizada para
obter imagens da estrutura interna dos compésitos em escala nanométrica (MAGHAMI et
al., 2020). Existe também a microscopia de forca atomica (AFM) que fornece informagoes
detalhadas sobre a topografia da superficie dos compoésitos poliméricos, além de medir as
propriedades mecénicas em escala nanométrica (TALWAR; WANG; YAN, 2016). Cada uma
dessas técnicas desempenha um papel fundamental na compreensao e no desenvolvimento
de compositos poliméricos com propriedades especificas, permitindo a otimizacao dos

processos de fabricacao e a melhoria do desempenho dos materiais em diversas aplicagoes.

Os avancos recentes na analise morfologica de compdsitos poliméricos e reforcos
incluem o desenvolvimento de técnicas de imagem de alta resolucao e a aplicagao de
algoritmos avancados para a andlise de dados. Técnicas como a microscopia eletronica
de varredura ambiental (MEVA) permitem a observa¢ao de amostras em condigdes pro-
ximas ao ambiente natural, sem a necessidade de preparacdes complexas. Além disso,
a integracao da inteligéncia artificial e aprendizado de maquina nas técnicas de analise
morfoldgica possibilita a automacao da classificacdo de imagens e a quantificagdo precisa
das caracteristicas estruturais dos compésitos (TALWAR; WANG; YAN, 2016).

Uma técnica indispensavel para a analise morfologica de compodsitos poliméricos
¢ Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Através da MEV, é possivel visualizar a
superficie dos compdsitos com detalhes em alta resolugao, proporcionando insights valiosos
sobre a distribuicao dos reforgos na matriz polimérica e a presenca de eventuais defeitos
ou irregularidades (HAIR, 2021). A MEV opera pelo principio de varredura da superficie
da amostra com um feixe de elétrons concentrado. Quando o feixe interage com a amostra,
gera diversos sinais, incluindo elétrons secundarios e retroespalhados, que sao coletados
para formar imagens detalhadas da superficie. Este método permite obter imagens com

profundidade de campo elevada e resolugao na ordem de nandémetros, possibilitando a
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observacao de microestruturas e caracteristicas superficiais especificas dos compositos
(MUDALIGE et al., 2023). A preparagao da amostra para a MEV envolve etapas cruciais
que garantem a qualidade das imagens obtidas. Primeiramente, as amostras precisam ser
secas e, se necessario, sputter-coated com um metal condutor (como ouro ou platina) para
evitar o acamulo de carga elétrica na superficie durante a analise. Apds a preparacao,
a amostra é inserida na camara de vacuo do microscopio, e as condigoes de operacao,
como a aceleracao do feixe de elétrons e o tipo de detetor utilizado, sao ajustadas de
acordo com o objetivo especifico da analise (HOLMGREN et al., 2023). A interpretacao
dos dados obtidos via MEV fornece informagoes fundamentais sobre a interagao entre
a matriz polimérica e os materiais de reforco, bem como sobre a eficiéncia da dispersao
desses refor¢os na matriz. Por meio das imagens de MEV | é possivel identificar a presenca
de falhas, tais como vazios, trincas ou desaglomeracao de particulas de reforco, que podem
afetar as propriedades mecénicas e a durabilidade dos compésitos. Adicionalmente, a
analise detalhada das imagens pode revelar a morfologia dos reforgcos e sua orientacao
em relacdo a matriz, fornecendo insights sobre o processo de fabricacao e sobre possiveis

melhorias na composigao dos compésitos (ZHANG et al., 2015).

2.4.4 Andlise estrutural e de superficie

A anadlise das propriedades superficiais e da processabilidade de compositos polimé-
ricos é crucial para otimizar seu desempenho em aplicacoes especificas. Essas propriedades
determinam a interacao do material com seu ambiente, incluindo adesao, wettability,
resisténcia ao desgaste e estabilidade quimica. Da mesma forma, a processabilidade afeta
diretamente a eficiéncia da producao e a qualidade final do compésito (GHOSH; DWIVEDI,
2020).

O controle adequado das propriedades superficiais, como a molhabilidade, e a
otimizacao da processabilidade sao essenciais para garantir a qualidade final dos comp6-
sitos poliméricos, melhorar sua compatibilidade com diferentes substratos e otimizar os
parametros de processamento para reduzir defeitos e aumentar a eficiéncia de producao
(OGAH, 2017).Dentre as principais técnicas existem a andlise da molhabilidade e dngulo
de contato, que avalia a capacidade de um liquido para molhar a superficie dos compdsitos,
sendo crucial para aplicagbes que requerem adesao ou resisténcia a umidade (KOAY et
al., 2018). Outra andlise importante ¢ o indice de fluidez (MFI) que avalia a viscosidade
do polimero fundido e a sua capacidade de ser processado por extrusao ou moldagem por

injegao, sendo crucial para a produgdo de compésitos (ANDRADE et al., 2021).

Uma andlise muito feita atualmente é a andlise de torque x energia especifica
em que ¢ utilizado a reometria de torque para avaliar as caracteristicas reolégicas dos
compositos durante o processamento, esta andlise fornece insights sobre a processabilidade,

incluindo a influéncia de aditivos e o comportamento do material sob diferentes condigoes
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de processamento (CHUN et al., 2017). Técnicas avangadas de caracterizacdo e novas
metodologias de processamento tém permitido o desenvolvimento de compoésitos poliméricos
com propriedades superficiais e de processabilidade otimizadas. A utilizacao de aditivos
especificos e a adaptacao dos parametros de processamento baseados em anélises detalhadas,
como a reometria de torque, contribuem para melhorar a eficiéncia da producao e a
performance dos materiais em aplicagoes finais (MAZZANTI; MOLLICA, 2020; XIE et
al., 2019).

Estudos recentes, como o de Cregnar et al. (2021), exploram a influéncia de cargas
como fibras de madeira nas propriedades superficiais de compdsitos poliméricos, destacando
a relevancia da carga na modificacdo da hidrofilicidade e das propriedades mecanicas
da superficie. Ziabka e Dziadek (2018) investigaram a incorpora¢ao de nanoparticulas
de prata em compoésitos poliméricos, observando mudangas minimas na rugosidade e
na molhabilidade, mas um impacto significativo na microestrutura e na compatibilidade
celular. Esses estudos sublinham o papel das técnicas de analise de propriedades superficiais
e processabilidade na engenharia de compésitos poliméricos com funcionalidades especificas

para aplicacoes industriais e biomédicas.

O Indice de Fluidez (MFI) é uma métrica importante na avaliacao das propriedades
de processamento de compositos poliméricos. Ele indica a facilidade com que o polimero flui
sob condigoes especificas de calor e pressao, sendo amplamente utilizado para caracterizar
materiais termoplasticos (SHAHARUDIN et al., 2023). O MFI é medido pela quantidade
de polimero que flui através de um orificio de uma dimensao especifica quando aplicado
um determinado peso durante um tempo fixo, a uma temperatura especifica. Valores mais

altos de MFI indicam um polimero com menor viscosidade e, portanto, maior fluidez

(CARVALHO; AZEVEDO; BARBOSA, 2020).

A anadlise do MFI é realizada usando um plastometro, onde o material é aquecido
até seu estado fundido e pressionado através de um capilar sob uma carga pré-determinada.
A quantidade de material que flui em um periodo de 10 minutos é medida em gramas. O
teste é padrao e segue as diretrizes da ASTM D1238 para termoplasticos (SHAHARUDIN
et al., 2023). O MFI fornece informacoes vitais sobre a viscosidade do polimero em estado
fundido, que é um fator critico no processo de moldagem por injecdo, extrusao e outras
técnicas de processamento de plasticos. Um MFI mais alto indica que o material pode ser
processado a velocidades mais rapidas ou a temperaturas mais baixas, enquanto um MFI

mais baixo sugere uma viscosidade mais alta, exigindo maiores pressoes de processamento

(CARVALHO; AZEVEDO; BARBOSA, 2020).

A Difragao de Raios X (DRX) é frequentemente empregada para caracterizar
a estrutura cristalina de fibras lignocelulésicas utilizadas como reforcos em materiais
compositos. Esta técnica permite uma andlise detalhada da ordenacao molecular e da

cristalinidade das fibras, o que é essencial para entender e otimizar suas propriedades
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mecanicas e de interagdo com a matriz polimérica. A andlise por DRX pode revelar
mudancas na estrutura cristalina das fibras tratadas quimicamente, como demonstrado
no estudo de Belouadah et al. (2021), onde fibras de Atriplex halimus foram analisadas
apoOs tratamentos com NaOH e NaHCO3. Os resultados mostraram um aumento na
cristalinidade das fibras tratadas, sugerindo uma maior remoc¢ao de componentes amorfos

e uma potencial melhoria nas propriedades mecanicas dos compodsitos resultantes.

Estudos como o de Hamdan (2020) também aplicaram DRX para avaliar o efeito
de tratamentos enzimaticos na cristalinidade de fibras de bambu. Observou-se que o
tratamento enzimético aumentou significativamente a cristalinidade das fibras, o que pode

contribuir para uma melhor performance quando utilizadas como reforco em compésitos.

A andlise quimica de fibras e particulas lignoceluldsicas para determinar a composi-
¢ao de celulose, hemicelulose e lignina é fundamental para otimizar seu uso em aplicac¢oes
industriais. Essas metodologias envolvem diversos procedimentos que podem variar depen-
dendo do tipo de biomassa e do objetivo especifico da andlise. Os métodos mais comuns
incluem a utilizacao de procedimentos quimicos e espectroscopicos para quantificar cada
componente. Por exemplo, o método Van Soest é frequentemente usado para separar e
quantificar fibras neutras detergentes, fibras acidas detergentes e lignina acida detergente

em materiais vegetais, como demonstrado por Hindrichsen et al. (2006).

Outra abordagem envolve o uso de liquidos i6nicos para a dissolucao e subsequente
fracionamento de lignocelulose em seus componentes primarios, seguido por técnicas
como espectroscopia FTIR e Ressonéncia Magnética Nuclear (RMN) para caracterizagao
detalhada, conforme descrito por Mohtar et al. (2017).Tratamentos alcalinos, como o
uso de hidroxido de sédio, também sao aplicados para reduzir o conteido de lignina
e hemicelulose, melhorando a acessibilidade e reatividade da celulose. Estudos como o
de Bartos et al. (2020) exploraram como variagdes na concentracdo de NaOH afetam a

composicao e as propriedades das fibras extraidas do bagago de cana.

Geralmente, ao trabalhar com materiais lignoceluldsicos como reforgo, utiliza-se
a técnica de Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR, do
inglés Fourier Transform Infrared Spectroscopy), uma abordagem amplamente reconhecida
e mantida em inglés na literatura cientifica. Essa andlise nao identifica diretamente
grupos funcionais especificos que podem estar presentes na celulose, hemicelulose, lignina
ou outros componentes, mas sim bandas de absor¢ao caracteristicas que podem ser
atribuidas a diferentes componentes ou intera¢oes moleculares. A FTIR é uma técnica
analitica valiosa para investigar as propriedades vibracionais das moléculas, permitindo
a conversao de interferogramas em espectros. Isso facilita a analise rapida de compostos,
sendo particularmente vantajosa para estudos de espécies transitorias ou para a melhoria
da relacao sinal-ruido por meio de procedimentos de "tempo médio"(BECKER; FARRAR,

1972). A técnica explora como diferentes ligagoes quimicas dentro de uma molécula
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absorvem radiacao infravermelha em varias frequéncias, o que é essencial para identificar
compostos organicos e inorganicos. A espectroscopia de transformada de Fourier introduziu
um método popular para analises quantitativas de misturas complexas e investigacao de
fendmenos de superficie e interfaciais, destacando-se pela rapidez e pela capacidade de
automatizagao (DUTTA, 2017). Além disso, a FTIR tem aplicagdo pratica na caracterizagao
de proteinas, destacando alteragoes conformacionais e estabilidade estrutural, oferecendo
um método conveniente e nao destrutivo para esses estudos (KONG; YU, 2007). A
comparacao dos espectros com dados de referéncia da literatura facilitard a interpretacao
dos resultados, possibilitando uma compreensao mais profunda das propriedades quimicas

dos residuos de acal (tabela 3).

Tabela 3 — Faixas de absorcdo FTIR caracteristicas da lignina. As posi¢oes sao dadas em
ntimeros de onda (cm™') e as origens das bandas sdo descritas de acordo com
suas respectivas fun¢oes quimicas

Posicao Posicao

Inicial Final Origem da Banda
(em™)  (cm™)
3450 3400 Ligagoes O — H.
3050 2840 Ligacoes C — H (alifatico + aromatico).
1740 1710 Ligacoes de C = O (cetona nao conjugada, éster ou grupos carboxilicos).
1675 1660 Ligacoes C = O em conjugacao ao anel aromaético.
1605 1600 Vibragoes de anéis aromaticos.
1515 1505 Vibragoes de anéis aromaticos.
1470 1460 Deformacgoes C — H.
1430 1425 Vibracoes de anéis aromaticos.
1370 1365 Deformacoes C — H.
1330 1325 Aspirando a anéis de siringil.
1275 1270 Aspirando a anéis de Guaiacyl.
1230 1220 Ligacoes C — C, C - O.
1172 1172 Ligagoes C — O de grupos éster conjugados em ligninas de gramineas.
1085 1030 Deformagoes C — H, C — O.
835 835 C — H fora do plano em unidades de p-hidroxifenil.

Fonte: Adaptado de Monteiro et al. (2014)
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

3.1.1 Residuos de Semente de Acai

Os residuos de semente de acai (Figura 11) foram obtidas de produtor local, 10 dias
ap0s o processo de despolpagem dos frutos, na Estrada Mury Lumiar, em Nova Friburgo -
RJ. O material é constituido por fibras curtas presentes no carogo propriamente dito. Apds
a coleta, os residuos passaram por etapas de lavagem, secagem, moagem e armazenamento,

preparando-os para o processamento e caracterizacao dos compositos.

Figura 11 — Imagem fotografica dos residuos de semente de acai. Fonte: Préprio autor.
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3.1.2 Poli(adipato-co-tereftalato de butileno)(PBAT)

O PBAT utilizado foi adquirido pela empresa BASF, comercialmente conhecido
como FEcoflex (F blend C 1200), um copoliéster alifitico-aroméatico biodegradavel, po-
limerizado a partir dos monomeros 1,4-butanodiol, 4cido adipico e acido tereftalico. A
matriz polimérica encontra-se na forma de pellets branco. E classificada como material
compostavel e biodegradavel de origem féssil e sua decomposicao em condi¢oes aerdbicas
produz diéxido de carbono, agua e biomassa e em condi¢oes anaerdbicas gera didxido de

carbono, metano, dgua e biomassa.

3.2 Metodologia

A Figura 12 apresenta o diagrama de bloco dos ensaios aplicados no estudo,
destacando duas vias principais de andlise: (i) o condicionamento e caracteriza¢ao do
residuo de agai e, (ii) o processamento e caracterizagao dos compoésitos desenvolvidos.
Ambas as trajetorias sdo marcadas por um conjunto de ensaios criteriosos que fundamentam
a pesquisa, garantindo uma compreensao detalhada das propriedades e potencialidades

dos materiais estudados.

3.2.1 Condicionamento do residuo do acai

Inicialmente, as sementes de acal passaram por uma etapa de lavagem, onde foram
submetidas com agua corrente em excesso para remocao de impurezas superficiais como
terras, cinzas e residuos soluveis. Em seguida, os materiais foram secos em uma estufa com
circulacao forcada de ar (Marca FENEM, modelo 320F) a uma temperatura controlada de
70 °C por um periodo de 24 horas. Esta etapa visa reduzir o teor de umidade das sementes

e otimizar a etapa de moagem.

Posteriormente, o material seco foi conduzido por um processo de cominuicao
em duas etapas, com o intuito de alcancar a granulometria desejada para os ensaios
subsequentes. Na primeira etapa, utilizou-se um moinho granulador de duas facas (SEIBT,
modelo MGHS 1,5/85, de rotagao 1150 rpm) no Laboratério de Tecnologia de Materiais
Poliméricos (LAMAP) do Instituto Nacional de Tecnologia, para a redugao inicial do
tamanho das particulas. Em sequéncia, o material pré-moido foi processado em um Moinho
Ultracentrifugo da marca RETSCH ZM 200 (Figura 13), localizado no Laboratoério Ntcleo
de Exceléncia em Reciclagem e Desenvolvimento Sustentavel (NERDES), do Instituto de
Macromoléculas Professora Eloisa Mano (IMA/UFRJ), resultando em particulas na escala

do micrometro.

