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Resumo

A quantidade crescente de residuos gerados na agroindustria suscita novas alternativas de aproveitamento
desses subprodutos. O presente trabalho teve por objetivo obter e caracterizar nanocelulose a partir das fibras
da prensagem do mesocarpo do dendé. Inicialmente, as fibras foram submetidas a pré-tratamento alcalino
seguido de branqueamento em meio basico com perdxido. A nanocelulose obtida por hidrolise acida das

fibras branqueadas apresentou elevada razdo de aspecto (35 = 3) e cristalinidade em torno de 71%.
Palavras-chave: Whiskers, fibras vegetais, bionanocompositos.
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Introducao Materiais e métodos

A busca por materiais biodegradaveis aliada a As fibras do mesocarpo do dendé foram
novas tecnologias tem instigado pesquisas no gentilmente fornecidas pela Embrapa Amazbnia
ambito do aproveitamento de residuos oriundos Oriental, localizada no Estado do Para. As fibras
do processamento da agroindustria. Nesse foram previamente caracterizadas quimicamente,
contexto, destaca-se a extracdo de 6leo de dendé apresentando altos valores de lignina (49%) e
(Elaesis guineesis) para producdo de biodiesel. 38,3% de holocelulose.

Durante o processamento dos frutos do Pré-tratamento das fibras
dendezeiro sdo gerados diferentes residuos, dentre As fibras foram moidas em um moinho de
eles as fibras da prensagem do mesocarpo de facas e a fragdo maior que 35 mesh selecionadas
dendé (REDSHAW, 2003). Visto que a produgdo com auxilio de um conjunto de peneiras
de residuos de dendé provavelmente sera elevada granulométricas.
e sera ampliada com o aumento do consumo de As fibras foram submetidas a uma lavagem
biodiesel e da reducdo de combustiveis fosseis, com agua a 50°C, por 2 horas, na razdo de 1:5
havera grande quantidade de residuos de fibras (g/mL), e secas até peso constante em estufa
facilmente disponiveis para aplicagdes de maior elétrica. Apds secagem, foram tratadas com
valor agregado. A prospeccdo de novos usos solugdo alcalina de NaOH 2% (m/v), por 120
desses recursos vem sendo buscada pelos minutos a 80°C, na razdo de 1:5 (g/mL), para
pesquisadores (CHIEW; CHEONG, 2012; remocao de sujidades. Para o branqueamento,
SHINOJ et al., 2011). O presente trabalho teve foram utilizados 5g de fibra em suspensdao com
por objetivo obter e caracterizar nanocelulose, 100 mL de H,O, 20 % (v/v) ¢ 30 mL de NaOH
obtida a partir da hidrolise acida de fibras do 4% (m/v), por 90 minutos a 55°C.
mesocarpo do dend€, previamente submetidas a Obtencdo da nanocelulose
polpagéo livre de cloro. A extragdo da nanocelulose foi realizada por

meio de hidrélise acida, com acido sulfarico 60%
(m/m), a 45°C por 150 min, sob agitacdo
mecanica vigorosa. As suspensdes foram
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submetidas a centrifugagdes sucessivas, e levadas
a dialise.

Caracterizacdo morfolégica das fibras e suas
nanoestrutras

Andlises de microscopia eletronica de
varredura (MEV) das fibras bruta e branqueada
foram realizadas em microscopio eletrénico de
varredura ZEISS-DSM 940 A, operando a 15
kV.

A suspensdo de nanocelulose foi visualizada
com o auxilio de um Microscopio Eletronico de
Transmissao (MET; FEI Morgani 268D). As
imagens foram analisadas com o software Gimp
2.6 para calculo de comprimento (L), largura (D)
e razdo de aspecto (L/D) com base na medida de
pelo menos 100 cristais.

Para analise de potencial zeta, a nanocelulose
foi filtrada em uma membrana em ésteres de
celulose constituida de 75% de nitrato e 80% de
acetato com tamanho de 47 mm e didmetro dos
poros de 45mu. Em seguida foi ultrassonicada
durante 30 min em um banho ultra-sénico da
marca Unique, modelo USC-1400 (40 kHz de
ultra-som de freqiiéncia,
135W RMS de poténcia).

