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OBTENGAO DE NANOFIBRAS POR ELETROFIAGAO DE

BIOPOLIMEROS PARA LIBERAGAO MODIFICADA DE NUTRIENTES

Bruna Aparecida Alexandre

Resumo

O presente trabalho teve como objetivo desenvolver nanofibras eletrofiadas a base de NPK com os polimeros
Ecovio®, alcool poli(vinilico) (PVA) e amido catidnico, visando a produg¢do de um material com liberacao
modificada de nutrientes. O material obtido foi do tipo sanduiche Ecovio/(PVA/Amido)/Ecovio. As fibras foram
obtidas por eletrofiagao, e caracterizadas por diversas técnicas fisicas, quimicas e mecanicas. A incorporagao
do NPK aumentou significativamente a condutividade das solugdes (de 0,628 mScm-! para 9,66 mScm" em
PVA/Amido), favorecendo a eletrofiabilidade. As fibras com nutrientes (F1) apresentaram menor quantidade
de beads e didmetro médio de 503,86 + 8,4 nm, comparado a 516,45 + 15,04 nm da referéncia (R1). A analise
mecanica mostrou aumento da tenséo de ruptura (0,71 MPa vs. 0,36 MPa), alongamento (41,02% vs. 30,8%)
e modulo de Young (6,06 MPa vs. 2,02 MPa). A condutividade da agua indicou liberagéo rapida dos nutrientes,
com pico de 16,19 uScm' em 24 horas. A analise de TOC revelou liberacdo de até 5,43 mgL-' de carbono
organico e 1,47 mgL-" de nitrogénio em 28 dias. O ensaio de germinacao de sementes de alface demonstrou
desempenho semelhante ao método convencional, indicando potencial de aplicagdo agricola. Apesar dos
resultados promissores, melhorias na hidrofobicidade do material sdo necessarias para prolongar a liberagéao
dos nutrientes.

Palavras-chave: Compdsito polimérico; germinagao; liberagéo lenta



OBTAINING NANOFIBERS BY ELECTROSPINNING BIOPOLYMERS FOR

MODIFIED RELEASE OF NUTRIENTS

Bruna Aparecida Alexandre

Summary

The present work aimed to develop electrospun nanofibers based on NPK with the polymers Ecovio®, polyvinyl
alcohol (PVA) and cationic starch, aiming at the production of a material with modified release of nutrients.
The material obtained was of the Ecovio/(PVA/Starch)/Ecovio sandwich type. The fibers were obtained by
electrospinning, and characterized by various physical, chemical and mechanical techniques. The
incorporation of NPK significantly increased the conductivity of the solutions (from 0.628 mScm-1 to 9.66
mScm-1 in PVA/Starch), favoring electroreliability. The fibers with nutrients (F1) had a lower amount of beads
and an average diameter of 503.86 + 8.4 nm, compared to 516.45 + 15.04 nm of the reference (R1). The
mechanical analysis showed an increase in the breaking stress (0.71 MPa vs. 0.36 MPa), elongation (41.02%
vs. 30.8%) and Young's modulus (6.06 MPa vs. 2.02 MPa). The conductivity of the water indicated rapid
release of nutrients, with a peak of 16.19 uScm-1 in 24 hours. TOC analysis revealed release of up to 5.43
mgL-1 of organic carbon and 1.47 mgL-1 of nitrogen in 28 days. The lettuce seed germination assay
demonstrated similar performance to the conventional method, indicating potential for agricultural application.
Despite the promising results, improvements in the hydrophobicity of the material are necessary to prolong the
release of nutrients.

Keywords: Polymer composite; germination; slow release



1 Introdugao

Em 2022 a populagdo mundial atingiu o total de 8 bilhdes de pessoas, pela estimativa das Nagdes
Unidas este niumero deve subir para quase 11 bilhdes até 2100, sendo um acréscimo de 3 bilhbes em menos
de 80 anos. Juntamente ao aumento populacional, a demanda alimenticia cresce exponencialmente, como
consequéncia a esta demanda a utilizagdo de insumos quimicos para melhoria da plantagdo e colheita

também recebe grande atencgéo. [1]

O método convencional de fertilizante apresenta baixa estabilidade térmica, alta solubilidade e
pequeno peso molecular, ocasionando em volatilizagdo, escoamento e lixiviagdo, gerando poluicdo ambiental,
como chuva acida, eutrofizagdo e aquecimento global. [2] Para atender a necessidade de insumos quimicos
sem prejudicar o meio ambiente pelo excesso de uso, a agricultura sustentavel se faz necessaria para manter

uma alta produtividade das culturas e proteger o meio ambiente. [3]

Os fertilizantes de liberagéo controlada (sigla em inglés CRF) vém tendo um enfoque na comunidade
académica, pois fornece um método mais seguro, econdmico e eficiente de administracdo de nutrientes,
devido sua caracteristica de disponibilizagdo ao alvo, sustentando assim os nutrientes no solo por mais tempo,
ao diminuir lixiviagao de nitratos e da volatilizagao de amdnia e 6xidos nitrosos, que contribuem para minimizar
a poluigdo ambiental. Estas caracteristicas ajudam a melhorar a eficiéncia do uso de nutrientes pela menor
frequéncia de dosagem, diminuigdo da taxa de aplicagao de fertilizantes em 20-30% do valor recomendado
para atingir o mesmo rendimento, reduzir os riscos ambientais, diminuindo a taxa de remogao de nutrientes

do solo pela chuva ou irrigacéo. [4]

De acordo com os critérios de CRF do Grupo de Trabalho do Comite Europeu de Normalizagao, para
um fertilizante ser considerado de liberagéo lenta, ndo mais que 15% dos nutrientes podem ser liberados em
24 horas, nao mais de 75% podem ser liberados em 28 dias e pelo menos 75% dos nutrientes devem ser

liberados durante o prazo de colheita. [5]

A producédo dos CRF geralmente ocorre com o revestimento do nutriente com polimeros hidrofobicos,
como polietileno, polissulfona, poliacrilonitrila, poliacrilato e poliuretano [6-8]. Entre os polimeros
biodegradaveis mais populares estdo os polihidroxialcanoatos, polilactédeo, polibutilenoadipato-co-
tereptalato ou polimeros a base de amido [3]. A utilizagdo de polimeros biodegradaveis e hidrofébicos se faz
necessaria para aplicacdo de fertilizantes de liberagdo controlada, impedindo impacto toxicolégico e menor

interagdo com o solo por umidade, ocasionando em liberagao do nutriente de forma mais prolongada.

