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RESUMO 

SACHÊS COMPÓSITOS BIODEGRADÁVEIS À BASE DE AMIDO VISANDO O 

ACONDICIONAMENTO DE NUTRIENTES PARA APLICAÇÃO COMO 

FERTILIZANTES. O sistema agrário brasileiro é responsável por grande parte do PIB 

nacional, mesmo tendo a produção agrícola dependente do comércio exterior. Além 

disso, muitos produtores priorizam a utilização de fertilizantes do tipo NPK para 

manutenção do solo, negligenciando outros nutrientes como magnésio e manganês, 

os quais apresentam sinergia com o fósforo. Outra problemática está nos processos 

de lixiviação desses nutrientes, acarretando em perdas econômicas e ambientais. A 

fim de minimizar esse desperdício, o presente trabalho tem por objetivo a produção 

de filmes compósitos biodegradáveis para a liberação dos nutrientes P, Mg e Mn. 

Assim, foram sintetizadas nanopartículas de hidroxiapatita (HAP) e óxido de magnésio 

(MgO) pelo método de precipitação. Para a HAP variou-se a velocidade de obtenção. 

Já para a síntese do MgO foi variada a temperatura do tratamento térmico utilizado 

após a sua precipitação. A HAP obtida pela síntese rápida apresentou solubilização 

semelhante à lenta. Comportamento similar foi verificado para a amostra de MgO com 

tratamento térmico à 350°C por 2 h, em relação às temperaturas mais elevadas. Para 

produção dos filmes compósitos termoplásticos à base amido, fontes distintas (batata, 

arroz, mandioca e milho) foram processadas em uma câmara de mistura acoplada a 

um reômetro de torque. Após analisar a solubilidade dos filmes em água, os de milho 

e batata foram selecionados para a produção das blendas de amido e pectina. O 

ensaio de biodegradação evidenciou maiores taxas de degradações na blenda 

composta por amido de milho e nas composições com teores elevados de pectina, as 

quais também apresentaram aumento na atividade antimicrobiana. Assim, a blenda 

75% de amido de milho e 25% pectina (m/m) foi selecionada para incorporação de 

zeólita FAU modificada com manganês, que variou de 1 a 5% (m/m) e não acarretou 

em alterações na permeabilidade ao vapor de água, mas sim nas propriedades 

mecânicas. A presença de FAU ocasionou a queda da tensão, porém, foi responsável 

pelo aumento na deformação quando adicionado 3% (m/m) das partículas. Foram 

produzidos sachês compostos de 100 TPS, 75 TPS: 25 PEC e 75 TPS : 25 PEC : 3% 

FAU para acondicionamento das nanopartículas de HAP e MgO. Conclui-se que os 

filmes compostos por amido e pectina auxiliaram no processo de disponibilização do 

fósforo e do magnésio. Já os filmes compósitos foram efetivos na liberação lenta dos 

íons de interesse. 
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ABSTRACT 

BIODEGRADABLE COMPOSITE SACHETS BASED ON STARCH DESIGNED FOR 

NUTRIENT PACKAGING FOR APPLICATION AS FERTILIZERS. The Brazilian 

agrarian system is responsible for a large part of the national GDP, even though 

agricultural production is dependent on foreign trade. In addition, many producers 

prioritize the use of NPK-type fertilizers for soil maintenance, neglecting other nutrients 

such as magnesium and manganese, which have synergy with phosphorus. Another 

problem is in the process of leaching of these nutrients, resulting in economic and 

environmental losses. In order to minimize this waste, the present work aims to 

produce biodegradable composite films for the release of nutrients P, Mg and Mn. In 

this way, nanoparticles of hydroxyapatite (HAP) and magnesium oxide (MgO) were 

synthesized by the precipitation method. For HAP, the obtaining speed was varied. For 

the synthesis of MgO, the temperature of the heat treatment used after its precipitation 

was varied. The HAP obtained by rapid synthesis showed solubilization similar to the 

slow one. The same behavior was observed for the MgO sample with heat treatment 

at 350 ° C for 2 h, in relation to the higher temperatures. For the production of starch-

based thermoplastic composite films, different sources (potato, rice, cassava and corn) 

were processed in a mixing chamber coupled to a torque rheometer. After analyzing 

the solubility of the films in water, corn and potato films were selected for the production 

of starch and pectin blends. The biodegradation test showed higher rates of 

degradation in the blend composed of corn starch and in compositions with high levels 

of pectin, which also showed an increase in antimicrobial activity. For this reason, the 

blend of 75% corn starch and 25% pectin (m/m) was selected for incorporation of FAU 

zeolite modified with manganese, which varied from 1 to 5% (m/m) and did not result 

in changes in permeability to water vapor, but did in the mechanical properties. The 

presence of FAU caused the stress drop, however, it was responsible for the increase 

in deformation when 3% (m/m) of the particles were added. Sachets composed of 100 

TPS, 75 TPS: 25 PEC and 75 TPS: 25 PEC: 3% FAU were produced for packaging 

the HAP and MgO nanoparticles. It is concluded that the films composed of starch and 

pectin helped in the process of making phosphorus and magnesium available. 

Composite films were effective for slow release of the ions of interest. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

No Brasil, o sistema agrário é responsável por uma grande parte da 

economia. A FIGURA 1.1 ilustra as proporções da agropecuária no produto interno 

bruto (PIB) e evidencia a importância desse setor.  

 

FIGURA 1.1: Parcela do agronegócio no PIB brasileiro e sua divisão entre setor 

pecuário e agrícola. Dados: CEPEA1. 

 

De acordo com o Centro de Estudos Avançados em Economia Aplicada 

(CEPEA)1, em 2019 a agropecuária foi responsável por 21,4% dos rendimentos do 

PIB brasileiro, sendo 14,6% referente somente ao setor agrícola. Entretanto, a 

produção de commodities agrícolas depende intensamente da utilização de insumos 

agrícolas, como os fertilizantes. Isto se deve à presença de solos pouco férteis devido 

à ocorrência natural ou causado pelo uso desordenado2.  

O decreto nacional n° 86.955/82 de 18 de fevereiro de 1982 define 

fertilizante como qualquer substância mineral ou orgânica, natural ou sintética 

fornecedora de um ou mais nutrientes para as plantas3. Esses compostos apresentam 

a função de repor todos os nutrientes necessários ao solo, favorecendo a produção e 

desenvolvimento do organismo vegetal. 

Uma ocorrência que gera preocupações para o setor agrário, e prejuízos 

para a economia brasileira, é a dependência do país na importação dos fertilizantes 

para a manutenção do solo nacional.  
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Segundo os dados reportados pela Associação Nacional de Distribuição 

de Adubos (ANDA), cerca de 80% do fertilizante empregado nas culturas agrícolas 

brasileiras é obtido por importação4. Isso pode ser observado na FIGURA 1.2, a qual 

evidencia que a produção nacional de fertilizantes apresenta uma queda, auxiliando o 

aumento da taxa de importação.  

 

 

FIGURA 1.2: Quantidade de fertilizante utilizado no Brasil e porcentagens de 

importação e produção nacional de fertilizantes. Dados: ANDA. 

 

 

1.1 Fertilizantes Minerais 

 

Os fertilizantes minerais são compostos que, quando adicionados ao 

solo, repõem os nutrientes que são essenciais para o crescimento e desenvolvimento 

das lavouras. Para ser considerado um nutriente essencial, deve obedecer a três 

regras5: 

1° - O organismo vegetal não pode ser capaz de completar seu ciclo de vida na sua 

ausência.  

2° - Esse nutriente não pode ser substituível por qualquer outro elemento químico.  

3° - O nutriente deve fazer parte dos processos metabólicos da planta. 

É possível dividi-los em duas classes: macro e micronutrientes. Essa 

divisão ocorre de modo quantitativo, ou seja, os nutrientes consumidos em maior 

quantidade são os macronutrientes (N, P, K, S, Mg e Ca), enquanto os que são 

absorvidos em menor quantidade são os micronutrientes (Fe, Mn, Zn, Co, Cu, B, Mo, 
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Cl e Ni)6. Embora exista diferença na quantidade consumida, ambos apresentam 

mesmo grau de importância no crescimento dos vegetais.  

Apesar da grande quantidade de nutrientes essenciais, na agricultura 

são utilizados majoritariamente fertilizantes baseados em nitrogênio, fósforo e 

potássio (NPK), o que pode acarretar na deficiência de micronutrientes, afetando o 

desenvolvimento das culturas. Além disso, é necessário ressaltar que muitos 

nutrientes interferem na assimilação de outros nutrientes pelo organismo vegetal, seja 

de modo favorável ou prejudicial, sendo esses processos denominados antagônicos 

e sinérgicos, respectivamente7.  

 

1.1.1 Fertilizantes fosfatados 

 

Os fertilizantes fosfatados são encarregados de repor fósforo ao solo, o 

qual apresenta-se deficiente em grande parte do território brasileiro8. Sua absorção 

ocorre majoritariamente pelas formas iônicas fosfato primário (H2PO4
-) e fosfato 

secundário (HPO4
2-)9. O fósforo está atrelado ao desenvolvimento de raízes10 e faz 

parte dos processos de respiração celular e fontes de energia, já que está presente 

nas moléculas adenosina difosfato (ADP) e trifosfato (ATP)9. Além disso, ele também 

é componente das moléculas de ácido ribonucleico (RNA) e ácido desoxirribonucleico 

(DNA), responsáveis pela transferência dos códigos genéticos das plantas de uma 

geração para outra9.  

Por outro lado, esse elemento é o macronutriente primário mais 

inacessível11 devido a presença de ferro e alumínio no solo, os quais complexam com 

o fósforo tornando-o indisponível para as plantas12. Essa deficiência é  responsável 

por grande parte da limitação agrícola13 e pode ser observada pela má formação do 

sistema radicular do organismo vegetal, além da menor taxa de brotação e formação 

de sementes. Apesar de sua importância, a superdosagem desse nutriente também 

pode acarretar em inconvenientes para a produção agrícola. Altos teores de fósforo 

inibem a absorção do micronutriente Zn, além de acarretar em processos de 

eutrofização de rios e lagos próximos à plantação14.  

Dentre as formas mais comuns de fertilizantes fosfatados encontra-se o 

grupo superfosfato triplo, devido sua alta solubilidade. A produção dos fertilizantes 

baseados em fósforo se dá pela reação entre rochas fosfáticas com ácidos, a fim de 

tornar o nutriente solúvel. No Brasil, a rota de produção mais utilizada é pela utilização 
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de ácido sulfúrico (H2SO4), sendo um processo de alto custo e lento12. Além disso, o 

subproduto dessa rota sintética é o fosfogesso, causador de grande impacto ambiental 

devido à sua inutilização e estocagem em locais inadequados, como o oceano, 

causando prejuízos para a vida aquática15. A produção mundial desse subproduto 

chega a 280 bilhões de toneladas ao ano. 

 

1.1.1.1. Apatitas 

 

A fim de preservar o meio ambiente, as rochas fosfáticas podem ser 

utilizadas como fertilizante verde, acarretando em menores prejuízos ambientais16. O 

fósforo está presente em grandes quantidades na crosta terrestre. Seus minérios 

apresentam na agricultura a principal aplicação, sendo o grupo das apatitas o mais 

importante, tendo Ca10(PO4)6X2 como fórmula geral, onde X pode ser o elemento flúor 

(F), cloro (Cl) ou o grupo hidroxila (OH). Esses compostos apresentam forma estrutural 

monoclínica ou hexagonal17-19. As maiores jazidas naturais desse mineral encontram-

se na Rússia, África, Estados Unidos e Brasil20. Em relação às jazidas brasileiras, as 

maiores concentrações encontram-se em Minas gerais, Goiás e São Paulo21.  

A apatita formada pelo grupo hidroxila é conhecida como hidroxiapatita 

(HAP) e sua fórmula molecular é representada por Ca10(PO4)6(OH)2. A FIGURA 1.3 

ilustra a estrutura hexagonal da HAP, a qual é um material cerâmico de baixa 

solubilidade e apresenta biocompatibilidade com os organismos vivos, sendo essa 

característica muito importante para suas diversas aplicações.  

 

FIGURA 1.3: Vista lateral da cela unitária da HAP: esferas verdes, azuis, lilás e 

vermelhas representam respectivamente O2-, P5+, Ca2+ e H+. Fonte: SNYDERS et al 

22. 

As propriedades da hidroxiapatita estão relacionadas com 

características como estequiometria, tipo de estrutura, cristalinidade, pureza e 
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diâmetro de partículas. De modo geral, a proporção de Ca/P é de 1,67 na estrutura 

hexagonal23,24.  

A HAP é aplicada de modo amplo na recuperação de tecidos ósseos, 

devido a osteocondutividade, favorecendo a reconstituição dos ossos onde 

empregada. Apresenta também, bioatividade, auxiliando nas ligações químicas entre 

sua estrutura e o tecido ósseo, possibilitando a  multiplicação de células25-27. Apesar 

desses benefícios, sua estrutura é frágil, impossibilitando utilizá-las na reconstituição 

de ossos que sustentem grande massa28. Já a sua utilização em ossos que não são 

responsáveis por sustentar grande peso corporal é recorrente, principalmente em 

regiões maxilo-faciais e implantes dentários. Kobatake et al29 observaram que a 

utilização de implantes femorais recobertos com HAP dopada com prata acarretaram 

em níveis menores de infeção por Staphylococcus aureus após duas semanas da 

cirurgia. Venugopal et al30 constataram  que  a HAP auxilia na regeneração de ossos 

traumatizados por meio da utilização de nanofibras poliméricas incorporadas com 

hidroxiapatita, aprimorando a mineralização dos osteoblastos, que são células 

encarregadas pela produção de matriz óssea no organismo.  

O cálcio presente na estrutura da HAP pode ser substituído por outros 

elementos químicos, principalmente metais como zinco, cobre e cobalto. Os grupos 

hidroxilas e fosfatos também podem ser trocados durante o processo de síntese, 

principalmente por carbonatos, que podem acarretar em variações de tamanhos de 

cristalitos, cristalinidade e solubilidade31. Essas substituições podem desestabilizar 

estruturalmente o material, alterando os parâmetros de rede da cela unitária19. Assim, 

faz-se necessário métodos de síntese que controlem substituições por impurezas, 

fazendo com que a razão Ca/P seja alcançada19,25,32,33.  

 

1.1.1.2. Métodos de síntese 

 

Utilizando diferentes métodos de síntese pode-se obter materiais com as 

características desejadas, como grau de cristalinidade, estequiometria e morfologia32. 

Isso porquê pequenas alterações de temperatura, pH do meio e tempo de gotejamento 

interferem nas propriedades das apatitas obtidas19,33. Para a HAP há uma grande 

variedade de sínteses, como método sol-gel, hidrotermal, coprecipitação e 

sonoquímica34.  
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Pela utilização do processo sonoquímico, KIN e SAITO35 sintetizaram 

HAP monofásica reagindo ácido fosfórico (H3PO4) e hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) em 

quantidades estequiométricas e, então, submeteram à homogeneização com auxílio 

de ultrassom em diferentes períodos de tempo (5 a 120 minutos), controlando o pH e 

a temperatura. Já na técnica sol-gel são utilizados alcoóxidos e/ou sais dos 

respectivos ânions e cátions, que correspondem à fase final inorgânica esperada. 

Todos os materiais são solubilizados em água e/ou álcoois, formando um gel 

homogêneo que resulta de uma reação de condensação19,36. LIU et al.37 obtiveram 

HAP a partir deste método utilizando trietilfosfito e nitrato de cálcio. Esses foram 

solubilizados em água e etanol. Após cinco dias foi realizada a remoção do solvente 

a 60°C, formando um gel branco, o qual foi submetido a tratamento térmico a 350°C. 

Com o aumento do tempo de calcinação foi possível observar o crescimento das 

partículas de HAP com maior intensidade37.  

