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NANOFIBRAS DE CELULOSE OBTIDAS A PARTIR DE
ALGODAO COMERCIAL

. . . * oA . . . A . . .
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Resumo

Atualmente, o uso de fibras celuldsicas para obtengdo dos chamados “whiskers” de celulose é uma nova
area de grande interesse para o desenvolvimento de materiais nanocompdsitos. O objetivo deste
trabalho foi a obtencdo e caracterizacdo de nanofibras de celulose obtidas de algoddo comercial. As
nanofibras obtidas mostraram forma de agulhas finas € homogéneas com comprimento médio de 151 +
50 nm e didmetro médio de 14,9 = 5 nm. Observou-se uma reducdo na estabilidade térmica da
nanofibra em relagdo a fibra € uma mudanca no mecanismo de degradacdo. A fibra de algodado
apresentou boa estabilidade térmica até cerca de 300 °C e a nanofibra até cerca de 150 °C.

Palavras-chave: Celulose whiskers; hidrolise dcida; algodao, fibra natural.

Publicacdes relacionadas: M.A. Martins; E.M. Teixeira; A.C. Corréa; M. Ferreira; L.H.C. Mattoso J.

Mater. Sci.2011,46,7858.

Introducao

Nos ultimos anos, vdrias pesquisas para a
utilizacdo de fibras naturais em materiais
compdsitos  visando novos produtos ou a
substituicdo das fibras sintéticas em produtos jd
existentes estdo sendo desenvolvidas. As fibras
vegetais apresentam baixa densidade; baixo
consumo de energia na producdo; e baixa
abrasividade nos equipamentos de processamento.
As vantagens destas fibras sobre as sintéticas
incluem também aspectos ecoldgicos, em razdo da
melhor reciclabilidade e biodegradabilidade [1].

Atualmente, diversificando-se o uso de fibras
celuldsicas, uma nova tendéncia tem-se manifestado
em segmentos de pesquisas que objetivam a
obtencdo e uso dos chamados “whiskers” de
celulose. Que sdo obtidos apds a hidrdlise dcida da
celulose, processo no qual acarreta a remocdo da

fase amorfa permanecendo a fase cristalina da
celulose. Os whiskers tém diferentes razdes de
aspecto (comprimento/didmetro (L/D)) dependendo
das condi¢oes de extracdo e da origem da cellulose.
Apresentam-se na forma de finas hastes (acicular) e
devido a sua alta drea superficial e rigidez,
apresentam grande potencial como reforco em
matrizes poliméricas [3].

O algodoeiro € uma das principais plantas
domesticadas pelo homem e uma das mais antigas,
tendo registros de seu uso a mais de 4.000 anos, € é
cultivado comercialmente em mais de 65 paises.
Essa cultura representa no Brasil mais de 60% dos
insumos téxteis, e nos Estados Unidos 65%. Cerca
de 90% das fibras de algoddao comercializadas no
mundo sdo provenientes da espécie Gossypium
hirsutum [2]. O objetivo deste trabalho foi obtencdo
e caracterizacdo de nanofibras de celulose obtidas de
algoddo comercial.
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Materiais e métodos

Cerca de 5 g de fibras de algodédo, adquiridas no
comércio local, foram dispersas em 100 mL de
solu¢do de dcido sulfirico 6.5M a 45 °C, sob
agitagdo por 75 minutos. O dcido sulfirico foi
removido por centrifugagdo. A suspensao resultante
foi submetida a didlise e armazenada sob
refrigeracdo.

O teor de lignina foi determinada de acordo com a
norma TAPPI- T222 om-88. O contetido de
holocelulose (celulose + hemicelulose) foi obtido de
acordo com a norma TAPPI T19m-54. A «-celulose
foi removida da holocelulose através de extragdo em
meio basico. Experimentos em triplicata

DRX foi realizado em um equipamento VEB Carl
Zeiss-Jena URD-6, usando CuKo radiation (A =
1.5406A) operando a 40 kV e 20 mA. O indice de
cristalinidade (Ic) da celulose foi calculado através
da equacgdo: Ic = 1 - I,/ I,, onde I, = intensidade do
maximo de difragdo, relacionada a parte cristalina
(260 = 22,6°) e I, = intensidade do minimo de
difracdo, relacionada a parte amorfa (26 = 18°).

Os ensaios de TG/DTG foram realizados a taxa de
aquecimento de 10 °C/min, em atmosfera inerte
(nitrogénio) da temperatura ambiente até 800 °C no
equipamento Q500 da TA Instruments. O estudo
por microscopia eletrénica de varredura foi
realizado utilizando-se um  microscopio de
varredura da marca Zeiss modelo DSM 960,
operando a 20 kV na modalidade de SEI (elétrons
secunddrios). Ensaios de microscopia eletrénica de
transmissdo foram feitos em um microscopio
TECNAI G’. Uma gota da suspensdo diluida de
nanofibras foi depositada num porta-amostra de
carbono (400 mesh) e secas a temperatura ambiente.
Em seguida, foram coradas com uma solugéo 1,5 %
de acetato de uranil por 2 minutos.