As principais caracteristicas desejadas nestes polimeros incluem biodegradabilidade,
biocompatibilidade, baixa toxicidade, alta disponibilidade, baixo prego e hidrofobicidade [9—11]. Uma forma de
utilizar estes polimeros, que aumenta a area superficial, € por meio da produg¢do de nanofibras utilizando a
eletrofiacdo, que se trata de uma técnica simples, no qual é fabricado nanofibras a partir de liquidos

poliméricos utilizando um campo eletrostatico [12].

O foco no desenvolvimento de fertilizantes de liberagdo lenta esta principalmente no estudo da
biodegradabilidade das matrizes poliméricas. Entretanto os desafios ainda s&o observados devido as taxas

de liberagao rapida, espessura inconsistente dos materiais e transporte ou armazenamento que rompe a



matriz, diminuindo a liberagéo prolongada. Além do que, muitos métodos apresentam perfis toxicos elevados

durante o processo de degradagéao. [13]

Portanto, & necessario um método melhorado para encapsulamento de fertilizantes, evitando os
desafios observados nos métodos mais convencionais. A eletrofiagdo atende a estes requisitos, como
mencionado anteriormente. Portanto, o objetivo desta pesquisa foi desenvolver um material de liberacao
controlada por meio da técnica de eletrofiagdo de uma solugao polimérica com os polimeros Ecovio®, Alcool

Poli(vinilico) (PVA) e Amido, inserindo nesta matriz polimérica nutriente NPK.

O fésforo, considerado um elemento vital, auxilia no crescimento e ramificacdo de raizes, no
desenvolvimento de flores, brotos, sementes e frutos, implicando em maior rendimento e qualidade da
colheita. O potassio melhora a resisténcia a doencgas, pragas e problemas ambientais, como a seca e o frio,
também auxilia no tamanho, cor e textura da planta. [14] O nitrogénio € um elemento de vital importancia,
necessario para o crescimento e a produtividade das plantas, pesquisas demonstraram que a aplicacao de
fertilizantes nitrogenados influencia as propriedades fisico-quimicas do solo, afetando a migragdo de metais
e sua disponibilidade no solo [15]. O fertilizante utilizado é da marca PlantPar, modelo Flex vermelho,
contendo 8% de N, 8% de P20s e 30% de K20.

Em relagéo aos polimeros utilizado, o amido ocupa o segundo lugar de maior recurso de biomassa
do planeta, representando assim um dos recursos renovaveis mais importantes para necessidades futuras de
uma sociedade sustentavel, além de apresentar baixo custo, renovavel e biodegradavel. Pode ser encontrado
em folhas de plantas, caules, raizes, bulbos, nozes, arroz, milho, trigo, mandioca e batata. Amplamente
utilizado em setores alimenticios, téxteis, cosméticos, plasticos, adesivos, papel e produtos farmacéuticos
[16]. Sua composigao é advinda de duas fragdes: amilopectina (representada na FIG. 1), composta por muitas
cadeias curtas ligadas entre si em sua extremidade redutora por um a - (1 — 6) glicose; e a amilose

(representada na FIG. 2), que é composta essencialmente de a — (1 — 4) glicose [17].
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Figura 1: Estrutura quimica da amilopectina. Figura 2: Estrutura quimica da amilopectina. Figura 3: Estrutura quimica do PVA.
Fonte: Autor. Fonte: Autor. Fonte: Autor.

Dentre os polimeros sintéticos, o alcool poli(vinilico) (estrutura representada na FIG. 3) possui
solubilizagdo em agua, nao toxicidade, nao cancerigeno, resisténcia quimica e propriedades bioadesivas [18].
Possui aplicagdes na area industrial, comercial, téxtil, médica e alimenticia, envolvendo resinas, lacas, fio

cirurgicos e aplicagbes de contato com alimentos [19].

Além do PVA, pode-se destacar o Ecovio®, o qual consiste em uma blenda dos polimeros poli (acido
latico) — PLA (representado na FIG. 4), e poli (butileno adipato co-tereftalato) — PBAT (representado na FIG.
5). Possui certificagdes que comprovam sua biodegradabilidade total, sem efeitos adversos na germinagao
das plantas e baixo teor de metais [20]. Sua aplicagdo vai desde filmes como sacos de lixo orgénico, até

papelao revestido e embalagens rigidas de espuma. [21]
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Figura 5: Estrutura quimica do PLA. Figura 4: Estrutura quimica do PBAT.

Fonte: Autor. Fonte: Autor.

A utilizagao de amido e PVA ocorre pelo fato de que o amido ndo apresenta boa eletrofiagao realizada
apenas com o polimero individualmente, pela sua suscetibilidade inerente a agua e as fracas propriedades
mecanicas dos filmes de amido, o que limita sua aplicagdo pratica pelos grupos hidroxila hidrofilicos e a
quebra das ligagbes de hidrogénio intermoleculares, respectivamente [22]. Pesquisas recentes mostraram
que ha algumas formas de melhorar estas propriedades dos filmes nanofibras a base de amido, incluindo

automontagem de interface, reticulagao e mistura [23].

Neste trabalho optou-se pela técnica de mistura, encontrada no trabalho de Zhang et al. (2021) [24]
com um resultado muito promissor. Decidiu-se realizar a mistura com PVA, por haver diversos trabalhos que
apresentam eletrofiagédo hibrida destes polimeros, e obtiveram bons resultados na area de engenharia de
tecidos, curativos e administracdo de medicamentos; embalagens antibacterianas comestiveis para
alimentos; transporte de administracdo oral de medicamentos; melhora na dispersao de nanocristais de

celulose; adsorgéo; liberagao controlada de nutrientes. [6,25-29]

No preparo das solugdes poliméricas de PVA/Amido também foi incorporado sorbitol sua fungéo é
servir de plastificante, para aumentar a flexibilidade dos filmes poliméricos, isso porque o plastificante penetra
nas redes poliméricas, reduzindo as forgas intermoleculares coesivas entre as cadeias poliméricas, reduzindo

a resisténcia a tracdo e aumentando o alongamento da deformacéo, ou seja, melhorando a flexibilidade. [30]

A incorporagédo do Ecovio® a solugdo polimérica €, principalmente, para conceder caracteristica
hidrofébica ao material afim de obter um compdésito polimérico, que se trata de um material multifasico que
exiba uma proporcéo significativa das propriedades de ambas as fases que o constituem, de tal modo que é
obtida uma melhor combinacgao de propriedades [31] devendo assim apresentar 6tima propriedade mecanica,
porosidade, partes hidrofébicas e hidrofilicas, resisténcia a temperatura e baixo didmetro, caracteristicas
estas que seguiram os principios de compdsito, onde os polimeros escolhidos construiram as caracteristicas

citadas desejadas.