NAKAHIRA et al.38 obtiveram HAP com alto grau de cristalinidade a partir 

da hidrólise de α-tricálcio fosfato em solução alcoólica em pH 11, resultando em 

formatos de fitas e fibras sem secundárias concorrentes. Já NEIRA et al.39  

sintetizaram HAP pelo método hidrotermal, utilizando nitrato de cálcio tetrahidratado, 

fosfato de amônio e ureia como precursores. A partir dos resultados obtidos, notou-se 

que a elevação do pH da solução durante o tratamento hidrotérmico à 90°C acarretou 

na formação de HAP com estrutura hexagonal.  

A partir da utilização do método de coprecipitação, MOBASHERPOUR 

et al.32  obtiveram  nanopartículas de HAP a partir de soluções de nitrato de cálcio e 

fosfato de amônio. Vale ressaltar que houve tratamento térmico do material obtido e 

que o pH do meio foi ajustado com hidróxido de amônio (NH4OH). Foi observado que 

o aumento da temperatura utilizada no tratamento térmico acarretou no crescimento 

das nanopartículas.  Este é um dos processos de síntese de nanopartículas de HAP 

mais utilizados, devido à sua simplicidade de execução, envolvendo reações em meio 

aquoso a partir dos precursores de fósforo e cálcio, com temperatura e pH 

controlados. De acordo com a literatura, duas rotas de síntese são utilizadas com mais 

frequência: 

Rota 1: mistura de hidrogenofosfato de diamônio ((NH4)2HPO4) com nitrato de cálcio 

(Ca(NO3)2), utilizando o hidróxido de amônio para a manutenção do pH do meio, 

seguido de lavagem do mesmo até pH neutro40-42: 

10 Ca(NO3)2  +  6 (NH4)2HPO4  +  8 NH4OH →  Ca10(PO4)6(OH)2  +  20 NH4NO3  +  6 H2O  (1) 
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Rota 2: ácido fosfórico (H3PO4) reagindo com hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) conforme 

a reação40: 

10 Ca(OH)2  +  6 H3PO4 →  Ca10(PO4)6(OH)2  +  18 H2O     (2) 

 

Nessas sínteses, os núcleos passam por processos de recristalização 

até a formação do sólido estável. Dessa forma, para a precipitação do material é 

necessário que se realize o processo de nucleação, que ocorre somente em soluções 

supersaturadas43,44. Assim, a velocidade de inserção dos reagentes está relacionada 

à cinética da reação, influenciando na taxa de nucleação e crescimento dos cristais. 

BURDA et al.43 explica que, se gotejamento de fosfato de amônio na solução de nitrato 

de cálcio for maior que o tempo de nucleação, ocorrerá o crescimento de partículas. 

Já com o gotejamento rápido, há uma maior quantidade de núcleos formados, 

diminuindo o processo de crescimento45,46. Na literatura, não foram encontradas 

sínteses de HAP coprecipitadas sem a utilização de gotejamento dos reagentes. 

 

1.1.2. Fertilizantes Magnesianos 

 

Um meio de aumentar a absorção dos fertilizantes fosfatados se dá por 

meio do uso do macronutriente magnésio, cuja absorção no organismo vegetal ocorre 

na forma iônica (Mg2+). Esse sinergismo com o fósforo ocorre devido a participação 

do Mg em várias enzimas e processos de transferência de fosfato nas plantas47. Seu 

principal papel está relacionado à respiração celular, sendo constituinte principal da 

molécula de clorofila, ilustrada na FIGURA 1.4. Entretanto, apresenta outras funções 

como participante na síntese de ácidos nucleicos e ativador enzimático48,49. Devido 

sua alta mobilidade, a deficiência será evidente em folhas velhas do organismo, que 

apresentarão  clorose internervural, ou seja, a não formação de novas moléculas de 

clorofila, impedindo a respiração do organismo50. Esse sintoma é notado visualmente 

pelo amarelecimento entre as nervuras das folhas.  
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FIGURA 1.4: Estrutura da clorofila indicando a presença do Mg no centro da molécula. 

Fonte: Próprio Autor 

 

Na agricultura, o magnésio é um macronutriente negligenciado por estar 

normalmente presente nos calcáreos utilizados na calagem dos solos. Entretanto, 

esse nutriente apresenta grande mobilidade no solo, deslocando-se com facilidade, e 

devido à isso,  é um dos principais íons que sofre o professo de lixiviação51. 

O mineral periclase, formado tipicamente por óxido de magnésio (MgO) 

apresenta baixa solubilidade e suas reservas podem ser encontradas somente fora 

do país. Já a magnesita, minério composto por carbonato de magnésio (MgCO3) tem 

suas reservas localizadas principalmente na Bahia e Ceará, apresentando cerca de 

7% do montante mundial. A magnesita é utilizada em diferentes seções industriais, 

como na produção de refratários para a produção de aço, cimentos, fertilizantes e 

alimentação animal52.  Apesar da ausência de periclase no território nacional, o estudo 

do óxido de magnésio é válido devido à sua maior porcentagem em massa de 

magnésio (60%) comparado à porcentagem na molécula de carbonato de magnésio 

(29%). Assim, uma menor massa de MgO terá magnésio em quantidade equivalente 

a uma massa maior de MgCO3, poupando gastos com estocagem, armazenamento e 

transportes. A partir da magnesita é possível obter MgO pela decomposição térmica 

do composto como mostrado em 3: 

𝑀𝑔𝐶𝑂3

∆
→  𝑀𝑔𝑂 + 𝐶𝑂2        (3) 
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1.1.2.1. Métodos de síntese 

 

Além da produção pela decomposição térmica do carbonato de magnésio, 

algumas rotas sintéticas podem ser utilizadas para a obtenção dessa substância com 

características como cristalinidade, morfologia e diâmetro médio de partículas 

controlados. Na literatura foram encontrados diversos métodos para obtenção de 

nanopartículas de MgO com diversas formas. ALTMAN et al.53 sintetizaram óxido de 

magnésio nanoparticulado a partir da combustão do metal sob atmosfera de propano 

obtendo cubos de tamanhos variados sendo o diâmetro médio de 30 nm.  

Após a reação entre sulfato heptahidratado de magnésio (MgSO4.7 H2O) 

seguido de refluxo durante 12 horas, MAGESHWARI et al.54 obtiveram partículas de 

MgO em flocos. Já na síntese assistida por micro-ondas, MAKHLUF et al.55 obtiveram 

aglomerados de nanopartículas de MgO após a decomposição de acetato de 

magnésio (Mg(CH3COO)2) seguida de calcinação a 600°C. Pela mesma metodologia, 

com variações de parâmetros como solvente e temperatura de calcinação BHATTE et 

al.56 sintetizaram fitas compostas por nanopartículas de MgO de tamanho médio de 

35 nm.  

Foi encontrada, também, rota de síntese via hidrotermal. DING et al.57 

sintetizaram nanopartículas de MgO a partir do tratamento hidrotermal de diferentes 

precursores de magnésio, em diferentes solventes, seguido de tratamento térmico 

convencional. As amostras obtidas a partir dos sais sulfato de magnésio (MgSO4) e 

nitrato de magnésio (Mg(NO3)2) resultaram em partículas com forma de agulhas e 

arredondadas, respectivamente.  

Pelo método de precipitação por via úmida seguida de calcinação, CHEN 

et al.58 sintetizaram óxido de magnésio no formato de bastonetes com diâmetro médio 

variando de 8 a 10 nm. Já, utilizando síntese sonoquímica, STENGL et al.59 obtiveram 

nanopartículas do óxido em formatos arredondados não definidos.  

Os métodos de obtenção de nanopartículas de MgO são bem definidos na 

literatura, como pode ser observado acima. Entretanto, não foi encontrado em bancos 

de dados como Web of Science, trabalhos que evidenciem o efeito do tamanho na 

solubilidade do MgO.  
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1.1.3. Solubilidade das partículas 

 

Uma vez que é necessária a solubilização dos fertilizantes para a 

disponibilização dos íons, estudos que envolvam a elevação da absorção dos 

nutrientes pela planta a partir do aumento da solubilidade necessárias, o que é 

aplicado à hidroxiapatita e ao óxido de magnésio, que apresentam baixa solubilidade.  

Além disso, os íons Mg2+ e fosfato seguem até o sistema radicular das plantas através 

de fluxo de massa, intensificando a deficiência desses nutrientes em períodos de 

estiagem e calor intenso60. Assim, é necessita-se a utilização de meios que acarretem 

no aumento de solubilidade dessas substâncias . 

Um fator que está diretamente relacionado à solubilidade é o tamanho 

de partículas. Os compostos nanoparticulados, por exemplo, apresentam maior 

tendência a solubilizar quando comparados às partículas micrométricas. MAYO et al.61 

explicam que isso pode estar relacionado à maior área superficial das nanopartículas, 

resultando na maior reatividade das mesmas. Dessa forma, a solubilidade dos 

compostos nanoparticulados pode apresentar maior valor comparada às partículas 

micrométricas. Por meio da Equação 4, Ostwald-Freundlich constataram 

matematicamente a relação entre o tamanho de partículas e a solubilidade62. 

 

𝑆𝑑 = 𝑆0. e
𝛾𝑉𝑚
𝑅𝑇𝑑        (4) 

 

em que,  Sd é a solubilidade da partícula, S0 é a solubilidade da partícula no equilíbrio,  

R é a constante universal dos gases, Vm é o volume molar do soluto, T é a temperatura 

absoluta, γ a tensão superficial e d é o diâmetro de partícula62. Assim, quanto menor 

o diâmetro de partícula, maior o valor que e será elevado, obtendo-se assim, uma 

maior área superficial. O contrário também pode ser observado, ou seja, quanto maior 

o diâmetro de partícula, menor o valor que e será elevado, obtendo-se valores 

inferiores de área superficial. 

SHELLIS et al.63 compararam a solubilidade de carbonoapatitas 

sintetizadas por diferentes métodos, os quais acarretaram em partículas de tamanhos 

diferentes. As obtidas por hidrólise apresentaram uma grande faixa de distribuição de 

tamanho, sendo que a presença de partículas grandes foi responsável pela menor 

solubilidade comparada àquelas obtidas por precipitação. Assim, maiores cristais 

acarretaram em menores solubilidades do material. Já na pesquisa de XIN et al64 foi 
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constatado que menores partículas de MgO apresentaram maior reatividade e 

solubilidade. 

Apesar de muitos estudos sobre as nanopartículas estarem em 

desenvolvimento, até o momento não foi completamente esclarecido o 

comportamento desses nanomateriais em solução aquosa. Ainda existem 

divergências diversas em relação aos produto de solubilidade (Kps) definido para 

essas substâncias65. CLARK66 e MORENO et al.67 demonstraram algumas funções 

termodinâmicas que possibilitaram o cálculo do Kps da HAP com melhor 

confiabilidade.  

Entretanto, outros parâmetros (além do tamanho) podem afetar a 

solubilidade das nanopartículas, como a estequiometria do composto, a variação do 

pH do meio, o tipo de estrutura sintetizada, a cristalinidade e, também, a morfologia 

obtida68. A utilização de proteínas, enzimas, aminoácidos e outros compostos 

orgânicos também pode acarretar em variação da solubilidade67. FEDOROCKOVÁ et 

al.69 verificaram a solubilidade do MgO com a variação do pH e temperatura do meio. 

A partir dos resultados obtidos, eles observaram que a solubilidade aumentou com o 

aumento da temperatura e, também, com a diminuição do pH, já que a partícula 

apresenta características básicas. Adicionalmente, KLEIN et al.70 estudaram a 

solubilidade de amostras de fosfatos de cálcio, variando o pH de 6,2 até 7,2, 

observando a maior solubilidade em meios mais ácidos.  

Em geral, a HAP e o MgO são apontados como solúveis em soluções 

ácidas, pouco solúveis em soluções aquosas e insolúveis em soluções básicas. Isso 

pode ser explicado pela teoria de deslocamento de equilíbrio de Le Chatelier. Nas 

Equações 5 e 6 tem-se as dissoluções das amostras de hidroxiapatita e óxido de 

magnésio. Ambas apresentam caráter básico por liberarem ânions hidroxila. Desse 

modo, a diminuição de pH acarreta no aumento da concentração de íons H+ na 

solução, os quais reagem com o OH-. Isso faz com que ocorra o deslocamento do 

equilíbrio no sentido de solubilização das partículas. 

 

𝐶𝑎10(𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)2(𝑆)  ⇌ 10 𝐶𝑎(𝑎𝑞)
2+ + 6 𝑃𝑂4

3−
(𝑎𝑞) + 𝑂𝐻(𝑎𝑞)

−     (5) 

𝑀𝑔𝑂(𝑠) + 𝐻2𝑂(𝑙) ⇌ 𝑀𝑔(𝑂𝐻)2(𝑠)  ⇌ 𝑀𝑔(𝑎𝑞)
2+ + 2 𝑂𝐻(𝑎𝑞)

−      (6) 

 

Frente a essas considerações, ressalta-se que as características do 

material, como estequiometria, tamanho de partículas e cristalinidade relacionam-se 
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intimamente à solubilidade do mesmo. Entretanto, pode-se afirmar também que 

nanopartículas, por apresentarem menores tamanhos e maior solubilidade, são mais 

propensas a serem lixiviadas. Assim, faz-se necessário a utilização de técnicas de 

acondicionamento desses materiais, como sistemas de liberação lenta/controlada, a 

fim de atenuar possíveis processos de lixiviação. Além disso, esses sistemas tendem 

a liberar gradativamente os nutrientes ao solo, fazendo com que sua deficiência seja 

atenuada.71.  

1.2. Sistemas de acondicionamento 

 

A utilização de sistemas de acondicionamento visando a liberação 

controlada de fertilizantes é uma possibilidade que pode acarretar na melhora da 

disponibilidade de nutrientes para as plantas. Sua utilização pode, também, reduzir as 

ameaças ambientais e resultar no aumento da produção agrícola72. Um recurso que 

pode ser utilizado para essa finalidade é a utilização de polímeros como revestimento, 

ou encapsulamento dos fertilizantes. Muitos desses polímeros apresentam a 

capacidade de retenção de água e depois do processo de degradação, resultam na 

liberação do nutriente, auxiliando na nutrição das plantas. Esta retenção aquosa pode 

reduzir gastos com irrigação e, também, minimizar os possíveis impactos ambientais 

causados pela lixiviação de fertilizantes, atenuando processos de contaminação do 

ambiente originado pelo acúmulo de fósforo e magnésio nas águas73. 

Nesses sistemas é possível variar composições ou espessura do 

revestimento polimérico, de modo com que se obtenha o controle do processo de 

difusão dos nutrientes. Além disso, os processos de biodegradação dos biopolímeros 

facilitam a liberação de nutrientes74. Dessa forma, variando as formulações, é possível 

alterar tempos de degradação e, consequentemente, de liberação dos nutrientes. Tal 

maleabilidade é vantajosa por possibilitarem a produção de um biopolímeros 

específico para cada tipo de cultura, atendendo a necessidade de cada uma, bastando 

alterar alguns parâmetros durante a produção. É utilizada, geralmente, a mistura de 

polímeros de baixa e elevada permeabilidade72.  

Polímeros são compostos sintéticos ou naturais formados pela 

polimerização de monômeros até a produção de macromoléculas, sendo a massa 

molar dependente do grau polimerização. Após sua formação, os polímeros exibem 

propriedades físico-químicas distintas dos monômeros iniciais. Tecnologicamente, 

eles são compostos que apresentam grande versatilidade e, devido a isso, são 
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aplicados em diversas áreas. Os grupos de polímeros que vem aumentando o 

interesse do setor industrial são aqueles derivados de fontes renováveis. Isso está 

relacionado à crescente preocupação da sociedade com o meio ambiente e, também, 

com o desenvolvimento sustentável75. Chamados de biopolímeros, eles são 

provenientes de fontes naturais animais, como aracnídeos, artrópodes e mamíferos, 

e também de fontes vegetais como, batata, cana de açúcar e milho. Esses materiais 

apresentam elevada taxa de biodegradabilidade, já que são fontes de alimentação de 

microrganismos, como fungos, bactérias e algas76.  

