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Inventia se refera la un compozit polimeric granular biodegradabil obtinut din amidon
nativ, fibre naturale native provenite din miscanthus, poly(butylen adipat-co-terephthalat),
acid citric si/sau anhidrida maleica, acid aspartic, acid para-aminobenzoic si glicerol destinat
fabricarii ambalajelor si ghivecelor pentru rasaduri in agricultura si la un procedeu de
obtinere a acestuia.

Ca urmare a consgtientizarii problemelor legate de poluarea mediului, Tnlocuirea
materialelor compozite sintetice prin materiale compozite ecologice cu o matrice biodegra-
dabila si fibre naturale este considerata de o importanta fundamentala.

Din literatura de specialitate se cunosc compozite pe baza de polimeri biodegradabili
naturali sau sintetici si deseuri de fibre celulozice provenite de la prelucrarea lemnului, inului,
canepii si altor plante tehnice (Faruk et al., 2012; Yu et al., 2006; Sayanarayana et al.,
2009; Bergeret etal., 2011).

Se cunosc din brevetul RO 128294 B1 compozite polimerice biodegradabile pe baza
de alcool polivinilic (PVOH), faina de lemn, PVC si glicerol cu utilizare la ambalaje pentru
produse alimentare, cosmetice si pentru agricultura.

Se cunosc din brevetul EP 2794214 A1 compozite polimerice pe baza de amidon,
polyolefine, anhidrida maleicasi glicerol cu utilizare la fabricarea foliilor.

Se cunosc din brevetul US 8835537 B2 materiale compozite pe baza de fibre
naturale la care matricea este acidul polilactic iar materialul de umplutura este turba.

De asemenea, se cunoaste din US 8916628 B2, un compozit termoplastic pe baza
de amidon si un polimer care poate fi ob{inut din surse naturale (de ex celuloza) si un agent
de legare, iar Mark Johnsona s.a., Improvement of the impact performance of a starch
based biopolymer via the incorporation of Miscanthus giganteus fibres, Industrial
Crops and Products 22 (2005) 175-186, prezinta in acest articol introducerea fibrelor de
Miscanthus intr-un biopolimer pe baza de amidon.

Dezavantajele acestor compozite constau in faptul ca fibrele naturale utilizate absorb
apa, ducand la posibilitatea descompunerii biologice a produselor pentru care au fost
concepute Thaintea consumarii perioadei de utilizare a lor.

De asemenea, ca rezultat al legarii slabe a fibrelor la matricea polimerica, rezistenta
mecanica a materialelor compozite pe baza de fibre naturale este slaba. De aceea, dezvol-
tarea compozitelor pe baza de fibre naturale implica provocarea de a asigura nu numai o
buna aderenta intre materialele componente chimic diferite dar si utilizarea de componenti
cu caracter hidrofob si agenti de cuplare care sa faciliteze descompunerea biologica si sa
imbunatateasca compatibilitatea dintre polimeri si fibra.

Utilizarea in retete a polimerillor nedegradabili nu reprezinta o solutie viabila
deoarece chiar in cantitati mici contribuie la poluarea accentuata a mediului avand in vedere
volumul mare de produse din materiale compozite fabricate pe plan mondial.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in realizarea unui compozit
biodegradabil granular, cu hidrofobicitate marita, proprietati fizico-mecanice superioare si
viteza sporita de degradare in sol, care sa corespunda conditjilor de calitate a materialelor
utilizate la fabricarea ambalajelor si ghivecelor pentru rasadnite in agricultura.