Apo6s a moagem, os residuos foram cuidadosamente armazenados em sacos do tipo

ziplock, os quais foram mantidos em dessecadores para assegurar a qualidade do material,
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Figura 12 — Diagrama de Blocos Representando a Metodologia Experimental para Desen-
volvimento e Caracterizagao de Compoésitos Poliméricos. Fonte: Proprio autor.

a consisténcia e a reprodutibilidade no processamento e caracterizagao dos compésitos.

3.2.2 Caracterizacdo do residuo do acai
3.2.2.1 Classificacao Granulométrica

Apoés a etapa da moagem, os residuos pré-tratados foram submetidos ao processo de
peneiramento, utilizando-se um agitador de peneiras com vibracao eletromagnética Restch,
modelo AS basic no Laboratério de Tecnologia de Materiais Poliméricos (LAMAP /INT).
A classificagdo granulométrica do residuo foi feita por um conjunto de quatro peneiras
respectivas com abertura de 180, 90, 75 e 45 pm, colocadas em agitagao por 15 minutos
por duas vezes, em amplitude de vibracao de 1,3 mm a 23°C. Os materiais retidos na
peneira de 75 pm foram escolhidos por apresentarem maior quantidade dentre os demais.

A Figura 14 ilustra a imagem do agitador de peneiras.
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Figura 13 — Imagens da vista externa e interna do Moinho Ultracentrifugo RETSCH ZM
200

3.2.2.2 Determinacao do Tamanho de Particula

A técnica utilizada para medir o tamanho das particulas ou a distribuicao dos
diferentes tamanhos de particulas de uma amostra envolve a difracao a laser ou espalha-
mento de luz do material em uma unidade de dispersao aquosa, utilizando um meio 6tico,

segundo os principios das medidas de Mie e Frauhofer.

A distribuicdo do tamanho de particula do residuo de acai foi realizada em um
analisador de tamanho de particulas a laser, CILAS, modelo 1064, no Laboratorio de
Tecnologia de Pés (LATEP/INT), configurado na faixa de 0,04 a 500 pm por 100 classes
em meio liquido, utilizando o alcool isopropilico, um solvente que atuou como agente
dispersante. A amostra de residuo de agai permaneceu por 60 segundos no solvente para
evitar a aglomeracgao de particulas, ampliando a precisao durante a leitura. Os resultados
obtidos apresentam os didmetros em 10, 50 e 90% de volumes cumulativos, d10 , d50
e d90, respectivamente. A selecao das condi¢oes de operagao, como a intensidade do
laser e o tempo de medicao, foi cuidadosamente ajustada para maximizar a precisao e a
repetibilidade das medigoes. A informagao sobre a distribuicdo do tamanho de particulas
também auxilia na previsao de comportamentos como a viscosidade do composito em

estado fundido, a estabilidade durante o processamento e a qualidade final do produto.

3.2.2.3 Densidade

A determinacao da densidade dos residuos de acai foi realizada para avaliar a massa
volumétrica deste material. A densidade dos residuos foi medida utilizando o método

de picnometria a gas, reconhecido por sua precisao e adequagao para materiais porosos
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Figura 14 — Agitador de peneiras Retsch AS 200

e particulados. O procedimento envolveu o enchimento de um picnémetro, que é um
recipiente calibrado, contendo a amostra seca e moida. Em seguida, o picndémetro foi
conectado a um equipamento que evacuou o ar e o preencheu com gas, capaz de penetrar
completamente nos espacos porosos do material. A densidade foi calculada com base no

deslocamento do gas.

O equipamento utilizado para este ensaio foi um Ultrapycnometro Quantachrome,
modelo Ultrapycnometer 1000, com o material arrastado por gas hélio a uma temperatura
de 23 £ 3 °C. O ensaio foi realizado no Laboratério de Tecnologia de Pés (LATEP/INT).
Em geral, cada amostra foi submetida a cinco leituras corridas, e posteriormente foi

calculada a média e o desvio padrao para determinar a densidade do material.
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3.2.2.4 Composicdo Quimica

A anélise da composicao quimica dos residuos de acai foi realizada no Instituto
Nacional de Tecnologia (INT), no Laboratério de Biocatalise, Bioprocessos e Bioprodutos
(LABIC). O procedimento seguiu as normas do Laboratério Nacional de Energia Renovavel
dos EUA (National Renewable Energy Laboratory, NREL), que é uma referéncia estabele-
cida para a caracterizagdo de biomassas (SLUITER et al., 2012; MARTINS et al., 2023;
SILVA, 2024). Esse método consiste em uma hidrélise dcida em duas etapas e emprega
cromatografia liquida de alta performance para a determinacéo dos agiicares resultantes da
hidroélise dos polissacarideos. Foram aplicadas as normas Preparation of Samples for Com-
positional Analysis (NREL/TP-510-42620) para a preparac¢ao das amostras, Determination
of Extractives in Biomass (NREL/TP-510-42619) para quantificagdo dos extrativos, e
Determination of Structural Carbohydrates and Lignin in Biomass (NREL/TP-510-42618)

para a determinacao de carboidratos estruturais e lignina.

Foram analisados os seguintes componentes: extrativos totais, extrativos polares,
extrativos apolares, cinzas totais, cinzas insoliveis, cinzas sem extrativos, SRAA* (Sélidos
Resistentes ao Ataque Acido, representando a matéria organica residual apés a hidrolise
acida), glucana, xilana, galactana, manana, arabinana e uma fragao nao recuperada. Dentro
dessas fracoes, os aguicares glucana, xilana, galactana, manana e arabinana podem estar

associados a celulose e hemicelulose, enquanto o SRAA foi relacionado principalmente a
lignina (MARTINS et al., 2023; SILVA, 2024).

3.2.2.5 Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

A anélise por Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)
dos residuos de acai foi realizada para identificar a composi¢ao quimica e detectar quaisquer
mudangas estruturais significativas no material. Este ensaio foi conduzido no Laboratério de
Anélises Organicas e Inorganicas (LAQOI) do Instituto Nacional de Tecnologia, utilizando
um espectrometro da Thermo Electron Corporation, modelo Nicolet Nexus 470 FTIR. Para
a andlise FTIR, foi adotado o método do po, preparado de forma similar ao tratamento
de fibras em outros estudos. Aproximadamente 1 mg do pé foi misturado com 99 mg de
brometo de potéssio (KBr), um agente que nao interfere na anélise por ser transparente
ao infravermelho (IR transparente significa que o KBr nao absorve significativamente
a radiagao infravermelha nas faixas tipicas de andlise, permitindo que a amostra seja
analisada sem interferéncias). A mistura foi entdo prensada para formar uma pastilha

transparente, ideal para analises por transmitancia.

O espectrofotometro foi configurado para realizar varredura no modo de transmi-
tancia, abrangendo uma faixa de ntimero de onda de 4000 a 400 cm ™!, com intervalos de
1 ecm~! de varredura. Este intervalo ¢ amplamente utilizado para caracterizar materiais

orgénicos, pois inclui a maioria das bandas de vibracao caracteristicas dos grupos funci-
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onais, tais como os presentes em compostos lignocelulésicos. Foram realizados 64 scans
com resolucao de 4, para ampliar a definicdo das bandas espectrais e uma analise com
alta precisao. Os espectros obtidos foram analisados utilizando o software OriginPro, que
permitiu uma avaliagdo detalhada dos picos de absorcao. Esta analise ajudou a identi-
ficar os grupos funcionais caracteristicos, como celulose, hemicelulose, lignina e outros

componentes organicos ou inorganicos existentes.

3.2.2.6 Difracdo de Raios-X (DRX)

A técnica de difragao de raios-X (DRX) possibilitou analisar a estrutura cristalina
dos residuos lignocelulésicos de agai. Os difratogramas foram coletados no Instituto Militar
de Engenharia (IME), empregando um difratémetro de Raios X, modelo X’PERT PRO
MRD da PANalytical. As amostras foram manuseadas cuidadosamente em porta-amostras,
compactando o p6 e garantindo elevada homogeneizacdo do material, assegurando a

uniformidade das particulas.

O ensaio foi conduzido em temperatura ambiente, utilizando radiagao de Cobalto
(CoKa, A = 1.789 A) com um filtro de ferro para minimizar a radiacio secundaria.
A varredura foi realizada na faixa de angulo 260 entre 10° a 70°, com incrementos de
0,02° e passo por 1 s. Estes parametros foram escolhidos para otimizar a deteccao das

caracteristicas cristalinas do material.

Adicionalmente, o perfil de difracao foi tratado usando o software Origin Pro para
interpretagdo detalhada do perfil do difratrograma do residuo, possibilitando uma anélise
quantitativa da distribuicao e da natureza das fases cristalinas e amorfas presentes nos

residuos.

3.2.3 Preparacao dos compositos
3.2.3.1 Processabilidade

A preparagao dos compésitos a base de PBAT foi realizada em uma camara de
mistura interna acoplada a um redmetro de torque Haake Rheomix 600, no Laboratorio de
Processamento de Polimeros II do Instituto de Quimica da Universidade do Estado do Rio
de Janeiro (UERJ), equipados com rotores do tipo ROLLER, operando em velocidades
contrarrotantes numa razao de 2:3, ajustadas em 80 rpm na temperatura de 140 °C e

tempo total de residéncia da mistura em 10 minutos.

O torque final foi medido em Newton-metro (Nm), enquanto a energia especifica
foi expressa em Joules por grama (J/g), refletindo a eficiéncia energética do processo de
mistura. O calculo das propor¢oes de PBAT foi baseado no volume livre da camara de

mistura de 69 cm?, considerando um fator de preenchimento de 70%. As concentracoes
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Figura 15 — Esquema do misturador interno Haake Rheomix 600 com rotores tipo Roller.
A figura apresenta a camera de mistura em vista frontal (a) e os rotores Roller
utilizados para a mistura (b) Fonte: Adaptado de Besson, F. (2013).

dos materiais na mistura foram expressas em termos percentuais. A Tabela 4 ilustra as

composic¢oes estudadas.

Os teores de 20% e 40% de particulas de semente de agai (SA) foram escolhidos
com base na literatura, que explora concentracoes de residuos lignoceluldsicos entre 10% e
50% em PBAT, permitindo avaliar os limites de incorporacao de residuos em compdsitos
poliméricos (CHINA et al., 2018; YAP et al., 2020). O objetivo principal é reduzir o uso
de polimeros, aumentando a quantidade de residuo na formulac¢ao e promovendo maior
sustentabilidade. A concentragao de 20% busca uma composigao equilibrada, preservando
propriedades mecanicas e processabilidade, enquanto a concentracao de 40% visa maximizar
o uso do residuo, reduzindo ainda mais a dependéncia de polimeros e analisando o impacto

nas propriedades dos compésitos.

Rebmetros de torque sdo equipamentos que utilizam geometrias complexas, contendo
um par de rotores contrarrotantes e semi-interpenetrantes, visando reproduzir as geometrias
existentes nos equipamentos convencionais, como as extrusoras de dupla rosca (D’AVILA;
BRETAS, 2005).

Tabela 4 — Composicoes estudadas para a preparacao dos compositos.

Amostras  PBAT (%) SA (%)

PBAT 100 0
PBAT/SA20 80 20
PBAT/SA40 60 40

(SA = semente de agali)



Capitulo 3. MATERIAIS E METODOS 60

Este procedimento rigoroso conduz a homogeneidade dos materiais e reprodutibili-
dade dos resultados Inicialmente, o residuo e a matriz polimérica foram secos em estufa
com circulagao forgada de ar (Marca FENEM, modelo 320E) a 80°C por 24 horas. Posteri-
ormente, os materiais secos foram acondicionados em dessecador por mais 24 horas antes
do processamento das misturas. Os compésitos obtidos foram moidos no LAMAP/INT,
em um moinho de facas SEIBT, modelo MGHS 1,5/85, a uma velocidade de rotacao de
1150 rpm. Apds a moagem, as amostras produzidas foram armazenadas em dessecador

por 48 horas antes da moldagem por injecao.

3.2.3.2 Moldagem por injecao

As amostras moidas foram injetadas em uma méaquina de injecao semi-industrial
Battenfeld™, modelo Plus 35-75 35 ton, com parafuso de didmetro de 25 mm e razao L/D
igual a 15, no Laboratério de Tecnologia de Materiais Poliméricos (LAMAP/INT) para a
obtenc¢ao de corpos de prova, segundo a norma ASTM D 2240, ASTM D 638, tipo V e
ASTM D 790, para a realizacao de ensaios de dureza, resisténcia a tragao e resisténcia a
flexdo, respectivamente (Figura 16). As condigbes das amostras injetadas sdo apresentadas
na Tabela 5.

Tabela 5 — Parametros de injegdo do PBAT e residuos de acai.

Parametros de Injecao Valores
Temperatura das Zonas (°C) 140 (bico) / 140/140 (alimentagao)
Pressao de Injecao (bar) 80/70

Pressao de Recalque (bar) 40/40/40

Pressao de Fechamento do Molde (bar) 110

Velocidade de Injecao (%) 60-90

Tempo de Resfriamento do Molde (s) 30

Rotagao do Parafuso (rpm) 300

Fonte: Préprio Autor.

3.2.4 Caracterizacao dos compdsitos
3.2.4.1 Densidade dos Compdsitos

A densidade dos compoésitos a base de residuos de agai e PBAT foi determinada
utilizando o método de Arquimedes, conforme especificado pela norma ASTM D792
(ASTM International, 2020). Este método consiste em medir a massa do corpo de prova
no ar e a massa do corpo de prova submerso em um liquido de densidade conhecida a

23 °C. Em geral, a dgua destilada e o etanol sao utilizados como solvente.

Inicialmente, os corpos de prova foram secos em estufa a 50 °C por 24 horas para

garantir a remocao de umidade residual. Em seguida, cada corpo de prova foi pesado no
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Figura 16 — Imagens fotograficas: (a) maquina de moldagem por injec¢ao; (b) molde para
confeccao dos corpos de prova.

ar utilizando uma balanga analitica de alta precisao (com precisao de 0,001 g). A balanga
utilizada foi a Balanca Analitica BEL - M214AlI, equipada com um kit de densidade para
medigoes submersas. Apés essa medicao, o corpo de prova foi imerso em dgua destilada, e

a massa submersa foi registrada.

A densidade (p) do compésito foi calculada utilizando a equagao de Arquimedes:

mar

P = X Psgua
Mar — M4gua

onde m,, ¢ a massa do corpo de prova no ar, msgua ¢ a massa do corpo de prova

submerso, € psgua ¢ a densidade da dgua destilada a 23°C (aproximadamente 0,9975 g/cm?).

O valor médio da densidade foi obtido a partir de trés medi¢oes para cada compo-
sito, garantindo a reprodutibilidade e a precisao dos resultados. Este método é amplamente
utilizado devido a sua simplicidade e confiabilidade para materiais sélidos e é particu-
larmente adequado para compésitos que podem apresentar porosidade ou variagoes na

estrutura interna.

3.2.4.2 Absorcio de Agua

A absorcao de dgua do PBAT e dos compositos a base de residuos lignocelulésicos
de acai e PBAT foi determinada conforme a norma ASTM D570-22 (ASTM International,
2022c). Este ensaio avalia a quantidade de dgua absorvida pelos compédsitos apés imersao

em agua por um periodo determinado de 24 h.

Inicialmente, os corpos de prova foram secos em estufa a 50 °C por 24 horas e,
em seguida, resfriados em um dessecador até atingirem temperatura ambiente e massa
constante. Apds o resfriamento, os corpos de prova foram pesados com uma balanca

analitica de alta precisao (com precisao de 0,001 g), registrando-se a massa inicial seca
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(Mseco)- A balanca analitica utilizada foi a Sartorius Cubis MSU324S, localizada no
LAMAP/INT.