 

1.2.1.  Amido 

 

Entre os biopolímeros, o amido vem sendo largamente aplicado no 

desenvolvimento de materiais devido à sua produção em grandes quantidades, além 

de ser um produto natural, apresentar baixo custo e ser renovável75,77.  

O amido é um polissacarídeo e suas cadeias são formadas por 

amilopectina e amilose 75,77. A amilopectina, FIGURA 1.5a, é formada por unidades 

de glicose unidas por ligações glicosídicas em α-1,4 e α-1,6, o que resulta cadeias 

carbônicas ramificadas. Sua massa molar é cerca de 106 a 109 g mol-1. Já a amilose 

é composta por unidades de glicose unidas em somente α-1,4, gerando cadeias 

lineares, a qual está representada na FIGURA 1.5b78. Sua massa molar é menor que 

a da amilopectina, apresentando valores de 105 a 106 g mol-1. Dependendo da origem 

botânica na obtenção do amido e até mesmo do grau de maturação das plantas, as 

proporções entre amilopectina e amilose podem variar79,80. A cristalinidade do grânulo 

de amido está associada à presença de estruturas dupla hélice de amilopectina, sendo 

que essa característica varia dentro da própria macromolécula, criando zonas de alta 

e baixa cristalinidade81,82.  

Nas áreas de alta cristalinidade, as ramificações da amilopectina estão 

agrupadas. Esses agrupamentos interagem com as moléculas de amilose e se 

organizam de maneira helicoidal, formando subsequentemente estruturas com formas 

cristalinas que podem ser dividias em tipo A, B e C. A estrutura tipo A contém as 

hélices formadas pelos monômeros de glicose apresentam-se intensamente 

empacotadas. Já no tipo B há espaço para as moléculas de água, pois o 

empacotamento apresenta-se mais aberto e menos denso. A estrutura C se dá pela 

combinação das estruturas do tipo A e B81,83. 
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FIGURA 1.5: Estrutura química da a) amilopectina, b) amilose. Fonte: Próprio autor. 

 

O amido in natura não apresenta nenhum tipo de característica 

termoplástica. Entretanto, é possível fazer com que esse composto obtenha essas 

qualidades a partir de processos de cisalhamento, aumento de temperatura e adição 

de materiais plastificantes84. Um método de produção do amido termoplástico (TPS) 

é o aquecimento do amido a temperaturas entre 90 e 180ºC na presença de água ou 

glicerol. Durante o processamento, os plastificantes e a água estabelecem ligações 

hidrogênio com o amido, estabilizando o material na forma fundida85.  

CORRADINI et al.77 obtiveram TPS por meio do processamento de 

amido de milho contendo teores de amilopectina entre 72 e 100%. O teste foi realizado 

em um misturador de câmara interna a 160°C utilizando glicerol como plastificante. A 

partir dos dados obtidos foi observado que a razão entre amilose e amilopectina é 

determinante da cristalinidade do material, afetando as propriedades mecânicas do 

mesmo77.  

 

1.2.2. Pectina 

 

Outro polímero biodegradável, também obtido a partir de fontes 

renováveis é a pectina (PEC). Sua estrutura química está representada na FIGURA 

1.6 abaixo. A PEC é composta por polissacarídeos que podem ser extraídos da casca 
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de frutas cítricas, beterraba, bagaços da maçã e até mesmo tomate86. Suas cadeias 

são constituídas por ácidos galacturônico com ligações do tipo α-1,487.  

Assim como o amido, as propriedades da PEC variam de acordo com a 

fonte de extração. PEC obtida a partir da maçã apresenta massa molar de 9 até 13.104 

g mol-1, apresentam flavonóides em sua composição, sua aparência é marrom 

amarelada e sabor frutado. Já a pectina obtida a partir de cítricos apresenta massa 

molar entre 6 e 9.104 g mol-1. Sua estrutura apresenta menor quantidade de 

flavonóides comparada a obtida a partir da maçã. A coloração é amarelada a branca, 

apresentando sabor entre neutro a amargo88. A extração desse polímero ocorre em 

condições ácidas. Primeiramente a pectina é precipitada e, posteriormente, 

transformada em pó de características padronizadas89,90. 

Este polímero apresenta propriedades hidrofílicas, gelificando soluções, 

as quais estão relacionadas aos diferentes tamanhos de cadeias dos ácidos 

poligalacturônicos e, também, ao grau de esterificação dos grupos carboxílicos 

presentes na cadeia, ou seja, o grau de metilesterificação (GM) do polímero88. 

Pectinas com GM igual ou superior a 50% são denominadas HM (high-methoxyl). Já 

as pectinas contendo porcentagens menores são caracterizadas por LM (low-

methoxyl)90,91. Essa propriedade faz com que este composto possa ser utilizado como 

agente gelificante e estabilizante89,90. 

 

FIGURA 1.6: Estrutura química da pectina. Fonte: próprio autor. 

 

Por ser altamente solúvel em água e biodegradável, a PEC apresenta 

extensa aplicabilidade 92. MARINIELLO et al.93 obtiveram filmes homogêneos a fim de 

utilizar no revestimento de fármacos ou, até mesmo, como filme comestível para 

recobrimento de alimentos. Para isso, foram processados pectina, farinha de soja e 

enzimas capazes de fazer ligações isopeptídicas entre as cadeias destes polímeros. 
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Nos filmes produzidos, foi observado que a adição das enzimas diminuiu a ductilidade 

e aumentou a resistência a tração. 

 

1.2.3.  Blendas de Amido e Pectina 

 

Com a finalidade de melhorar as propriedades dos materiais poliméricos 

é possível processar diversos polímeros juntos, em condições adequadas, dando 

origem às chamadas blendas poliméricas. Elas vêm sendo utilizadas  de modo amplo 

na indústria como excipientes para alimentos, ou até mesmo na área de dispositivos 

médicos, detergentes, fertilizantes, inseticidas, entre outras aplicações92.  

Define-se blendas poliméricas como a mistura de dois ou mais polímeros 

que sejam macroscopicamente homogêneas75. A mistura dos componentes podem 

ser miscível ou imiscível 94,95. No primeiro caso, o material formado apresenta uma 

única temperatura de transição vítrea, já no segundo apresenta duas ou mais, 

variando de acordo com a quantidade de polímeros distintos que compõem o 

material94,96. As misturas entre polímeros são majoritariamente imiscíveis e precisam 

ser submetidas a processos de compatibilização, a fim de otimizar a adesão entre as 

fases sólidas, estabilizar a morfologia e reduzir possíveis tensões interfaciais 

presentes97. Esses obstáculos podem ser solucionados com a adição de agentes de 

compatibilização ou, até mesmo, por meio de processamento reativo95. Assim, a 

compatibilização é resultado da mistura de diversos polímeros escolhidos de acordo 

com as características finais desejadas95.  

Durante o processamento das blendas é possível fazer a introdução de 

aditivos, os quais podem acarretar em alterações de características como elasticidade 

e processabilidade. O uso de plastificantes, que apresentem massa molar inferior 

comparado ao polímero, pode gerar um material de processamento fácil,  

aparentemente homogêneo e mais flexível75. Para a produção de uma blenda, 

inicialmente alguns critérios devem ser estabelecidos, como processabilidade e custo. 

Desse modo é possível obter materiais com as propriedades ideais e desejadas. 

Misturar amido, pectina e glicerol representa uma estratégia promissora para 

obtenção de uma blenda com propriedades mecânicas plausíveis para a utilização 

como filmes biodegradáveis, comestíveis e, também,  como barreira de oxigênio75,92.  

 Na preparação das blendas há a incorporação dos componentes 

poliméricos de modo a alcançar o estado de mistura almejado. Elas são utilizadas 
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principalmente no estado fundido, facilitando a conformação e a moldagem do 

material98,99. A combinação dos polímeros é realizada frequentemente em 

equipamentos de processamento de polímeros como misturadores de cilindros,  

extrusoras e misturadores de câmara interna77,98,99.  

Existem diversos métodos utilizados para produção de blendas 

poliméricas, entretanto, a técnica mais empregada no processamento de polímeros é 

mistura dos compostos derretidos (melt blending), a qual ocorre majoritariamente a 

partir de diferentes técnicas de extrusão, por apresentar processamento contínuo, 

eficiente e rápido100. Esse método se baseia no derretimento do material por 

aquecimento e pelo próprio cisalhamento do material. Assim, o material é submetido 

à compressão no orifício matriz conferindo-lhe um formato final 101. FISHMAN et al.92 

extrudaram amido, pectina e glicerol, diversificando as composições com a finalidade 

de avaliar as propriedades mecânicas das amostras. No estudo foi observado que a 

massa de água pode ser uma aliada no controle do grau de gelatinização do amido. 

Foi verificado, também,  que a temperatura de transição vítrea da blenda produzida 

foi de 50°C, o que pode indicar flexibilidade do material à temperatura ambiente92.  

Já um reômetro de torque acoplado a um misturador em câmara interna 

pode ser utilizado para a homogeneização de baixas quantidades de material. A partir 

desse equipamento é possível reproduzir em pequenas proporções o comportamento 

de equipamentos de escala industrial, permitindo avaliar as características reológicas 

de modo assertivo,  próximo das condições reais do processamento102. O 

comportamento reológico desse tipo de método, que pode ser acompanhado no 

equipamento durante o processo, pode ser influenciado pela quantidade de 

plastificante, além da temperatura e velocidade de rotação de processamento77.  

Além dessas mencionadas, há diversas outras técnicas para produção 

de blendas poliméricas. A escolha da metodologia está vinculada às propriedades 

finais desejadas como forma do produto, demanda de produção e equipamentos 

disponíveis. Assim, os diferentes tipos de produção resultam em materiais com 

aplicabilidades distintas. Enfim, os métodos de obtenção e processamento são de 

grande importância para melhor aproveitamento do composto e para garantir a 

efetividade do sistema.  

A limitação na utilização dessas blendas biodegradáveis de amido e pectina 

se dá pela sensibilidade ao ambiente úmido. A água é responsável por acelerar o 

processo degradação polimérica103. É possível encontrar pesquisas que visam a 



18 
 

modificação e aprimoramento deste tipo de blenda, possibilitando novas aplicações 

para estes materiais76. Belibi et al.104 utilizaram reforço de beta-zeólita e argila 

beidelita em filmes de amido em glicerol, no qual aumentou a permeabilidade ao vapor 

de água de 6 para 21%. Além disso, a resistência mecânica do filme reforçado 

aumentou de 1,5 para 2,5 MPa. 

A utilização de compostos cerâmicos, como a zeólita faujasita, para 

reforço cerâmico da matriz polimérica de amido termoplástico resulta em um 

compósito com maior resistência térmica, física e menor hidrofilicidade comparado à 

blenda pura105,106. Desse modo, a utilização de compósitos biodegradáveis para 

acondicionamento de fertilizantes para possível liberação controlada vem sendo 

investigada, pois além de aprimorar características como ductilidade e minimizar a 

sensibilidade à umidade, pode acarretar em redução custos e possibilitar a diminuição 

de impactos ambientais. Calabria et al.107 produziram um compósito baseado em 

proteína de soja e poliácido lático plastificados com triacetina, incorporando fertilizante 

NPK como carga cerâmica à matriz polimérica. Nos resultados obtidos, observaram 

que baixos valores de NPK foram observados inicialmente, os quais aumentaram 

lentamente com o decorrer dos dias de ensaio. 

É necessário ressaltar que não foram encontrados estudos na literatura 

sobre filmes compósitos de TPS : PEC reforçados com zeólita.  

 

1.2.4.  Zeólita Faujasita 

 
A zeólita faujasita (FAU) são aluminossilicatos cristalinos hidratados, 

estruturados por uma rede tridimensional de tetraedros de SiO4 e AlO4 (interligados 

por átomos de oxigênio) com contra íons catiônicos de metais alcalinos e/ou alcalinos 

terrosos108. As cavidades da estrutura em “gaiola” conferem às zeólitas altos valores 

de área superficial (internas e externas) e possuem grande facilidade de modificações, 

tais como, hidrofilicidade, tamanho de poros e controle da acidez 109. A estrutura da 

FAU está evidenciada na FIGURA 1.7. 



19 
 

 

FIGURA 1.7: Estrutura da zeólita tipo faujasita evidenciando a jaula interna com 

diâmetro de 7,4 Å. Adaptado de Ryo et al.110. 

 

Além da alta área superficial e propriedades adsorventes, uma outra 

característica relevante das zeólitas é a capacidade de troca iônica, podendo atuar 

tanto como adsorventes, quanto como carreadores de nutrientes para liberação, 

devido ao alto grau de seletividade da mesmas com cátions, tais como, amônio e 

potássio111. Li et al.112 obtiveram zeólitas a partir sílica de cinzas de carvão, que se 

mostraram promissoras para a liberação de íons potássio de forma lenta e prolongada. 

Já Bansiwal et al.113 modificaram zeólita A comercial a partir da utilização do 

surfactante brometo de cetrimônio a fim de torná-la capaz de adsorver o íon fosfato. 

Em seguida, realizaram o ensaio de liberação controlada desse nutriente. Os valores 

de concentração de fosfato liberado estabilizaram próximos a 4 mmol L-1, estendendo 

a liberação até 1000 h após o início da análise.  

Como a liberação de íons a partir de zeólitas ocorre em baixa 

quantidade, sua aplicabilidade pode ser bastante efetiva para disponibilização de 

micronutrientes essenciais, como o manganês. 

O manganês é absorvido na forma de íons Mn2+ e sua necessidade varia 

de acordo com as culturas. Na produção de cereais é necessário cerca de 429 g de 

manganês por hectare de plantação, enquanto no cultivo de leguminosas necessita-

se aproximadamente 600 g por hectare.  Sua deficiência no solo está relacionada ao 

processo de calagem, já que a maior disponibilidade desse elemento se encontra em 

solos com pH entre 5 e 6,5. A deficiência na planta pode ser observada pela clorose 

internervural em folhas velhas, que podem acometer todo o organismo da planta114. 

Além disso, esse nutriente apresenta sinergismo com o fósforo, ou seja, aplicações 
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de fósforo no solo acarretam em maiores absorções de manganês pelos vegetais. 

TROUNG et al115 observaram em seus estudos que a utilização de insumos fosfatados 

acarretou numa maior absorção de manganês pelos organismos vegetais. Suas 

funções estão relacionadas com processos metabólicos de extrema importância, 

como ativador enzimático, participante na fotossíntese e síntese proteica. Além disso, 

está envolvido no funcionamento do cloroplasto e na multiplicação celular116.  

  

1.2.5.  Embalagens 

 

No mundo há um grande impacto ambiental relacionado ao uso 

desenfreado de embalagens plásticas derivadas do petróleo. O uso indiscriminado, a 

falta de descarte adequado e a negligência dos governos ao incentivarem processos 

de coletas seletivas fazem desse material um vilão para o ambiente, devido sua baixa 

degradação e grande estabilidade no meio. Dessa forma, propostas para a produção 

de embalagens a partir de fontes biodegradáveis e renováveis é encorajada, a fim de 

diminuir a utilização de plásticos de longa duração que poluem o ambiente.  

