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Resumo: O pré-tratamento enzimatico auxilia na diminui¢do do consumo energético para obtencgao
mecanica de nanofibrilas de celulose. Sua caracterizagdo se torna importante indicador de
pré-tratamento enzimatico

qualidade. Com isso, objetiva-se avaliar o efeito de pela caracterizagao

de energia de superficie e tos com duas
enzimas endoglucanase, A P sem enzima em polpas comerciais de Eucalyj Pinus. Foram
construidos fi ¢todo de gota
bua (IRA) foi

realizado para ‘ ia de fibrilagcdo. Foi possivel obf atamento nao

séssil, utiliza

alterou a ener as nanofibrilas de Eucalyptus. A p-tratadas com
enzima B tev icando maior fibrilagdo. A carac , ficie pode ser
considerada cq i assificacdo de nanofibrilas.

Palavras-cha ) ndice de retencao de dgua, Energi
Character parameters of enzymatically pr e anofibrils

Abstract: Th i nption during
mechanical pr| on of cellulose nanofibrils. Its characterizatio mes an important indicator
of quality. Thg i i ‘ atic pretreatment through
the characteri: s performed pretreatments
with two endoglucanase enzymes, A and B, and without enzyme (ST) in commercial pulps of
Eucalyptus and Pinus. Nanostructured films were used to evaluate surface energy by the sessile
droplet method, using water, ethylene glycerol and diodomethane. The water retention value
(WRV) was performed to evaluate the efficiency of fibrillation. It was observed that the
pretreatment did not change the surface energy of Eucalyptus nanofibrils. The WRV of pretreated
pulps with enzyme B presented higher values, indicating a higher fibrillation. Surface

characterization can be considered as efficient in the classification of nanofibrils.
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1. INTRODUCAO

Estudos envolvendo nanofibrilas de celulose vém crescendo no meio cientifico-académico.
Esse material possui um diferencial que o destaca de outros. As nanofibrilas de celulose possuem
caracteristicas de biodegradabilidade, elevada superficie especifica, baixa densidade, alto modulo
de resisténcia, extraidas de fonte renovavel, podendo ainda substituir materiais provenientes de
fonte nao renovavel, como o petroleo (Bledzki & Gassan, 1999).

Por serem obtidas de diferentes materiais lignoceluldsicos e a partir de distintos métodos, as

nanofibrilas de celulose pg >rias prima para

extragdo de nanofibrilas nologia bem

estabelecida no mercado. et al., 2012),
biologico (Sir L unido desses
métodos, para

Como i i p ¢ varidvel quimico e morfold : cterizacdo de
nanofibrilas s i indicador de qualidade (Jia et . acterizacao ¢
frequentement i croscopias eletronicas; tais analis . i ras vantagens,
porém, sao di . 5so, métodos mais simples sao ari a energia de
superficie € o

O estug ao de angulos
de contato ent e ¢ a soma das
contribuicdes e hidrogénio,
que um liquid os dados dos
componentes sdo uteis para explicar ou
prever a inters evestimentos, e outros. Da
mesma forma 48 wacidade de uma amostra de
fibra reter agua e tem sido amplamente utilizado na industria de papel e celulose para caracterizar a
extensao da fibrilacao de fibras. O IRA de uma amostra aumenta com o fibrilamento por causa do
aumento da superficie especifica que interage com a agua (Kerekes, 2005).

Com isso, este trabalho tem o objetivo de avaliar o pré-tratamento enzimatico através da
caracterizacdo das nanofibrilas de celulose quanto a absor¢do de agua pela superficie das
nanofibrilas, energia de superficie de filmes nanoestruturados, e o indice de retencdo de agua.

Assim, pode-se direcionar a aplicagdo mais adequada para as nanofibrilas.
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2. MATERIAL E METODOS