Mediante ao relatado, este trabalho tem por objetivo desenvolver uma fibra eletrofiada com base de
Ecovio®, Alcool Poli(vinilico) e amido, incorporado com nutrientes adequados para aplicagdo em meio

ambiente com intuito de desenvolver liberagdo controlada.
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2 Objetivo

21 Geral
Desenvolver um material de liberagdo modificada pela técnica de eletrofiagdo por meio de um composto
de Ecovio®, PVA e amido com incorporagdo dos macronutrientes NPK com finalidade de tratamento e

germinacao de sementes e disponibilidade nutricional para mudas.

2.2 Especificos

e Incorporar os nutrientes em concentragdo apropriada nas solugdes poliméricas, respeitando a
eletrofiabilidade das mesmas;

e Caracterizar o material por Microscopia Eletrobnica de Varredura; Analise Termogravimétrica;
Calorimetria Exploratéria Diferencial; Infravermelho com Transformada de Fourier;

e Avaliar as propriedades mecanicas;

e Verificar o intumescimento do polimero;

e Determinar a liberagéo dos nutrientes em fungéo do tempo por condutividade e avaliar a interferéncia
no pH no meio;

e Utilizar o material para fins germinativos.

11



3 Materiais e Métodos

As solugbes poliméricas foram preparadas separadamente para cada polimero. Para o Ecovio®,
marca BASF, 15% (m/v equivalente a 1,5 g) foi dissolvido em 8,5 mL de cloroférmio (Synth, pureza 99,80%)
e 1,5 mL de dimetilformamida (Anidrol, pureza 99,80%), ap6és completa homogeneizagdo da solugéo
(aproximadamente 1h) o fertilizante NPK (5% m/m, 0,075g, marca Plantpar modelo Flex Vermelho) foi
incorporado na solugdo e permaneceu em agitagcao por 24h. Para o PVA, marca NEON grau de hidrélise 87,
10% (m/v equivalente a 1,35 g) foi dissolvido em 8 mL de agua em banho maria a uma temperatura de ~ 90°C
por 40 minutos. O amido catidnico (2% m/v equivalente a 0,18 g) foi dissolvido em 1mL de agua sem
temperatura por 5 minutos. Apds completa dissolugdo as solugbes poliméricas de PVA e amido foram
misturadas, a esta solugao foi adicionado 15% m/m (0,23g) de sorbitol (Qeel, P.M.= 182,17, teor= 99%), e 0
fertilizante NPK (10% m/m, 0,179).

O fertilizante utilizado possui em sua composigéo (valores em percentual): N (8), P20s (8), K20 (30),
S (3), Mg (1), Fe (0,14), B (0,04), Mn (0,04), Cu (0,03), Zn (0,019), Mo (0,009), Ni (0,006), Co (0,002). O
fertilizante foi fornecido pela empresa Plantpar Industria e Comércio de Fertilizantes Ltda, sendo que este
projeto € do Programa de Mestrado e Doutorado Académico para Inovagdo - MAI/DAI, que vincula

Universidade e industria. Os polimeros foram adquiridos comercialmente.

Para melhor desenvolvimento da discussao o material sem adicdo de nutrientes (referéncia) sera
nomeado com sigla R1, enquanto o material com adi¢gdo de nutriente sera nomeado com sigla F1. As
caracterizagbes dos materiais de partida (Ecovio®, PVA, amido catidnico e NPK) estdo no item material

suplementar (item 7).

3.1 Parametros para eletrofiagao

Alguns fatores influenciam a formagéo das fibras obtidas quando utilizada a técnica de eletrofiagao.
Dentre eles pode-se destacar o fluxo, a diferenga de potencial e a distancia entre agulha e o coletor. Os
parametros, para as fibras de PVA/Amido: fluxo 1 mL/hr; diferenga de potencial 14 Kv; distancia de 9 cm. Para
o Ecovio®: fluxo 1,80 mL/hr; diferenga de potencial 12 Kv; distancia de 6 cm. A rotagao do coletor rotativo foi
ajustada em 600rpm para ambas as solugdes. A agulha utilizada para ambas as solugdes foi agulha
convencional de cor preta, com didmetro de 0,7 mm, que corresponde ao calibre 22G (Gauge). A temperatura
da sala de eletrofiacdo ficou na faixa de 17-20°C e a umidade entre 32-36% durante todo periodo de

eletrofiagao.

Para a producdo das membranas elefrofiadas realizou-se o seguinte procedimento: Inicialmente
6,2mL da solugao de Ecovio® foi eletrofiada sobre o papel aluminio, depois a eletrofiagado do Ecovio® foi
interrompida e iniciou-se a eletrofiagdo da solugdo de PVA/Amido (9mL total), em seguida, a solugcéo de
Ecovio® restante (3,8 mL) foi eletrofiadas sobre a membrana de PVA/Amido. Formando um sistema tipo
sanduiche: Ecovio®/(PVA/Amido)/Ecovio®. O principal objetivo seria aumentar o tempo de liberagdo dos

nutrientes, presentes nas membranas de PVA/Amido, com uma barreira de Ecovio®.

3.2 Caracterizagao das solugdes

3.2.1 Viscosidade e Condutividade
A viscosidade foi determinada utilizando viscosimetro Brookfield Digital (Marte®, modelo MVD-20),

com precisdo de +2,0%. Foi utilizado o fuso numero 3 para solugdo de PVA/Amido e fuso niumero 2 para
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solugdo de Ecovio, com velocidades de 30 rpm. O tempo de medida foi de 5 minutos. Para medida de
condutividade foi utilizado aparelho condutivimetro de bancada MS Tecnopon, constante de célula (K) de 1 +
0,2, resolugdo de 0,1 uS cm' e area do eletrodo de 140 mm x (&) 10 mm. A temperatura das solugdes de

ambas as medigbes foi de 25 + 3 °C.