Para esse tipo de aplicação, diversos polímeros vêm sendo analisados, 

como amido, celuloses, quitosanas, pectinas e, até mesmo, proteínas como zeína e 

glúten. Entretanto, suas utilizações estão muitas vezes associadas na forma de 

blendas poliméricas ou compósitos. CHIRALT et. al117. produziram filmes de amido e 

policaprolactona (PCL) após processar o amido, PCL, glicerol e água em um 

misturador de câmara interna à 160°C, 8 rpm durante 30 minutos. Após prensagens 

do material em forma de filmes, foi observado que o aumento da quantidade de PCL 

acarretou no aumento do módulo elástico, das propriedades de barreira a água, 

entretanto, diminuindo a propriedade de barreira de oxigênio.  

Já nos resultados reportados por DURAND et. al118. foi evidenciado a 

produção de blendas de amido de mandioca, glicerol, zeólita e beidelita por casting 

para aplicação como embalagens. Além disso, foi realizado as caracterizações com 

zeólita liofilizada e não liofilizada. Os resultados mostraram que a liofilização das 

partículas de zeólita acarretaram em um material aglomerado, que não foi revestido 

completamente por polímero, deixando espaços para a acessibilidade de partículas 

de água, defeitos quais acarretaram em maiores solubilidades em água e 

permeabilidades ao vapor de água. Apesar disso, as propriedades mecânicas foram 

melhoradas quando comparadas ao filme da matriz polimérica pura.  
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Dessa forma, considerando todo o conteúdo abordado, o estudo de 

sistemas de liberação eficazes para a liberação prolongada de multinutrientes 

minerais, sejam macro ou micro, além da produção de filmes para embalagens se faz 

necessária, de modo a possibilitar diminuições dos impactos ambientais e custos no 

processo produtivo do sistema agrário com uma minimização do número de 

aplicações de fertilizantes. 
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2. OBJETIVOS 

 

2.1. Objetivo Geral 

 

Esse trabalho teve como objetivo a produção de nanopartículas de 

hidroxiapatita e óxido de magnésio, variando-se o tamanho e o grau de cristalinidade. 

Além disso, avaliar a influência desses parâmetros na solubilidade, visando a 

aplicação desses como fonte de nutrientes minerais e possibilitando a sua utilização 

como fertilizantes verdes. Visou também, a produção de sachês biodegradáveis à 

base de amido e pectina reforçados com zeólita faujasita modificada com íons Mn2+, 

para a liberação controlada de multinutrientes minerais (P, Mg e Mn) e na utilização 

como embalagens para fruta. 

 

 

2.2. Objetivos Específicos 

 

ꟷ Sintetizar nanopartículas de HAP variando velocidade de precipitação; 

ꟷ Sintetizar nanopartículas de MgO variando temperatura de calcinação; 

ꟷ Produzir filmes de amido extraídos de diferentes fontes e análise das 

características dos mesmos; 

ꟷ Produzir filmes de blendas poliméricas de amido e pectina variando as proporções 

entre os dois polímeros; 

ꟷ Inserir zeólita faujasita na matriz polimérica de amido e pectina e avaliar as 

propriedades de reforço e capacidade de liberação secundária de micronutriente; 

ꟷ Analisar as propriedades antimicrobianas, biodegradáveis e mecânicas dos filmes; 

ꟷ Produzir sachês biodegradáveis para o acondicionamento adequado das 

nanopartículas nos sachês compósitos biodegradáveis; 

ꟷ Avaliar a liberação dos íons fósforo e magnésio a partir da degradação do sachê; 

ꟷ Produzir sachês para utilização como embalagens de uva. 
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3. MATERIAIS E MÉTODOS 

 

Nesse item será abordada a sequência experimental adotada, os 

processos de sínteses e os métodos de caracterização dos materiais obtidos.  

 

3.1. Sequência Metodológica 

 

A sequência experimental nesse trabalho de tese está representada no 

fluxograma da FIGURA 3.1.  

 

FIGURA 3.1: Fluxograma da sequência de experimentos seguidos no trabalho, sendo 

cada cor relacionada a uma etapa.  Preto: sínteses de materiais cerâmicos e 

caracterizações. Azul: produção dos filmes de amido e caracterizações. Laranja: 

produção dos filmes de amido e pectina e caracterizações. Verde: produção de filmes 

compósitos, caracterizações e produção de sachês. Roxo: avaliação de solubilidades 

dentro e fora do sachê. 
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Inicialmente foram realizadas as sínteses das nanopartículas de 

hidroxiapatita (HAP) (𝐶𝑎10(𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)2) e de óxido de magnésio (𝑀𝑔𝑂). Para a 

síntese de ambas foi utilizada a metodologia de precipitação, podendo ser seguida de 

posterior tratamento térmico. 

Foi realizada, também, a síntese de zeólita FAU 

(9,5𝑁𝑎2𝑂: 1,0𝐴𝑙2𝑂3: 14𝑆𝑖𝑂2: 288𝐻2𝑂) utilizando a técnica sol-gel, seguida por 

tratamento hidrotermal. 

As nanopartículas produzidas foram caracterizadas por meio das 

técnicas de difratometria de raios X (DRX), microscopia eletrônica de varredura com 

fonte de emissão em campo (MEV-FEG), espectroscopia na região do infravermelho 

com transformada de Fourier (FTIR), espectroscopia Raman, análise de área de 

superfície específica a partir do método Brunauer, Emmett e Teller (BET) para análise 

das isotermas de adsorção e dessorção de nitrogênio, potencial zeta e espalhamento 

dinâmico de luz (DLS). 

Após a caracterização foi possível realizar a triagem das amostras 

produzidas e, em seguida, foi analisada a solubilidade das nanopartículas de HAP e 

MgO em água a 40ºC. 

Concomitantemente, foram produzidos filmes de amido termoplástico 

(TPS) a partir de diferentes fontes de amido. Após a caracterização por DRX, 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), análise termogravimétrica (TGA), FTIR e 

solubilidade em água, foi escolhida a melhor fonte de amido para prosseguir com a 

etapa de produção de blendas de amido e pectina.  

Assim, a pectina (PEC) foi incorporada aos filmes, variando a 

concentração de 0 a 100%. Essas blendas foram caracterizadas por DRX e FTIR, 

além de ensaios de tração, biodegradação e bactericida. Dessa forma, foi encontrada 

a concentração ótima de PEC na blenda para a produção dos compósitos, nos quais 

variou-se a concentração de FAU de 1 a 5%. Esses materiais foram caracterizados 

por DRX, MEV, FTIR, ensaio de tração e de permeabilidade ao vapor de água (water 

vapor permeability – WVP).  

Após a análise da melhor concentração de carga cerâmica (zeólita FAU) 

a ser utilizada na matriz polimérica, o compósito escolhido foi utilizado para a produção 

dos sachês biodegradáveis, responsáveis por acondicionar as nanopartículas de MgO 

e HAP. Em seguida, os sachês foram submetidos a ensaios de liberação do material 

acondicionado.  
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Durante a realização dessa sequência metodológica, os reagentes foram 

utilizados sem prévia purificação. A TABELA 3.1 relaciona os materiais empregados 

na elaboração desse trabalho: 

 

TABELA 3.1: Reagentes utilizados durante a execução da tese. 

Reagente Marca Pureza 

Nitrato de Cálcio Tetra-hidratado Quemis 98% 

Fosfato de Amônio Bibásico Quemis 97,5% 

Hidróxido de Amônio Neon 99% 

Nitrato de Cálcio Tetra-hidratado Quemis 96% 

Hidróxido de Potássio Neon 98% 

Amidex 3001 Ingredion - 

Amidex 4001 Ingredion - 

Amido de Milho Maizena  - 

Amido de Batata Dr Oetker - 

Fécula de Mandioca - - 

Amido de Arroz - - 

Glicerol Synth 95% 

Ácido Esteárico Synth 99% 

Fenolftaleína Synth 99% 

Cloreto de Bário Neon 98% 

Ácido Clorídrico Synth 89% 

Ágar - - 

Aluminato de Sódio Aldrich 98% 

Hidróxido de Sódio Quemis 99% 

Sílica Tixosil 99% 

Sulfato de Magnésio Synth 95% 

Tartarato de Antimônio e Potássio Synth 99% 

Ácido Sulfúrico LSChemicals 95 – 99% 

Ácido Cítrico Vetec 99,5% 

Ácido Ascórbico Proquimios 99,7% 

Molibdato de Amônio Reatec 82,5% 

 

 

3.2. Síntese de HAP 

 

Foram realizadas duas sínteses de hidroxiapatita, as quais tiveram 

tempos de reação e rendimentos diferentes. Ambas ocorreram pela reação entre o 

nitrato de cálcio tetrahidratado (𝐶𝑎(𝑁𝑂3)2. 4𝐻2𝑂) e o fosfato de amônio bibásico 

((𝑁𝐻4)2𝐻𝑃𝑂4) em quantidades estequiométricas, mantendo-se o pH em 11 com a 
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adição de hidróxido de amônio (𝑁𝐻4𝑂𝐻). Além disso, a reação ocorreu sob atmosfera 

de nitrogênio (𝑁2).  

 

3.2.1. Hidroxiapatita Lenta 

 

A FIGURA 3.2 abaixo esquematiza a síntese lenta da hidroxiapatita.  

 

FIGURA 3.2: Esquema de síntese das nanopartículas de hidroxiapatita (HAP) pelo 

método lento. Fonte: próprio autor. 

 

Para o preparo da solução de nitrato de cálcio, foram solubilizados 2,8 g 

do sal em 150 mL de água deionizada. Essa solução foi transportada para o balão de 

3 bocas, ajustando-se o pH para 11 com a adição de hidróxido de amônio. Então, 

iniciou-se a inserção de N2 durante 20 min a fim de eliminar possíveis gases 

dissolvidos na solução. Concomitante a isso foi preparada a solução de fosfato de 

amônio dissolvendo-se 1,6 g em 50 mL de água deionizada. Ao longo de 2 h, a solução 

de fosfato de amônio foi gotejada lentamente (taxa de 1,25 mL por minuto) no balão 

contendo a solução de nitrato de cálcio. O pH da solução foi checado em intervalos 

de 15 min com fitas medidoras de pH, mantendo-o sempre próximo de 11. Após a 

finalização da etapa de gotejamento, a solução resultante permaneceu sob agitação 

magnética durante 20 min. Em seguida, o material foi lavado com auxílio de uma 

centrífuga e seco em estufa de circulação de ar à 40°C. 
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3.2.2.  Hidroxiapatita Rápida 

 

Como relatado anteriormente, o diferencial entre as sínteses se deu pela 

variação de velocidade e rendimento. Assim, na síntese rápida foi utilizado o pHmetro, 

para visualizar instantaneamente as variações de pH e fazer os devidos ajustes pela 

inserção de 𝑁𝐻4𝑂𝐻, como pode ser visto na FIGURA 3.3. 

 

FIGURA 3.3: Esquema de síntese das nanopartículas de hidroxiapatita (HAP) pelo 

método rápido. Fonte: próprio autor. 

 

Na preparação da solução de nitrato de cálcio, 28 g do sal foram 

solubilizados em 250 mL de água deionizada, a qual foi transportada para um balão 

de três bocas. Foi realizado o ajuste do pH em 11 e o borbulhamento de N2 durante 

20 min previamente ao início da síntese. Para o preparo da solução de fosfato de 

amônio, 16 g foram solubilizados em 100 mL de água deionizada.  

Em seguida, porções da solução de (NH4)2HPO4 foram adicionadas ao 

balão, observando atentamente a variação de pH e adicionando hidróxido quando 

necessário. Numa taxa de 35 mL min-1, toda solução de fosfato foi adicionada ao 

sistema, o qual permaneceu sob agitação por mais 20 min. Por fim, o material 

precipitado foi lavado com auxílio de uma centrífuga até alcançar pH 7 e encaminhado 

para secagem em estufa de circulação de ar a 40°C.  

A caracterização das nanopartículas de HAP foi realizada por meio da 

utilização das seguintes técnicas: 
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• DRX – Difratometria de Raios X: varredura θ - 2θ, variando 2θ de 5 a 85° na 

velocidade de varredura de 1° min-1. A partir dos difratogramas obtidos pelo 

equipamento Shimadzu®, modelo LabX XRD-6000 utilizando radiação Cu-Kα de 

λ=1,5406 Å a 30 kV e 30 mA, foi possível verificar as fases e a cristalinidade das 

amostras.  

• MEV-FEG – Microscopia Eletrônica de Varredura com Fonte de Emissão em 

Campo: pelas imagens obtidas no microscópio modelo 6701F da marca JEOL, 

foi possível observar o formato das nanopartículas, assim como o estado de 

aglomeração entre elas. Com a utilização do software Image J foi possível 

encontrar os valores de diâmetro médios das partículas sintetizadas.  

• FTIR – Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier: em 

um equipamento Bruker VERTEX FT-IR, as análises ocorreram por ATR em 64 

varreduras de 4000 a 400 cm-1, com resolução de 4 cm-1. Com a utilização dessa 

técnica foi possível observar a presença de espécies adsorvidas na superfície 

das amostras. 

• Análise de Área Superficial Específica: para a quantificação da área 

superficial das nanopartículas foram realizadas isotermas de 

fissorção/dessorção de N2 e utilizou-se o método BET para calcular a área a 

partir do tratamento dos dados obtidos. O ensaio foi realizado no equipamento 

da Micrometrics, modelo ASAP 2020.  

• Potencial Zeta e Espalhamento Dinâmico de Luz (DLS):  por meio de um 

equipamento da Malvern Instruments, modelo Zetasizer Nano ZS90, foi possível 

a verificação da estabilidade das nanopartículas em um sistema coloidal, assim 

como dos tamanhos de aglomerados de partículas. 

 

3.2.3.  Ensaio em Casa de Vegetação 

 

Para análise das nanopartículas de HAP, ensaios em casa de vegetação 

foram realizados nas dependências do Departamento de Ciência e Solo da 

Universidade Federal de Lavras pelo Me. Ivan Célio de Andrade Ribeiro e pelo Prof. 

Dr. Leônidas Carrijo Azevedo Melo.  As casas de vegetação apresentam vantagem 

de abrigar as plantas sob investigação em um meio com controle de água, iluminação, 

presença de nutrientes, além de protege-las contra fenômenos meteorológicos119.  
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Nesse ensaio foi utilizado solo classificado como Ultisol, apresentando 

as seguintes características físico-químicas: 670 g kg-1 de argila, pH de 4,8 em água, 

20 g kg-1 de matéria orgânica, [P] = 0,35 mg kg-1, [K] = 0,06 cmolc  kg-1, [Ca] = 0.30 

cmolc  kg-1, [Mg] = 0,11 cmolc  kg-1, [Al] = 0,30 cmolc  kg-1. Inicialmente foi realizada a 

calagem utilizando carbonato de cálcio (𝐶𝑎𝐶𝑂3) e carbonato de magnésio (𝑀𝑔𝐶𝑂3) na 

proporção de 3:1. Então, o material foi incubado durante 30 dias com umidade próxima 

a 70% da capacidade do solo de retenção de água. Após isso, esse foi seco ao ar. 

Todas as amostras foram testadas em quadruplicata, sendo utilizado 1 kg de solo para 

cada vaso. Neles foram adicionados 200 mg de uma das fontes de fósforo (HAP 

Rápida, HAP Lenta ou superfosfato triplo), sendo que quatro vasos permaneceram 

sem nenhuma adição de P, correspondendo à amostra controle. Por fim, uma solução 

nutritiva contendo N, K, S, Cu Fe, Mn, Mo e Zn foi aplicada nos solos preparados e, 

em cada vaso, foram plantadas 10 sementes de B. brizantha cv. Marandu. A partir de 

pesagens diárias, a umidade do solo foi mantida constante. Após períodos de 60 e 

120 dias as amostras acima de 10 cm do solo foram colhidas e secas dentro de sacos 

de papel em estufa à 70°C. Assim, a quantidade de fósforo presente na biomassa 

seca foi analisada por ICP da marca Spectro, modelo Blue, e então, o total de fósforo 

absorvido pelo material foi estimado. 