Em seguida, os corpos de prova foram imersos em agua destilada a 23°C por um
periodo de 24 horas. Apds o tempo de imersao, as amostras foram removidas da agua,
a superficie foi cuidadosamente seca com um pano limpo e seco, e as amostras foram

imediatamente pesadas para determinar a massa molhada (Mmomado)-

A absor¢ao de dgua (A) foi calculada pela seguinte férmula:

A(%) _ Mmolhado — Mseco % 100

mseco

onde Myolhado € & massa do corpo de prova apds a imersao e Mgee, € a massa do
corpo de prova seco (GOMES et al., 2017).

O ensaio foi repetido para trés corpos de prova, e o valor médio foi calculado para
garantir a precisao e reprodutibilidade dos resultados. Este método é essencial para avaliar
a resisténcia dos compositos a absorcao de umidade, o que pode influenciar diretamente

suas propriedades mecanicas e a durabilidade em ambientes imidos.

3.2.4.3 Propriedades Mecanicas

A caracterizacao fisico-mecanica do PBAT e seus compdsitos com teores de 20% e
40% em masa de residuos da semente de agai foi realizado no LAMAP/INT, pelos ensaios
de dureza, resisténcia a tracao, resisténcia a flexao e pela técnica de excitacao por impulso,
conduzidos de acordo com as normas ASTM estabelecidas para garantir a precisao e

confiabilidade dos resultados.

A dureza foi determinada utilizando um durémetro Shore D, adequado para
medir a dureza de materiais poliméricos rigidos, seguindo a norma ASTM D2240 (ASTM
International, 2021). Durante o ensaio, o durémetro foi pressionado contra a superficie
dos corpos de prova por uma forca padronizada, e a resisténcia do material a penetracao
pelo indentador foi medida. Os valores da dureza foram coletados diretamente no visor do
instrumento. Cada medicao foi repetida cinco vezes em diferentes pontos da superficie dos

corpos de prova de flexdo, buscando a uniformidade dos resultados.

Os ensaios de resisténcia a tragao foram realizados utilizando uma méaquina universal
de ensaios, EMIC, modelo DL 3000, equipada com célula de carga de 1 kN. A velocidade de
separagdo entre as garras foi configurada para 50 mm/min. Os corpos de prova do tipo S2
foram testados sob condigoes controladas de temperatura (23 + 0,3°C) e umidade relativa
(55 + 0,5%), conforme especificado pela norma ASTM D638 (ASTM International, 2022b).
A determinagao do médulo elastico (MPa), a tensdo de ruptura (MPa) e o alongamento

na ruptura (%) foram realizadas a partir da média de sete corpos de prova para garantir a
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precisao dos resultados, obtidos pelas curvas de tensdo em func¢ao da deformacao .

Os ensaios de resisténcia a flexao dos corpos de prova de dimensoes de 65,3 x 12,7
e 3,2 mm foram conduzidos pelo dispositivo acoplado na mesma maquina universal de
ensaios, utilizando o método de flexdo em trés pontos, de acordo com a norma ASTM D790
(ASTM International, 2017). A taxa de carregamento foi ajustada conforme a especificagao
da norma, variando entre 1,3 mm/min. Cada corpo de prova foi posicionado sobre dois
apoios, e a carga foi aplicada no centro do corpo de prova, perpendicularmente ao eixo
longitudinal, para avaliar a resisténcia a deformacao sob flexdo. A determinacao da tensao
da flexdo (MPa) e do médulo eldstico de flexdo (MPa), foram obtidos a partir de cinco
corpos de prova de cada composicao, com intuito em garantir a consisténcia e confiabilidade

dos resultados.

O médulo de elasticidade dindmico das amostras foi determinado por meio de ensaio
nao destrutivo de vibragao, conforme a norma ASTM E1876-22 (ASTM International,
2022a), utilizando o equipamento Sonelastic modelo SA-BC. Esse equipamento permite a
obtencao do médulo elastico através da andlise das frequéncias naturais de vibracao das
amostras, proporcionando uma avaliagdo precisa das propriedades elasticas em condig¢oes

dinamicas.

3.2.4.4 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

O DSC foi utilizado para caracterizar os compoésitos de residuos lignoceluldsicos
de agai, visando entender o comportamento térmico e determinar parametros cruciais
como a temperatura de fusao (7,,), temperatura de cristalizagao (T.), entalpia de fusao
(AH,,), e o grau de cristalinidade (X.). Este ensaio foi realizado no Instituto Nacional de
Tecnologia (INT), utilizando um Calorimetro Diferencial de Varredura modelo Q-100 da

TA Instruments.

Aproximadamente 6 mg de amostras moidas dos compositos foram pesadas com
precisdo de +0.5 mg em uma balanca analitica. As amostras foram encapsuladas em
cadinhos de aluminio padrao DSC para andlise. As amostras foram submetidas a um
ciclo de aquecimento de 40°C a 200°C sob fluxo de nitrogénio de 20 mL/min, com uma
taxa de aquecimento de 20°C/min, para eliminar a histéria térmica dos materiais. Uma
isoterma foi realizada a 200°C durante 5 minutos para garantir condigoes de equilibrio
térmico, seguida de um resfriamento até 40°C sob o mesmo fluxo de nitrogénio e taxa de
resfriamento. Em seguida, foi realizado um segundo ciclo de aquecimento até 200°C nas

mesmas condigoes para obter os termogramas de fusao.

O grau de cristalinidade (X.) foi calculado usando a férmula:

AH,,
Xc - <’LUAH;;I> x 100
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onde AH,, é a entalpia de fusao obtida da area sob o pico endotérmico, AH,, ¢é a entalpia
de fusdo para o PBAT puro e 100% cristalino (114 J/g, conforme literatura) (CHEN;
CHEN; YANG, 2011), e w é a fragdo em massa do PBAT no compoésito. As temperaturas
de fusao e cristalizacao foram determinadas a partir dos picos nos termogramas obtidos

durante o segundo ciclo de aquecimento e o primeiro ciclo de resfriamento, respectivamente.

3.2.4.5 Determinacio do Indice de Fluidez (MFI)

O indice de fluidez (MFI) dos compositos foi determinado utilizando um plasto-
metro de extrusao de plastico, conforme especificado pela norma ASTM D 1238 (ASTM
International, 2010). O ensaio foi realizado em um equipamento modelo XNR (Testing

Machines Incorporated Group), sob uma carga de 2,16 kg e a uma temperatura de 170°C.

3.2.5 Analise Morfolégica por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A anélise por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi realizada para
caracterizar a morfologia tanto dos residuos lignocelulésicos de agai quanto dos compositos
obtidos a partir destes residuos. Todas as amostras foram preparadas seguindo o mesmo
protocolo, que incluiu a fixagao com fitas dupla face de carbono na superficie de stubs
metalicos para suporte durante a anélise. Devido a natureza nao condutora das amostras,
foi aplicado um revestimento condutor, utilizando uma camada fina de platina (4 minutos)
ou ouro (1 minuto, conforme o caso), no metalizador da marca EMITECH K500X, com
Camara de Revestimento a Vacuo, marca Leica. Esse procedimento foi essencial para evitar
o acumulo de carga elétrica, garantindo imagens de alta qualidade. Para os residuos de
acal, a andlise foi conduzida no Laboratério de Nanotecnologia para Materiais e Catéalise
(CENANO/INT) com o Microscépio Eletronico de Varredura FEI Helios Nanolab G3 CX.
As micrografias foram capturadas com aumentos de 100, 200, 500 e 1000x, proporcionando
detalhes sobre a forma, textura e porosidade das particulas, que sao fatores cruciais para
compreender a interacdo do p6 com a matriz polimérica. Além disso, detectores de raios X
(EDS) foram utilizados para mapear a composigao quimica das particulas. A morfologia dos
compositos foi analisada no Departamento de Ciéncia dos Materiais do Instituto Militar
de Engenharia (IME), utilizando o Microscépio Eletronico de Varredura FEI Quanta 250
FEG SEM. As amostras dos compositos foram submetidas a fratura em nitrogénio liquido
para obter superficies de fratura representativas. Detectores de elétrons secundarios (SEI)
e retroespalhados (BEI) foram usados a uma voltagem de 20 kV, permitindo uma anélise
detalhada da topografia e composicao elementar das superficies de fratura e das se¢oes
internas dos compésitos. Todas as imagens foram tratadas pelo software Image J (versao
1.54g).
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3.2.6 Anilise Termogravimétrica (TGA)

A Anadlise Termogravimétrica (TGA) foi realizada para avaliar a estabilidade
térmica tanto dos residuos lignocelulésicos de agai quanto dos compésitos a base de PBAT
reforcados com esses residuos. Os ensaios para os residuos de acai foram conduzidos no
Laboratério de Catélise do Instituto Nacional de Tecnologia (LACAT/INT), enquanto
os ensaios dos compositos foram realizados no Instituto Militar de Engenharia (IME),
na Secao de Quimica, no Laboratério de Ensaios Térmicos, utilizando um analisador
termogravimétrico SHIMADZU TGA-50. Para as andlises, foram utilizados entre 4 e
10 mg de cada amostra, incluindo residuos de agai secos e moidos e compositos finamente
processados, foram pesados. Os residuos de acai foram acondicionados em cadinhos
de platina, enquanto os compésitos foram colocados em porta-amostras de aluminio.
Esses materiais foram escolhidos devido a sua inércia quimica e estabilidade térmica
sob as condi¢oes do ensaio, garantindo que nao houvesse interacao com as amostras
durante o aquecimento. Os ensaios foram realizados em uma atmosfera de nitrogénio,
com fluxo controlado de 100 mL/min para os residuos de agai e 60 mL/min para os
compoOsitos, prevenindo a oxidacao durante o aquecimento. A taxa de aquecimento foi de
10 °C/min, partindo de uma temperatura inicial de 25 °C (30 °C para os compdsitos) até
600 °C. Esses parametros foram selecionados para permitir uma analise detalhada das
transi¢oes térmicas e dos eventos de degradagao. Durante o ensaio, a perda de massa foi
monitorada continuamente em fungao da temperatura. As temperaturas iniciais (Tynset)
e maximas (T1,4x) de degradagao, onde ocorre a maior taxa de perda de massa, foram
identificadas a partir das curvas de perda de massa versus temperatura. Adicionalmente,
uma anélise derivada (DTG) foi empregada para determinar com maior precisio as faixas de
temperatura associadas aos processos de degradagao, como a decomposi¢ao de hemicelulose
e lignina nos residuos, e a estabilidade térmica geral nos compositos. Os dados obtidos
foram essenciais para entender o comportamento térmico das amostras, identificar as
temperaturas criticas que podem influenciar seu processamento e aplicacdo, e comparar o

impacto da adicao de residuos lignoceluldsicos na estabilidade térmica dos compésitos.

3.2.7 Analise Estatistica

Para assegurar a validade e robustez da analise estatistica, inicialmente foi aplicado o
teste Q para verificar a normalidade e homogeneidade dos dados obtidos nos ensaios de fisico-
mecanicos. Esse teste preliminar foi essencial para confirmar que os dados atendiam aos
requisitos para a aplicacdo da andlise de variancia (ANOVA), garantindo uma interpretacao
estatistica confidvel (MAEDA; HARWELL, 2016; ZHANG, 1999).

Posteriormente, aplicou-se a ANOVA aos resultados dos ensaios de tracao, flexao e
dureza para identificar diferencas estatisticamente significativas entre os grupos analisados.

O nivel de confianga adotado foi de 95% (« = 0, 05), garantindo que as conclusdes baseadas
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na analise estatistica tivessem alta confiabilidade. Nos ensaios de tracao, foram considerados
a tensdo maxima (opax ), representando a resisténcia maxima do material antes da ruptura;
o alongamento maximo (£p,x), que indica a deformagdo maxima atingida até o ponto de
ruptura; a tensao de ruptura (o), refletindo a resisténcia do compédsito no ponto de
falha; e o alongamento na ruptura (e,,), relacionado a deformacao total no momento da

ruptura (NIEDOBA; PIeTA, 2016; MCHUGH, 2011).

Para o ensaio de resisténcia a flexdo, os parametros investigados foram o médulo de
flexao, que representa a rigidez do material sob cargas flexionais, e a tensao de flexao, que
indica a resisténcia do compdsito ao momento fletor. No caso da dureza, a ANOVA permitiu

avaliar as diferencgas na resisténcia a indentacao entre os diferentes grupos experimentais.

Apdbs a ANOVA, foi aplicado o teste de comparagoes multiplas de Tukey para
identificar quais grupos apresentaram diferengas significativas entre si em cada ensaio.
O teste de Tukey também foi realizado com um nivel de confianca de 95%, adotando-se
p-values de 0,05 como limite para determinar significincia estatistica. Esse procedimento
permitiu uma andlise detalhada do impacto das variaveis experimentais nas propriedades
de resisténcia, deformacao e dureza dos compositos, assegurando a precisao e confiabilidade
dos resultados obtidos e uma interpretacao criteriosa das caracteristicas mecanicas dos
materiais desenvolvidos (TUKEY, 1953; MCHUGH, 2011).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizacao dos Residuos de Acai Euterpe edulis

4.1.1 Inspecao Visual

A Figura 17 ilustra as imagens fotograficas das etapas de processamento da semente
de acal (SA), demonstrando as mudangas visuais que ocorrem desde o estado natural até

a sua completa moagem.

(a) (b) (c) (d)

Figura 17 — Etapas de processamento da semente de agai: (a) sementes in natura, (b)
semente completamente moida.

Inicialmente, observou-se que as sementes em seu estado natural (Figura 17a),
apresentam uma forma esférica e com a presenca de fibras curtas fixas em sua superficie,
de coloragdo marrom escura e uma textura rugosa e rigida, de dimensdes com e sem
fibras na ordem de 1,6 a 0,9 cm, respectivamente. Essas caracteristicas sugerem uma alta

concentragao de teores lignoceluldsicos destes materiais.

Notou-se que as sementes apds a remocao parcial das fibras revelam a predominéncia
do caroco, destacando-se por uma superficie lisa, consisténcia mais dura e menos flexivel. O
carogo possui coloragdo marrom com tom mais escuro que as fibras do agai, apresentando
uma tonalidade que contrasta com a observada nas sementes nao processadas. Por outro
lado, as fibras separadas contrastam em textura e coloracao com o caroco. Elas possuem

uma coloracdo marrom mais clara e uma textura mais macia e flexivel.

Por fim, a Figura 17b ilustra a semente completamente moida. Observou-se um po
de coloracao marrom clara, oriundo da moagem em moinho ultra-centrifugo, com tamanho

de particula menor que 75 pm.
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4.1.2 Densidade

Os resultados da determinacao das densidades das sementes de agai de Futerpe
edulis foram de 1,61 g/cm?. Quando comparadas a outras fibras lignocelulésicas e residuos
lignoceluldsicos, essas densidades se situam dentro de uma faixa similar. (QUIRINO, 2010)
encontrou valores de densidade das fibras de acai da espécie Futerpe precatoria em 1,41
g/cm? para o desenvolvimento de materiais compoésitos. (BARBOSA, 2016) encontraram
valores aproximadamente entre 1,49 e 1,51 g/cm? para os residuos moidos das sementes de
acal Futerpe oleracea. A densidade das fibras de bagaco de cana-de-ac¢ticar varia entre 1,25

g/cm? e 1,40 g/cm?, e a densidade das fibras de casca de coco é de aproximadamente 1,15

g/cm? (FERRAZ et al., 2020; FIORELLI; GOMIDE; LAHR, 2014).

A densidade de materiais lignoceluldsicos é um parametro critico na formulacao
de compdsitos, pois influencia diretamente a eficiéncia de processamento, a dispersao
das fibras/particulas na matriz polimérica e as propriedades finais do compésito, como
resisténcia mecanica e estabilidade dimensional. Uma densidade comparavel com outros
materiais lignoceluldsicos torna as sementes de agal uma opcao viavel para substituicao ou
complementacao de fibras convencionais em compositos poliméricos, contribuindo para a
redugao de custos e o aumento da sustentabilidade ambiental (ROWELL, 1992).

4.1.3 Composicdo Quimica das Sementes

A anédlise quimica das sementes de agai (Euterpe edulis) revelou uma composigao
rica em polissacarideos, conforme apresentado na Tabela 6. Foram identificadas fragoes
compostas por ac¢ucares, como glucana, xilana, galactana, manana e arabinana, além de
sélidos resistentes ao ataque dcido (SRAA). Essas fragoes sao frequentemente associadas
a componentes lignocelulésicos, como celulose, hemicelulose e lignina, sem, contudo,
identificd-los diretamente " (MARTINS et al., 2023; SILVA, 2024).