2.1 Pré-tratamento enzimatico e extracio mecanica de nanofibrilas de celulose

Fibras de Eucalyptus sp. (FCB) e traqueides de Pinus sp. (FLB) foram submetidos a pré-
tratamento enzimatico (enzima A ¢ enzima B) a fim de facilitar a extragdo de nanofibrilas de
celulose. As enzimas sdo classificadas como celulase com atividade de endoglucanase. O pré-
tratamento foi conduzido . a 39 % ) (para enzima A) ¢ pH 6,0 (para

enzima B), a 50°C por 12(

h foi realizado
com mesmo procedimento,|
le Bufalino et
da no moinho
Super Massco : gyo MKCAG6-2 com suspensao a . 530 com fibras
e traqueides 1 i ada tratamento (FCB-ST, FCB-A! FLB-A, FLB-
B) foi passada ' i ravés do moinho. As nanofibrilas 1 b refrigeracdo

para evitar a d Aca organismos.
2.2  Energ : i ingulo de contato com a agua
A pro de Kwok &
Neumann (19 r de forma de
gota Kruss - 1 pnoglicerol e diodometano,
com tensdo s dos filmes de nanofibrilas
de celulose. Afraviessda Merminar o angulo de contato
médio formado para cada reagente, com analise da contribui¢do polar e dispersiva da energia de
superficie.
O angulo de contato seguiu a norma ASTM D7334-08 (ASTM, 2013) com mensuragao de
angulo pelo software Advance. Foram avaliadas 20 medigdes de angulo por gota (10 medi¢des/seg)

utilizando o método Owens-Wendt-Kaelble em triplicata.

2.3  Indice de retenciio de agua
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O indice de retencdo de agua (IRA) mede a quantidade de 4gua retida pelas nanofibrilas
quando submetida a um processo de centrifugagdo. Essa varidvel avalia a drenabilidade das
nanofibrilas de celulose. O IRA foi determinado com nanofibrilas a um teor proximo a 12%,
seguindo procedimento descrito na norma TAPPI UM 256 (TAPPI, 2015). A suspensao foi filtrada
por uma forga centrifuga de 1000 G durante 15 min. As amostras foram pesadas ainda tmidas,
secas em estufa a 105°C (+ 2°C) por 24 h e a massa medida novamente. O IRA foi determinado de
acordo com a Equagao 1:

x 100 (1)

Em que M s e depois de

secagem em estufa, respec
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Figura 1 — Angulo de contato com a agua (A) e Energia de superficie (B) de nanofibrilas pré-

50

tratadas. Médias nas barras seguidas de mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si

pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.

Tabela 1 - indice de retengdo de 4gua de nanofibrilas pré-tratadas.

Indice de retencio de gua, %
FCB-ST 42+0,24 FLB-ST 4,6+0,64
FCB-A 5,6+0,4°¢ FLB-A 40+0,14
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Meédias seguidas de mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey a 5% de
probabilidade.
4.  DISCUSSAO

O angulo de contato dos filmes de nanofibrilas foi medido para estudar como as enzimas
utlizadas como pré-tratamento poderiam afetar as caracteristicas de energia da superficie dos filmes.
Na Figura 1A ¢ possivel observar que ndo houve diferenga estatistica entre as amostras de fibras de
Eucalyptus sp. (FCB-ST, FCB-A e FCB-B), no entanto, houve diferenca estatistica entre as

amostras de traqueides de Pinus sp. (FLB). A amostra FLB-ST apresentou o maior angulo de

contato em relagdo a todas enor angulo,
que foi estatisticamente ig
Os pre

FLB-B), isso

sp. (FLB-A e
5 tendem a ter
menor rugosi errera et al., 2018). Superficie i sentam  menor
angulo de con rados a superficies rugosas.

A ene ficie ¢ um parametro caracteristi influg Nnos processos
interfaciais, cd a decimento e aderéncia (Rojo et al., . dos de energia
de superficie boram com os resultados de ang ; oura 1-A). As
amostras FLB hior energia de superficie e maior a Figura 1-B
também ¢ po : pntribuigdo da componente dispe - do Rojo et al.
(2015), a con i em materiais celuldsicos depend i da presenga e
concentracao ¢ interagoes de
indugdo, dipo

Gu et ¢ 2 AL indi 2 ma medida confidvel para
caracterizar o idade da amostraem reter
agua. Na Tabela 1 ¢ possivel observar que as amostras tratadas com a enzima B (FCB-B e FLB-B)

possuem os maiores valores de indice de retencao de dgua, portanto sdo as amostras com maior

grau de desfibrilagao.
5. CONCLUSOES

Os resultados mostraram que as nanofibrilas de FCB apresentaram maior recalcitrancia ao
pré-tratamento quimico quando comparado a nanofibrilas de FLB. Tanto a enzima A quanto a
TN
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enzima B promoveram nanofibrilas com menor angulo de contato com a agua, indicando maior
componente polar na superficie de contato. A enzima B promoveu maior fibrilagdo de ambas as
polpas, uma vez que o IRA foi maior para essas nanofibrilas.
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