 

3.3. Síntese de MgO  

 

Para a síntese do óxido de magnésio foram utilizados nitrato de 

magnésio hexa-hidratado (𝑀𝑔(𝑁𝑂3)2. 6 𝐻2𝑂) e hidróxido de potássio (𝐾𝑂𝐻). Assim, 

foi preparada uma solução contendo 5,13 g do precursor do Mg em 50 mL de água 

deionizada. Outra solução foi preparada concomitantemente à primeira, adicionando-

se 3,02 g da base em 50 mL de água deionizada. Como demonstrado na FIGURA 3.4 

a seguir, essas soluções foram misturadas e mantidas sob constante agitação 

magnética durante 20 min. Em seguida, o material obtido foi lavado com auxílio de 

uma centrífuga até a obtenção do pH próximo de neutro e, posteriormente, seco em 

estufa de circulação de ar a 40°C. 



30 
 

 

FIGURA 3.4: Representação esquemática da síntese de MgO por precipitação. Fonte: 

próprio autor. 

 

Após a secagem, o material obtido foi calcinado em diferentes 

temperaturas (300, 350, 400, 500, 600 e 700°C) durante 2 h. 

Para realizar a caracterização estrutural, foram utilizadas as técnicas de 

DRX, MEV-FEG, FTIR, Potencial Zeta e DLS, já mencionadas no item 1.2.2. As 

imagens de microscopia foram obtidas num microscópio eletrônico ZEISS modelo 

SIGMA. Além dessas análises, foram realizadas também as seguintes 

caracterizações: 

• FT-Raman – Espectroscopia Raman com Transformada de Fourier: essa técnica 

foi essencial para auxiliar a caracterização da estrutura cristalina do material, 

apresentando informações complementares àquelas obtidas pelo DRX. A partir 

dessa análise foi possível observar se houve a presença de grupos funcionais 

não desejados na rede estrutural. O equipamento utilizado foi Bruker VERTEX 

FT-IR acoplado com módulo FT-Raman RAM II e laser Nd:YAG em 1064 nm 

com detector de germânio resfriado com nitrogênio líquido. No teste foi realizado 

200 varreduras com resolução de 4 cm-1 variando de 100 a 1000 cm-1.  
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3.4. Processamento e Produção dos Filmes  

 

Nessa etapa serão descritos os procedimentos utilizados para a 

obtenção dos filmes de amido termoplástico, blendas de amido e pectina (TPS : PEC) 

e compósitos de amido, pectina e zeólita faujasita (TPS : PEC : FAU). 

 

3.4.1. Filmes de Amido 

 

Neste trabalho, diferentes tipos de amido foram utilizados para produção 

de filmes termoplásticos. Desse modo foi possível avaliar quais apresentaram 

características favoráveis para a utilização desejada. Foram empregados amidos 

provenientes do milho (Maizena®, Amidex 3001 e 4001), batata, mandioca e arroz.  

Os filmes de TPS foram produzidos de acordo com Moreira et al.120, em 

que, 28 g de amido foram homogeneizados manualmente com 0,28 g de ácido 

esteárico, 12 g de glicerol e 5,6 g de água destilada. Em seguida, essa mistura foi 

processada em um misturador de câmara interna com rotores do tipo roller a 110°C 

durante 4 min à 160 rpm.  Para formação do filme foi utilizada uma prensa térmica 

com resfriamento por circulação de água (Siwa). Nessa etapa, 13 g do TPS produzido 

foram pré-aquecidos à 140°C durante 2 min na prensa sem pressão, abrindo-a na 

metade do tempo para liberação dos vapores de água produzidos. Após essa etapa, 

o material foi prensado por 1 min sob 10 ton. Para conformação dos filmes foi utilizada 

um molde com dimensões de 10x10 cm e espessura de 2 mm.  Em seguida, os filmes 

de amido termoplástico foram caracterizados pelas técnicas de DRX e FTIR já 

mencionadas no item 1.2.2 e, também, pelas seguintes técnicas: 

• MEV - Microscopia Eletrônica de Varredura: essa análise foi realizada em um 

equipamento JEOL-JSM 6510 e foi utilizada para observação da superfície de 

fratura em nitrogênio líquido dos filmes de amido, podendo observar a 

homogeneidade, presença de grânulos in natura e espessura.  

• TG – Termogravimetria: essa caracterização foi utilizada a fim de observar o 

comportamento térmico do material. Assim, a partir dessa análise e sua derivada 

foi possível observar eventos de degradação do filme. A medida foi feita de 40 a 

700°C, com taxa de aquecimento de 10°C min-1 sob ar sintético. 

• Solubilidade: a análise de solubilidade do filme em água ocorreu durante 21 

dias. Para isso, todo material utilizado, como pinças, beckers e recipientes, foi 
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autoclavado à 212ºC e 1 atm por 20 minutos, a fim de prevenir a proliferação de 

fungos durante o experimento. Além disso, os filmes foram redimensionados em 

quadrados de 2x2 cm foram submetidos à radiação ultravioleta (UV), de modo a 

diminuir a presença de esporos em sua superfície. Em seguida, cada um dos 

materiais a serem analisados foram colocados em béqueres contendo 200 mL 

de água destilada previamente autoclavada, e fotografados periodicamente.  

 

3.4.2. Filmes de Amido : Pectina 

 

Para essa etapa foram utilizados somente o Amidex 3001 e o amido de 

batata. Dessa forma, foi realizada a incorporação de pectina variando as proporções 

de 0 a 100%, obtendo-se as seguintes formulações: 100 TPS, 75 TPS : 25 PEC, 50 

TPS : 50 PEC, 25 TPS : 75 PEC e 100 PEC. Na  FIGURA 3.5 é possível observar as 

quantidades de cada polímero utilizada em cada formulação: 

 

FIGURA 3.5: Quantidade dos biopolímeros amido e pectina utilizados 

para a produção de cada blenda. Fonte: próprio autor. 

 

O processamento e obtenção dos filmes se deu da mesma forma 

descrita no item 1.4.1. Para a caracterização destes materiais foram utilizadas as 

técnicas DRX, MEV, FTIR, TG, assim como no item anterior. Foi utilizado, também, o 

ensaio mecânico (tração) com corpos de prova retangulares de aproximadamente 

6,3x1,3 cm, seguindo a norma ASTM D882-97. O experimento foi realizado em 

decaplicata em um Texturômetro TA.XT Plus  da Stable Micro System, numa taxa de 

deslocamento de 0,8 cm s-1. A partir desse experimento, foi possível analisar a 

resposta do material perante a aplicação de força uniaxial de tração, aferindo sua 
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deformação e tensão.  Além desses, também foram realizados os ensaios de 

biodegradação e bactericida dos materiais. 

3.4.2.1. Ensaio de Biodegradação 

 

Para a biodegradação, foi utilizada a norma ABNT NBR 14283 referente 

à determinação da biodegradação pelo método respirométrico. Nesse ensaio, todas 

as composições de blendas produzidas foram analisadas em respirômetros contendo 

50 g de solo com umidade mínima de 50%. Nesse sistema, pedaços de blendas 

cortadas em círculos de 16 mm de diâmetro foram enterrados. Em outro 

compartimento do respirômetro foi adicionado 10 mL de uma solução de KOH de 

concentração conhecida. Em seguida, o sistema foi fechado, areado com auxílio de 

uma bomba de aquário, e deixado em estufa à 28°C. Após determinados tempos, o 

KOH foi analisado por titulação com ácido clorídrico (HCl) padronizado previamente. 

À amostra a ser titulada, foi adicionado 2 mL de uma solução de BaCl2 e duas gotas 

de solução alcoólica de fenolftaleína. Em seguida, os respirômetros foram 

preenchidos com novos 10 mL de KOH, areados e armazenados na estufa até o 

próximo tempo de análise. O sistema foi analisado nos seguintes períodos: 0,5; 1; 1,5; 

2,5; 4,5; 5,5; 6,5; 11,5; 14,5; 17,5; 20,5; 24,5 e 30 dias. 

 

3.4.2.2. Ensaio Disco-difusão 

 

Para a avaliação da atividade bactericida das blendas TPS:PEC foi 

realizado o ensaio disco-difusão, adaptando a norma NCCLS (M2-A8). Nesse 

experimento foram utilizados os microrganismos Staphylococcus aureus e 

Escherechia coli. Primeiramente, foi preparado o meio com cada tipo de bactéria, os 

quais foram submetidos a uma etapa de crescimento durante 12 h em estufa a 36°C. 

Após esse período, a concentração do meio foi ajustada para 106 unidades 

formadoras de colônia. Assim, os inóculos preparados foram espalhados nas placas 

de Petri, previamente preparadas com ágar e meio de cultura Müller-Hinton. Em 

seguida, os filmes das blendas de amido e pectina, que já haviam sido cortados em 

discos, foram acomodados na superfície do ágar inoculado com os microrganismos. 

Depois essa etapa, as placas foram tampadas e incubadas em estufa a 36°C por 12 

h. Posteriormente, foi possível observar os halos de inibição de crescimento das 

bactérias causado por cada formulação de blenda. 
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3.4.2.3. Ensaio de Revestimento como Embalagem 

 

A fim de avaliar a viabilidade da utilização dos filmes produzidos como 

embalagem, foi realizado esse ensaio. Assim, foi possível estudar a variação do tempo 

de prateleira da fruta envolta pelo polímero. 

Para este ensaio, as blendas de amido e pectina foram termoprensados 

de modo análogo ao descrito no item 1.4.1., entretanto não foram utilizadas as formas 

de conformação. A partir dos filmes obtidos, foram produzidos grandes sachês 

(aproximadamente 8x12 cm) para a inserção de uma uva. No experimento foram 

utilizadas uvas Thompson verde do mesmo cacho. Essas foram acompanhadas e 

fotografadas diariamente.  

 

3.4.3. Filmes Compósitos TPS : PEC : FAU 

 

Para esse estágio do desenvolvimento da pesquisa, foram utilizadas 

partículas de zeólita do tipo FAU como reforço cerâmico na matriz polimérica de amido 

e pectina. 

 

 

3.4.3.1. Síntese de Zeólita Faujasita (FAU) 

 

Inicialmente, 3,75 g de aluminato de sódio (𝑁𝑎𝐴𝑙𝑂2) foram solubilizados 

em 50 mL de água deionizada. Concomitantemente a isso, foi preparada uma solução 

de hidróxido de sódio (𝑁𝑎𝑂𝐻) dissolvendo 10,8 g em 50 mL de água deionizada. Em 

seguida, essas amostras foram unidas em um copo de Teflon de 100 mL de volume. 

À essa solução produzida foi inserido 16,22 g de sílica (𝑆𝑖𝑂2) Tixosil ® enquanto 

ocorria a homogeneização manual com bastão de vidro e, após completa mistura, a 

amostra passou por envelhecimento estático em bancada por 24 h.  Após essa etapa, 

o material foi submetido ao tratamento hidrotérmico por 24 h a 100°C.   

Para lavagem do material precipitado, foi utilizada uma centrífuga, até 

alcançar pH próximo ao neutro. Então o material foi seco em estufa de circulação de 

ar à 40°C. Já para troca de cátion na zeólita FAU, 1 g do material foi suspenso em 
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uma solução de sulfato de manganês (𝑀𝑛𝑆𝑂4) de concentração 0,015 mol L-1 durante 

24 h.  

Em seguida, as amostras foram caracterizadas pelos métodos de DRX, 

BET e MEV-FEG, já apresentados no item 1.2.2. 

 

3.4.3.2. Produção dos Filmes Compósitos 

 

Para a produção dos compósitos TPS : PEC : FAU, foi utilizada a blenda 

de proporção 50 TPS: 50 PEC. Nessa matriz polimérica foram inseridas proporções 

de cargas cerâmicas faujasita equivalente à 1, 2, 3, 4 e 5% (m/m) da carga cerâmica 

faujasita.  

A produção dos filmes compósitos ocorreu de forma similar àquela citada 

no item 1.5.1. O diferencial se deu pela utilização do ultrassom de ponteira (BRANSON 

500) para a homogeneização da FAU na solução composta por glicerol e água. A 

dispersão ocorreu em amplitude de 30% por 1 min. 

Os filmes compósitos obtidos foram caracterizados por DRX e FTIR de 

modo análogo ao descrito no item 1.5.1. Esses materiais também foram 

caracterizados pelo ensaio mecânico assim como mencionado no item 1.5.2. Além 

dessas análises, foi realizado o ensaio de permeabilidade ao vapor de água (WVP).  

Para esse experimento foram utilizados porta amostras de inox previamente 

submetidos à pesagem.  

Inicialmente cortou-se os filmes com auxílio de um cortador de papel 

circular de 31 mm de diâmetro. Por meio de um micrômetro, as espessuras dos 

materiais foram quantificadas. Em seguida, foram adicionados 6 mL de água 

deionizada no interior do porta amostra e o filme compósito foi posicionado entre os 

anéis de vedação, como pode ser observado na FIGURA 3.6. 
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FIGURA 3.6: Porta amostras utilizados no ensaio de WVP, sendo a) Representação 

esquemática da imagem frontal e b) Secção transversal do porta amostras. Fonte: 

próprio autor. 

 

Assim, mediu-se as massas dos porta amostras com os respectivos 

filmes. Em seguida, o aparato experimental foi colocado em um dessecador com 

pérolas de sílica e permaneceram em sala com temperatura constante de 25°C. 

Periodicamente, as massas dos sistemas foram mensuradas, até o final do 

experimento.   

 

3.5. Produção dos Sachês 

 

Foram produzidos sachês com 3 composições distintas:  

1) Filme 100 TPS (Amidex 3001) 

2) Filme 50 TPS : 50 PEC 

3) Filme 50 TPS : 50 PEC : 3% FAU 

Para a produção dos sachês, esses filmes foram redimensionados em 

quadrados de 3x3 cm. Esses tiveram suas bordas umidificadas com água destilada e, 

então, três das quatro bordas foram seladas com auxílio da prensa térmica. Após essa 

etapa, foram adicionados 50 mg de HAP obtida a partir da síntese rápida e 50 mg de 

MgO 350°C. Por fim, a última borda foi selada, sem submeter o interior do sachê ao 

aquecimento.  
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3.6. Ensaio de Solubilização e Liberação dos Íons Fósforo e 

Magnésio 

 

Nesse tópico serão descritos os procedimentos utilizados tanto para a 

análise da solubilidade das nanopartículas soltas quanto acondicionadas nos 

diferentes sachês produzidos.  

 

3.6.1.  Ensaio de Solubilidade das Nanopartículas de MgO e HAP 

 

 O ensaio de solubilidade das nanopartículas HAP e MgO foram 

realizados em estufa à 40°C. Para isso foram adicionados 50 mg do material e 50 mL 

de água deionizada à um tubo do tipo Falcon de 50 mL de capacidade. Após o período 

de solubilização, o tubo foi encaminhado para centrifugação à 8.000 rpm durante 10 

min. Em seguida, uma alíquota foi retirada e congelada para posterior análise. Os 

períodos de retirada de alíquota foram: 0, 5, 10, 15 e 30 min; 1, 2, 4, 8 e 12 h; e 1, 2 e 

4 dias.  

Para a quantificação do fósforo presente nas alíquotas de solubilização 

das amostras de HAP (obtidas a partir das sínteses lenta e rápida) foi utilizada a 

metodologia colorimétrica azul de molibdênio. Nesse tipo de determinação é realizada 

a complexação do fósforo presente na amostra. Assim, foi necessária a produção das 

seguintes soluções: 

• Reagente misto: 25 mL de solução de ácido sulfúrico diluída com água deionizada 

na proporção de 1:3 (V/V), 5,5 mL de solução de molibdato de amônio 0,82 mol L-

1 e 0,6 mL de solução de tartarato de antimônio e potássio 4,8.10-2 mol L-1. 

