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RESUMO - O presente trabalho teve por objetivo a utilizacdo da fibra de coco
verde para obter-se cristais de nanocelulose, um material versatil com
propriedades superiores a de polimeros tradicionais, que pode ser usado para
substitui-los em diversas aplicagdes. A fibra de coco foi preparada por etapas de
tratamento mecanico (cominui¢do e peneira¢do das fibra) e a seguir submetida a
tratamento quimico (lavadas com d&gua, tratadas com hidréxido de sodio,
branqueadas com clorito de sddio e hidrolise 4cida), e apds centrifugacdo, dialise
e ultrassom. Posteriormente, as amostras finais, juntamente com as amostras bruta
e intermedidrias do tratamento foram analisadas em Microscopio Eletronico de
Varredura. A metodologia que alcangou melhores resultados, obtendo-se os
cristais de celulose, visualizados ¢ medidos através do MEV, onde foram
observados cristais com diametro igual a 63 um e comprimento de 14,34 um.

1. INTRODUCAO

A busca por tecnologias que utilizem materiais renovaveis nao € um conceito novo. At,
j& existem tecnologias mais complexas que permitem o desenvolvimento de materiais
renovaveis que competem fortemente no aspecto de custo e desempenho com os provenientes
de combustiveis fosseis. Com isso, tem-se ganhos de grande interesse para a sociedade atual,
como a sustentabilidade e biodegradabilidade. O numero de patentes registradas em
nanocelulose pode ser usado como um bom indicador para expressar o interesse dos mercados
no uso de materiais nanoceluldsicos. Isogai, 2013, apud Milanez et al, 2014, reporta estudo de
prospeccdo tecnoldgica que mostra um aumento exponencial do nimero de patentes
depositadas mundialmente a partir de 2006, sobre nanocelulose, com crescimento médio de
cerca de 24% ao ano. Dentre os paises que contribuiram para produgdo das patentes
mencionadas, estdo: China, Finlandia, India, Japdo, EUA e Canada. Essas contribuicdes se
deram por meio das empresas, universidades e centros de pesquisas nos mais diferentes tipos
de segmentos de atuacao (Milanez et al, 2014).

Este trabalho experimental teve por objetivo a utilizagdo da fibra de coco, um residuo
com caracteristica lignoceluldsica, para a obtencao de cristais de nanocelulose. A metodologia
escolhida para obter tal produto foi o tratamento basico para eliminagdo de lignina e
hemicelulose, seguida de uma etapa de branqueamento das fibras, para retirar remanescentes
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de lignina, com posterior hidrolise 4acida a fim de se alcangar cristais em escala nanométrica.

2. MATERIAIS E METODOS

A partir de prospecgdo tecnologica preliminar, foram selecionadas algumas publicagdes
mais condizentes com o alvo deste trabalho, com o proposito de se obter uma metodologia
mais adequada a ser aplicada (Rosa et al, 2010; Machado et al, 2014; Bacellar, 2014). As
etapas comuns utilizadas em todas estas metodologias descritas na literatura, onde apenas
varidveis como temperatura, tempo, concentracdo e reagentes diferem entre si sdo: obtengdo
da fibra, moagem, separacdo por tamanho de particulas (peneiras), deslignificacdo,
branqueamento, hidrolise, centrifugacdo, dialise, ultrasson. Neste trabalho foram estudas
quatro metodologias, obedecendo-se a mesma ordem de etapas para cada uma delas,
variando-se as condi¢des reacionais, visando a obtencdo de nanocristais de celulose e a sua
caracterizacdo. A metodologia que possibilitou a obtencao de celulose cristalina serd descrita
neste trabalho.

2.1. Equipamentos e Reagentes

A moagem das fibras foi realizada em moinho de facas tipo Willye, modelo TE680,
Para realizar a peneiracdo das fibras ja moidas, se utilizou peneiras de 32, 48, 80 ¢ 100 mesh
Tyler e agitador modelo VSM 2000 da marca Viatest EOH, em bateladas de 10 minutos.
Deslignificagdo e hidrolise realizadas em incubadora de bancada CT-712 da Cientec. ApoOs
hidrélise e etapas de lavagens seqiienciais foi utilizada centrifuga Megafuge 16R da Thermo
Scientific, a 10000rpm, 10°C em ciclos de 10 min. Foi utilizada membrana de dialise da
marca Spectrum, 25mm modelo 3787-E25. As amostras foram postas em dialise com troca de
agua didria até¢ que o pH em torno de 6. As amostras diluidas foram submetidas a tratamento
em ultrassom modelo Unique Ultracleaner 1400, representado na figura 22, por 20 minutos,
com 40kHz de freqiiéncia. Os reagentes quimicos utilizados como hidréxido de sdédio, clorito
de sddio e acido sulftrico concentrado de marca Vetec. As amostras foram caracterizadas por
microscopia eletronica de varredura de superficie utilizando dois equipamentos: o Jeol JSM-
6406LV com detector da Thermo Electron Corporation, ¢ o modelo Tescan Vega 3, com
tensao no filamento do detector de elétrons secundarios de 10kV. Ambas as metalizagdes com
ouro ocorreram com 20pA por 120 segundos.