Resultados e discussao

Rowell et al [4] demonstraram que a composi¢ao
quimica de fibras lignocelulésicas influencia as suas
propriedades mecanicas e estrutura fisica, sendo que
o conteido de lignina e hemicelulose tém efeito
sobre a resisténcia a tracdo. A composi¢do quimica
média da fibra de algoddo apresentou alta
porcentagem de celulose, 88%, baixo contetdo de
lignina, aproximadamente 5%, e 8% de
hemicelulose, indicando que esta fibra € adequada
para obtencdo de nanofibras. Somente a fase
cristalina da celulose presente na fibra pode ser
convertida em nanofibras de celulose altamente
cristalina.

Nas dltimas décadas, a medida do indice de
cristalinidade (Ic) tem recebido muita ateng¢do por
razdes de aplicagdes comerciais e devido a
importincia que estes materiais vém despertando na
drea industrial. Na Fig. 1 sdo apresentados os
difratogramas da fibra de algoddo e da nanofibra. A
fibra de algodao comercial apresentou Ic de 77% e
ocorreu um aumento de cerca de 20% em relacdo ao
das nanofibras, com Ic igual a 91%.

7000

—— Fibra
Nanofibra

Intensidade

1000 -

26 (graLfZ)
Figura 1 - Difratogramas de raios-X da fibra de
algoddo e das nanofibras.

A Fig. 2 mostra para comparagdo, as curvas de
TG/DTG para a fibra e para a nanofibra. As curvas
da fibra mostram dois processos de perda de massa,
uma pequena variacdo de massa (aproximadamente
2%) entre 50 e 100 °C devido a remogdo de
umidade. O segundo que ocorre com uma variagao
acentuada a partir de aproximadamente de 300 °C é
devido a decomposicao da hemicelulose e ligacdes
da celulose. As curvas das nanofibras apresentaram
um comportamento diferente do observado para a
fibra de algoddo, as nanofibras mostraram um
processo de decomposi¢do complexo € em vdrias
etapas. Este comportamento pode estar relacionado
ao processamento realizado na fibra e pode indicar
que residuos dos reagentes usados como &cido
sulfurico podem estar presentes nas nanofibras
obtidas [5]. Observa-se que ocorreu uma reducdo na
estabilidade térmica da nanofibra em relacdo a fibra
e uma mudanca no mecanismo de degradacao. A
fibra de algoddo apresentou boa estabilidade térmica
até cerca de 300 °C com um pico mdximo da curva
de DTG em cerca de 370 °C e a nanofibra
apresentou boa estabilidade até aproximadamente
150 °C e o pico mais pronunciado da curva de DTG
ocorreu em cerca de 280 °C.
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Figura 2 - Curvas de TG/DTG para fibra de
algoddo e nanofibra em atmosfera de nitrogénio, 10
°C/min.

As Fig. 3 e 4 apresentam micrografias
representativas da fibra de algoddo e das nanofibras.
As micrografias obtidas por MEV (Fig. 3)
mostraram que as fibras apresentam comprimento
entre 500-1000 um, e didmetro entre 25-27 pum. A
superficie € lisa e homogénea, com formato circular
e pouca variagdo no didmetro. As nanofibras
possuem forma de agulhas finas e homogéneas com
diametro pequeno, Fig 4. As dimensdes
determinadas foram: comprimento médio de 151 +
50 nm e didmetro médio de 14,9 + 5 nm, resultados
obtidos utilizando o Imagel] software com pelo
menos 120 medidas.

Fur - Mlcrafias obtidas por MEV das
fibras de algoddo, 50x (A) e 3000x (B).

Figura 4 - Micrografia obtida por MET das
nanofibras de algodao.

Conclusoes

As nanofibras foram obtidas com sucesso a partir
do algoddo comercial. As nanofibras obtidas
mostraram forma de agulhas finas e homogéneas
com comprimento médio de 151 + 50 nm e didmetro
médio de 14,9 + 5 nm. Observou-se uma redugéo na
estabilidade térmica da nanofibra em relagdo a fibra
e uma mudanga no mecanismo de degradacdo. A
fibra de algoddo apresentou boa estabilidade térmica
até cerca de 300 °C e a nanofibra até cerca de 150
°C. A fibra de algoddo comercial apresentou Ic de
77% e as nanofibras obtidas igual a 91%.
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