A anédlise quimica dos residuos de semente de agai (SA) revelou uma fragao
significativa de glucanas, correspondendo a 7,0 4+ 0,5% da massa seca. As glucanas sao
polimeros de glicose que podem incluir celulose, um tipo especifico de glucana conhecido
por sua estrutura altamente cristalina e ligacoes Beta-1,4, responsaveis pela rigidez e
resisténcia mecanica de muitos compositos lignocelulésicos (MALTBY et al., 1979). No
entanto, como essa andlise nao diferencia entre tipos especificos de glucanas, é possivel
que essa fracao contenha tanto celulose quanto outras glucanas menos cristalinas e mais
flexiveis, como as encontradas nas hemiceluloses. Esse contetido de glucanas nos residuos
de acal pode oferecer uma base interessante para a criacao de compédsitos com o PBAT,
onde a potencial presenca de celulose contribuiria para aumentar a rigidez do material.
Ao mesmo tempo, outras glucanas mais flexiveis poderiam favorecer a maleabilidade e
processabilidade do compésito (HU et al., 2018; KIEMLE et al., 2014).
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Tabela 6 — Composicao quimica das sementes in natura da Futerpe edulis

Componentes Semente de Futerpe edulis

Massa seca (g/100g de biomassa)

Extrativos totais 9,0 + 1,4%
Extrativos polares 7,95 + 0,92%
Extrativos apolares 1,34 £ 0,61%
Cinzas totais 20+ 0,1%
Cinzas insoluveis 0,19 + 0,07%
Cinzas sem extrativos 0,50 + 0,12%
SRAA* 17,0 £ 1,9%
Glucana 7,0 &+ 0,5%
Xilana 3,7 £ 0,4%
Galactana 2.2 + 0,6%
Manana 56,2 + 1,7%
Nao recuperado 2,8%
Recuperado 97,2%

*Sélidos resistentes ao ataque dcido representando a matéria orgénica residual apds a hidrélise dcida.

As fragoes de polissacarideos identificadas nos residuos de semente de acai incluem
3,7 £ 0,4% de xilana, 2,2 &+ 0,6% de galactana e, predominantemente, 56,2 & 1,7% de
manana. Esses polissacarideos podem estar associados a estruturas presentes em hemicelu-
loses devido as suas caracteristicas estruturais, mas a analise nao permite identifica-los
diretamente como hemicelulose (MARTINS et al., 2023; SILVA, 2024). Devido a sua menor
rigidez e estrutura amorfa, esses polissacarideos podem favorecer a flexibilidade do compé-
sito, contribuindo para um maior alongamento na ruptura e facilitando o processamento
(REN et al., 2006).

De acordo com Monteiro et al. (2019), a fragdo predominante identificada na
semente de acai é composta por manana linear, com ligagoes beta-1,4, representando cerca
de 50% da massa seca. Essa estrutura confere & semente uma resisténcia significativa a
compressao e ao impacto. A manana, devido a sua densidade e menor solubilidade em
relacdo a outros polissacarideos, pode aproximar-se da rigidez observada em materiais como
a celulose, contribuindo para a formacao de compositos robustos e duraveis. Além disso,
a presenca de xilana e galactana, também identificadas como fragoes de polissacarideos,
auxilia na composicao estrutural da biomassa, favorecendo uma combinacao de resisténcia
e flexibilidade (MARTINS et al., 2023; SILVA, 2024). Contudo, esses polissacarideos
apresentam maior suscetibilidade a degradacao térmica em comparagao a polimeros mais
rigidos, como a celulose. Estudos mostram que a xilana, por exemplo, sofre degradacao
significativa em temperaturas superiores a 265°C, representando uma limita¢ao importante

para o processamento de compdsitos que requerem maior resisténcia térmica (SHEN et al.,
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2015).

Os SRAA, que representam 17,0 £+ 1,9% da massa seca, sao frequentemente associ-
ados a lignina, uma vez que essa fra¢ao inclui compostos resistentes ao ataque quimico. A
lignina, embora nao identificada diretamente, é conhecida por conferir estabilidade térmica
e resisténcia a agua em materiais lignoceluldsicos. Esse material, caracterizado por uma
estrutura polimérica complexa, contribui para a rigidez e a resisténcia a biodegradacao da
biomassa. Em compoésitos, os SRAA desempenham um papel importante na estabilidade
térmica e na resisténcia a agua, devido a sua composicao rica em estruturas aromaticas.
Estudos mostram que a incorporagao de lignina, ou fragoes semelhantes, em compésitos
com PBAT pode aumentar a estabilidade térmica, deslocando a temperatura inicial de
degradagao térmica de 250°C para até 316°C com a adi¢do de 15% (ZHANG et al., 2020).
Além disso, tais materiais podem reduzir a absor¢ao de agua nos compésitos; por exemplo,
a adicao de 10% de lignina ao PBAT diminuiu significativamente a permeabilidade a dgua
(LI et al., 2021a). No entanto, concentragoes elevadas dessas fragoes (acima de 10%) podem
dificultar a dispersao homogénea no compoésito. Para melhorar a compatibilidade com a
matriz de PBAT, modificagbes quimicas, como a metilacdo ou o uso de compatibilizantes
como o anidrido maleico, tém demonstrado ser eficazes (XIONG et al., 2020). Esses
resultados indicam que essas fracoes, associadas a lignina, sao valiosas para aplicagoes em
compositos que exigem durabilidade, resisténcia a agua e estabilidade térmica,
mas suas concentragoes devem ser cuidadosamente ajustadas para preservar a integridade

mecanica do material.

Além disso, a baixa quantidade de extrativos apolares (1,34 £+ 0,61%) nos residuos
de acal sugere que o material possui um perfil de polaridade que pode favorecer a inte-
racado com a matriz polimérica PBAT, promovendo uma melhor dispersao e estabilidade
do composito. Estudos mostram que lignocelulésicos com menos componentes apolares
possuem uma maior afinidade com polimeros biodegradaveis polarizados, melhorando a
aderéncia interfacial. Isso foi evidenciado em compositos onde lignoceluloses modificadas
aumentaram a estabilidade térmica e melhoraram a homogeneidade da matriz de PBAT
(ANGELINT et al., 2016; STYAMAK et al., 2012).

Para melhorar a compatibilidade entre lignoceluloses e PBAT, tratamentos com
agentes de acoplamento como o anidrido succinico foram utilizados com sucesso, promo-
vendo interagoes moleculares mais fortes e maior estabilidade estrutural do compésito
(GINDL-ALTMUTTER et al., 2015). Esses tratamentos reduzem as propriedades hidrof6bi-
cas dos residuos lignoceluldsicos, o que é benéfico para a criagdo de compositos homogéneos

e duraveis.
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4.1.4 Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

Na Figura 18, é mostrado o espectro vibracional obtido da amostra cominuida
da semente de agai. O espectro FTIR revelou a presenca de diversos grupos funcionais
importantes. As bandas em 871 cm™ e 807 cm™ estdo associadas as vibracoes de estiramento
das ligagoes C-O-C, caracteristicas de ligagoes glicosidicas [ presentes em polissacarideos.
Essas bandas sao indicativas da presenca de aglicares estruturais, como os encontrados em

glucanas ou mananas, que desempenham um papel critico na estruturagao do material
(CARVALHO, 2016; MVONDO et al., 2017).
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Figura 18 — Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) do
residuo das sementes de acai Futerpe edulis

A banda em 1262 cm™ pode ser atribuida ao estiramento do grupo C-O, frequen-
temente associado a ligacoes acetiladas e ésteres presentes em hemiceluloses e outras
estruturas poliméricas (RABYK et al., 2018). Essa banda ¢ indicativa de modificagdes
estruturais nos polissacarideos e reforca a presenca de ligacoes funcionais complexas.
A banda em 1065 cm™ ¢ caracteristica do estiramento assimétrico das ligacoes C-O-C,
predominante em polissacarideos, como celulose e hemicelulose, sugerindo uma estrutura

organizada com potencial de formar ligacoes glicosidicas (OLIVEIRA et al., 2016).

As bandas em 1426 cm™ e 1378 ecm™! podem ser relacionadas, respectivamente, as

vibragoes de flexao dos grupos metila (CHs ) e a deformacao axial de ligagoes C-H, que



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSAO 72

estao presentes em estruturas aromaticas e polissacaridicas (OLIVEIRA et al., 2016). Essas
bandas sugerem a presenca de componentes estruturais complexos, como polissacarideos
e fragmentos aromaticos associados a materiais lignoceluldsicos, embora nao indiquem
diretamente sua identidade especifica (MURILLO-FRANCO; GALVIS-NIETO; ORREGO,
2023; MONTEIRO et al., 2014; ROMANZINI et al., 2012).

A banda em 1646 cm™ é comumente atribuida as vibraces de deformacao axial de
grupos hidroxila (O-H) relacionados a agua adsorvida, indicando a presenga de umidade
residual no material, uma caracteristica tipica de biomateriais com alto teor de polissacari-
deos e ligagdo com dgua por hidrogénio (OLIVEIRA et al., 2016; MURILLO-FRANCO;
GALVIS-NIETO; ORREGO, 2023; MONTEIRO et al., 2014).

A banda de absorcdo observada em 3379 cm~! pode ser atribuida as vibracoes
de estiramento O-H, que sado caracteristicas da celulose e da hemicelulose. A banda de
absorcao em 2920 cm ™!, indica a presenca de vibracoes de estiramento C-H, é tipica de
estruturas alifaticas encontradas em lipidios e ceras, e é uma caracteristica de celulose
e hemicelulose. Isso sugere que esses componentes macromoleculares estao presentes
na amostra, como esperado (MURILLO-FRANCO; GALVIS-NIETO; ORREGO, 2023;
AVANTHI; BANERJEE, 2016; NEVES et al., 2020).

Esses resultados indicam que o material analisado possui uma composi¢ao rica em
polissacarideos e componentes aromaticos, caracteristicos de materiais lignocelulésicos.
Embora as bandas nao confirmem diretamente a presenca de celulose, hemicelulose ou
lignina, elas fornecem evidéncias de fragoes associadas a esses constituintes, como agicares

estruturais e grupos funcionais relacionados.

4.1.5 Difracdo de Raios-X (DRX)

As andlises de difracao de raios-X realizadas nas amostras de semente de acai
FEuterpe edulis (Figura 19) forneceram dados sobre a estrutura cristalina. Os picos de
difragao 26 identificados nas analises de DRX em 16,02°, 18,29°, 20,05°, 23,76° e 25,21°

correspondem a diferentes componentes estruturais.

Os picos em 16,02° e 18,29 podem estar associados aos planos de difracao 110
e 200 da celulose, respectivamente, que indicam uma presenca significativa de celulose
I, caracterizada por sua alta cristalinidade. O pico em 20,05° indicativo de estruturas
hexagonais empacotadas, pode estar relacionado com a presenca de outros polissacarideos
ou arranjos moleculares especificos. Os picos em 23,76° e 25,21°, que denotam a presenca
de manano tipo I, destacam-se o conteido significativo deste polissacarideo nas sementes.
Resultados da literatura realcam a manana como um componente majoritario na sementes
de A¢adi (MONTEIRO et al., 2019; MURILLO-FRANCO; GALVIS-NIETO; ORREGO,
2023; SILVA, 2024). Este polissacarideo, com sua estrutura linear e propriedades, pode
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Figura 19 — DRX do residuo de acai

oferecer vantagens especificas quando incorporado em compdsitos poliméricos, como a
melhoria das propriedades de processamento e possivelmente afetando a degradabilidade

do compésito (RABYK et al., 2018).

A analise comparativa com difratogramas de espécies relacionadas, como Futerpe
oleracea e Futerpe precatoria revelam perfis semelhantes. Para Futerpe oleracea, Oliveira et
al. (2016) identificaram picos de difragdo em 26 de aproximadamente 16° e 18°, correspon-
dentes aos planos cristalograficos 002 e 101, respectivamente, caracteristicos da celulose I.
J& Murillo-Franco, Galvis-Nieto e Orrego (2023) observaram picos em 26 de 16,8° (plano
110) e 21,4° (plano 200), confirmando a presenga de celulose I. Além disso, picos adicionais
em 25° e 26,8° foram atribuidos ao manano tipo I, reforcando que as hemiceluloses sao
mais abundantes que a celulose nesta espécie. Para Futerpe precatoria, Barros et al. (2021)
descreveram um difratograma com picos em 26 nas posi¢oes 15,62°, 18,24°) 20,11°, 23,56° e
25,03°, atribuidos a planos cristalograficos como (112), (212) e (107), caracterizando uma
estrutura semicristalina predominantemente monociclica. A anélise da celulose extraida
mostrou picos intensos em 15,67°, 22,17° e 34,37° (planos 110, 200 e 004) (BARROS et al.,
2021).

A analise de difracao de raios-X em biomassa lignocelulésica frequentemente enfrenta
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desafios para atribuir com precisdo picos de difracdo a componentes especificos, como
celulose ou hemicelulose. Embora a celulose seja amplamente reconhecida como o principal
contribuinte cristalino em biomassa, estudos como o de Xu, Shi e Wang (2013) destacam
que hemicelulose e lignina sdo predominantemente amorfas e, teoricamente, ndo deveriam
apresentar padroes cristalinos evidentes em DRX. No entanto, interagoes complexas entre
essas fracoes podem gerar sinais difusos que complicam a interpretacao dos dados. Além
disso, a segregacao precisa entre as contribuigoes cristalinas e amorfas é dificultada pela
sobreposicao de sinais e pela natureza intrinsecamente desordenada da biomassa. Assim,
¢é essencial abordar os resultados de DRX com cautela, levantando hipoteses sobre a
composicao com base em estudos complementares e na contextualizacao estrutural da
biomassa, sem assumir categoricamente a identificacdo de componentes especificos (PARK
et al., 2010; SONG et al., 2015; XU; SHI; WANG, 2013).

4.1.6 Analise Termogravimétrica (TGA)

A anédlise termogravimétrica (TGA) foi empregada para investigar a estabilidade
térmica das sementes de FEuterpe edulis, conforme ilustrado na Figura 20. As curvas
de decomposicao térmica evidenciaram a perda de massa em funcao da temperatura,
apresentando perfis caracteristicos associados aos principais constituintes do material
lignocelulosico, incluindo polissacarideos estruturais e compostos mais resistentes, como

lignina.

A andlise termogravimétrica (TGA) foi empregada para investigar a estabilidade
térmica das sementes de Futerpe edulis, conforme ilustrado na Figura 20. As curvas
de decomposicao térmica evidenciaram a perda de massa em fungao da temperatura,
apresentando perfis caracteristicos associados aos principais constituintes do material
lignocelulosico, incluindo polissacarideos estruturais e compostos mais resistentes, como

lignina.

A andlise TG revelou dois eventos principais de decomposi¢ao térmica ( Tonset).
O primeiro evento foi observado a aproximadamente 52°C (Tonsetl), representando
a evaporacao de agua e compostos volateis. Este comportamento é consistente com a
literatura, que aponta esta faixa de temperatura para a perda de umidade em materiais
lignoceluldésicos (RAMIAH, 1970). Esse evento inicial estd frequentemente associado a

evaporagao de dgua livre e substéncias volateis superficiais (CARRIER et al., 2011).

O segundo evento significativo ocorreu na faixa de aproximadamente 256°C a
357°C (Tonset?2), relacionado a decomposicao térmica de componentes estruturais, como
hemiceluloses, celulose e, em menor grau, lignina. Durante essa etapa, as hemiceluloses,
que possuem uma estrutura amorfa, degradam-se em temperaturas mais baixas, enquanto
a celulose cristalina se decompoe em temperaturas ligeiramente superiores (SHEN et al.,

2015). A lignina, devido a sua complexidade estrutural, apresenta uma degradacao mais
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Figura 20 — Andlise termogravimétrica (TGA) das sementes de Futerpe edulis

ampla e gradual, contribuindo para o residuo final. Ao final da analise, foi registrada uma
massa residual de aproximadamente 20%, indicando a presenca de componentes mais
estaveis, como lignina e materiais inorganicos. Esses resultados estao alinhados com estudos
que demonstram que residuos lignoceluldsicos apresentam remanescentes significativos

devido a natureza resistente da lignina a decomposicao térmica (CARRIER et al., 2011).