3.3 Caracterizagao das fibras

3.3.1  Microscopia Eletronica de Varredura

Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) apresenta a estrutura geométrica das fibras formadas e
sua uniformidade, na qual foram acondicionadas as amostras em uma fita adesiva dupla face de carbono e
fixadas em um suporte. Posteriormente, foram metalizadas com ouro até a espessura de aproximadamente
30 nmO0. As imagens foram obtidas aplicando uma tensao de aceleragao de elétrons variando de 12 a 20 Kv
em diferentes aplicagdes. O equipamento utilizado é da marca ZEISS (modelo EVO MA10). Com as imagens
o didmetro médio foi determinado utilizando o software de processamento de imagem Imagej, as medidas
foram realizadas na ampliagdo de 4000x realizando 100 medidas para cada fibra.

3.3.2 Analise Termogravimétrica

Analise Termogravimétrica (TGA) foi aplicada para averiguar a estabilidade térmica das blendas
poliméricas e com o intuito de avaliar as possiveis alteragdes nas caracteristicas do polimero. Os dados de
TGA foram obtidos utilizando o equipamento termogravimétrico Perkin Elmer (modelo STA 6000).
Aproximadamente 5 mg das amostras foram aquecida de 30 °C a 900 °C com raz&o de aquecimento de 10

°C min™', sob fluxo de nitrogénio (N2) com vazao de 50 mL min-'. Porta amostra de platina.

3.3.3 Calorimetria Exploratéria Diferencial

Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC) para observar os eventos térmicos associados a
transicdes fisicas e quimicas, apos o processo de obtencado de fibras. A analise de DSC foi realizada em
equipamento Shimadzu DSC 60. Aproximadamente 6 mg das amostras foram utilizadas, aquecendo-se de

30 °C a 300 °C com taxa de aquecimento de 10 °C min-'. Porta amostra de aluminio.

3.3.4 Infravermelho com Transformada de Fourier

O Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) foi utilizado para observar composigao quimica
e estrutura molecular. Os FTIR das membranas produzidas foram obtidos com o médulo de Refletancia Total
Atenuada (ATR) aparelho Perkin Elmer, modelo Frontier. Obtendo os espectros no intervalo de numero de

onda de 4000-600 cm-', com uma resolugéo de 4 cm™' e um total de 16 acumulagées.

3.3.5 Analise Mecanica

Para determinagéo das propriedades mecanicas dos filmes antes e apds a incorporagéo do 6leo é
utilizado um texturédmetro com célula de carga de 5 N. Amostras retangulares dos filmes poliméricos foram
cortadas nas dimensdes de 40 mm de comprimento e 10 mm de largura, o teste de tragao foi com velocidade
de deslocamento 5 mm min-', a 30 °C e umidade relativa de 50%. A espessura de cada filme é medida usando
um micrébmetro de alta precisdo. Para cada amostra o ensaio foi realizado em quintuplicata e a média dos

parametros avaliados obtida.

3.3.6 Carbono Organico Total
As medidas Carbono organico dissolvido (COD), carbono inorganico dissolvido (CID) e nitrogénio total
dissolvido (NTD) foram realizadas utilizando um analisador de carbono organico por espectrometria

infravermelho n&o dispersivo (NDIR) equipado com um mostrador OCT-L (Shimadzu, modelo TOC-L) e uma
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unidade de medig¢ao de nitrogénio total (TNM-L). O carbono organico foi obtido pela diferenga entre o carbono
total e o carbono inorganico. O peso das membranas foi padronizado em 0,0090 g e colocadas em tudo de
vidro com 8 mL de agua destilada e mantidas em agitagdo em incubadora a 35°C durante periodos pré-
estabelecidos. Apds, 3 mL da solugdo foi diluida em 15 mL de agua destiladas e congelada, depois do
descongelamento as solug¢des foram filtradas utilizando membrana para a remocgao de particulados (0,80 pm).
O teste foi realizado em duplicata nos periodos de 30 minutos, 1, 2, 4, 8, 16, 24 h, 7, 14, 21 dias.

3.3.7 Estudo de intumescimento

O estudo de intumescimento do material foi investigada por imersdo em agua a temperatura ambiente.
Amostras foram recortadas em 20 x 20 mm e cada uma foi colocada em um recipiente contendo 50 mL de
solugdo aquosa. Em tempos determinados o material foi removido da agua com pinga metalica, o excesso de
agua foi escorrido (cronometrado 10 segundos para todos os materiais) e pesado em balanga analitica, apos
o material foi retornado para o recipiente. O peso umido (Mumido, g) € O peso seco inicial (Mseco, g) foram
registrados e utilizados na determinagao do intumescimento de agua (%) em cada periodo por meio da
equagao 1:

Equacao 1: Absorgao de agua W“I;IiMS) x 100

N

O teste foi realizado em ftriplicata nos periodos de 30 minutos, 1, 2, 4, 8, 16, 24 h, 7, 14, 21, 28, 35,
42 e 49 dias. Apos o ensaio as fibras foram removidas da solugdo aquosa e deixadas em temperatura

ambiente para secagem e posterior pesagem.

3.3.8 Condutividade e pH

Amostras foram recortadas em quadrados de 20 x 20 mm, tendo suas massas determinadas e
posteriormente adicionadas em erlenmeyer com 50 mL de agua. Condutivimetro (marca BEL, modelo W12D)
foi utilizado para medir a condutividade da solugdo em intervalos de tempos pré-estabelecidos. Concomitante,
os valores de pH da solugdo foram medidos utilizando medidor de pH (marca BEL, modelo W3B). O teste foi
realizado em triplicata nos periodos de 30 minutos, 1, 2, 4, 8, 16, 24 h, 7, 14, 21, 28, 35 dias.

3.3.9 Aplicagao para germinagdo de sementes

Em bandeja de germinacédo foi adicionado substrato para planta da marca Carolina Soil, 0,4 de ec
modelo 0,74. Em cada divisoria foi realizado um buraco de 0,5 cm para acomodar a semente de alface Milena
peletizada da marca Sakata. Foi realizado trés ensaios: substrato e fertilizante convencional, substrato e
polimero eletrofiado com nutrientes, substrato e polimero eletrofiado sem nutrientes. Apds a plantacéo as
bandejas foram embilhadas e deixadas em local escuro. Apds surgimento de um pequeno broto (levou cerca
de 48 horas para todas as bandejas) as bandejas foram colocadas no sol durante todo o dia e irrigadas 2
vezes ao dia até germinarem e estarem prontas para plantagéo (25 dias). A avaliagado para germinagéo foi

realizada por visualizagao.
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4 Resultados e Discussao

4.1 Viscosidade e Condutividade
Os valores de viscosidade e condutividade das solugdes de referéncia e com adicdo de nutrientes estao

representados na TAB. 1.