2.2. Condicoes de Processo

Foram utilizadas fibra de coco seca com tamanho médio de particulados de 48 mesh,
submetidas a procedimento de lavagem com agua a 50°C por duas horas em incubadora
shaker (100 rpm). A deslignificacdo realizada com solucdo de hidroxido de sodio a 2% (p/v) e
11 % (p/v), proporcao sélido:liquido de 1:12 (g/mL), a 80°C por duas horas/100 rpm, sendo
este tratamento realizado duas vezes consecutivas. O branqueamento realizado com solugao
de clorito de sodio (1,5 g NaClO,/150 mL de agua) a 70°C, por duas horas a 100 rpm.
A hidrolise realizada com 4cido sulftrico 50% (v/v), proporgao sélido:liquido de 1:10 a 45°C
por 90 minutos/100 rpm. As condi¢des de processo de hidrolise quimica adotada foram:
concentracdo de 4cido sulfurico na hidrélise de 50% (v/v), proporcao solido:liquido de 1:10,
temperatura de 45°C, tempo de hidrélise de 90 minutos (100 rpm).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Lavagem, deslignificacido e branqueamento

Na etapa de Branqueamento 1, através da figura 1.a (a.1 até a.4) percebe-se que as
amostras tratadas com maior teor de soda cdustica tiveram uma aparéncia um pouco mais
clara que as tratadas com menor teor de soda. Porém em ambas este clareamento nao foi
suficiente. O Branqueamento 2 amostras apresentadas na figura 1.b (b.1 até b.4) ja bem mais
livres de lignina. Assim, conseguiu-se um clareamento bem mais efetivo, sendo observado
que as amostras tratadas com soda mais concentrada apresentaram um aspecto ligeiramente
mais claro que as tratadas com soda a 2%.
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Figura 1 — 1.a - Aspecto das fibras apos a primeira etapa de branqueamento 1.:a.1 e a.2 -
Amostras tratadas com NaOH a 2%; a.3 e a.4 - Amostras tratadas com NaOH a 11%; e
aspecto das fibras apds a etapa de branqueamento — 2: a.l1 e a.2 - Amostras tratadas com
NaOH a 2%; b.3 e b.4 - Amostras tratadas com NaOH a 11%.

No procedimento de hidrélise com solucdo 50% (v/v) de 4cido sulfurico,
imediatamente apos adicdo do acido as amostras, ndo ocorreu o escurecimento das mesmas,
conforme mostrado na figura 2(a). Isso mostra que a concentragdo do 4cido estava adequada.
Ap6s hidrolise acida, as amostras apresentaram coloracdo marrom novamente, de acordo com
a figura 2(b). Mas, assim iniciada a centrifugacdo, notou-se que a coloracdo era do liquido
sobrenadante, que continha o acido e residuos hidrolisados (figura 2(c)). A etapa de
centrifugacdo foi efetiva separando bem o precipitado do sobrenadante. As lavagens com agua
destilada de forma a aumentar o pH, diminuindo o tempo de dialise. Por fim, obteve-se um
produto com caracteristicas visuais semelhantes ao descrito pela literatura e ao padrao obtido
de microfibras de nanocelulose industrial.

Figura 2 — (a) Amostras ap6s a adi¢do de acido 50% (v/v); (b) amostras antes, e (c) apos
centrifugacdo; (d) Padrao de microfibrilas de nanocelulose da Industria de Papel e Celulose.
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As imagens de MEV das amostras bruta (3.a), deslignificadas (3.b.1 e 3.b.2),
branqueadas (3.c.1 e 3.c.2) e ap0s hidrolise acida (3.d) estdo apresentadas na figura 3.

Figura 3- (a) Fibra crua vista em MEV com aumento de 150x; (b) Fibras deslignificadas: b.1- apds tratamento
com NaOH 2% e b.2 - apds tratamento com NaOH 11%; (c) Fibras branqueadas e deslignificadas:
c.1 - apods tratamento com NaOH 2% e c.2 - ap6s tratamento com NaOH 11%; (d) microfibra de celulose obtida
(NaOH 2% - aumento de 16400x); (e) microfibra de celulose industrial com 15000x de ampliagdo
(didmetro = 0,14 um e cumprimento = 13,25 pum).

4, CONCLUSOES

Através das imagens de MEV, as mudangas na estrutura das fibras foram evidenciadas
conforme aplicados os tratamentos quimicos para as condi¢des utilizadas neste trabalho. A
metodologia que alcangou melhores resultados, obtendo-se os microcristais de celulose,
visualizados e medidos através do MEV, onde pode ser observado cristal com didmetro igual
a 0,63 um e comprimento de 14,34 um.
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