As medidas de Difra¢do de Raios X da fibra
bruta, branqueada e nanocelulose foram realizadas
em um difratdbmetro Xpert modelo MPD, com
tubo de Co em 40kV e 30mA, na escala de 10° a
50° em 20. O indice de cristalinidade (IC) foi
calculado pela diferenca entre uma unidade e a
razao entre a intensidade do minimo e do maximo
de difragdo relacionada a parte amorfa e cristalina,
respectivamente (SEGAL et al., 1959).

Resultados e discussao

A Fig. 1 apresenta uma eletromicrografia da
superficie da fibra ap6s o branqueamento. A
imagem sugere a remocdo parcial de sujidades
presentes nas fibras apds os tratamentos quimicos.
Foi observado ainda uma superficie mais exposta
e aspera devido a fibrilagdo do material. Isto pode
indicar a remoc¢do parcial de componentes ndo
celuldsicos tais como hemiceluloses, lignina,
pectina, cera, e outras impurezas na matéria-
prima.
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Fig. 1. MEV da fibra de dendé branqueada

A suspensdo de nanocelulose obtida
apresentou aspecto gelatinoso tipico e coloracao
escura, possivelmente em razdo da lignina ainda
remanescente dos tratamentos aplicados nas
fibras. A Fig. 2 apresenta micrografias, obtidas
por TEM, da suspensdo de nanocelulose.

8
Fig. 2 Fotomicrograﬁas de suspensdo de nanocelulose
extraida da fibra da prensagem do mesocarpo do dendé.

As nanoparticulas constituiram-se de estruturas
alongadas e dispersas, mas com tendéncia a
aglomeracdo. De acordo com as medi¢des, o
comprimento (L) médio das nanoestruturas de
celulose de dend€ foi de 171£15 e o didmetro (D)
médio de 5,5 £ a 0,5, o que correspondeu a uma
razdo de aspecto (L/D) 3543, considerada alta,
comparando-se com valores obtidos em outros
trabalhos (MARTINS et al., 2011; JOHAR et al.,
2012). Nanoestruturas com elevada razdo de
aspecto tém a capacidade de melhorar a tensdo
mecanica na 4area interfacial entre a matriz
polimérica e o agente de reforco, resultando em
melhoria das propriedades mecéanicas do material.

Um aspecto a considerar ¢ a presenca de
lignina  residual, remanescente dos pré-
tratamentos, que pode dificultar a
individualiza¢do dos whiskers, mantendo-os ainda
ligeiramente ligados, com conseqiiente aumento
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no comprimento da nanoestrutura.

O valor de potencial zeta obtido para a
suspensdo de nanocelulose de dendé (-26,1+ 2,4
mV) indica a presenga de grupamentos anionicos
como sulfatos oriundos da hidrolise com acido
sulfirico. Como o valor em moédulo é maior que
25 mA, a suspensdo ¢ considerada estavel
(Mirhosseini et al.,2008).

Os difratogramas (Fig. 3) mostram os padroes
de difracdo obtidos para a fibra bruta e
nanocelulose.

~——. Fitea Nansal

Fig. 3 Difratogramas das- fibras da prensagem do
mesocarpo do dendé bruta e da nanocelulose obtida

Como esperado, as fibras ndo tratadas
apresentaram pico com baixa cristalinidade em
virtude da maior por¢ao amorfa, influenciada pelo
elevado teor de lignina (49%). Com relagdo a
nanocelulose, os picos cristalinos foram mais
acentuados e intensos em razdo da remocdo de
dominios amorfos (hemicelulose e lignina, por
exemplo) e consequentemente aumentando o grau
de cristalinidade.

Os indices de cristalinidade calculados para
fibra bruta e nanocelulose foram 38,5% ¢ 70,9%,
respectivamente. Esse aumento na cristalinidade ¢
esperado e ja foi relatado em outros estudos com
diferentes fontes lignoceluldsicas (JOHAR et al.,
2012; ROSA et al., 2010).
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fibra, deve-se considerar uma abordagem
buscando também sua recuperacao.
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