Tabela 1: Viscosidade e condutividade das solugdes de PVA/Amido, PVA/Amido/NPK, Ecovio® e Ecovio®/NPK.

Analises PVA/Amido PVA/Amido/NPK Ecovio® Ecovio®/NPK
Condutividade (uScm-) 628,00 9660,00 0,86 6,05
Viscosidade (mPa.s) 2761.80 2267.30 75.90 86.00

O aumento significativo da condutividade (628,00 uScm™ para 9660,00 uScm™ na solugdo de
PVA/Amido e 0,864 uScm™ para 6,05 uScm™ na solugédo de Ecovio®) com a incorporagéo do fertilizante NPK
€ esperado pela alta concentragdo de ions mdveis presentes na solugdo. O fertilizante utilizado é composto
de sais inorgéanicos, quando dissolvidos nas solugdes eles dissociam em seus ions constituintes, como estes

ions possuem carga, ha mudanga na condutividade idnica. [32]

A mudanga de viscosidade da solugdo de Ecovio nao apresentou grandes alteragdes (75.9 para 86
mPa.s), e essa pequena mudanca pode ser justificada pela baixa interagdo dos sais com o polimero, fazendo
as cadeias se aproximarem mais; ja a solugdo de PVA/Amido a diferenga foi acentuada (2761.8 mPa.s para
2267.3 mPa.s com adigao do NPK). As estruturas do PVA e dos constituintes do amido (observe Fig. 3, 4 e 5)
apresenta inUmeros grupos hidroxila (OH) e essas cadeias apresentam extensas ligagdes de hidrogénio
intermoleculares e intramoleculares. A presente dos ions dissolvidos do NPK interagem com os grupos polares
dos polimeros, essa interagdo ocorre também com os grupos hidroxilas por interagdo ion-dipolo. Essa
interagdo pode competir e enfraquecer as ligagbes de hidrogénio que foram formadas na solugdo de
PVA/Amido. Essa ruptura nas redes de ligagdes de hidrogénio pode levar as cadeias poliméricas a se
tornarem mais flexiveis, influenciando assim na viscosidade da solugéo, também relacionado com reticulagao
entre as cadeias moleculares. [33] A mudanga de viscosidade e condutividade podem afetar a eletrofiabilidade

dos polimeros influenciando nas suas caracteristicas, como sera visto nas préoximas analises.

4.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A analise MEV é uma ferramenta de imagem que caracteriza amostras para obter informagdes sobre a
morfologia, mediante a possiveis alteragdes na estrutura e composigdo do material [34]. Na FIG. 6 e 7 a seguir
estdo as analises MEV em diferentes ampliagdes, juntamente dos histogramas das fibras, que foram
calculados a partir da ampliacdo de 2000x. Em ambos os materiais (R1 e F1) pode-se observar uma alta
quantidade de beads e fibras quebradigas, principalmente no material de referéncia. Os valores de didmetro
foram 516,45 £ 15,04 nm para R1 e 503,86 + 8,4 nm para F1. Para ambos os materiais os parametros de
eletrofiagdo mantiveram-se iguais. A taxa de fluxo elevada pode acarretar didmetros maiores nas fibras, bem
como formagao de beads, isso porque a tensao aplicada pode nao ser suficiente para romper a tensao
superficial da goticula, gerando instabilidades nos jatos, os beads também podem ser explicados por uma
baixa viscosidade e baixa condutividade ibnica da solug¢ao polimérica [35]. Na TAB. 1 para solugéo de Ecovio®

puro esses parametros (viscosidade e condutividade) s&o inferiores, principalmente para condutividade.

Para a solugdo de PVA/Amido ao fazer uma comparagao de antes e depois da adigao do NPK, antes

a condutividade é inferior, mas a viscosidade é maior, assim, podemos supor, mediante aos resultados dos
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MEVs, que ao adicionar o NPK a solugdo de PVA/Amido aumentou a condutividade e diminuicdo da
viscosidade tornando a solugdo mais eletrofiavel, por isso observamos uma quantidade de beads e
irregularidade inferior comparado com a fibra de referéncia. Deve-se destacar que para cada solugao

polimérica havera uma condicdo mais ideal para eletrofiar.

Como na fibra R1 obteve-se um didmetro maior e uma grande quantidade de beads podemos concluir
que o alto fluxo empregado e a tensdo nao foram adequados para a obtencdo de uma fibra uniforme, ja na
fibra F1 esses par@metros foram mais bem selecionados, resultando em uma fibra com menos beads e
didmetro menor, além da solugdo polimérica apresentar maior condutividade iénica por conta dos ions
presentes dos nutrientes, o que influenciou em uma menor quantidade de beads pelo aumento de carga que

auxiliou no transporte do polimero com maior estiramento.

No trabalho de Kemper (2022) [35] a autora realizou eletrofiagdo biaxial de Ecovio® com PVA, na
analise MEV calculou-se o didmetro apenas do PVA e apenas do Ecovio®, sendo 255+ 8,6 nme 749 £ 17,4
nm, respectivamente. Nas FIG. 6 e 7 ¢ pode-se observar claramente fibras mais finas e fibras mais grossas,
como o Ecovio® apresenta diametro maior, as fibras mais grossas séo referentes a este polimero, enquanto
as fibras mais finas séo referentes ao PVA, como o padrao segue a referéncia citada podemos admitir que a
adicao do amido a solugédo de PVA né&o alterou as caracteristicas morfoloégicas do material. JAna FIG. 6e 7

b pode-se observar que os beads sao advindos principalmente das fibras mais grossas, ou seja, do Ecovio®.
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Figura 6: Imagens MEV da membrana PVA/Amido + Ecovio® (R1): a) 1000x; b) 2000x; c) 5000x; d) histograma.
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Figura 7: Imagens MEV da membrana PVA/Amido/NPK + Ecovio®/NPK (F1): a) 1000x; b) 2000x; c) 5000x; d)
histograma.