• Solução de ácido ascórbico 0,4 mol L-1. 

• Solução de ácido cítrico 0,11 mol L-1
. 

Para a complexação da amostra, em um tubo de ensaio foram 

adicionados 50 µL da amostra, os quais foram diluídos com água deionizada até 

completar 5 mL. Em seguida, foram adicionados 2 mL de reagente misto, 2 mL de 

solução de ácido ascórbico e 0,2 mL de solução de ácido cítrico. O tubo de ensaio 

foi homogeneizado manualmente e, então, submetidos a aquecimento por banho 

maria a 50°C durante 15 min. Então a amostra foi lida em um espectrofotômetro UV-

Vis Shimadzu UV-1601PC em 880 nm. Foi realizada também a curva de calibração 

utilizando soluções de concentração de  0,2; 0,5; 1,0; 2,5 e 4,0 ppm. 
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Já para a quantificação de magnésio presente nas alíquotas de 

solubilização, foi utilizado um espectrofotômetro de absorção atômica PinAAcle 900T 

da PerkinElmer. Para a curva de calibração foram utilizadas soluções padrão de 

magnésio com as concentrações de 2, 5,10, 20, 30 e 40 ppm.  

 

3.6.2.  Ensaio de Liberação dos Sachês 

 

O ensaio de liberação a partir da degradação dos sachês foi realizado 

em béqueres de 250 mL à temperatura ambiente. Neles foram adicionados os sachês 

e 220 mL de água destilada. Para a retirada de alíquota, a solução do sistema foi 

levemente homogeneizada com auxílio de um bastão de vidro, e então foram colhidas 

3 alíquotas de 6 mL de cada béquer, sendo cada uma para a análise de um nutriente 

(P, Mg e Mn). Em seguida, essas alíquotas foram centrifugadas à 13.000 rpm durante 

5 min. Os 18 mL retirados do béquer foram repostos com água destilada. Os tempos 

de retiradas de alíquotas foram: 0 e 30 minutos; 1, 4 e 12 horas; 1, 2, 4, 8 e 12 dias.  

A análise de fósforo foi realizada pelo método colorimétrico azul de 

molibdênio. Já as quantificações de Mg e Mn foram realizadas no espectrômetro de 

absorção atômica.  
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

A partir deste ponto serão abordados os resultados obtidos durante a 

sequência metodológica e caracterizações descritas no item 3. Inicialmente serão 

discutidos os dados relacionados às nanopartículas de HAP e MgO. Posteriormente 

serão tratados os resultados relacionados à produção dos filmes de TPS, TPS : PEC 

e TPS : PEC : FAU. Enfim, serão discutidos os resultados dos ensaios de solubilidade 

e a consequente liberação dos íons de interesse. 

 

4.1. Caracterização das Nanopartículas 

 

4.1.1. Caracterização das nanopartículas de hidroxiapatita.  

 

As amostras de HAP produzidas foram caracterizadas por DRX a fim de 

confirmar a fase e grau de cristalinidade. A FIGURA 4.1 evidencia os difratogramas 

obtidos para as amostras Rápida e Lenta.   

 

 

FIGURA 4.1: Difratograma de raios X das amostras de hidroxiapatita obtidas por meio 

da metodologia Lenta e Rápida. 

 



40 
 

A partir da ficha cristalográfica JCPDS n° 01-074-0566 pode-se observar 

que ambas exibem somente picos relacionados à fase hidroxiapatita com estrutura do 

tipo hexagonal, não apresentando fases secundárias. Pode-se notar, também, que a 

amostra Lenta apresentou maior cristalinidade quando comparada à amostra Rápida. 

Isso pode ser observado com clareza na melhor definição dos picos em 28, 33 e 34°, 

indicando que o maior tempo de reação promoveu a maior acomodação das celas 

unitárias do material, acarretando em picos mais definidos.  

Pang e Bao121 apresentaram resultados similares ao variarem o tempo 

de envelhecimento durante a síntese de hidroxiapatita coprecipitada a partir de cloreto 

de cálcio (𝐶𝑎𝐶𝑙2) e hidrogenofosfato de amônio ((𝑁𝐻3)2𝐻𝑃𝑂4). Com o aumento do 

tempo de envelhecimento foi observado maior grau de cristalinidade das partículas.  

Pelas imagens de microscopia eletrônica, FIGURA 4.2, nota-se que 

ambas as amostras apresentaram formato do tipo bastonete. 

 

  

FIGURA 4.2: Imagens de microscopia eletrônica de varredura à esquerda. 

Histogramas de variação do diâmetro das partículas à direita, com valor de diâmetro 

médio acima da figura. 
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 Este resultado corrobora com os dados obtidos por Barnerjee et al.122, 

que sintetizaram hidroxiapatita a partir de Ca(NO3)2.4H2O e ácido fosfórico (H2NO3). 

A reação foi realizada na presença dos surfactantes polioxietileno(5)nonilfeniléter 

(NP5) e polioxietileno(12)nonilfeniléter (NP12), utilizando ciclohexano como solvente. 

Após o tratamento térmico do material, foram obtidas nanopartículas com formato de 

bastões.  

Pela FIGURA 4.2 nota-se que as partículas sintetizadas pela 

metodologia rápida apresentaram menor diâmetro comparado àquelas obtidas pelo 

método lento. Isso pode estar relacionado com as taxas de nucleação e o crescimento 

das partículas durante a síntese. A inserção de grandes quantidades do reagente ao 

sistema faz com que ocorra a formação de um grande número de nucleações 

concomitantemente, acarretando em partículas com menores diâmetros. Já a 

introdução em quantidades menores acarreta em menos núcleos, os quais tendem a 

crescer mediante o gotejamento contínuo do reagente123.  

Analisando os resultados de área superficial na TABELA 4.1 é possível 

notar que, apesar do menor diâmetro, as nanopartículas de HAP Rápida 

apresentaram menor área superficial (~79 m2 g-1) que as nanopartículas de HAP Lenta 

(~111 m2 g-1), resultados similares aos reportados na literatura124. Isso pode estar 

relacionado ao grau de aglomeração das mesmas, indicando que a metodologia lenta 

resultou em partículas menos aglomeradas, aumentando a área superficial. Isso é 

corroborado pelos valores de tamanho de aglomerados obtidos pela energia 

dispersiva de luz (DLS) descritos na TABELA 4.1, os quais apresentam valores 

maiores para a hidroxiapatita rápida.   

 

TABELA 4.1: Valores de potencial zeta, tamanhos de aglomerados por DLS e área 

superficial por BET. 

Amostras HAP Rápida HAP Lenta 

Área Superficial / m2 g-1 79,81 ± 0,34 110,98 ± 0,64 

Potencial Zeta / mV -5,05 ± 0,16 -2,53 ± 0,14 

Tamanho de aglomerados / nm 508 ± 24 427 ± 38 

 

A partir da análise de potencial zeta foi possível obter informações sobre 

a estabilidade das partículas em solução aquosa. Quanto maior a quantidade de 

cargas presente na superfície das partículas, maior será a repulsão entre essas e, 
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consequentemente, mais estável são essas partículas em suspensão. Isso pode ser 

observado em amostras que apresentem altos valores em módulo para potencial zeta 

(acima de 30). O oposto ocorre com amostras que apresentem baixo valor em módulo, 

ocorrendo a aglomeração e decantação das mesmas125,126. Ambas as amostras de 

HAP apresentaram baixos valores, indicando a grande tendência de aglomeração das 

nanopartículas sintetizadas, corroborando com as imagens de FEG obtidas, que 

evidenciam a aglomeração do material. Ahmed et al.127 reportaram valores similares 

de potencial Zeta quando medido em pH próximo do neutro.  

A fim de analisar a eficiência de disponibilização dos íons fósforo a partir 

das nanopartículas de HAP, foi realizado o ensaio em casa de vegetação. A FIGURA 

4.3 mostra o desenvolvimento do capim frente às diferentes fontes de fósforo. Já a 

FIGURA 4.4 evidencia a massa seca do vegetal quando cultivadas na presença de P, 

variando a dose de material aplicado. 

 

  

FIGURA 4.3: Crescimento do Capim-marandu na presença de: sem fonte de fósforo 

(a e d), HAP Rápida (b), HAP Lenta (e) e Superfosfato Triplo (c e f). 

 

A partir da FIGURA 4.3 pode-se observar que não houve crescimento 

nas amostras controle (a e d), ou seja, sem a adição de fertilizantes fosfatados. Já o 

crescimento do vegetal na presença de HAP, tanto rápida quanto lenta, apresentaram 

crescimentos similares àqueles cultivados com super fosfato triplo (SFT).  

A partir do gráfico podemos observar que, mesmo em menores 

dosagens, o cultivo na presença de hidroxiapatita foi igualmente eficiente àquele na 

presença de superfosfato triplo, comprovando a aplicabilidade do material sintetizado, 

tanto pela metodologia lenta, quanto pela metodologia rápida. 
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FIGURA 4.4: Massa seca do Capim-marandu cultivado em diferentes dosagens. 

 

Dessa forma, a utilização de HAP Rápida se torna mais vantajosa, já que 

apresenta praticamente a mesma taxa de liberação quando comparada á HAP lenta, 

entretanto, pode ser sintetizada muito mais rapidamente. 

 

4.1.2. Caracterização das nanopartículas de MgO.  

 

Foi realizada a caracterização por DRX a fim de se obter informações 

sobre a estrutura do material sintetizado. Assim, foram obtidos os difratogramas, 

FIGURA 4.5, das amostras de MgO. Nele é possível observar que a precipitação do 

íon Mg2+ na presença do mineralizador, sem tratamento térmico, acarretou na 

formação de hidróxido de magnésio (JCPDS n°00-076-0667) com estrutura do tipo 

hexagonal.  Nota-se, também, que a temperatura de calcinação de 300°C não foi 

suficiente para a transição total do hidróxido para óxido, o que acarretou em um 

material misto, contendo tanto Mg(OH)2 quanto MgO. 

Ao utilizar temperaturas de calcinação acima de 400°C, foi possível 

observar a presença somente da fase óxida nos difratogramas, a qual apresenta 

estrutura cúbica (JCPDS n°00-089-4248). Esses dados encontram-se de acordo com 

Wang et al.128, que obtiveram partículas de MgO por meio da precipitação de hidróxido 

na presença de polietilenoglicol (PEG), seguida de calcinação à 450°C por 1,5 h.  

Nota-se o estreitamento dos picos com o aumento da temperatura de calcinação, 
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diminuindo os valores de FWHM de 1,40 para 0,54, indicando maior cristalinidade nas 

amostras obtidas em temperaturas mais elevadas129,130.  

 

 

FIGURA 4.5: Difratogramas para as amostras de MgO obtidas por precipitação e 

calcinadas por 2 h a diferentes temperaturas. Valores de FWHM presentes para as 

amostras calcinadas a partir de 400°C. 

 

Com auxílio do espectrofotômetro Raman foram obtidas informações 

complementares aos obtidos pelo DRX. Os espectros para os materiais 

nanoparticulados estão representados na FIGURA 1.6, nos quais pode-se notar os 

modos vibracionais referentes ao hidróxido de magnésio131.  
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FIGURA 4.6: Espectros FT-Raman obtidos para as amostras obtidas por precipitação 

e calcinadas a diferentes temperaturas. 

Com o aumento da temperatura de calcinação, os modos vibracionais 

referentes ao hidróxido são amenizados e, a partir de 600°C, nota-se o Raman 

inativo132, causado pelo aumento de simetria pelo alcance da estrutura cúbica.  Esse 

fato corrobora com os dados obtidos por Cazzanelli et al.133 durante  a produção de 

MgO pela degradação térmica de Mg(NO3)2 à 600°C.  

Para a análise morfológica foi realizado o MEV-FEG, e as imagens 

podem ser vistas na FIGURA 4.7. A partir delas pode-se notar que as partículas 

obtidas à 350°C apresentam diâmetro médio de 25 nm, resultado também reportado 

por Feng et al.134 ao sintetizarem MgO pela metodologia de combustão utilizando 

nitrato de magnésio (Mg(NO3)2) e ureia (CH4N2O).  Com o aumento da temperatura 

de calcinação observa-se formato folear das partículas. O mesmo formato foi obtido 

por Samodi et al.135 ao sintetizar MgO a partir da reação entre acetato de magnésio 

(Mg(H3CCOO)2) e hidróxido de amônio seguido de calcinação à 500°C por 3 h.  
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FIGURA 4.7: Imagens de microscopia eletrônica: a) MgO calcinado à 350°C, b) 

histograma do diâmetro médio de partículas produzidas à 350°C e c) MgO calcinado 

à 700°C. 

 

A fim de observar as possíveis espécies adsorvidas na superfície do 

material, foi realizado o FTIR das amostras, o qual está representado na FIGURA 4.8: 

 

 

FIGURA 4.8: Espectro FTIR para as amostras de MgO sintetizadas. 
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A banda em 3696 cm-1
 está relacionada com a presença de OH 

proveniente do hidróxido de magnésio (Mg(OH)2), enquanto  a banda em 3445 cm-1 

associa-se à presença de OH de hidratação136, corroborando com os resultados de 

FT-Raman (FIGURA 4.6) que indica a presença de hidróxido como fase secundária 

nas amostras calcinadas até 500°C. Em 427 cm-1 é possível notar as vibrações de 

estiramento da ligação Mg–O54. Já as bandas presentes em 1481 e 1421 cm-1 estão 

relacionadas à presença de vacâncias de oxigênio na estrutura do óxido de magnésio, 

corroborando com os resultados obtidos por Lopez et al.137.  

 

4.2. Caracterização dos Filmes 

 

A seguir tem-se as caracterizações estruturais dos filmes de amido, em 

seguida das blendas de amido e pectina e, por fim, das partículas de zeólita FAU e 

filmes compósitos.  

 

4.2.1. Filmes de Amido (TPS) 

 

A partir da difratometria de raios X foi possível avaliar a presença das 

fases presentes, assim como a cristalinidade das mesmas. A FIGURA 4.9 ilustra os 

difratogramas obtidos para os filmes obtidos a partir do processamento de diferentes 

fontes de amido. 
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FIGURA 4.9: Difratometria de raios X dos filmes de amido produzidos a partir dos 

amidos Amidex 4001, Amidex 3001, batata, maisena, mandioca e arroz. 

 

Nela é possível notar os picos referentes à semi-cristalinidade do amido 

posicionados em 12,7; 17,0; 19,5 e 22,0°. Essa característica está relacionada com a 

presença das cadeias helicoidais de amilose no material101,138. Ao formularem blendas 

de amido e zeína num misturador de câmara interna do tipo Haake, Corradini et al.139 

obtiveram materiais com picos situados em 2θ semelhantes ao evidenciado na figura 

acima. 

A amostra obtida pelo processamento do amido de arroz apresenta um 

pico com alto grau de cristalinidade, em 30,7°, e está relacionado à presença de 

contaminante no material, cuja a identificação não foi possível pelo banco de dados 

empregado. Já nas outras amostras, não foram detectadas impurezas cristalinas em 

sua composição. 

Na FIGURA 4.10, tem-se as imagens da fratura criogênica dos filmes de 

amido produzidos. Nelas é possível notar que as amostras produzidas a partir de 

Amidex 3001, Amidex 4001 e mandioca apresentam grânulos in natura que não foram 

desestruturados durante o processamento no misturador de câmara interna. Isso 

também foi reportado por Moreira140, que produziu blendas de amido com glicerol e 

ácido esteárico.  
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FIGURA 4.10: Imagem da superfície e da fratura criogênica dos filmes de amido e os 

respectivos diâmetros. 

 

É possível notar a diferença entre as superfícies para os diferentes tipos 

de amido, sendo o filme de arroz o que apresenta a superfície mais rugosa dentre 

todos. Esse resultado está similar ao encontrado por Prachayawarakorn et al.141, que 

desenvolveu filmes de amido termoplástico de arroz com glicerol reforçados com fibra 

de algodão e polietileno. 