Compozitul biodegradabil pe baza de amidon cu fibre celulozice, conform inventiei,
este format din amidon, fibra de miscanthus functionalizata cu 1-7% acid citric si/sau
anhidrida maleica, poli(butilen adipat-co-tereftalat), acid citric, acid aspartic, acid para-
aminobenzoic si glicerol in raportul masic A:FF:PBAT:Asp:PABA:G = (55-85):(2,5-30):(15-
45):(0,5-6,5):(0,5-6,5):(10-35).
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Procedeul de obtiere a unui compozit biodegradabil pe baza de amidon, conform
inventiei consta intr-o prima etapa, in care fibra de miscanthus este functionalizata partial
prin malaxare impreuna cu acid citric si/sau anhidrida maleica intr-un raport de 1 la 7 si
uscare la o temperaturd de 40...80°C pana la o umiditate de 2...5%, fibra astfel functio-
nalizata fiind in continuare amestecata cu amidon, acid aspartic, acid para-aminobenzoic si
toate acestea omogenizate intr-un amestecator discontinuu tip tambur, dupa care urmeaza
alimentarea amestecului rezultat simultan cu alimentarea poli(butilen adipat-co-tereftalat) in
palnia de alimentare a unui extruder cu doi melci corotativi pe lungimea caruia in punctul
unde temperatura de lucru este de 50...80°C se dozeaza glicerina dupa care masa de bio-
compozit este supusa in continuare, pana la iesirea din extruder, unui tratament termo-
mecanic prin extrudare reactiva,intr-o singura etapa, la o temperaturad de 130...210°C si o
turatie de 50...180 rot/min, avand loc reactiile de cuplare prin formarea de legaturi esterice,
amidice si peptidice si rezultand granule omogene de compozit destinat fabricariiambalajelor
si ghivecelor pentru rasaduri in agricultura.

Avantajele inventiei sunt:

- utilizarea amidonului nativ, o materie prima ieftina si disponibild, cu efect pozitiv atat
din punct de vedere economic cat si al calitatii compozitului;

- utilizarea drept material celulozic a fibrelor native obtinute din miscanthus, planta
tehnica regenerabila de mare productivitate, care asigura, dupa procesarea conform pro-
cedeului a amestecului din care face parte, proprietaii fizico-mecanice superioare;

- prezenta in structura compozitului a acidului aspartic si a acidului para-amino-
benzoic care contribuie si acelereaza procesul de biodegradare a ambalajelor si ghivecelor
pentru rasadnite dupa utilizare;

- se evita utilizarea solventilor care pun mari probleme de poluare, toxicitate si
recuperare;

- realizarea compozitului pe baza de amidon si fibra functionalizata de miscanthus
prin extrudare reactiva, intr-o singura etapa, cu pierderi de material si consumuri energetice
minime;

- rezulta granule omogene de compozit ce pot fi procesate in continuare direct, in
forme si dimensiuni diferite, prin presare in matrita sau injectare;

- fata de materialele cunoscute in prezent, acest compozit asigura o durata scurta de
biodegradare a ambalajelor si ghivecelor pentru rasadnite, dupa utilizare, prin prezenta in
structura a gruparilor amidice si peptidice provenite din aminoacizi: acidul aspartic si acidul
para-aminobenzoic.

Compozitul care face obiectul inventiei se caracterizeaza prin aceea ca alaturi de
biopolimeri si fibre celulozice se adauga drept elemente de cuplare acid citric, anhidrida
maleica, acid aspartic si acid para-aminobenzoic. Diferitele materiale care intra in structura
acestor biocompozite se caracterizeaza, ca substanta independenta, prin proprietati fizico-
mecanice care nu corespund intru totul cerintelor de pret redus, densitate mica, rezistenta
mecanica mare, hidrofobicitate si capacitate buna de degradare biologica.

Conform inventiei, dezavantajele compozitelor existente se elimina prin maximizarea
proportiei de amidon nativ si fibra nativa de miscanthus care sunt biopolimeri ieftini si
regenerabili si minimizarea proportiei de poli(butilen adipat-co-tereftalat), material biodegra-
dabil hidrofob si cu proprietati mecanice superioare, caracteristicile fizico-mecanice si
higrofobicitatea necesara a biocompozitului fiind asigurate prin cuplarea cu acid citric sau/si
anhidrida maleica si alegerea corespunzatoare a parametrilor utilizati la extrudarea reactiva
care se realizeaza intr-o singura etapa. Pentru a scurta perioada de biodegradare a deseuri-
lor rezultate dupa utilizare, in refeta compozitului au fost adaugati, la intrarea in extruder,
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acid aspartic si acid para-aminobenzoic care, pe langa faptul ca sunt buni agenti de cuplare,
conduc la formarea de legaturi amidice si peptidice ce sunt rupte usor de enzimele si
bacteriile din sol.