4.3 Andlise Termogravimétrica (TGA)

Na FIG. 8 pode-se observar os dois eventos térmicos das mantas eletrofiadas, o primeiro em 303,8 e
280°C (R1 e F1, respectivamente) corresponde a degradag¢ado do PLA, e o segundo em 405,4 e 401,2 °C (R1
e F1, respectivamente) referente ao PBAT [36]. No inicio do ensaio (até 240°C) o material R1 havia degradado
apenas 2,98% e o material F1 apenas 4,35%, provavelmente referente a agua residual presente no material.
Ao fim do ensaio (904°C) o R1 degradou 99,20% enquanto o F1 degradou 96,66%. Ambos os materiais
seguiram exatamente padrdo de degradacdo observado em trabalhos que realizaram degradagdo por
temperatura utilizando PBAT/PLA [37,38], e como pode ser observado no material suplementar FIG. 1S,
indicando que PVA/Amido néo influenciou na estabilidade térmica do material, isso era esperado, pois os
materiais foram incorporados fisicamente. Na primeira parte do ensaio (até 350°C) o R1 apresentou a
temperatura de degradacao ligeiramente a frente do F1, e, apds 470°C, apresentou uma faixa de temperatura
menor. O primeiro evento térmico corresponde ao PLA e o segundo ao PBAT. Como o R1 precisou de uma
maior temperatura inicialmente para degradar do que ao final do ensaio, pode-se concluir que no R1 houve
uma maior interagao com o PLA do que com o PBAT, aumentando assim sua estabilidade térmica no inicio
do ensaio. Consequentemente, o F1 teve uma maior interagdo com o PBAT do que com o PLA, por isso
apresentou ligeira estabilidade térmica superior no final do ensaio. Isso pode ser atribuido ao aumento das
interagdes interfaciais dentro da matriz da mistura, resultando em estrutura mais robusta com mais resisténcia

a temperatura.

Grupos éster estdo presentes no Ecovio® (observar FIG. 4 e 5), e majoritariamente no PBAT, os

nutrientes NPK pode interagir com esse grupo, podendo gerar interagdes fracas ou até mesmo sendo um
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obstaculo entre as cadeias poliméricas, 0 que geraria uma reorganizagao na estrutura, podendo levar assim
a um potencial aumento na estabilidade térmica do material (discussdo realizada no item 4.1 sobre
reticulagédo), o que explica essa maior estabilidade térmica do F1 ao final do ensaio (referente ao PBAT). A
adicdo do NPK a solugao polimérica promoveu modificagdo no comportamento térmico das fibras, provocando

mudancas nas interacdes poliméricas devido a presenca dos sais dos nutrientes.
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Figura 8: Analise termogravimétrica (TGA) e primeira derivada (dM/dT) das membranas eletrofiadas de PVA/Amido +
Ecovio® e PVA/Amido/NPK + Ecovio®/NPK.

4.4 Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)
O termograma das membranas eletrofiadas estdo representados na FIG. 9. Sdo observados quatro

eventos térmicos, todos endotérmicos. As temperaturas dos eventos térmicos sao apresentadas na TAB. 2 a

seqguir.

Tabela 2: Valores de temperatura dos eventos térmicos analisados por DSC.

Amostra TgprLA Tm-pLA Tm-pva Degradation 1 Degradation 2
PVA/Amido + Ecovio 73,60 152,28 183,22 250,16 294,80
(R1)
PVA/Amido/NPK + 53,00 152,44 177,50 253,92 285,10

Ecovio/NPK (F1)
TgpLa: Transi¢do vitrea do PLA; Tm-pLa: Fuséo do PLA; Tm-pva: Fuséo do PVA.

Os valores de transicéo vitrea (Tg) e de fusdo (Tm) do PLA podem variar de 50-80°C e 160-180°C,
respectivamente [39]. O valor de fusdao do PVA varia entre 160-190°C [40]. Valores acima de 250°C
correspondem a degradagao térmica, primordialmente do PVA e do amido [41]. TqPLA: Para ambos os
materiais o valor ficou na faixa esperada, entretanto o R1 ficou em uma temperatura significativamente
superior ao F1, essa alteracdo induz restricdo nos segmentos amorfos da cadeia de PLA o que levou ao
aumento da temperatura de transi¢ao vitrea para R1, como no F1 isso ndo ocorreu, podemos concluir que os
compostos presentes no NPK tiveram deslocamento para fase PBAT, o que corrobora com a analise de TGA
feita anteriormente. TmPLA: Os valores encontrados sdo semelhantes entre si, mas ligeiramente inferiores
aos encontrados na literatura, isso indica que o PLA também teve uma modificagdo na conformagao,
tornando-o menos cristalino, requisitando assim menos temperaturas para fundir, isso pode torna-lo um pouco
menos rigido. TmPVA: Ambos resultados estdo dentro da faixa esperada e sdo préoximos entre si. Degradacgao:

Os valores sao relativamente semelhantes entre si e dentro do valor esperado (+250°C) indicando que o
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material foi degradado e que o NPK incorporado ao PVA/Amido nao alterou significativamente a degradacao
destes polimeros.
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Figura 9: Espectros de calorimetria exploratéria diferencial das membranas eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e
PVA/Amido/NPK + Ecovio®/NPK.

4.5 Infravermelho (FTIR)

Os espectros de FTIR das membranas eletrofiadas com e sem nutrientes sdo apresentadas na FIG.
10. As bandas que representam a parte PLA sdo encontrados em 1182, 1384 e 1754 cm™, atribuidos a
estiramento vibracional C — O — C, deformagédo C — H e C = O, respectivamente. Para o PBAT s&o atribuidas
as bandas em 727 cm! vibragdo plana C — H do anel benzénico, 1270 e 1712 cm! estiramento C — O, 1410
e 1453 cm™ deformagdo angular das ligagdes CH2. As bandas entre 2854 e 2994 cm™' s&o vibragbes
assimétricas CHs; e o pico em 3375 cm-" caracteristico de —OH. [42,43]

A Unica banda que teve diferencga significativa apds a adigdo dos nutrientes em 3375 cm™' para R1 e
3406 cm™ para F1, essa alteragdo pode estar relacionada com interagdo entre os nutrientes NPK com as
hidroxilas, onde os sais do NPK puxam a hidroxila para si, dificultando a vibragdo do OH, precisando de maior
energia, deslocando essa banda para um comprimento de onda maior para o F1, o que corrobora com as
analises térmicas e analise mecanica a seguir. As demais bandas a diferenca entre um material e outro ndo
superou 1 cm'. Alintensidade das bandas também nao apresentou diferenga significativa, apenas as bandas
3375 cm™ para R1 e 3406 cm™' para F1.
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Figura 10: Espectros de infravermelho das membranas eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e PVA/Amido/NPK +
Ecovio®/NPK.