 A partir da TABELA 4.2 acima, apesar de ser esperado que houvesse 

relação entre a espessura e a porcentagem de amilopectina presente no amido 

utilizado, esse comportamento não foi visualizado, não sendo possível interligar 

porcentagens de amilopectina com o valor de espessura medido. 

 

TABELA 4.2: Índices de amilose e amilopectina nos respectivos amidos e espessura 

para os filmes produzidos. 
 

Amilose / % Amilopectina / % Espessura / mm 

Amidex 3001 27142* 73* 0,691 ± 8 

Arroz 30143* 70* 0,595 ± 7 

Mandioca 14 – 18143* 86 – 82* 0,574 ± 6 

Maisena 25* 75* 0,556 ± 25 

Amidex 4001 0 – 1142* 100 – 99* 0,551 ± 4 

Batata 18 – 20 143* 82 – 80* 0,498 ± 6 
* valores de porcentagem de amilose e amilopectina encontradas na literatura. dados empíricos de 

espessura. 

 



50 
 

Era esperado que houvesse uma leve relação entre espessura e 

porcentagem de amilopectina, sendo que menores porcentagens de amilopectina 

tendessem a gerar filmes com menores espessuras. Isso era considerado já que a 

amilopectina, por ser formada por pequenas cadeias ramificadas de aproximadamente 

15 unidades repetitivas de glicose, apresenta sua capacidade de emaranhamento 

reduzida, produzindo compostos menos viscosos que as cadeias de amilose, as quais 

são constituídas por cadeias normais e longas. Assim, presumia-se que os materiais 

menos viscosos tendessem a escoar com maior facilidade, formando filmes com 

espessuras menores. Entretanto, as espessuras medidas para os filmes produzidos 

podem estar relacionadas aos procedimentos de prensagem e possíveis erros durante 

a centralização do material, e falta de alinhamento no equipamento, o qual causou 

vazamentos de materiais durante a prensagem de forma irregular.   

Pela termogravimetria foi possível obter informações sobre o 

comportamento térmico dos materiais. Na FIGURA 4.11 estão evidenciadas as curvas 

de TGA dos filmes de amido e as respectivas derivadas. Neles é possível observar 

que todos os filmes apresentaram completa degradação em temperaturas inferiores à 

600°C, por se tratar de somente moléculas orgânicas. Em todos os gráficos é possível 

observar 2 eventos térmicos bem definidos, sendo o primeiro (abaixo de 200°C) 

relacionado com a volatilização de moléculas de água e glicerol. O segundo evento, 

por volta de 330-340°C indica a degradação das cadeias de amido144. Esses dados 

corroboram tanto com os resultados obtidos por Ma et al.145, que produziram 

nanocompósitos combinando celulose produzida por bactérias e amido termoplástico, 

quanto com Campos et al.146, que obtiveram biocompósitos a partir de TPS e 

policaprolactona reforçados com fibras de sisal.  

A FIGURA 4.11 g) evidencia todas as curvas termogravimétricas juntas. 

É possível observar a distinção na degradação do filme de amido de arroz. Isso pode 

estar relacionado com a presença de impureza já evidenciado na FIGURA 4.9.  
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FIGURA 4.11:Curvas de decomposição térmica dos filmes de amido em ar sintético. 

 

Com a realização dos ensaios de solubilidade dos filmes de amido 

termoplástico em água foi possível investigar a sua resistência a esse meio. Na 

FIGURA 4.12. podem ser observados esses perfis de degradação com o tempo de 

permanência em água.  
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FIGURA 4.12: Ensaio de solubilidade em água dos filmes de amido provenientes de 

a) arroz, b) mandioca, c) maisena, d)batata, e) Amidex 3001 e f) Amidex 4001. 
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É possível observar pelas imagens que os filmes constituídos por 

Amidex 4001 e arroz sofreram o processo de solubilização de modo mais acentuado 

que o restante dos filmes produzidos. Isso pode estar relacionado com o 

desenvolvimento de fungos durante o ensaio, como pode ser observado na FIGURA 

4.13 abaixo, que evidencia a presença de fungos (identificados pelas setas vermelhas) 

com mais intensidade nessas amostras.  

 

 

FIGURA 4.13: Desenvolvimento de fungos durante o ensaio de solubilidade dos filmes 

de amido em água. Fungos presentes na amostra estão evidenciados pela seta 

vermelha. 
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Ao retirar os filmes da água no final do ensaio, foi observado que 

somente as amostras formadas por Amidex 3001, batata e maisena permaneceram 

firmes. Assim, para a próxima etapa do trabalho foram utilizados os amidos de batata 

e Amidex 3001, já que esse último apresenta grande similaridade com a maisena, a 

qual possui maior custo devido à sua finalidade alimentícia.  

 

4.2.2.  Filmes de Amido e Pectina (TPS : PEC) 

 

Na FIGURA 4.14 estão ilustrados os difratogramas obtidos para as 

blendas de amido e pectina, tanto formuladas a partir do uso de Amidex 3001, como 

a partir do amido de batata. Em ambos os gráficos pode-se notar os picos referentes 

à semicristalinidade do amido, já mencionados no item anterior. A partir do aumento 

da concentração de pectina presente nas blendas, nota-se a diminuição dos picos. 

Além disso, é possível observar que a amostra composta somente por pectina 

apresenta-se completamente amorfa.   

Ao relacionar os filmes de Amidex 3001 e amido de batata, fica evidente 

que o segundo apresenta maior cristalinidade que o primeiro, já que os picos 

presentes em 2θ igual a 12,7; 17,0; 19,5 e 22,0° se apresentam com maior definição. 

De acordo com Teixeira et al.147, isso se deve à diferença entre as estruturas das 

cadeias dos amidos de milho e de batata naturais. O Amido de batata apresenta um 

teor de amilopectina muito maior que o Amidex 3001, como já evidenciado na Tabela 

4.1.  Assim, a ordenação helicoidal das cadeias de amilopectina no amido de batata 

fica mais evidenciado.  

 

 

FIGURA 4.14: Difratograma das blendas TPS : PEC utilizando Amidex 3001 

(esquerda) e amido de batata (direita).  
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Para a análise da forma da superfície de fratura e espessura das 

blendas, foi utilizado a microscopia eletrônica de varredura. A FIGURA 4.15 evidencia 

que, ao elevar a porcentagem de pectina na blenda, ocorre o aumento na rugosidade 

da superfície da amostra, assim como a diminuição da ocorrência de grânulos in 

natura de amido, que estão indicados por setas nas imagens. A mesma tendência foi 

observada por GALUS et al148 ao produzirem filmes de pectina com glicerol e cloreto 

de cálcio pela técnica de casting. Ao introduzirem uma maior quantidade de pectina 

no filme, houve a presença de maior irregularidade na superfície evidenciando que a 

rede da pectina é mais desorganizada com o aumento da sua concentração. 

 

 

FIGURA 4.15: Imagens de microscopia eletrônica da superfície de fratura  das blendas 

TPS : PEC. Amido 3001 (superior), amido de batata (meio) e pectina pura (inferior). 

Na TABELA 4.3 tem-se os valores de espessura para os filmes das 

blendas produzidas. Nela é possível observar a tendência de aumento da espessura 

com acréscimo de pectina na blenda, já que essa apresenta uma estrutura bem longa 

e complexa, sendo menos viscosa que o amido puro.  Moreira140, ao produzir blendas 

de amido e pectina constatou a maior viscosidade complexa da pectina quando 

comparada ao amido. Esses resultados corroboram com GALUS et al148, que ao 

elevarem a concentração de pectina, obteve aumento significativo nas espessuras dos 

filmes produzidos 
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TABELA 4.3: Espessuras dos filmes das blendas de amido e pectina produzidos. 
 

AMIDEX 3001 (µm) BATATA (µm) 

100 TPS 691 ± 8 498 ± 6 

75 TPS : 25 PEC 527 ± 7 521 ± 2 

50 TPS : 50 PEC 576 ± 3 549 ±4 

2 5 TPS : 75 PEC 637 ± 4 637 ± 8 

100 PEC 704 ±13 

 

 

O comportamento térmico do material foi avaliado pela análise de 

termogravimetria e pode ser observado na FIGURA 4.16. Nas curvas a) e b) estão os 

gráficos das amostras puras de amido. Já as imagens c), d), e), f), g) e h) são dos 

filmes mistos contendo amido e pectina. Por fim, em i) está evidenciada a curva do 

filme contendo somente pectina.  

Como já abordado no item 1.2.2., o primeiro evento de perda de massa 

(próximo a 150°C) dos eventos em a) e b), próximos à 330°C, estão relacionados à 

degradação do amido. Já na amostra i), composta por somente pectina, nota-se que 

o evento principal de degradação da pectina é próximo de 225°C149. Esses valores 

corroboram com os resultados obtidos por Siracura et al150, que desenvolveram filmes 

por casting utilizando alginato de sódio, pectina e óleo essencial citral. Para as blendas 

mistas, ou seja, aquelas constituídas por amido e pectina, há a presença dos dois 

eventos de degradação, variando as intensidades de dTG de acordo com a 

concentração dos componentes. Esse comportamento evidencia uma baixa 

miscibilidade dos polímeros na blenda, ou seja, houve a produção de um sistema com 

baixa interação entre os componentes e corrobora com os resultados obtidos por 

Moreira140. 
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FIGURA 4.16: Curvas de TG e dTG dos filmes: a) 100 TPS – 3001, b) 

100 TPS – batata, c) 75 TPS : 25 PEC – 3001 d) 75 TPS : 25 PEC – batata, e) 50 

TPS: 50 PEC – 3001, f) 50 TPS: 50 PEC – batata, g) 25 TPS: 75 PEC – 3001, h) 25 

TPS: 75 PEC – batata, i) 100 PEC e j) curvas de TG unificadas. 
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Com a finalidade de comparar a diferença na degradabilidade dos tipos 

de amido e, também, das diferentes proporções de pectina nas blendas, foi realizado 

o ensaio de biodegradação. Os resultados da análise podem ser observados na 

FIGURA 4.17.  

É possível observar que os filmes à base de amido de batata 

apresentaram menor taxa de biodegradabilidade comparados aos filmes baseados 

em Amidex 3001. Isso pode estar relacionado com o maior grau de cristalinidade 

apresentado pelo amido proveniente da batata, já mostrado na FIGURA 4.14. Pode-

se notar, também, a tendência de maior degradabilidade do material com o aumento 

da concentração de pectina, à qual apresenta solubilidade superior ao amido. Essa 

degradação superior deve estar associada à esta propriedade, já que o material 

solubilizado apresenta maior superfície em contato com o solo, possibilitando a 

decomposição do filme com maior velocidade. Nota-se que os processos de 

biodegradação são similares para ambas a formulações até 300 h de teste. A partir 

deste ponto, é possível observar que o Amidex 3001 apresenta maior 

biodegradabilidade que o amido proveniente da Batata. Esse comportamento indica 

que até 300 h há a degradação, majoritariamente, da pectina. Em tempos superiores 

a 300 h, inicia-se a biodegradação dos amidos. Como o Amidex apresenta menor teor 

de amilopectina em sua estrutura, a qual apresenta estrutura cristalina, ele se degrada 

numa taxa mais rápida que o amido de batata.  

 

 

FIGURA 4.17: Ensaio de biodegradação das blendas TPS : PEC produzidas a partir 

de diferentes tipos de amido: Amidex 3001 (esquerda) e amido de batata (direita). 

 

Por apresentar maior taxa de biodegradação, o Amidex 3001 foi 

selecionado para produção dos filmes compósitos, já que uma biodegradação muito 
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lenta do material poderia ocasionar a dificuldade na liberação de nutrientes pelo 

sachê.  

A partir da análise de FTIR no módulo ATR foi possível constatar a 

presença de modos vibracionais de algumas espécies na superfície das amostras. O 

espectro obtido para as blendas de Amidex 3001 e pectina podem ser observados na 

FIGURA 4.18. No gráfico nota-se a presença da banda #9, em 1747 cm-1, a qual está 

relacionada à presença do ácido carboxílico presente na estrutura da pectina151-153. 

Com a diminuição das concentrações de pectina na amostra, há a diminuição da 

intensidade dessa banda, tornando completamente inexistente na amostra 100 TPS.  

 

 

FIGURA 4.18: Espectro na região do Infravermelho com transformada de Fourier dos 

filmes com diferentes concentrações de TPS : PEC. 

 

A banda #1 posicionada entre 3700 a 3000 cm-1 está relacionada com o 

estiramento OH  presente na estrutura do amido e da pectina 152,154. Já os modos 

vibracionais em 2930 cm-1 (#2), 1415 cm-1 (#4) e 854 cm-1 (#7) são referentes à 

deformação CH2
155,156.  Em #5 há a presença da banda produzida pela deformação 

angular C-OH155,156, enquanto que #6 representa o Modo vibracional da estrutura da 

ligação glicosídica α-1,4155.  
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FIGURA 4.19: Imagem dos filmes das blendas de Amidex 3001 e pectina produzidos.  

 

Na FIGURA 4.19 tem-se a imagem dos filmes das blendas de amido 

3001 e pectina produzidos. O filme 100 TPS é transparente. Com o aumento da 

porcentagem mássica de pectina, ocorre o escurecimento do filme. Já a amostra 100 

PEC apresenta-se marrom e completamente opaca. Pode-se observar que todos os 

filmes apresentam homogêneos macroscopicamente.  

As propriedades mecânicas foram avaliadas pelo ensaio de tração, e seu 

resultado está reportado na FIGURA 4.20. A partir do gráfico pode ser notado que o 

aumento da concentração de pectina na blenda acarretou em materiais menos dúcteis 

e mais resistentes à tração, ou seja, materiais que deformam com menos facilidade 

sob tensão de tração.  

 

 

FIGURA 4.20: Ensaio de tração dos filmes de amido 3001 e pectina produzidos.  
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Para analisar as propriedades bactericidas da blenda, foi utilizado o 

ensaio disco-difusão e o resultado obtido está ilustrado na FIGURA 4.21. Nela é 

possível constatar a atividade antibacteriana tanto para o tipo gram-negativa, como 

para a gram-positiva, por apresentar aumento nos halos de inibição à medida que a 

fração de pectina é elevada. Essa propriedade está relacionada à composição química 

de suas moléculas. 

  

 

FIGURA 4.21: Ensaio bactericida dos filmes das blendas de amido e pectina na 

presença da bactéria Escherichia coli (esquerda) e Staphylococcus aureus (direita). 

 

Levando em consideração os resultados obtidos a finalidade do trabalho, 

ou seja, produção de sachês para liberação e embalagem, a fragilização do material 

é desfavorável. Em relação à produção de sachês, uma blenda frágil poderia acarretar 

em trincas ou até na quebra dos mesmos durante o transporte ou armazenamento de 

forma empilhada. Já em relação à embalagem, o material frágil poderia acarretar em 

rachaduras da embalagem, inviabilizando o seu uso.  

Todavia, apesar do aumento da pectina causar esse efeito, ela também 

é responsável pela característica bactericida ao sachê, auxiliando no aumento do 

tempo de prateleira do material, mostrando-se um componente essencial ao produto. 

Dessa forma, foi optado pela utilização da blenda contendo baixa concentração de 

pectina, ou seja, 75 TPS : 25 PEC. Essa formulação, apresenta propriedades 

bactericidas, mas a quantidade de pectina inserida não foi capaz de alterar 

nocivamente os valores de ductilidade.   
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4.2.3. Filmes compósitos 

 

Para a produção dos compósitos, inicialmente foi feita a caracterização 

das partículas de zeólita FAU e, em seguida, dos compósitos produzidos. 