A anélise DTG (Derivada Termogravimétrica), que representa a taxa de perda de
massa em funcao da temperatura, destacou dois picos principais de decomposi¢ao maxima
(Tmazx). O primeiro pico foi observado a aproximadamente 71°C (Tmaz1), indicando a
evaporagao de agua e a liberagao de compostos volateis superficiais, como observado em
materiais lignocelulésicos (CHENG; WINTER; STIPANOVIC, 2012). Este evento inicial
esta relacionado a perda de umidade e a volatilizagao de substancias leves presentes no
residuo. O segundo pico, registrado em 286°C (7Tmaz2), corresponde a decomposigao
térmica maxima de polissacarideos estruturais, como hemiceluloses e celulose. As hemi-
celuloses, devido a sua natureza amorfa, degradam-se primeiro, seguidas pela celulose,
que apresenta uma estrutura cristalina mais resistente ao calor (SHEN et al., 2015). A
lignina, embora contribua em menor intensidade no intervalo térmico, degrada-se de forma
gradual, garantindo maior estabilidade térmica ao residuo (CARRIER et al., 2011).
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A perda de massa total durante o processo foi de aproximadamente 71%, com a
maior parte da decomposicao ocorrendo no intervalo entre os dois eventos principais. Esses
resultados corroboram os achados de Rambo, Schmidt e Ferreira (2015), que identificaram
padroes semelhantes de decomposicao térmica em estudos de TGA de componentes
lignocelulésicos individuais e misturas de biomassa, inclusive para sementes de agai. A
presenca de lignina foi associada a uma maior estabilidade térmica e a uma maior producao
de residuos sélidos (cinzas) apds a decomposigao (CHENG; WINTER; STIPANOVIC,
2012).

De acordo com Ramiah (1970), a decomposicao térmica de celulose, hemicelulose e
lignina ocorre em diferentes intervalos de temperatura devido as suas distintas estruturas
quimicas. A hemicelulose se decompoe entre 220°C e 315°C, a celulose entre 315°C e 400°C,

enquanto a lignina se decompde em uma faixa mais ampla, de 160°C a 900°C.

Stefanidis et al. (2014) observaram que a anélise TG de componentes individuais
de biomassa lignoceluldsica, como celulose, hemicelulose e lignina, mostrou que a celulose
apresenta uma perda de massa rapida e significativa entre 260°C e 410°C, enquanto a lignina
se decompoe gradualmente em uma faixa mais ampla, de 200°C a 600°C. A hemicelulose
mostrou comportamento intermediario, decompondo-se entre 210°C e 370°C. Yeo et al.
(2019) também relataram que a celulose tende a se decompor rapidamente em temperaturas
mais altas, enquanto a lignina, devido a sua estrutura complexa e reticulada, decompoe-se
em um intervalo de temperatura mais amplo e gera uma quantidade significativa de
residuos sélidos. Isso é consistente com os resultados da analise de TGA das sementes de
E. edulis, que mostram um comportamento semelhante na decomposi¢ao de componentes

que podem estar associados as caracteristicas lignocelulésicas(BARBOSA et al., 2024).

Portanto, os resultados da TGA sugerem a presenca de componentes que exibem
comportamento térmico compativel com lignina, celulose e hemicelulose nas sementes
de E. edulis, embora sua identificacao especifica ndo tenha sido confirmada. O perfil de
decomposi¢ao térmica observado é tipico de materiais lignoceluldsicos. A lignina, sendo
mais resistente ao calor, provavelmente contribui significativamente para a estabilidade
térmica dos residuos, enquanto os polissacarideos, que incluem fragdes associadas a celulose
e hemicelulose, sdo responsaveis pelas fases iniciais de decomposicao. Esses resultados
sao importantes para entender a estabilidade térmica dos residuos lignoceluldsicos e seu
potencial uso em aplicagoes voltadas para compdsitos poliméricos (RAMBO; SCHMIDT;
FERREIRA, 2015; CARRIER et al., 2011; STEFANIDIS et al., 2014). Os perfis das curvas
de TG e DTG evidenciados nesta andlise estdo em concordancia com os espectros de FTIR
e DRX apresentados nos itens 4.1.4 e 4.1.5, indicando a complexidade e a heterogeneidade

do material analisado.
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4.1.7 Tamanho de Particula

A imagem obtida por microscopia eletronica de varredura (MEV) e a distribuigao
granulométrica por difragao a laser da amostra estudada estdao representadas na Figura
21. Notou-se que a morfologia das amostras apresentou tamanhos de particulas distintos,

formas nao esféricas, superficies rugosas e formacao de aglomerados.
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Figura 21 — Micrografia obtida por microscopia eletronica de varredura (MEV) e distribui-
¢ao granulométrica das particulas do residuo das sementes de agai E. edulis.

De modo geral, verificou-se uma distribuicao estreita, com caracteristicas mais
homogéneas e assimétricas, deslocadas para a direita. O didmetro médio das particulas
de F. edulis foi de 38 pm e isso estd relacionado ao processo de moagem. A morfologia
irregular sao caracteristicas que podem influenciar positivamente a adesao entre a matriz

polimérica e o reforgo, resultando em propriedades mecanicas melhoradas dos compositos.

A amostra de F. edulis apresentou uma distribuicao granulométrica relativamente
uniforme, com a maioria das particulas situadas na faixa de 10 a 100 pm. Essa faixa
foi obtida devido ao processo de moagem em moinho ultracentrifugo e posteriormente
peneiramento. A imagem de MEV mostra particulas com tamanhos e formas variados,
indicando uma moagem eficaz dos residuos de agai. A distribuicao granulométrica (Figura
21) demonstra que a maioria das particulas se encontra na faixa desejada para compositos,
o que é consistente com a literatura, onde particulas menores tendem a apresentar uma

melhor dispersdo na matriz polimérica e uma melhor interface de adesdo (HABIBI et al.,
2008).

Como observado em outros estudos que destacam a importancia do tamanho e da
forma das particulas para a eficiéncia da dispersao e adesdo em compésitos (GAiVEN et
al., 2016). A influéncia do tamanho das particulas na adesao e nas propriedades mecénicas

dos compositos poliméricos é bem documentada. Por exemplo, particulas menores podem
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levar a uma dispersao mais homogénea e melhorar a resisténcia mecénica devido a maior
area superficial para interagao com a matriz (TAKAYAMA et al., 2013). A combinacao
de particulas de diferentes tamanhos também pode otimizar o empacotamento e reduzir
os volumes de porosidade, resultando em materiais mais densos e robustos (NANA et al.,
2021).

4.1.8 Analise Morfolégica das Particulas Moidas de Acai

As micrografias de MEV das sementes de acai moidas mostradas na Figura 22
revelam detalhes significativos sobre as propriedades superficiais e morfologicas das par-
ticulas. Observou-se uma superficie irregular, formas nao esféricas e tamanhos distintos,
caracteristicas que sao fundamentais para a aplicacao dessas particulas como reforgo em
compositos poliméricos. A irregularidade superficial pode influenciar diretamente a adesao

das particulas a matriz polimérica, afetando as propriedades mecénicas do composito final.

Figura 22 — Imagens Micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV)
da superficie dos residuos. (a) ampliagao de 1000x e (b) ampliagao de 1000x

Singha e Rana (2012) destacam que particulas naturais podem melhorar as pro-
priedades mecanicas de compositos poliméricos quando bem aderidas a matriz, gracas ao
aumento do entrelacamento mecanico que essas irregularidades superficiais proporcionam.
Além disso, a manipulacao do tamanho e forma das particulas, como indicado por Peru-
mal (2018), pode otimizar a distribuigdo e a compatibilidade com a matriz polimérica,

melhorando assim as propriedades de impacto e a resisténcia a fadiga do compésito.

A granulometria das particulas, sendo inferior a 75 pm, sugere uma alta area
superficial em relacdo ao volume, o que potencialmente aumenta a interacao fisica e
quimica com a matriz polimérica. Essa interagao é importante para a eficicia do reforco,
como descrito por Kulkarni e Kishore (2002), onde tratamentos superficiais em particulas

de cinza volante demonstraram melhorar a adesao dessas particulas com matrizes de



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSAO 79

epoxi, resultando em melhores propriedades compressivas dos compésitos. Finalmente, as
aplicagoes potenciais destes compdsitos, considerando as caracteristicas observadas das
particulas de semente de agai, incluem nao apenas reforcos mecanicos, mas também a
melhoria da biodegradabilidade e sustentabilidade dos materiais compositos, alinhando-
se com as tendéncias atuais de desenvolvimento de materiais ecologicamente corretos e

economicamente viaveis.

A Figura 23 ilustra a imagem obtida por MEV e os espectros dos possiveis elementos

quimicos obtidos por espectroscopia de energia dispersa (EDS) da amostra do residuo de

acai em trés pontos distintos.
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Figura 23 — Micrografia e espectro EDS das particulas de residuo de agai

A micrografia obtida por MEV (a) e dos espectros de EDS (b), (c¢) e (d) do residuo
do agal apresentaram valores da analise qualitativa e semi-quantitativa dos elementos
quimicos presentes. Verificou-se que o elemento quimico majoritario detectado na superficie
das particulas foi o potdssio, que apresenta percentual em massa de 2,34%; 7,83% e 2,23%
das regioes do EDS spot 1, EDS spot 2 e EDS spot 3, respectivamente. Notou-se também

os elementos quimicos, como o Na (sédio), Mg (magnésio) e Al (aluminio) com valores
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percentuais em massa de 2,40%; 1,70% e 1,66%, nas regioes EDS spot 1 e EDS spot 3,

respectivamente.

Os teores percentuais de carbono e oxigénio presentes que aparecem nos espectros
sao referentes a composicao quimica da matéria-prima constituinte, constituida por he-
micelulose, celulose e lignina (COELHO et al., 2018). Cabe ressaltar que este resultado
percentual de carbono presente também estd relacionado a fita de carbono utilizada para

fixacao no suporte stub para andlise no microscéopio.

4.2 Processabilidade

No estagio inicial do processamento dos compositos de PBAT com diferentes teores
de residuo de agai, observou-se uma elevagao do torque com o carregamento do material
no interior da camara de mistura. Esse comportamento esté associado a resisténcia inicial
dos materiais em sua forma particulada (pellets), o que também se reflete no aumento
da energia especifica durante o processamento, conforme ilustrado nas curvas de torque e

energia especifica em fungao do tempo da Figura 24 (a) e (b).

50 4 5x10* -

40 S 4x10° 4
3
©
2
E 304 S 3x10°
s 4
0
o o
g 8
S 20+ 2 2x10'
——PBAT ]
—— PBAT/SA20
10 - —— PBAT/SA40 1%10° —— PBAT
—— PBAT/SA20
—— PBAT/SA40
0 T T T T T T T T T 1 0 T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
tempo (minutos) tempo (minutos)
(a) (b)

Figura 24 — Curva de torque (a) e energia especifica (b) em fungdo do tempo do PBAT e
seus compositos

O comportamento da curva de torque do PBAT diminuiu, apds o primeiro minuto,
devido a compressao do material, acarretando reducao da viscosidade associada ao efeito
da temperatura e da pressao exercida pelos rotores, o que reduz o torque da mistura e,
consequentemente, a viscosidade, atingindo o ponto de fusdo. Durante o segundo minuto
de processamento, com a incorporacao de teores crescentes de residuos de acai na camara,
a mistura apresentou um discreto aumento nos valores de torque e energia, conforme
mostrado pelo perfil das curvas da Figura 24. Esse aumento esta diretamente associado ao

aumento da viscosidade.
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A partir do 3° e 5° minuto de processamento do PBAT e os compésitos, observou-se
o inicio da estabilizagao do torque em funcao do tempo, verificando que as misturas
encontram-se no estado fundido, respectivamente. Notou-se também um discreto aumento
da temperatura até o tempo total de mistura, acompanhado de uma discreta diminuicao
do torque. O percentual de aumento na temperatura durante o processamento de mistura
foi de aproximadamente 11%, de 140°C para 155°C, sem apresentar degradacdo, ou seja,

queda abrupta nos valores de torque.

A Tabela 7 apresenta os resultados do torque final e da energia especifica do PBAT
e dos seus compositos produzidos com diferentes teores de residuo de agai. Tais resultados
representam a média de quatro corridas realizadas, acompanhados dos respectivos desvios-

padrao.

Tabela 7 — Resultados dos valores de torque final e energia especifica do PBAT e dos
compoésitos

Amostras Torque (Nm) Energia Especifica (J/g)

PBAT 3,7+0,1 28.394 + 1.712
PBAT/SA20 5,0+ 0,1 31.813 & 0.855
PBAT/SA40 7,3+ 06 40.252 + 2.989

Para os compositos com 20% de residuo de acai, observou-se um aumento no torque
final em comparacao com o PBAT. Esse comportamento sugere que o residuo de acali,
em concentragoes moderadas, contribuiu para uma maior resisténcia ao cisalhamento
durante o processamento, possivelmente devido a interagao inicial entre as particulas e a
matriz polimérica. Ao adicionar 40% de residuo, o torque final aumentou, indicando que
concentragoes mais elevadas intensificam as interagoes entre os componentes, possivelmente
devido ao aumento da densidade de particulas em suspensao e a formacgao de uma estrutura

mais compacta no compésito.

Esse relato é consistente com o estudo de Mastowski, Miedzianowska e Strzelec
(2019), que observaram que residuos agricolas, como palha de cereais, aumentaram o
torque em compositos de borracha natural devido ao elevado grau de entrelagamento das
particulas lignocelulésicas com a matriz polimérica. Resultados similares foram reportados
por Montanes et al. (2019), que observaram que teores elevados de cargas lignocelulésicos
podem alterar o comportamento reolégico, tornando o processamento menos eficiente
em alguns casos devido ao aumento da densidade de particulas suspensas. Além disso,
o estudo de China et al. (2018) também demonstrou que a incorporacao de borra de
café em matrizes de PBAT resultou em um aumento discreto no torque das misturas
devido a restricao da mobilidade das cadeias poliméricas, indicando boa processabilidade
até concentracoes de 50%. Este comportamento sugere que residuos lignoceluldsicos,

como sementes de acal e borra de café, possuem potencial significativo como reforcos
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em compositos biodegradaveis, promovendo uma interacao fibra-matriz que melhora o

desempenho mecéanico sem comprometer a processabilidade.

Em termos de energia especifica, os valores aumentaram com a adicao de 20%
de residuo de acai em comparacao com o PBAT, indicando um aumento nas interacoes
mecanicas internas durante o processamento, demandam maior esforco energético, possi-
velmente devido a maior densidade de particulas na matriz, o que intensifica tanto o atrito
interno quanto a dispersao do carga lignocelulésico. Esse aumento da energia especifica
com a presenca de carga também foi observado por Nagarajan, Mohanty e Misra (2013) em
compositos de PHBV /PBAT com residuos agricolas, onde a presenga da carga aumentou

a rigidez e resisténcia, mas elevou o consumo de energia durante o processamento.

A taxa de dissipacao de energia mecéanica que é transformada em energia interna,
durante o processamento no misturador envolvendo o preparo de compoésitos, acarreta
na alteracao do torque e energia do sistema. O mecanismo de interacao dos componentes
durante o aquecimento pode ser atribuido pelo atrito particula-particula, atrito particula-
parede, deformagao pléstica pelo aumento da interacao fisica (PBAT e carga de reforgo) de
forma irreversivel, ocasionadas pelas tensoes compressivas e de cisalhamento. A temperatura
de fusdo imposta ao PBAT resulta na abrupta queda do torque e os mecanismos de
dissipacao de energia mecanica nos solidos particulados sdo substituidos pela dissipacao
viscosa no fundido (CANEDO; ALVES, 2017).

Quanto ao indice de fluidez (IF), os resultados mostraram que a adigao do residuo
de acal influenciou a viscosidade das misturas. Conforme apresentado na Tabela 8, os
valores do IF dos compositos diminuiram em relacdo ao PBAT puro, indicando um aumento

na viscosidade com a presenca das particulas de agai.