4.6 Propriedades Mecanicas

Na TAB. 3 estao os valores de resisténcia, alongamento na ruptura e médulo de elasticidades. Todos
os valores sao uma média aritmética dos testes realizados em quintuplicata, os ensaios que mais se
aproximaram dos valores da média foram plotados e estio representados na FIG. 11.

Tabela 3: Parametros obtidos na analise mecanica das membranas eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e
PVA/Amido/NPK + Ecovio®/NPK.

Amostra Tensao de Alongamento (%) Moédulo de Young
Ruptura (Mpa) (MPa)
PVA/Amido + Ecovio 0,36 £ 0,06 30,8 £ 5,24 2,02 + 5,38x108
(R1)
PVA/Amido/NPK + 0,71 £ 0,06 41,02 £ 4,10 6,06 £ 0,03
Ecovio/NPK (F1)

Fonte: A autora.

Quanto maior a tens&o de ruptura, maior médulo de Young e menor o alongamento, mais rigida e
densamente empacotada € a membrana [44]. O F1 apresentou todos os pardmetros maiores em comparagao
com o R1, indicando uma melhora nas propriedades mecanicas com a adigdo dos nutrientes. Para a tensao
o valor foi o dobro, para o médulo de Young o triplo, e para o alongamento 1,33 vezes (F1 em vantagem a
R1). Como para tenséo e médulo de Young o valor foi significativamente maior e para alongamento a diferencga
ndo foi tdo acentuada, podemos concluir que as propriedades mecanicas do material F1 foi melhorada
consideravelmente em comparagdo com o R1. Estes dados corroboram com o MEV, DSC e TGA, que
demonstra a interagao entre os nutrientes com os polimeros. Também corrobora com a discussao referente a
reticulagado, onde as interagdes entre as cadeias moleculares observadas com a adigdo dos nutrientes faz o

material ter uma conformidade diferente, gerando maior flexibilidade.
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Figura 11: Analise mecanica das membranas eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e PVA/Amido/NPK + Ecovio®/NPK.

4.7 Estudo de intumescimento

O estudo de intumescimento das fibras com e sem nutrientes realizado em triplicata esta representada
na FIG. 12. A capacidade de absorver agua esta relacionada com o perfil de liberagdo dos compostos
presentes no material, por isso investigar essa caracteristica € fundamental [45]. A analise resultou em um
aumento de mais de 440% para o material de referéncia e mais de 900% para o material contendo nutrientes
nas primeiras 24 horas de experimento. E observado variagdes irregulares no intumescimento, por exemplo,
em 30 minutos para o R1 o intumescimento esta em 535,09%, ja em 24 horas o intumescimento abaixa para
444,21%, o mesmo é observado para a fibra F1. Esperava-se que a intumescimento seguisse uma curva
ascendente ou diminuicdo sutil em algum ponto. A diminuicdo do intumescimento em alguns pontos pode

estar associada a dissolugédo do PVA e do amido na solugédo, uma vez que esses polimeros sao hidrofilicos.

Os pesos das fibras antes de iniciar o ensaio e apds o ensaio (deixadas secarem em temperatura
ambiente por 48 horas) foram medidos, como o teste foi realizado em ftriplicata realizou-se uma média
aritmética para esses dados, logo, para a fibra R1 o peso inicial foi de 0,031g e o peso final foi de 0,012g,
para a fibra F1 o peso inicial foi de 0,021g e o peso final foi de 0,013g. Resultando em uma perda de 61,30%
do peso para R1 e 38,10% para F1, perdas associadas ao perfil hidrofilico dos materiais como mencionado

anteriormente.

Foi observado que a fibra contendo nutrientes apresentou intumescimentos maior comparadas com a
fibra padréo (em 24 horas um aumento de 194,85% e ao final do ensaio, em 1176 horas, um aumento de
506,42%), o que vai ao encontro com as analises de TGA, DSC e analise mecéanica discutidas anteriormente,
onde a fibra F1, devido a inser¢gdo dos nutrientes, promoveu interagdes mais rigidas levando a um maior
intumescimento. O fato da fibra F1 ter perdido menos peso que a fibra R1 (23,2% a menos) também pode
estar diretamente relacionado com o discuto nas analises de TGA e DSC, onde provavelmente os sais do

NPK interagiram com os grupos funcionais presentes nos polimeros levando a uma maior estabilidade
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térmica, tornando o material mais rigido, conforme demonstrado na analise mecanica, o que acarretaria uma

menor perda de peso, tanto por temperatura, como por dissolugao.
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Figura 12: Capacidade de intumescimento das membranas eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e PVA/Amido/NPK +
Ecovio®/NPK.

4.8 Condutividade e pH

Foi utilizado a condutividade (CE) em fung¢édo do tempo para representar a concentragdo de nutrientes
se correlaciona com a polaridade da quantidade total de ions (sais presentes no fertilizante) liberados na
solugao [45]. Assim, maiores valores de condutividade indicam aumento na concentragao de nutrientes. Na
FIG. 13 esta representada os valores de condutividade. A fibra R1 apresentou CE baixos (5,3-20,6 uScm'),
indicando que as matrizes poliméricas usadas no estudo nao influenciaram os valores de CE do meio. A fibra
F1 apresentou condutividade de 16,19 uScm” em 24 horas de ensaio. Nota-se uma correlagao entre a
condutividade das solugdes e a capacidade de intumescimento, no qual a fibra de referéncia absorve mais
agua, consequentemente dissolvendo mais os polimeros que sao hidrofilicos o que acarreta um aumento da
condutividade com o passar do tempo, esse fato corrobora com uma possivel reticulagao fisica do PVA/Amido,
quando foi adicionado os sais. A fibra com nutrientes apresenta uma faixa mais estreita, tanto no
intumescimento quanto na condutividade, indicando que a absorgdo de dgua auxilia na liberacéo tanto dos

polimeros quanto dos nutrientes presente.
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Figura 13: Condutividade das solugdes contendo membrana eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e PVA/Amido/NPK +
Ecovio®/NPK.