O alta problema pe care o rezolva inventia se refera la reducerea numarului etapelor
si succesiunea intrarii in procesare a componentelor amestecului in interiorul extruderului.

Conform inventiei materialul compozit este obtinut prin extrudarea, intr-o singura
etapa, intr-un extruder cu doi melci corotativi, doua puncte de alimentare si cinci zone de
incalzire la temperaturi prestabilite, ceea ce permite, prin actiunea simultana si mecanica,
realizarea completa, printr-o singura procesare, a reactiilor chimice de cuplare a componenti-
lor si realizarea de legaturi covalente foarte puternice conferindu-i astfel proprietati fizico-
mecanice bune.

Problemele pe care le rezolva inventia se refera atat la modul in care se asigura, in
cadrul procedeului de realizare, cuplarea componentilor ce alcatuiesc materialul compozit
cat sila componentii si proportia in care acestia sunt dozatj astfel incat biocompozitul obtinut
sa corespunda conditiilor de calitate pentru fabricarea ambalajelor si ghivecelor biode-
gradabile in agricultura.

Conform inventiei, procedeul de obtinere a compozitului consta in functionalizarea
partiala a suprafetei fibrelor native de miscanthus F care se face prin amestecarea acestora
cu acid citric si/sau anhidrida maleica in proportie de 1-7%, si uscarea la temperatura de 40-
80°C, pana la o umiditate de (2-5)%. Fibra este astfel functionalizatd cu grupari esterice-
COOH provenite din acidul citric si/sau anhidrida maleica. Fibra de miscanthus functionali-
zata FF se amesteca cu amidonul A, acidul aspartic Asp si acidul para-aminobenzoic PABA
in raportul masic A:FF:Asp:PABA = (55-85):(2,5-30):(0,5-6,5):(0,5-6,5) si se introduce in
palnia de alimentare a extruderului cu un dozator de materiale pulverulente. in aceeasi palnie
se introduce simultan cu un dozator de materiale granulare poli(butilen adipat-co-tereftalat)-ul
PBAT astfel incat sa se realizeze un raport masicA:FF:PBAT:Asp:PABA = (55-85):(2,5-
30):(15-45). (0,5-6,5):(0,5-6,5). Pentru eficientizarea amestecarii si a efectului de plastifiant
glicerina G se dozeaza, astfel incat sa se realizeze un raport masic A:FF:PBAT:Asp:PABA:G
= (55-85):(2,5-30):(15-45):(0,5-6,5):(0,5-6,5):(10-35), in punctul situat pe lungimea
extruderului unde temperatura de lucru atinge 50...80°C. Procesarea amestecului prin
extrudare reactiva, intr-o singura etapa, la temperatura de 130...210°C si turatia melcilor de
50...180 rot/min asigura desfasurarea reaciiilor de cuplare a componentilor prin formarea de
legaturi esterice, amidice si peptidice.