Tabela 8 — Indice de fluidez (IF) do PBAT e dos compésitos com diferentes teores de
residuo de acai.

Amostras IF (g/10 min)

PBAT 9,72 4+ 1,32
PBAT/SA20 6,87 + 0,49
PBAT/SA40 5,02 + 0,47

Esta reducgao nos valores do IF foi ocasionada pela interacao entre os componentes
envolvidos, principalmente em decorréncia da distribuicao e dispersao da carga na matriz
de PBAT obtida durante a processabilidade. Deste modo, a carga restringiu a mobilidade
das cadeias de polimero do PBAT, causando resisténcia ao escoamento. Os resultados do
indice de fluidez estao em concordancia com os valores de torque final e a energia dissipada
ilustrada na Tabela 7. Cabe ressaltar que nao foi possivel determinar o indice de fluidez do
PBAT antes e ap6s o processamento na temperatura de 190°C, de acordo com as condigoes

fornecidas na ficha técnica do material da BASF, devido o elevado indice de fluidez. Isto
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pode ser um indicativo de que o material nesta temperatura apresente degradagcao.

Os resultados observados neste estudo, que indicam um aumento da viscosidade dos
compositos com a adigao de residuos de agal, sdo consistentes com outros trabalhos que
investigaram efeitos semelhantes em sistemas de polimeros com cargas naturais. Salmah,
Lim e Teh (2013) observaram que o indice de fluidez (IF) de compdsitos de polietileno
de baixa densidade com casca de palmiste diminuiu com o aumento do carregamento do
enchimento, atribuindo este comportamento ao aumento da viscosidade devido a presenca
do material particulado no polimero . De maneira semelhante, Dixit et al. (2006) relataram
que agentes modificadores de interface aumentam a viscosidade de compoésitos ao melhorar
a adesao interfacial entre fibras naturais e a matriz polimérica . Além disso, Sewda e
Maiti (2012) verificaram um aumento na viscosidade do polietileno de alta densidade
quando preenchido com farinha de casca de arvore, destacando que as particulas do
enchimento obstruem o fluxo do polimero. Esses achados corroboram a ideia de que a
adicdo de particulas naturais, como o residuo de acai, pode aumentar a resisténcia ao
escoamento do polimero, refletida na redugao do indice de fluidez (IF). Isso ocorre porque
as particulas naturais introduzem barreiras fisicas ao movimento molecular da matriz
polimérica, gerando um aumento na viscosidade do material. Além disso, a interacao entre
a superficie das particulas e o polimero pode aumentar a adesao interfacial, dificultando
ainda mais o escoamento e exigindo maior esforgo para a deformagao do compésito durante
o processamento. Este fenomeno é amplamente descrito em sistemas de compdsitos com
cargas naturais, onde o comportamento de cisalhamento e a viscosidade sao impactados
pelo contetdo e pela dispersao das particulas no material base (SALMAH; LIM; TEH,
2013; DIXIT et al., 2006; SEWDA; MAITI, 2012).

4.3 Caracterizacao dos Compésitos

4.3.1 Propriedades Mecanicas

4.3.1.1 Dureza

A analise dos dados de dureza para o PBAT puro e para os compositos com
diferentes concentragoes de residuo de agai (20% e 40%) revelou variacoes relevantes que
indicam a influéncia das particulas da semente de agai sobre as propriedades mecanicas
dos compositos, conforme apresentado na Tabela 9. A mediana de dureza do PBAT puro
foi de 24. E importante destacar que a mediana foi utilizada como medida central para os
resultados, uma vez que é o padrao recomendado para a andlise de dureza, sendo mais
robusta em relacao a valores atipicos e proporcionando uma representacao mais fiel da

distribuicao dos dados experimentais.

A aplicacao da andlise de varidncia (ANOVA) e do teste de Tukey nos dados de
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Tabela 9 — Resultados dos valores de dureza do PBAT e dos compdsitos

Amostra Dureza (mediana)
PBAT 24P
PBAT com 20% de SA 27°
PBAT com 40% de SA 322

b Tetras iguais indicam que as medianas sdo estatisticamente iguais entre si (p-valor > 0,05). Letras
distintas indicam diferengas estatisticamente significativas (p-valor < 0,05).

dureza evidenciou que as diferencas entre o PBAT puro e o compésito com 20% de residuo
de agai ndo foram estatisticamente significativas (p-valor > 0,05). Por outro lado, a adigao
de 40% de residuo de agai resultou em um incremento significativo na dureza, com a
mediana alcancando 32 e coeficiente de variacao de 4,80%. Esses resultados indicam que,
em maiores concentragoes, a presenca da carga lignoceluldsico contribui para uma maior
rigidez do compdsito, possivelmente devido a interacao entre as particulas da carga e a

matriz polimérica, resultando em uma estrutura mais coesa.

Esse comportamento é consistente com o estudo de Rybinski et al. (2018), que
observou um aumento significativo na dureza de compoésitos de borracha natural refor-
cados com lignocelulose, com incremento de aproximadamente 40% ao incorporar cargas
lignoceluldsicos. De forma semelhante, Li et al. (2021a) documentaram um incremento
de dureza em compésitos de PBAT ao incorporar lignina modificada, onde a dureza do
PBAT puro (42 Shore-D) aumentou para até 49 Shore-D, representando um incremento

de aproximadamente 17%.

Entretanto, ao comparar o compoésito com 20% de residuo de acai ao de 40%, foi
observado um efeito significativo (p-valor < 0,05), com maior dureza na formulagdo com
40%. Esses achados refor¢cam a utilidade dos residuos lignocelulésicos como refor¢o em
compositos, particularmente em concentracoes mais elevadas. Esse resultado também esta
alinhado com os achados de Mastowski, Miedzianowska e Strzelec (2019), que relataram
que, em formulagoes contendo altos teores de residuos lignocelulésicos, o aumento na

rigidez pode ser atribuido a melhor distribuicao e interacao da carga na matriz.

Portanto, os resultados indicam que a adicao de residuo de agai em concentracoes
elevadas (40%) aumentou a dureza do compdsito, promovendo uma estrutura mais rigida.
Em concentra¢oes moderadas (20%), o impacto na dureza é menos evidente, mas a adigao
ainda contribui para uma matriz mais estavel. Esses achados sao coerentes com a literatura

recente sobre compésitos lignoceluldsicos (HEJNA et al., 2020).
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4.3.1.2 Ensaio de Tracao

Os resultados dos ensaios de tracao para os compésitos de PBAT reforcados com
residuos de semente de acai (Tabela 10) revelaram variagoes significativas nas propriedades
mecanicas, evidenciando o impacto do tipo de tratamento aplicado ao material. A analise
de varidncia (ANOVA) seguida pelo teste de Tukey indicou que a adigao de diferentes
concentragoes de residuo de acai impacta de maneira moderada a tensao de escoamento,
a deformacao de escoamento, a tensao na ruptura, a deformacao na ruptura e o médulo

elastico.

Tabela 10 — Resultados dos ensaios de resisténcia a tragdo do PBAT e seus compésitos

Parametro PBAT PBAT 20%SA PBAT 40%SA
Tensao de Esc (MPa) 10,20 4+ 0,42 10,79 + 0,19 9,99 + 0,38*
Deformagao de Esc. (%) 8,65 &+ 1,52 5,73 + 1,3 2,82 4+ 0,9°
Tensao na Ruptura (MPa) 19,71 & 1.41® 12,37 + 0,40P 9,19 & 0,55°
Deformagao na Ruptura (%) 239,39 + 232 150,77 + 23P 121,12 + 18P

Moédulo de Elasticidade (1%) 752,27 + 89,7° 818,24 4+ 133,9%> 903,61 + 79,8?

2 b, L etras iguais indicam que as médias sdo estatisticamente iguais entre si (p-valor > 0,05). Letras
distintas indicam diferencgas estatisticamente significativas (p-valor < 0,05).

A tensdo de escoamento (ponto de escoamento) das amostras mostrou uma leve
variacao entre os tratamentos. O PBAT apresentou um valor de tensao de escoamento de
10,20 MPa, enquanto o compésito PBAT 20%SA obteve um valor ligeiramente superior de
10,79 MPa. De acordo com o teste de Tukey, os valores de tensao de escoamento de 10,20
MPa (PBAT Puro) e 9,99 MPa (PBAT 40%SA) sao estatisticamente iguais (p > 0, 05),
enquanto o valor de 10,79 MPa (PBAT 20%SA) é estatisticamente distinto dos demais (p <
0,05). Esses dados sugerem que a adi¢ao de 20% de residuo de acai melhora discretamente
a resisténcia a tracao do compdsito, enquanto o aumento da carga para 40% nao promove

um ganho adicional significativo.

Em relagao a deformacao de escoamento, observou-se uma diminui¢ao expressiva
conforme o teor de residuo de acai foi elevado. O PBAT Puro apresentou uma deformacao
de escoamento de 8,65%, enquanto o compdsito PBAT 20%SA registrou uma reducao
significativa para 5,73% (p < 0,05). A inclusdo de 40% de residuo de acai (PBAT 40%SA)
resultou em uma deformacao de escoamento de apenas 2,82%, também estatisticamente
distinta das demais (p < 0,05). Esses dados indicam que o aumento do teor de residuo de

acal aumenta a rigidez do compésito, limitando sua capacidade de deformacao.

A analise da tensao na ruptura reforca essas observagoes. O PBAT Puro apresentou
uma tensao na ruptura de 19,71 MPa, enquanto os compésitos PBAT 20%SA e PBAT
40%SA exibiram valores menores, de 12,37 MPa e 9,18 MPa, respectivamente. O teste de

Tukey indicou que ambas as amostras contendo residuo de agai diferem estatisticamente
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do PBAT (p < 0,05), sugerindo uma diminui¢do progressiva da resisténcia a ruptura com

o aumento do teor de residuo, possivelmente devido a menor coesdo entre os componentes.

Para a deformacao na ruptura, os resultados seguem a mesma tendéncia da de-
formacao de escoamento. O PBAT apresentou uma deformagao na ruptura de 239%,
enquanto os compésitos PBAT 20%SA e PBAT 40%SA exibiram valores de 150% e 121%,
respectivamente. De acordo com o teste de Tukey, os valores de 150% e 121% sao estatisti-
camente iguais (p > 0,05), enquanto a matriz de PBAT ¢ significativamente diferente (p
< 0,05), indicando que maiores teores de residuo resultam em uma perda significativa de
ductilidade.

Para o médulo de elasticidade (E) a 1% os resultados mostraram um aumento
consistente com os teores crescentes de residuo. O compdsito de PBAT 40%SA apresentou
valor de 903,61 MPa, superior ao PBAT, que registrou 752,27 MPa (p < 0,05). O PBAT
20%SA, com valor intermedidrio de 818,24 MPa, nao diferiu estatisticamente do PBAT
Puro (p > 0, 05). Esses resultados indicam que a adigao de residuo de agai em concentragoes
elevadas aumenta a rigidez do composito, em concordancia com a redugao nas propriedades

de deformacao observada.

Em sintese, os resultados dos ensaios de tragao (Tabela 10) demonstram que a
inclusao de residuos de semente de acai afeta de forma significativa as propriedades
mecanicas do PBAT. Enquanto a adicao de 20% em massa de residuo promove um leve
ganho ou mantém o desempenho mecanico com a substituicao de parte do polimero por
carga de reforco, sugerindo um teor 6timo na composicao, o aumento para 40% compromete
tanto a resisténcia quanto a deformacao do compoésito. A concentracao de residuo de acai
deve ser cuidadosamente controlada para equilibrar rigidez e flexibilidade, dependendo da

aplicagao especifica do compdésito em desenvolvimento.

Em comparacao com os resultados da literatura, o estudo de Itabana et al. (2023)
sobre compositos de PBAT com adigao de talco também demonstra a influéncia significativa
dos materiais de refor¢o nas propriedades mecanicas. Itabana e colaboradores observaram
um aumento expressivo no modulo de elasticidade dos filmes de PBAT com a adig¢ao
de 15% e 25% de talco, seguido por estiramento uniaxial, resultando em um ganho de
aproximadamente 1939% e 2486%, respectivamente, em comparagao ao PBAT puro. Esse
aumento substancial no moédulo é associado ao aumento na cristalinidade do material,
que foi impulsionada pela dispersao e pela orientagao uniaxial das particulas de talco.
No presente estudo, embora nao tenha sido realizado estiramento uniaxial, a adi¢ao de
residuos de agai também resultou em um incremento no médulo de elasticidade. Além
disso, Itabana et al. (2023) relataram uma reducao significativa na elongagao na ruptura
dos compositos apds o estiramento uniaxial, similar ao comportamento observado nos
compositos de PBAT com residuos de agai no presente estudo, provavelmente devido a

maior rigidez conferida pelo reforco mineral e a orientacao das cadeias poliméricas.



Capitulo 4. RESULTADOS E DISCUSSAO 87

Outros resultados como os de Pinheiro, Morales e Mei (2014) sobre biocompésitos
de PBAT reforgados com fibras de Munguba (Pseudobombaxr munguba) apresentaram
algumas semelhancas. Nesse estudo, a adigao de 10% e 20% de fibras de Munguba na
matriz de PBAT resultou em um aumento significativo do moédulo elastico, alcangando
um incremento de aproximadamente 70% com a adicao de 20% de fibras tratadas. Esse
comportamento é coerente e indica que a incorporacao de fibras naturais e residuos
lignocelulésicos pode contribuir para o aumento da rigidez dos compédsitos de PBAT,
embora a magnitude desse aumento dependa das caracteristicas especificas do reforgo
e do tratamento aplicado. Além disso, o estudo verificou uma reducao na tensao e na
elongacao na ruptura com o aumento da carga de refor¢o. No caso das fibras de Munguba,
a tensao na ruptura caiu de 21,0 MPa no PBAT puro para valores entre 6,0 e 10,0 MPa nos
compdésitos, dependendo da concentracao e do tratamento da fibra, enquanto a elongacao
na ruptura diminuiu de 806% para até 103%. Esses comportamentos refletem a tendéncia
geral em compositos reforcados com fibras naturais, onde o aumento da rigidez com a
adicao de fibras é acompanhado por uma diminui¢ao na capacidade de alongamento e na
resisténcia a tragao, frequentemente devido a menor interacao interfacial e a rigidez das

particulas de reforco, que atuam como pontos de falha.

Portanto, o comportamento dos compésitos estudados nesse trabalho reflete a
tendéncia amplamente observada em compédsitos poliméricos reforcados com residuos
lignoceluldsicos, onde o aumento da rigidez ocorre as custas da ductilidade e da resisténcia
a tracao. Isso ocorre principalmente devido a rigidez intrinseca das particulas de reforco e
a menor capacidade de deformacao da matriz ao redor delas, exacerbada por interfaces
menos compativeis quimicamente (NEVES et al., 2020; AZEVEDO et al., 2021; ITABANA
et al., 2023).

4.3.1.3 Ensaio de Resisténcia a Flexdao

A anélise dos resultados do ensaio de resisténcia a flexdo indicou diferencas nas
propriedades mecanicas dos compésitos de PBAT reforcados com diferentes teores de
residuos de semente de agai. A andlise de varidncia (ANOVA) revelou que os valores
de tensao de flexao (o) e médulo de flexao (Ey) apresentam variacoes estatisticamente

significativas entre as amostras avaliadas.

Especificamente, a tensao de flexdo das amostras PBAT Puro e PBAT 20%SA
apresentou médias estatisticamente iguais, com valores de oy de 7,5 MPa para ambas
as amostras, conforme observado na Tabela 11. A auséncia de diferenca significativa
entre esses valores foi confirmada pelo teste de Tukey, indicando que a adicao de 20% de
residuo de agai nao resultou em alteracao substancial na tensdao de flexdo do material. Em
contraste, o compdsito PBAT 40%SA apresentou um aumento significativo na tensao de

flexao, atingindo 10,4 MPa, o que representa uma melhoria significativa em relagao as
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outras formulagoes. Essa diferenca foi confirmada pela comparacao dos valores pelo teste
de Tukey, que indicou distingao estatistica entre PBAT 40%SA e os demais grupos (p <
0,05).