Na FIG. 14 esta representada os valores de pH de um meio aquoso apés imersao das fibras em
relagcdo ao tempo de ensaio, indicando condi¢des acido/base da agua. Os valores de pH ficaram na faixa de
5,91-7,47 para fibra de referéncia, e 5,84-7,32 para fibra com nutrientes. Indicando um leve decaimento no
pH da agua (6,0-9,0 — Brasil, 2021, Anexo XX) [46]
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Figura 14: pH das solugbes contendo membrana eletrofiadas de PVA/Amido + Ecovio® e PVA/Amido/NPK +
Ecovio®/NPK.
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4.9 Carbono Organico Total (TOC)

Na analise TOC séao representados os valores de Carbono Orgénico Total (TOC) e Nitrogénio Total
(TN). Na FIG. 15 estéo estes valores para as membranas R1 (FIG. 15 a) e F1 (FIG. 15 b). Para R1 o valor de
nitrogénio é préximo ao zero, isso porque nas matrizes poliméricas o elemento nao esta presente. Ja para F1
o valor de nitrogénio chega até 0,88 mgL" na leitura de 8 horas. Os valores de TOC é significativamente
superior para membrana R1 (chegando até 8,29 mgL') em comparagdo com a membrana F1 (maior valor
2,89 mgL™"), o que corrobora com as analises anteriores, como nas analises térmicas, que conclui que ha PLA
livre no material, como em intumescimento e condutividade onde o material PVA/Amido se dissolve na solugao

por conta da sua caracteristica hidrofilica. Também corroborando com a discussao de reticulagao.

Para R1 os valores de TOC seguem ordem decrescente até a leitura no tempo de 168 horas (4 dias),
apos apresenta aumento (336 e 504 horas) e depois parece estabilizar (672 e 840 horas). Para F1 este valor
tem um crescente na segunda leitura, em 8 horas (que também foi o maior resultado para liberagdo de
nitrogénio) e depois uma queda acentuada, seguida de aumento. Esse resultado indica que a propria
membrana esta retendo os elementos que sao liberados.
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Figura 15: TOC: Carbono Organico Total. TN: Nitrogénio Total. a) PVA/Amido + Ecovio® (R1), b) PVA/Amido/NPK +
Ecovio®/NPK.

410 Germinagao das sementes

O ensaio foi aplicado em: substrato com fertilizagdo convencional; substrato com polimero; e substrato
com polimero contendo nutrientes. A seguir estao fotos (FIG. 16) das germinagdes. Os resultados apresentam
grande semelhanca entre si. Visualmente a FIG. 16 A e C apresentam um maior volume de crescimento da
semente em comparagcéo com a FIG. 16 B, onde o material A apresenta ligeira vantagem em relagéo ao C,
visualmente apresentando um volume e tamanho de planta maior. Os resultados para germinagéo foram
positivos, é claro que se deseja obter um material que tenha vantagens significativas em relagao a fertilizagao

convencional, mas o resultado apresenta-se promissor para aplicagdo em sementes.
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Figura 16: Sementes germinadas: A) Membrana com nutrientes (F1); B) Membrana sem nutrientes (R1) C) Fertilizagao
convencional.
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5 Conclusao

Este trabalho teve como objetivo desenvolver um material polimérico eletrofiado capaz de promover a
liberacao modificada dos macronutrientes NPK, utilizando uma matriz composta por Ecovio®, PVA e amido.
A proposta foi concretizada com sucesso por meio da obtengdo de fibras em estrutura tipo sanduiche
Ecovio®/(PVA/Amido)/Ecovio®, que permitiu a incorporagao eficiente dos nutrientes. Efetivando um material

para tratamento e germinagéo de sementes e disponibilidade nutricional para mudas.

A caracterizagao fisico-quimica e mecanica do material confirmou que os paradmetros de eletrofiacao
foram adequados para a formagéo de fibras com morfologia e propriedades compativeis com a aplicagéo
agricola. A presenga dos nutrientes influenciou positivamente a eletrofiabilidade das solugdes, bem como a
resisténcia mecanica e a estabilidade térmica das fibras, atendendo aos requisitos de desempenho esperados

para materiais de liberagao controlada.

Além disso, os testes de liberagdo de nutrientes e germinacdo de sementes demonstraram que o
composito desenvolvido é funcional e apresenta potencial para substituir métodos convencionais de
fertilizagdo. No entanto, observou-se que a liberagdo dos nutrientes ocorre de forma relativamente rapida, o
que indica a necessidade de aprimoramentos na hidrofobicidade da matriz para garantir uma liberagao mais

prolongada e eficiente.

Dessa forma, os objetivos especificos foram plenamente atendidos, e os resultados obtidos validam a
viabilidade da abordagem proposta. O estudo contribui para o avango de tecnologias sustentaveis na
agricultura, abrindo caminho para futuras otimizagbes do sistema de liberagdo e aplicagdo em diferentes

culturas.

Existem proximos passos que poderdo ser estudados referentes a este material, da proposi¢cao deste

novo material eletrofiado, visando a fertilizacdo de diferentes culturas.
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7 Material Suplementar
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Figura 1S: Analise termogravimétrica (TGA) e primeira derivada (dM/dT) do Ecovio® puro eletrofiado.
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Figura 2S: Espectros de calorimetria exploratéria diferencial de Ecovio® puro eletrofiado.
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Figura 3S: Espectros de infravermelho de Ecovio® puro eletrofiado.
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Figura 4S: Analise termogravimétrica (TGA) e primeira derivada (dM/dT) do PVA puro eletrofiado.

250
/

200 /
= /
E
2
= 150 /
i
® /
o /

100

\/
PVA
50 T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700

Temperature (°C)

Figura 5S: Espectros de calorimetria exploratdria diferencial de PVA puro eletrofiado.
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Figura 6S: Espectros de infravermelho de PVA puro eletrofiado.

31



Mass loss (%)

T T T T T T
100
13.3
80 9
60
62.1 |
40 i
20 14.0 |
Cationic Starch i
1 1 1 1 1 1

(.9, %) ©1a

100 200 300 400 500 600 700

Temperature (°C)

Figura 7S: Analise termogravimétrica (TGA) e primeira derivada (DTG) de amido catiénico puro.
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Figura 9S: Analise termogravimétrica (TGA) e primeira derivada (dM/dT) do NPK.
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Figura 10S: Espectros de calorimetria exploratéria diferencial do NPK.
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Figura 11S: Espectros de infravermelho do NPK.