 

4.2.3.1. Zeólita FAU 

 

Inicialmente foi realizado a difratometria de raios X, microscopia 

eletrônica de varredura e análise de área superficial por fisissorção /dessorção de 

nitrogênio pelo método de BET 

 

FIGURA 4.22: a) Difratograma da zeólita faujasita sintetizada no hidrotermal à 100°C 

por 2 h. b) Microscopia eletrônica de varredura da amostra de zeólita.  
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A partir do difratograma, FIGURA 4.22 a), foi possível observar que a 

zeólita faujasita obtida é do tipo Y, de acordo com a ficha JCPDS n° 00-073-121, e 

não apresenta fases secundárias, indicando a pureza do material sintetizado. 

Analisando a imagem de microscopia eletrônica, FIGURA 4.22 b), é possível observar 

que as partículas possuem diâmetros inferiores a 1 micrômetro e formas facetadas 

que corroboram com os resultados reportados por Ma et al.157, que partiram de zeólita 

Y comercial para a incorporação de carbono em sua estrutura. Já a partir do BET foi 

constatada a área superficial de 656,48 m2 g-1. Karami et al158 produziram zeólita Y 

por meio de diferentes sínteses e os valores de BET das amostras obtidas variaram 

de 615 até 683 m2 g-1.  

 

4.2.3.2. Filmes Compósitos 

 

Na FIGURA 4.23 abaixo, estão representados os difratogramas dos 

diferentes compósitos produzidos. Nela é possível observar que, a partir de inserções 

de 1% (m/m) da carga cerâmica na matriz polimérica, é possível a visualização dos 

picos referentes à FAU, os quais são intensificados com o aumento da porcentagem 

presente.  

 

 

FIGURA 4.23: Difratometria de raios X para os filmes compósitos produzidos, variando 

de 0 a 5% de inserção de faujasita na matriz polimérica. 
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Para avaliação da permeabilidade ao vapor de água, o ensaio de WVP 

foi realizado para os filmes compósitos. Os resultados alcançados estão evidenciados 

na FIGURA 4.24. Levando em consideração as barras de erro, nota-se que a presença 

da pectina e das diferentes adições de faujasita não afetaram as propriedades de 

permeabilidade ao vapor de água, permanecendo constante em todas as amostras 

analisadas. Isso pode indicar que a zeólita se encontra na parte interna do filme, não 

na superfície, não afetando as propriedades de barreira do material.  

 

 

FIGURA 4.24: Ensaio de WVP para as amostras de filmes compósitos, variando de 0 

a 5 % (m/m) a inserção da matriz polimérica inserida, e do amido termoplastico puro. 

 

Ao analisar os resultados obtidos no ensaio de tração, FIGURA 4.25, foi 

possível notar que a introdução da FAU acarretou na diminuição da resistência à 

tração, independentemente da quantidade de carga cerâmica adicionada. Entretanto, 

a concentração de 3% (m/m) acarretou em um salto na ductibilidade do material. Já 

na amostra de 4% houve a diminuição da deformação do compósito novamente, 

indicando que a maior concentração da zeólita atuou como pontos de concentração 

de tensão. Corroborando com os resultados obtidos, THIPMANEE et al159, ao 

adicionarem zeólita à blendas de polietileno e amido termoplástico, observaram um 

aumento na elongação do compósito. O mesmo comportamento foi observado por 

Belibi et al104 ao produzir filmes de amido de mandioca reforçados com beidelita. A 
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inserção de 1% acarretou no aumento da elongação, enquanto as concentrações de 

2 e 4 % de carga diminuiram esses valores. A interação entre a fase plastificada e o 

reforço  fez com que o compósito apresentasse o comportamento mecânico de filmes 

produzidos com grande quantidades de plastificante.   

 

 

FIGURA 4.25: Ensaio de tração dos filmes compósitos produzidos. 

 

Dessa forma, o compósito com 3% de adição de FAU à matriz polimérica 

25 TPS : 75 PEC foi selecionado para a produção dos sachês para acondicionamento 

de HAP e MgO.  

 

4.3. Ensaios de Solubilidade e Liberações 

 

Nessa seção serão discutidos os gráficos de solubilidade, assim como 

os ensaios de liberação dos nutrientes P, Mg e Mn a partir da degradação dos sachês 

produzidos.  

 

4.3.1. Nanopartículas Livres 

 

Com a finalidade de avaliar o perfil de liberação dos íons fósforo e 

magnésio a partir das nanopartículas de hidroxiapatita e óxido de magnésio 

sintetizadas, foi realizado o ensaio de solubilidade em água dos pós dispersos, ou 
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seja, sem estarem acondicionados nos sachês. A FIGURA 4.26 apresenta a liberação 

de fósforo a partir da HAP, já a FIGURA 4.27 evidencia a liberação de magnésio a 

partir do MgO. 

 

 

FIGURA 4.26: Liberação de íons fósforo a partir da solubilização das diferentes 

sínteses de hidroxiapatita, Rápida e Lenta. Gráfico in set com tempos iniciais de 

liberação. 

 

Na FIGURA 4.26, pode-se observar que ambas as amostras de 

hidroxiapatita solubilizaram de 6 a 9% nas horas iniciais de análise. Nota-se também 

que em tempos superiores a 48 h, a solubilidade da hidroxiapatita obtida pela 

metodologia rápida é levemente superior à obtida pelo método lento. Isso pode estar 

relacionado à menor cristalinidade e menor diâmetro médio de partículas. 

Concentrações similares foram reportadas por Sciena et al160 ao realizarem ensaios 

de solubilização de hidroxiapatita sintetizadas pelo método de coprecipitação.  

Já pela análise da FIGURA 4.27, nota-se que a solubilidade das 

amostras de óxido de magnésio comercial apresentou valores inferiores comparados 

aos óxidos sintetizados, totalizando entre 1 a 2% de todo material particulado. 

Observa-se, também, que a amostra calcinada à 350°C exibiu valores ligeiramente 

maiores ao final do período de análise,  quando comparado à calcinada a 600°C. 
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Esse fato pode ser relacionado à presença da fase secundária formada por hidróxido, 

a qual apresenta solubilidade superior ao óxido de magnésio.   

 

FIGURA 4.27: Liberação de íons magnésio a partir da solubilização das amostras de 

MgO comercial, MgO calcinada a 600°C e a 350°C. 

 

4.3.2. Nanopartículas Acondicionadas no Sachê 

 

Como já descrito nos itens 1.2.2 e 1.2.3, os sachês foram produzidos a 

partir dos filmes compósitos formados pela blenda 75 TPS : 25 PEC, devido a sua 

propriedade bactericida, e a inserção de 3% (m/m) de FAU, devido ao aumento da 

taxa e elongação do material, já que essas características são fundamentais para o 

aumento do tempo de prateleira e estocagem dos sachês. Foram confeccionados, 

também, sachês 100 TPS e 75 TPS : 25 PEC para comparação.  

A FIGURA 4.28 a) ilustra os sachês produzidos em diferentes 

dimensões: 2x2, 3x3 e 4x4 cm. Para esse trabalho, a dimensão de 3x3 cm foi o 

suficiente para acondicionamento das nanopartículas de HAP e MgO. O item b) da 

imagem mostra os sachês produzidos. 
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FIGURA 4.28: a) Tamanhos de sachês testados: 2x2 (esquerda), 3x3 (meio) e 4x4 cm 

(direita). b) sachês preparados. Sem a adição do material nanoparticulado em seu 

interior (primeiro da esquerda para a direita) e com material para liberação (todos os 

outros).  

 

Ao iniciar o ensaio de liberação, todos os sachês romperam nas 

primeiras 2 h submersos em água. Na FIGURA 4.29 tem-se as imagens dos sachês 

abertos. Todas as rupturas ocorreram nas bordas de prensagem, indicando que a 

selagem não ocorreu de modo eficiente, sendo prejudicada pela hidratação do 

material submerso em água. Além disso, processos de retrogradação do material 

podem ter influenciado significamente na estrutura do material, auxiliando no processo 

de ruptura.  

 

 

FIGURA 4.29: Imagem da ruptura do filme submerso em água. 
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A partir do ensaio de liberação foi possível comparar as diferenças na 

utilização dos sachês compostos por TPS, TPS : PEC e TPS : PEC : FAU.  Na FIGURA 

4.30 tem-se o gráfico de liberação de fósforo a partir da solubilização da HAP nos 

diferentes sachês. Nota-se que a maior liberação foi promovida pela utilização do 

sachê 75 TPS : 25 PEC. A pectina, ao solubilizar acidificou o meio, baixando o pH do 

sistema para 5, fazendo com que a liberação de fósforo aumentasse 

consideravelmente quando comparado ao sachê de TPS puro. O mesmo efeito não 

foi observado no sachê compósito. Dados reportados por ZHAN et al161, ao estudarem 

a adsorção de fósforo por meio de zeólita modificada com zircônia, mostraram  que  

isso pode estar relacionado com a substituição dos grupos hidroxilas componentes da 

estrutura da zeólita pelo grupo fosfato. Por outro lado, HE et al162. investigaram o 

desempenho da zeólita modificada com lantânio (III) na absorção do íon fosfato e 

explicaram que essa adsorção é possível devido a protonação do La, criando uma 

carga positiva que interage eletrostaticamente com o fosfato e, em seguida, a hidroxila 

sofre o processo de troca iônica. A partir de 144 horas de liberação é possível observar 

um aumento na quantidade de fósforo liberada, indicando que, a partir desse 

momento, os processos de substituição cessaram e iniciou-se a liberação do nutriente, 

o que indica que tempos maiores de liberação acarretarão no aumento da 

porcentagem de disponibilização do fósforo. 

Dessa forma, após 240 h da aplicação inicial, ocorreu a liberação de 

aproximadamente 8% do fósforo acondicionado no sachê de TPS : PEC, 1,5% no 

sachê  TPS : PEC : FAU e 0,5 no sachê de TPS puro, indicando a liberação lenta do 

fósforo a partir da utilização dos sachês, comparado à solubilização das 

nanopartículas sem acondicionamento (FIGURA 4.26). 
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FIGURA 4.30: Liberação de fósforo a partir da utilização dos diferentes sachês. 

A partir da FIGURA 4.31 é possível observar os padrões de liberação de 

íons de magnésio a partir da utilização dos diferentes sachês. Para o magnésio, fica 

evidente que a variação do material do sistema de acondicionamento influenciou de 

modo mais ameno a liberação quando comparado ao fósforo.  Ao final de 240 h de 

liberação, cerca de 25% do magnésio foi liberado a partir do acondicionamento do 

óxido no sachê de TPS : PEC, 22% no sachê de TPS : PEC : FAU e 17,5% no sachê 

de TPS. Entretanto, a mesma tendência de maior liberação pelo uso da blenda foi 

evidenciada. Vale ressaltar que o MgO também pode ter sua solubilidade aumentada 

a partir da diminuição do pH da solução, já que apresenta caráter básico. No caso 

desse nutriente, a utilização dos sachês resultou no aumento da solubilização das 

nanopartículas comparado àquelas acondicionadas no sachê.  
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FIGURA 4.31: Liberação de magnésio a partir da utilização dos diferentes sachês. 

 

Já a FIGURA 4.32 ilustra a liberação secundária de manganês a partir 

da zeólita modificada.  

 

FIGURA 4.32: Liberação secundária de manganês a partir da utilização do sachê 

compósito. 
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A liberação do micronutriente manganês foi realizada de forma 

secundária, devido a liberação do íon a partir da zeólita faujasita. A FIGURA 4.32 

mostra que a liberação do íon em solução chegou a valores entre 4 e 5 ppm, sendo 

esse valor alcançado em 24 h após o início do ensaio, confirmando a efetividade da 

zeólita para liberação de manganês.  

 

4.4. Ensaio de Prateleira de Fruta 

 

A fim de confirmar a possibilidade do uso dos filmes de amido como 

embalagem para frutas, foi realizado o ensaio de prateleira utilizando uvas verdes 

Thompson, já que a pectina é reconhecida por ser ativa para microorganismos. Só foi 

possível a produção de embalagens a partir das blendas 75 TPS : 25 PEC e 50 TPS 

:50 PEC. As embalagens formadas pelos filmes com maiores concentrações de 

pectina e com inserções de zeólica romperam durante a inserção da uva devido à falta 

de ductilidade do material. Já o filme de 100 TPS apresentou aspecto quebradiço da 

espessura utilizada, o que é um indicativo de processos de retrogradação do material.   

 

Já a FIGURA 4.32 ilustra as embalagens produzidas. Nota-se que, após 

16 dias de análise, as uvas dentro dos sachês de amido e pectina apresentam-se 

semelhante à uva inicial fora do sachê, a qual apresentou um envelhecimento e 

desidratação evidente, indicando a aplicabilidade do material para o uso.  
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FIGURA 4.33: Ensaio de prateleira de uva Thompson utilizando os filmes 50 TPS : 50 

PEC (meio) e 75 TPS : 25 PEC (direita).  Uva sem embalagem para comparação à 

esquerda. 

 

Desse modo, pode-se dizer que os filmes produzidos apresentam 

aplicabilidade tanto no acondicionamento de fertilizantes, como na produção de 

embalagens de revestimento para frutas, apresentando resultados positivos para 

ambas as situações.   
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5. CONCLUSÕES 

 

A partir dos resultados apresentados no item anterior pode-se concluir 

que: 

• A HAP obtida pela metodologia rápida produziu partículas menos cristalinas, 

com menores diâmetros, mais aglomeradas e em maior quantidade que a HAP 

obtida pela metodologia lenta. Entretanto, a solubilidade das nanopartículas 

livres de ambas apresentou valores similares. Estas apresentam-se efetivas na 

fertilização de plantas, tendo seus desempenhos similares ao fertilizante 

superfosfato triplo. Dessa forma, a utilização da HAP produzida pelo método 

rápido mostra-se mais vantajosa. 

• O aumento da temperatura de calcinação na síntese de MgO resultou no 

aumento do tamanho, assim como a elevação do grau de cristalinidade das 

partículas obtidas. A calcinação a 350°C por 2 h acarretou em amostras 

apresentando segunda fase de hidróxido de magnésio, enquanto a calcinação 

a partir de 600°C por 2 h gerou o composto puro.   

• Dentre os filmes de amido, os produzidos a partir de amido de arroz, mandioca 

e Amidex 4001 apresentaram maior solubilidade em água. Já os filmes de TPS 

de batata apresentou maior cristalinidade quando comparado ao de Amidex 

3001, resultando numa menor biodegradabilidade.  

• A pectina apresenta propriedade bactericida nos filmes de TPS : PEC, 

aumentando o halo de inibição com a elevação da concentração de pectina na 

mesma. Apesar disso, sua presença interfere nas propriedades mecânicas do 

material, aumentando resistência a tração e diminuindo a ductibilidade da 

blenda. 

• A presença de 3% (m/m) de zeólita na matriz polimérica favoreceu a 

maleabilidade do compósito, aumentando sua ductilidade. Entretanto, não 

houve alterações nas propriedades de barreira pela inserção da carga 

cerâmica. 

• Os sachês produzidos a partir das blendas de TPS : PEC favoreceram um 

aumento da solubilidade dos materiais acondicionados, entretanto, a utilização 

dos sachês compósitos possibilitou a liberação do fósforo de modo lento, além 

de liberar os nutrientes magnésio e manganês de modo eficaz.  
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6. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

• Avaliação da liberação do fósforo a partir dos sachês durante 

maiores períodos de tempo a fim de comprovar o comportamento de liberação lenta. 

 

• Avaliação da eficiência dos sachês em casa de vegetação 

variando o tipo de solo empregado, como calcáreo, humoso, argiloso e arenoso. 

 

• Análise e comparação da diferença nos processos de lixiviação a 

partir de sistemas com nanopartículas sem acondicionamento e sistemas utilizando 

sachês. 
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