Tabela 11 — Resultados dos ensaios de resisténcia a flexdao do PBAT e dos compdsitos

Parametro PBAT Puro PBAT 20%SA PBAT 40%SA
Tensao de Flexdo, o; (MPa) 75 £0,7° 7.5 +0,9° 10,4 + 1,42
Médulo de Flexao, E; (MPa) 191 4 17° 192 4+ 23° 310 £ 56*

2D etras iguais indicam que as médias sdo estatisticamente iguais entre si (p-valor > 0,05). Letras
distintas indicam diferengas estatisticamente significativas (p-valor < 0,05).

No que se refere ao médulo de flexdo (Ey), o comportamento dos compésitos seguiu
uma tendéncia semelhante. Tanto PBAT puro quanto PBAT 20%SA demonstraram valores
de Ly estatisticamente equivalentes, com médias de 191 MPa e 192 MPa, respectivamente,
reforcando a constatagao de que a adi¢ao de até 20% de residuo de agai nao impacta
significativamente na rigidez do compésito em ensaios de flexdo. No entanto, a amostra
PBAT 40%SA obteve um mddulo de flexdo superior, com um valor de 310 MPa. A analise
de Tukey corroborou que, este valor é estatisticamente diferente dos demais (p < 0,05),
evidenciando que a incorporagao de 40% de residuo de acai contribui de forma relevante

para o aumento da rigidez do material.

Esses resultados sugerem que a adicao de 40% de residuo de semente de agai ao
PBAT nao promoveu melhoria nas propriedades mecénicas, mas ainda assim resultou em
compositos com desempenho mecanico aceitavel, particularmente em termos de resisténcia
e rigidez a flexao. Apesar de nao haver avancos significativos, a inclusao de uma quan-
tidade elevada de residuo contribui para a reducao do uso de polimero, favorecendo a
sustentabilidade do material. Além disso, o acabamento superficial liso indica uma boa
processabilidade, mesmo com o alto teor de carga, demonstrando o potencial de aplicacao

do compdsito em casos onde propriedades de flexao mais moderadas sejam adequadas.

O desempenho similar entre o PBAT puro e o PBAT com 20% de residuo de
semente de acai indica que concentracoes menores de residuo podem nao ser suficientes
para modificar as propriedades mecanicas, possivelmente devido a uma dispersao menos
eficaz ou a quantidade insuficiente de material reforcador. No entanto, a manutencao da
tensao e do médulo de flexdo com a incorporacao de 20% de residuo, em comparacao
ao PBAT puro, representa um avango significativo do ponto de vista do escoamento
do material e da processabilidade. Além disso, a substitui¢ao parcial do polimero por
residuo de agai contribui para a sustentabilidade do compésito, destacando seu potencial
para aplicagoes ambientalmente responsaveis (WANG; GANEWATTA; TANG, 2020;
NAGARAJAN; MOHANTY; MISRA, 2013).

Deste modo, pode-se concluir que o nivel de carga de residuo lignocelulésico ¢é
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um fator critico na determinacao das propriedades mecanicas de compédsitos de PBAT.
Embora concentragoes mais elevadas, como 40%, possam oferecer beneficios em termos
de rigidez e resisténcia em alguns contextos, os resultados do presente estudo indicam
que essa quantidade deve ser cuidadosamente avaliada para evitar comprometimento da
processabilidade e da uniformidade do compésito. Esses achados estao alinhados com
estudos prévios que enfatizam a importancia de ajustar a quantidade de reforco para
garantir uma boa interagao entre as fases e um desempenho mecanico equilibrado em
compositos poliméricos(LEITE-BARBOSA et al., 2024b).

A literatura reporta que o PBAT puro apresenta uma resisténcia a flexdo média
de aproximadamente 7,5 MPa e um médulo de flexdo em torno de 126 MPa Jiao, Zeng
e Huang (2020). Esses valores refletem a flexibilidade e a baixa rigidez desse material,
que o tornam adequado para aplicacoes onde sao necessarias propriedades de flexdo
moderadas, como embalagens flexiveis e filmes plasticos Itabana et al. (2024). No entanto,
para aplicagoes onde maior rigidez ou resisténcia a flexao sdo necessarias, o PBAT puro
pode ser insuficiente, o que justifica o desenvolvimento de biocompoésitos que melhoram

essas propriedades mecanicas.

Como ja visto, os resultados dos ensaios de flexdo dos compésitos de PBAT com
adicao de 20% e 40% de residuos de semente de acal mostraram que a resisténcia a flexao
e o médulo de flexdo aumentaram em comparacao ao PBAT sem carga. Especificamente, o
composito com 40% de residuos de acai apresentou uma resisténcia a flexdo de 10,4 MPa
e um moédulo de flexdo de 310 MPa, valores que superam os de PBAT puro reportados
por Jiao, Zeng e Huang (2020) e Itabana et al. (2024). Esse aumento é atribuido ao efeito
reforcador dos residuos de agai, que contribuem para a rigidez da matriz polimérica, além
de possibilitar uma melhor interface matriz-particula, conforme observado nas andlises

morfologicas.

4.3.1.4 Ensaio de Mddulo de Elasticidade Dinamico

O médulo de elasticidade dindmico (F) foi determinado utilizando o equipamento
Sonelastic, que realiza medi¢oes baseadas nas frequéncias de vibragao natural das amostras,
diferindo dos ensaios de tracao e flexao, que sao métodos estaticos. Este ensaio apresenta
vantagens por permitir uma avaliagdo rapida e nao destrutiva das propriedades elasticas
dos materiais, além de fornecer um modulo de elasticidade que pode refletir a resposta do
material a oscilagoes de pequena amplitude, o que pode ser relevante para aplicagoes onde

o material estd sujeito a vibragoes ou impactos.

Os valores obtidos para o médulo de elasticidade dindmico foram diferentes entre
as amostras, conforme confirmado pela analise de varidncia (ANOVA) e pelo teste de
Tukey. A ANOVA indicou uma diferenca estatisticamente significativa entre as médias dos

modulos elasticos para as amostras de PBAT, PBAT com 20% de residuos de semente
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de agal (SA) e PBAT com 40% de SA, com um nivel de significancia de 5%, conforme
os valores reunidos na Tabela 12. O teste de Tukey foi entao aplicado para comparar as
médias individualmente, revelando que o modulo de elasticidade dinamico aumentou com

a incorporacao dos residuos de SA.

Tabela 12 — Valores do modulo elastico obtidos pela técnica de excitagao por impulso do
PBAT e seus compoésitos

Amostra PBAT PBAT 20%SA PBAT 40%SA
Modulo Elastico, £ (MPa) 165,71 + 17,18° 234,29 + 23,70b 368,57 £+ 73,00

abcLetras iguais indicam que as médias sio estatisticamente iguais entre si (p-valor > 0,05). Letras
distintas indicam diferencgas estatisticamente significativas (p-valor < 0,05).

Especificamente, o valor de E para o PBAT puro foi de 165,71 4+ 17,18 MPa,
enquanto o PBAT com 20% de SA apresentou um aumento para 234,29 + 23,70 MPa,
representando um incremento de aproximadamente 41,4%. J4 o PBAT com 40% de SA
atingiu um moédulo de 368,57 4+ 73,00 MPa, um aumento ainda mais expressivo de 122,4%
em relagdo ao PBAT puro. Esse comportamento sugere que a presenca dos residuos de SA,

atuando como fase reforcadora, contribui para a rigidez dindmica do compésito.

Comparando esses resultados com os médulos de elasticidade obtidos nos ensaios
de tracao e flexao, observou-se que o médulo dindmico tende a apresentar valores mais
elevados. Essa diferenca ¢ comum em materiais poliméricos e compositos, pois o médulo
dindmico reflete a rigidez do material em condigoes de vibracao, onde as deformacoes sao
tipicamente menores e as propriedades elasticas podem ser influenciadas pela estrutura
interna do material e pela presenca de reforcos particulados, como os residuos de SA. Os
resultados obtidos neste estudo corroboram com os dados apresentados por China et al.
(2018), que relataram um aumento significativo no médulo de elasticidade de compdsitos
de PBAT reforcados com teores crescentes de borra de café. O médulo elastico, obtido pela
técnica de excitagao por impulso, variou de 126 MPa para o PBAT puro para 318 MPa
com a adicao de 50% de borra de café, representando um aumento de aproximadamente
152%.

4.3.2 Analise Morfolégica da Estrutura Interna do PBAT puro e dos Compé-

sitos Reforcados com Residuo de Acai

Nas imagens de MEV do PBAT puro (Figuras 25 (a) e (b)), foi observada uma
superficie de fratura relativamente homogénea e lisa, reflexo do processo de criofratura
realizado. E importante destacar que o material nio se encontrava em um estado duictil
durante a analise, uma vez que a fratura ocorreu sob condi¢oes de criogenia. Essa técnica
impede a ocorréncia de deformagoes plasticas, resultando em uma superficie de fratura

que nao reflete necessariamente o comportamento natural do material em temperaturas
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ambientes. A auséncia de particulas de reforco na matriz de PBAT puro também evitou
a formacao de pontos de concentragao de tensao, contribuindo para a homogeneidade

observada nas superficies de fratura.

Figura 25 — Imagens obtidas por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) das superfi-
cies de fratura dos materiais analisados apds fratura em nitrogénio liquido. (a)
PBAT puro a 500x, (b) PBAT puro a 1000x, (¢) PBAT/20% Semente de Agai
(SA) a 500x, (d) PBAT/20% SA a 1000x, (¢) PBAT/40% SA a 500x, e (f)
PBAT/40% SA a 1000x. As imagens mostram as caracteristicas morfolégicas,
incluindo a homogeneidade da matriz polimérica no PBAT puro e a interacao
da matriz com as particulas de semente de agal nos compdésitos.

Ao incorporar 20% de carga de semente de acal na matriz de PBAT, foi observada
uma mudanca significativa na morfologia da superficie de fratura, conforme ilustrado nas

Figuras 25 (c¢) e (d). A adicdo de particulas de carga resultou em uma superficie mais rugosa
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e heterogénea, com regioes de descontinuidade e maior rugosidade em comparacao ao
PBAT puro. Essas particulas atuaram como pontos de concentragao de tensao, promovendo
uma fratura menos uniforme e indicando que o material se tornou mais rigido, porém
menos resistente ao impacto. As imagens de MEV mostraram uma boa dispersao das
particulas de carga na matriz polimérica, com algumas areas de aglomeracdo moderada.
Esse padrao foi semelhante ao observado por Botta et al. (2021), onde a distribuicao
uniforme de particulas de celulose na matriz de PBAT contribuiu para uma melhoria da
rigidez do material, embora com uma reduc¢ao na elongacao a ruptura. A presenca de
trincas ao redor das particulas sugeriu que a adesao interfacial entre o PBAT e a carga foi
moderada, e que as particulas reforcadoras afetaram o comportamento de fratura ao criar

pontos fracos na interface.

Com o aumento da carga para 40%, as imagens de MEV revelaram uma superficie
de fratura ainda mais rugosa e com maior heterogeneidade (Figuras 25 (e) e (f)). A maior
concentracao de particulas de carga no compésito gerou uma morfologia de fratura mais
complexa, com presenca de cavidades e areas de separacao interfacial pronunciadas. Esse
comportamento sugeriu uma adesado interfacial insuficiente entre a matriz de PBAT e
as particulas de carga, o que pode ter sido atribuido a quantidade elevada de carga que

ultrapassou a capacidade da matriz de distribuir uniformemente as particulas.

Hejna et al. (2020) observaram fenémenos semelhantes em biocompésitos de PCL
com diferentes residuos agricolas, onde o aumento da carga levou a uma diminui¢ao da
compatibilidade interfacial e a uma fratura mais fragil e porosa. No caso do PBAT com
40% de carga, a morfologia da fratura indicou que o material se tornou mais suscetivel a
falha sob menor tensao, provavelmente devido a formagao de aglomerados de particulas

que criaram pontos de concentracao de tensao.

Comparando os trés compésitos, observou-se que a adigao de carga a matriz de
PBAT influenciou o comportamento de fratura e as propriedades mecanicas, embora os
resultados nao tenham apresentado diferencas extremas, o que é positivo para a reducao
do uso de polimeros e o aumento de residuos na formulacao. O PBAT puro apresentou
uma fratura mais homogénea e ductil, evidenciando a alta coesao da matriz polimérica. A
incorporacao de 20% de carga aumentou a rigidez do compdésito, tornando-o mais resistente
a deformacao, mas com menor elasticidade, resultando em superficies de fratura mais
rugosas. A adicao de 40% de carga, por sua vez, gerou uma fratura mais heterogénea, com
maior suscetibilidade a falha prematura devido a menor adesao interfacial e a formacao
de aglomerados de particulas.Ramos et al. (2019) reportaram resultados semelhantes em
compositos de PP com residuos de sabugo de milho, onde o aumento da carga causou uma
distribuicao irregular das particulas e uma adesao interfacial inconsistente, levando a uma
fratura menos controlada. Assim, foi possivel concluir que o teor ideal de carga para o

PBAT esta provavelmente abaixo de 40%, de modo a garantir um bom equilibrio entre
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rigidez e resisténcia ao impacto, sem comprometer a integridade da matriz. Essa andlise
das superficies de fratura forneceu uma compreensao mais detalhada sobre o impacto
da carga na microestrutura e nas propriedades mecanicas dos compoésitos de PBAT. Ela
reforgou a importancia de se encontrar um balanco adequado entre a quantidade de carga
e a matriz polimérica para otimizar as propriedades mecanicas e o desempenho do material

para aplicagoes especificas.

4.3.3 Propriedades Térmicas
4.3.3.1 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

A andlise térmica das amostras de PBAT e compdésitos reforcados com residuos
de semente de acai (SA) foi avaliada por meio de calorimetria exploratéria diferencial
(DSC). Foram determinadas as temperaturas de fusao (7,,), cristalizagao (1), e transi¢ao
vitrea (T}), além da entalpia de fusao (AH,,) e grau de cristalinidade (X.), conforme

apresentados pelos valores na tabela 13 e nas Figuras 26, 28 e 27.

A primeira corrida de aquecimento, apresentada na Figura 26, fornece informagoes
importantes sobre o histérico térmico das amostras e os efeitos do processamento inicial. O
pico endotérmico observado corresponde a fusao da parte cristalina do PBAT, representado
pelo T;,,. A presencga de residuos de semente de agai (SA) ndo causou mudangas significativas
no 71,,, indicando que a fase cristalina do polimero foi preservada. No entanto, a intensidade
e a largura do pico variam devido a reducao do contetido polimérico nas misturas com
maior teor de SA, uma vez que a quantidade de PBAT disponivel para formar regices

cristalinas diminui proporcionalmente ao aumento do residuo.

Observou-se que nao houve mudancas significativas nas temperaturas de transicao
vitrea (7,), de fusao (7,,) e de cristalizagdo (7.) entre as amostras, obtidas na primeira
curva de resfriamento, sugerindo a preservacao do comportamento térmico do PBAT
mesmo apos a adi¢ao de residuos de semente de acai. O T,, manteve-se praticamente
inalterado, com varia¢oes minimas entre 122,23°C e 122 51°C (Figura 28), indicando que a
incorporagao do residuo nao afeta a estrutura cristalina do PBAT. Ja o T, permaneceu
préximo a -35°C em todas as composicoes, sugerindo que a mobilidade segmentar das

cadeias poliméricas na fase amorfa nao foi impactada pela presenca do reforgo.

De acordo com o grafico das curvas da segunda corrida de aquecimento do PBAT e
dos compdsitos, observou-se uma inflexao e um pico largo endotérmico de baixa intensidade,
que estao associados a T, e a T, conforme ilustrado na Figura 27 e os valores reunidos
na Tabela 13, respectivamente. Verificou-se que os valores de T, e T;,, dos compositos de
PBAT nao apresentaram praticamente alteragoes significativas quando comparados aos
valores da matriz de PBAT, sugerindo que a presenca de residuos de semente de acai nao

altera a temperatura na qual ocorre a fusao dos cristalitos do polimero.
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Figura 26 — Grafico das curvas de DSC da 1° corrida de aquecimento do PBAT e compdsitos
com diferentes teores de semente de agal

A temperatura de transicao vitrea (7,) das amostras permaneceu inalterada para
as composicoes. Esse resultado sugeriu que a flexibilidade e a mobilidade segmentar das
cadeias poliméricas na fase amorfa do PBAT nao foram significativamente impactadas

pela presenca do residuo da semente de acai, mantendo caracteristicas semelhantes as do
PBAT puro (MUNIYASAMY et al., 2013).