In continuare se dau dou& exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1

Reteta are in compozitie amidon, fibra de miscanthus functionalizata, poli(butilen
adipat-co-tereftalat), acid citric, acid aspartic, acid para-aminobenzoic si glicerol in raportul
A:FF:PBAT:AC:Asp:PABA:G = 83:20:17:1,25:1:1:18. Se Tincepe cu funciionalizarea
suprafatei fibrelor de miscanthus prin amestecarea acestora cu acid citric in raportul masic
F:AC = 20:0,5 urmata de uscarea la temperatura de 70°C pana la o umiditate de 2...5%.
Apoi, amidonul, fibra de miscanthus fuctionalizata, acidul aspartic, acidul para-aminobenzoic,
toate amestecate in prealabil, respectiv poli(butilen adipat-co-tereftalat) si respectiv glicerolul
se introduc simultan cu dozatoarul de materiale pulverulente, respectiv dozatorul de
materiale granulare si respectiv, pompa dozatoare prin cele doua zone de alimentare in
extruder. Se realizeaza extrudarea reactiva a amestecului la o temperatura de 130...210°C
si o turatie de 50...180 rot/min. La iesirea din matrita extruderului materialul este granulat.
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Exemplul 2

Reteta are in compozitie amidon, fibra de miscanthus functionalizata poli(butilen
adipat-co-tereftalat), acid citric, anhidrida maleica, acid aspartic, acid paraminobenzoic si
glicerol in raportul A:FF:PBAT:AC:AM:Asp:PABA:G = 83:20:17:0,5:0,75:1:1:18. Se incepe
cu functionalizarea suprafatei fibrelor de miscanthus prin amestecarea acestora cu acid citric
si anhidrida maleica in raportul F:AC:AM =20:0.5:0,75 urmata de uscarea la temperatura de
70°C pana la o umiditate de 2...5%. Se introduc cu dozatoarul de materiale pulverulente,
respectiv dozatorul de materiale granulare si, respectiv pompa dozatoare prin zonele de
alimentare in extruder amestecul de amidon, fibra de miscanthus fuctionalizata, acid
aspartic, anhidrida maleica, acid para-aminobenzoic, toate amestecate in prealabil, respectiv
poli(butilen adipat-co-tereftalat)ul si, respectiv, glicerolul. Procesarea are loc prin extrudarea
reactiva a amestecului la o temperaturd de 130...210°C si o turatie de 50...180 rot/min
rezultdnd compozitul polimeric care este granulat la iesirea din matrita extruderului.
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Revendicari

1. Compozit biodegradabil pe baza de amidon cu fibre celulozice, caracterizat prin
aceea ca, este format din amidon, fibra de miscanthus functionalizata cu 1-7% acid citric
si/sau anhidrida maleica, poli(butilen adipat-co-tereftalat), acid citric, acid aspartic, acid para-
aminobenzoic si glicerol in raportul masic A:FF:PBAT:Asp:PABA:G = (55-85):(2,5-30):(15-
-45):(0,5-6,5):(0,5-6,5):(10-35).

2. Procedeu de obtiere a unui compozit biodegradabil pe baza de amidon, conform
revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, intr-o prima etapa, fibra de miscanthus este
functionalizata partial prin malaxare impreuna cu acid citric si/sau anhidrida maleica intr-un
raport de 1 la 7 si uscare la o temperatura de 40...80°C pana la o umiditate de 2...5%, fibra
astfel functionalizata fiind in continuare amestecata cu amidon, acid aspartic, acid para-
aminobenzoic si toate acestea omogenizate intr-un amestecator discontinuu tip tambur, dupa
care urmeaza alimentarea amestecului rezultat simultan cu alimentarea poli(butilen adipat-
co-tereftalat) in palnia de alimentare a unui extruder cu doi melci corotativi pe lungimea
caruia in punctul unde temperatura de lucru este de 50...80°C se dozeaza glicerina dupa
care masa de biocompozit este supusa in continuare, pana la iesirea din extruder, unui
tratament termomecanic prin extrudare reactiva,intr-o singura etapa, la o temperatura de
130...210°C si o turatie de 50...180 rot/min, avand loc reactiile de cuplare prin formarea de
legaturi esterice, amidice si peptidice si rezultand granule omogene de compozit destinat
fabricarii ambalajelor si ghivecelor pentru rasaduri in agricultura.

Editare si tehnoredactare computerizata - OSIM
Tiparit la Oficiul de Stat pentru Inventii si Marci
sub comanda nr. 139/2021
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