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Resumo

O trabalho objetivou adaptar o porta amostra do equipamento de Raios-X de bancada, D2 Phaser (Bruker,
Alemanha), visando analisar as amostras de bioplésticos/filmes. O equipamento destina-se ao método do pd
e o desafio foi fixar o bioplastico no porta amostra em conformidade com a fisica da técnica de Raios-X,
para tanto, foram desenvolvido duas metodologias para adaptar a morfologia do biopléstico as caracteristicas
do equipamento. Os difratogramas demonstraram que as técnicas de adaptacdo foram tdo eficientes quanto as
de porta amostras comerciais. A inconformidade notada foi o processo de reprodutibilidade por outros
técnicos, pois uma metodologia se constitui num processo artesanal e a outra de modo simples e rotineiro.

Palavras-chave: Difracdo de raios-x, bioplasticos, extrusdo, cristalinidade.

Introducio

Bioplasticos, desenvolvidos a partir de amido,
tem sido amplamente caracterizados visando
identificar aquelas propriedades que fortalecem ou
debilitam sua utilizagdo como substitutos de
resinas sintéticas (CHO et al., 2009). A difracdo
de raios x ¢ uma técnica que pode ser usada para
avaliar o grau de modificagdo do amido por meio
da quantificacio do grau de perda de
cristalinidade do amido (WU et al., 2010).

Dessa forma, portanto, qualquer caracterizagao
tecnoldgica exige conhecimento da técnica,
precisdo no preparo de amostras e equipamentos
calibrados e configurados ao tipo de andlise, que
muitas vezes ndo coadunam aos recursos
disponiveis para modernizacdo e ampliacdo das
fungdes dos equipamentos, visando evitar
distor¢cdes destes componentes na leitura dos
graficos quando utilizados na analise de novos
materiais.

Com isto, o trabalho teve como objetivo
comparar o desempenho de dois métodos
adaptados de utilizagdo do porta amostra do
equipamento portatil de raios x destinado ao
método do po para uso na analise de bioplasticos.

Materiais e métodos

Elaboracdo dos bioplasticos

Os extrudados de amido de mandioca (45%) e
de milho (55%) foram elaborados em uma
extrusora dupla rosca Clextral Evolum HT25
(Firminy, Franca) e nano estruturadas com:
Zeolita na concentragdo de 5% em substitui¢do a
mistura de amidos.

O material extrudado foi cortado em pedacos
regulares com 5g e termo-prensado em uma
prensa hidraulica manual (Sao Carlos, Brasil) a 10
toneladas de for¢ca de compressdo por 30s a 90°C
para o método 1 e 5 toneladas a 10s para o método
2. A espessura dos filmes foi medida em
micrometro digital (Fowler, Newton, EUA) e
utilizados respectivamente nos dois métodos: 1
(0,2-0,3mm) e 2 (0,6-0,8mm).

Adaptagdo da técnica

A determinacdo do indice de cristalinidade sob
a técnica de Raios-X dos prototipos de
bioplasticos para embalagens de alimentos sé
foram possiveis com a adaptacdo do Uinico porta
amostra do equipamento portatil de Raios-X da
Bruker AXS — D2 Phaser configurado para o
método do pd, (Fig. 1). Este processo respeitou a
alguns principios técnicos: 1) a Lei de Bragg, 2)
ndo deformaram os biofilmes, 3) ndo
ultrapassaram a espessura de 3mm que
corresponde a altura da concavidade do porta
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amostra e 4) se teria facilidade de ser reproduzido,
com qualidade, por outros técnicos.

A técnica desenvolvida para o método 1
consistiu no uso dos bioplasticos mais finos (0,2-
0,3mm) montados numa sequencia alternada de
duas laminulas de vidro, intercaladas com duas
outras camadas de fita dupla face (substrato)
recoberta com o bioplastico segundo a forma
circular do porta amostra, (Fig. 2 e Fig. 3). Como
controle, para verificar se havia contaminagdo ou
interferéncia da cristalinidade do material
utilizado no substrato, foram realizadas diversas
analises de Raios-X sem a camada externa de
biopléstico.

A técnica do método 2 utilizou o protétipo do
bioplastico mais espesso (0,6-0,8mm), espessura
esta, calculada pelo software AbsorvX da Bruker,
onde foi moldado, cortado e fixado no porta
amostra por meio de massa vedante comercial,
Fig. 4.

Porta Amostra — Método do Po

Bioplistco Fio (0,29 munl

Fig. 1: Equipamento, porta amostra e bioplasticos
utilizados.

Fig.2: Corte e molde das laminulas de vidro para
compor o substrato suporte do bioplastico no porta
amostra.
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Fig.3: Sequencia de montagem do Método 1.

Fig. 4: Sequéncia de montagem do Método 2.

Resultados e discussao

Os difratogramas apresentados na Fig. 5
demonstram que ndo houve interferéncia do
material utilizado como substrato no método 1 e
nem das diferentes espessuras dos bioplasticos
utilizados nos Métodos 1 e 2. O método 1 por sua
sequéncia detalhada de corte de laminula de vidro
com tesoura em juncao sobreposta com fita dupla
face requer que o técnico tenha habilidade de
artesdo dado a fragilidade do material que em
conjunto ndo podem ultrapassar a espessura de
concavidade do porta amostra que ¢ de 3mm. O
método 2, é simples para montagem no porta
amostra pois s6 requer o calculo da espessura do
bioplastico mediante a sua composi¢do quimica
pelo software AbsorvX da Bruker e rapido molde,
corte e fixagdo. Portanto, independente do método
utilizado € possivel obter resultados satisfatorios
em termos de -caracterizagdo do indice de
cristalinidade, permitindo adaptar a técnica
proposta a diferentes tipos de bioplasticos sendo
eles produzidos por casting, extrusdo ou
temoprenssagem.
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Fig. 5. Comparagéo entre os difratogramas de Raios-X
do suporte (porta amostrat+laminulat+fita dupla fase):
perfil cor azul e preto, e os da analise do bioplastico de
amido com zeoélita usando o método 1 (verde) e método
2 (vermelho).

Conclusoes

As duas técnicas desenvolvidas sob o ponto de
vista analitico apresentaram resultados
satisfatorios e equivalentes no que se refere ao seu
uso no para caracterizar a cristalinidade de
bioplasticos no equipamento de Raios-X, porém
quanto ao fator reprodutibilidade o método 2 se
mostrou viavel a se tornar uma rotina simples no
laboratério para a preparacdo de montagem de
porta amostra para andlise de Raios-X, porque o
método 1 requer habilidade de artesdo para a sua
aplicagdo.
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