Tabela 13 — Propriedades Térmicas das Amostras de PBAT e Compésitos com Residuo
de Semente de Acai

Amostras Tm (°C) Tc (°C) Tg (°C) AHm (J/g) AH®° (J/g) Xc (%)

PBAT 122,24 65,55 ~35,56 14,27 114,00 12,52
PBAT20%SA 122,23 76,44  -35,28 10,20 114,00 11,19
PBAT40%SA 122,51 79,90 -35,35 8,35 114,00 12,20

A literatura reporta que o PBAT apresenta duas temperaturas de fusao cristalina,
associadas a fusdo da estrutura alifatica em uma temperatura proxima de 60°C, e a segunda
temperatura de fusdo cristalina, referente a fusdo da parte aromatica do PBAT, com valor
préximo a 125°C. No entanto, nao foi possivel detectar nesta analise o pico endotérmico

referente a parte da estrutura alifitica devido ao perfil do termograma obtido(GAN et al.,
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Figura 27 — Grafico das curvas de DSC da 2° corrida de aquecimento do PBAT e compoésitos
com diferentes teores de semente de agai

2004; CHINA et al., 2018).

A temperatura de cristalizacao (7), no entanto, apresentou aumento com a quan-
tidade de semente de agai (SA), como mostrado na Figura 27. O PBAT puro apresentou
um 7T, de 65,55°C, enquanto as amostras PBAT20SA e PBAT40SA apresentaram 7T,
de 76,44°C e 79,90°C, respectivamente. Esse incremento nos valores de T, pode estar
relacionado ao efeito nucleante proporcionado pelas particulas de SA, que facilitam o
inicio da cristalizagao ao servir como pontos de nucleacao para o rearranjo das cadeias do
PBAT durante o resfriamento. Essa nucleacao acelerada pelo refor¢o contribui para uma
cristalizacdo mais rapida e a temperaturas mais altas, beneficiando a estabilidade térmica
dos compésitos (FENG et al., 2014; CHIVRAC; POLLET; AVEROUS, 2007; LIU et al.,
2023).

A entalpia de fusdo (AH,,) e o grau de cristalinidade (X,.) apresentaram uma
tendéncia de diminuigdo com o aumento do teor de residuo de semente de acai (RSA).
O PBAT puro possui AH,, de 14,27 J/g e X, de 12,52%, enquanto o PBATRSA20
apresentou AH,, de 10,20 J/g e X, de 11,19%, e o PBATRSA40 exibiu AH,, de 8,35
J/g e X, de 12,20%. Essa redugdo na cristalinidade pode ser atribuida a interferéncia
fisica das particulas de semente de agai no crescimento cristalino do PBAT, restringindo a

mobilidade das cadeias e dificultando o desenvolvimento completo de regides cristalinas. A
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Figura 28 — Grafico das curvas de DSC da 1° corrida de resfriamento do PBAT e compésitos
com diferentes teores de semente de agai

presenca do refor¢o parece promover uma estrutura menos cristalina, o que pode impactar
a rigidez e outras propriedades mecanicas dos compésitos (NUNES; SOUZA; ROSA, 2020;
LIU et al., 2023).

Em resumo, os resultados de DSC indicam que a adicao de residuos de semente de
acai ao PBAT promove um aumento na temperatura de cristalizacdo e uma redugao no
grau de cristalinidade. Esse comportamento sugere que o reforco de SA atua como agente
nucleante, ao mesmo tempo que limita a organizacao estrutural completa das cadeias
poliméricas, afetando diretamente a cristalinidade e, possivelmente, as propriedades finais

do material.

4.3.3.2 Anilise Termogravimétrica (TGA)

A andlise das curvas de TG e DTG do PBAT e dos compésitos com diferentes
concentragoes de particulas do residuo revela importantes aspectos sobre os estagios de
degradagao térmica do material. As curvas de perda de massa (TG) e da primeira derivada
(DTG) em fungdo da temperatura estao apresentadas nas Figuras 29 (a) e (b). Os valores
das temperaturas iniciais de decomposicao térmica (Tyuset) € das temperaturas maximas

de decomposigao (Tjax) foram extraidos dessas curvas e estao resumidos na Tabela 14.
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Figura 29 — Anélise TGA e DTG do PBAT puro e dos compésitos com 20% e 40% de
semente de agai. A parte superior (a) mostra as curvas TGA, e a parte inferior
(b) exibe as curvas DTG.
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No PBAT, a curva de TG exibe um tnico estagio de perda de massa, como
mostrado na Figura 29 (a), com uma perda de massa de aproximadamente 93,16% . Esse
estdgio corresponde a degradacao térmica da matriz polimérica do PBAT, sugerindo que
o material é relativamente estavel até cerca de 300°C, quando comeca a perder massa
rapidamente devido a decomposicao. O valor de Tyt registrado é de 421,7°C, com picos
de decomposi¢io (Figura 29 (b)) em torno de 443,7°C e 457,46°C (Tinax), reforcando a

estabilidade térmica do PBAT puro em altas temperaturas.

Nos compositos, foram observados dois estagios de perda de massa em funcao da
temperatura. No compésito com 20% de carga, a primeira regiao de degradacao iniciou-se
a 264,9°C (Tyuset) € apresentou sua maxima velocidade de perda de massa a 315,78°C
(Thax), atribuida a decomposigao de hemicelulose e celulose. A segunda regido, iniciada
a 415,64°C (T,uset), apresentou sua méaxima velocidade de perda de massa em 436,24°C
(Tax), relacionada a decomposigao da matriz polimérica do PBAT e a lignina, com uma
perda de massa total de 78,88%, indicando que a maior parte da degradacao ocorre nessa
etapa. No compdsito com 40% de particulas, a primeira regiao de perda de massa ocorreu
com T}t registrado a 262,48°C e maxima velocidade de perda registrada em 333°C
(Tax), associada principalmente & hemicelulose e celulose. A segunda regiao de degradagao
iniciou-se a 375,73°C (Tynset), com méaxima velocidade de perda em 433,15°C (Tiax),
refletindo a decomposicao da matriz polimérica e da lignina, e resultando em uma perda
total de 69,05%. Esses resultados destacam a influéncia da maior propor¢ao de particulas
lignocelulosicas nos estagios de degradacao térmica. Como evidenciado na andlise térmica
das particulas da semente de acai apresentada na secao 4.1.6, a temperatura inicial de
degradacao (Tonset) foi registrada em 247,19°C. Apesar desse valor ser inferior ao observado
para o PBAT puro, os compésitos contendo essas particulas demonstraram estabilidade
térmica suficiente para aplicagoes praticas, refletindo uma resisténcia térmica consistente
mesmo com a inclusao de materiais lignocelulésicos. Estudos apontam que a hemicelulose
degrada-se em temperaturas mais baixas, geralmente entre 200°C e 330°C, seguida pela
celulose, que comeca a degradar entre 250°C e 400°C, enquanto a lignina apresenta uma
faixa mais ampla de degradacao, entre 200°C e 600°C (XIAO; SUN; SUN, 2001; RAMIAH,
1970). A lignina, em particular, possui uma estrutura complexa e termicamente estavel, o

que contribui para a estabilidade térmica dos compésitos em faixas de temperatura mais
elevadas. (CHEN et al., 2019; ORNAGHI et al., 2023).

Tabela 14 — Valores de T} set, Tmax, perda de massa e residuos a 600°C para as amostras
de PBAT e compdésitos.

Amostras Tonset (°C)  Thax (°C) Perda de Massa (%) Residuos (%)

PBAT puro 421,7 457,46 93,16 6,84
PBAT/20%SA 415,64 436,24 78,88 21,12
PBAT/40%SA 411,85 433,15 69,05 30,95
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A presenca de particulas lignoceluldsicas nas sementes de acai e a natureza hidrofilica
do material influenciam a degradagao térmica dos compésitos. Conforme descrito por
van (1992), Bianchi et al. (2010), a degradagao térmica da celulose pode ser acelerada na
presenca de agua, oxigénio e acidos, devido a formagao de radicais livres que levam ao
aparecimento de grupos carbonila, carboxila e hidroperdxido. No caso das particulas de
sementes de acai, a presenca de hemicelulose e celulose, que possuem alta afinidade por
agua, além de compostos como acidos graxos e extrativos polares naturais, pode contribuir
para a aceleracao da degradacao térmica em temperaturas mais baixas. Esses componentes
favorecem reagoes de oxidacao e hidrodlise, aumentando a suscetibilidade do material as

condigoes térmicas, especialmente em atmosferas contendo oxigénio.

Essas observacoes sao essenciais para o entendimento das propriedades térmicas
dos compésitos de PBAT, especialmente na escolha do teor ideal de particulas para
aplicacoes industriais especificas. Materiais com menor teor de particulas lignoceluldsicas
tendem a ser mais resistentes a degradacao inicial, adequados para aplica¢des que exigem
maior estabilidade térmica em faixas moderadas de temperatura. Em contrapartida,
maiores teores de particulas proporcionam maior flexibilidade e propriedades mecanicas
aprimoradas, embora com menor resisténcia térmica inicial, o que deve ser considerado em

aplicacoes que demandam resisténcia a temperaturas elevadas e flexibilidade aprimorada.

4.3.4 Absorcio de Agua

A analise de absorg¢ao de dgua dos compositos de PBAT com diferentes concentragoes
de residuo de semente de acai revelou variagoes significativas entre as amostras, indicando
a influéncia desse residuo sobre essas propriedades. A Tabela 15 apresenta os valores
médios de absorcao de dgua e densidade relativa para o PBAT puro e para os compdsitos
com 20% e 40% de residuo de semente de acai.

Tabela 15 — Valores médios de absorcao de dgua e densidade relativa para o PBAT puro e
compositos com diferentes teores de residuo de semente de agal.

Amostras  Absorcgao de agua (%)

PBAT 0,50 & 0,06
PBAT20%SA 2,62 + 0,05
PBAT40%SA 3,75 £ 0,18

O comportamento da absorgao de dgua dos compositos de PBAT /40SA e PBAT /20SA,
apresentaram valores para essa propriedade maiores em relacdo a matriz de PBAT. Isto
pode ser atribuido aos grupos hidrofilicos -OH presentes na carga incorporada, que aumen-
tam a capacidade de absorcao de agua do compdésito. O PBAT puro apresentou um valor

médio de 0,50%, o que reflete a baixa hidrofilicidade do material puro por ser co-poliéster.

Esse comportamento é consistente com estudos que mostram que o aumento de teor

de materiais lignoceluldsicos em compésitos poliméricos eleva a absorcao de dgua devido a
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presenca de grupos hidroxila, que interagem com moléculas de dgua (LAI; ANI; HASSAN,
2008; NAJAFI; TAJVIDI; CHAHARMAHLI, 2006). O estudo de Guo, Finkenstadt e
Nimmagadda (2019), que investigaram compositos de polietileno de alta densidade (HDPE)
reforcados com fibras de madeira e fibra de carbono mostrou que a absor¢ao de agua em
compdsitos com 20% de fibra de madeira chegou a 0,66%, significativamente maior que o
HDPE puro, que absorveu apenas 0,01%. Esse aumento foi atribuido a estrutura porosa e
hidrofilica da fibra de madeira, que permite maior interagdo com moléculas de agua. No
presente estudo, o residuo de semente de acai exerce efeito semelhante, possuindo grupos
hidrofilicos que aumentam a capacidade de absorcao de dgua do compoésito. Além disso, Li
et al. (2021b) observaram um efeito oposto ao adicionar lignina modificada em compdsitos
de PBAT /Amido. A medida que o teor de lignina aumentou para 40%, a absorcdo de dgua
diminuiu de 28,8% para 6,5%. Essa diminuicao foi atribuida ao aumento da hidrofobicidade
conferida pela estrutura aromatica da lignina, que reduz a migracao de agua para dentro
do compésito. Em contraste, o residuo de semente de agai, por sua natureza hidrofilica,
aumenta a absor¢ao de dgua dos compdsitos de PBAT em nosso estudo, destacando que a

escolha do tipo de carga influencia diretamente as propriedades de absorcao de agua.
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5 CONCLUSAO

1. Caracterizacao da composicao quimica e fisica dos residuos de semente de acai.

- A anadlise de FTIR e DRX identificou fragdes de polissacarideos, como gluca-
nas e mananas, além de componentes lignocelulésicos que impactam diretamente no

comportamento térmico e mecanico dos compositos.

- A caracterizagao térmica (TGA) revelou estagios de decomposigao associados aos

componentes lignocelulésicos, destacando a estabilidade térmica dos residuos.

- As propriedades fisicas, como densidade e absor¢ao de dgua, demonstraram que
os residuos possuem caracteristicas adequadas para refor¢co em compdsitos poliméricos,

embora o carater hidrofilico tenha aumentado a absorcao de agua nos compositos.

2. Avaliagdo morfologica da interagao fisica entre os residuos e a matriz polimérica
de PBAT.

- As andlises morfolégicas (MEV) evidenciaram boa dispersao das particulas de
acal na matriz de PBAT, especialmente para a concentracao de 20%, que apresentou menor

formagao de microporos e melhor adesao interfacial.

- A concentragao de 40% de residuo mostrou maior ocorréncia de aglomerados e

pontos de concentragao de tensao, sugerindo limitagdes na compatibilidade interfacial.

- Os resultados indicam que a interacao entre matriz e refor¢o pode ser aprimorada

com o uso de agentes compatibilizantes.

3. Avaliagao da influéncia do teor dos residuos na processabilidade, nas propriedades

mecanicas e térmicas dos compositos

- O processamento em camara de mistura interna foi eficiente, garantindo boa
homogeneidade na dispersao dos residuos na matriz de PBAT, mesmo com aumento da

viscosidade relatado pelos valores de torque final.

- Os ensaios mecanicos mostraram que a adicao de até 40% de residuo manteve
propriedades proximas as do PBAT puro, especialmente na tensao de escoamento. Isso é
positivo, pois reduziu o uso de polimero sem comprometer o desempenho mecanico ou o
acabamento superficial, que permaneceu liso, evidenciando a viabilidade do material para

aplicacoes praticas e sustentaveis.

- A estabilidade térmica dos compositos foi mantida mesmo com o aumento do teor
de residuo, demonstrando que a incorporacao de até 40% de particulas nao comprometeu

a resisténcia térmica.

- A estabilidade térmica foi mantida com a adi¢do dos residuos, enquanto as
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propriedades de deformacao e tensao na ruptura foram comprometidas em concentracoes

mais altas (40%), devido & menor interagdo entre matriz e reforgo.

- A absorcao de dgua aumentou com o teor de residuo, refletindo a presenca de
grupos hidrofilicos nos residuos lignocelulésicos, enquanto a densidade nao apresentou

variagoes significativas.

Portanto, os compoésitos de PBAT reforcados com residuos de semente de agal
apresentam potencial significativo para aplicacdo em materiais sustentaveis. A concentragao
de 20% foi identificada como a mais promissora, combinando propriedades mecanicas
e térmicas equilibradas com boa processabilidade. Apesar das limitagdes observadas na
concentracao de 40%, o uso de residuos lignocelulésicos em compdésitos biodegradaveis
demonstra viabilidade técnica e econdémica, alinhando-se aos principios da economia
circular. Estudos futuros focados em tratamentos de compatibilizagdo poderao expandir
ainda mais a aplicabilidade desses materiais, contribuindo para o desenvolvimento de

produtos sustentaveis e inovadores.
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APENDICE A - CURVAS DE TG E DTG
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Figura 30 — Curvas de TG e DTG do PBAT puro.
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Figura 31 — Curvas de TG e DTG do PBAT com 20% de residuo de semente de acai.
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Figura 32 — Curvas de TG e DTG do PBAT com 40% de residuo de semente de agal.
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Figura 33 — Curva DSC do PBAT puro.
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Figura 34 — Curva DSC do compoésito PBAT com 20% de residuo de semente de acal.
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Figura 35 — Curva DSC do compodsito PBAT com 40% de residuo de semente de acal.
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