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Resumo: A nanotecnologia desenvolve e utiliza materiais com novas propriedades e fungoes,
podendo ser aplicada em matrizes, como por exemplo, para aumentar o reforco estrutural. O

objetivo do presente estudq € nanocristais

de celulose. A partir da cel branqueada foram obtidos nanocristais de celul )r meio de trés
tempos e temp inar o acido,
as amostras fo foi submetida
a homogeneiz rrax, ¢ para diminuir o taman i itilizou-se um
desruptor de co. Apos analise de determinag particula, os
didmetros mé variaram entre 203,4 nm, a 66,4 rendimentos
variando entrg ‘ 0. ApOs os testes estatisticos, o trg p as condicdes
intermediarias| i C) apresentou os melhores resulta p ametro médio
das particulas pnto de 52,31%. Utilizou-se o soft Btatistid determinar o

melhor tratam

Palavras-cha

Evaluatio cellulose nanocrystals

Abstract: Nanotechnology and use materials with new properties and functions, which uses in
matrices, for example, to increase structural support. The objective of this study was to evaluate the
hydrolysis conditions in fossils of cellulose nanocrystals. From the bleached cellulose were reached
cellulose nanocrystals by means of three times and temperatures of 50%. To remove the acid, as the
samples were centrifuged to pH 7.0, they were subjected to homogenization in Ultra Turrax, and to
decrease the particle size using an Ultra-Sonic cell desmaquilante. After analysis of particle size,

the mean diameters of the variables ranged from 203.4 nm, to 66.4 nm, and emissions ranging from
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57.57%, to 30.14%. After the statistical tests, the movement was submitted to the intermediate
species (30 minutes at 40 ° C) and had a yield of 52.31%. The determination of the best treatment

was through the software Statistica.

Keywords: Fibers; Nanocellulose; Acid Hydrolysis.
1. INTRODUCAO

A celulose € o biopolimero mais abundante e renovavel oriundo da natureza. Devido ao seu
baixo custo e propriedades quimicas e fisicas interessantes, pode ser utilizada em seu estado natural
e como matéria prima na produgdo de papel, alimentos, industria farmacéutica e Optica na forma de

aditivos (DE SOUZA & B(

A busca por tecnol( veis, de baixo

impacto ambiental, biodeg] incentivado o
aumento de p¢ le celulose em
escala nanomg

Dessa tlulose tem ampliado seu espa ind¢ devido suas
propriedades (¢ i As mecanicas que aumentam a qug p dos materiais
(NUNES, 201

a0 de nanocelulose refere-se as 7 istali ste composto,

a dureza e resisténcia de diversos 1ais. btenc¢ao de tal
propriedade, ar as fibras de celulose pelas z( L obtengdo de
nanocristais c( idade (Alila et al., 2013).

Sendo 1 a, apresentam
potencial de a finalidade de
aumentar a rig

Diante p dos diferentes tempos e

temperaturas de reacao 1drolise acida na obtengao de nanocristais de celulose.

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Selecio do material
O material utilizado para obten¢do dos nanocristais foi celulose de mercado branqueada, de

Eucalyptus spp com niumero Kappa variando de 16 a 21.

2.2 Obtencao dos nanocristais de celulose (NCC’s) - Via hidrdlise acida

TN
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Para a obtencdo dos nanocristais realizou-se o processo de hidrolise acida em diferentes
condi¢des de tempo e temperatura, sendo que a concentra¢do do acido sulftirico foi fixada em 50%,
conforme a metodologia adaptada de Merlini (2016). Para tanto, utilizou-se um grama de celulose
branqueada para 25 ml de acido sulfurico, sob aquecimento em chapa térmica e agitacdo magnética.
A mistura foi hidrolisada em diferentes temperaturas (35°C, 40°C e 45°C) e tempos de reagao (25,

30 e 35 minutos), conforme descrito na Tabela 1.

Tabela 1: Combinacdo das variaveis: temperatura e tempo de hidrolise acida para obtengdo de
nanocristais a partir celulose de branqueada de Eucalyptus spp.

Variavel

Tratamento Repeticao
atura (°C)

Fonte: elabora

Em seg inho de gelo e

adicionou-se 4 p sulfurico. A
solugdo foi cg brenadante descartado e o
processo de la r pH neutro da solugao.
Apos a a com o auxilio de 10 ml de
agua destilada e transferido para um tubo falcon. A amostra foi levada para homogeneizacdo em
Ultra Turrax T25, (IKA®) durante 10 minutos. Para reducao do tamanho das particulas, o material
foi submetido ao Desruptor de células Ultra-Sonico (UNIQUE®). Para cada 5 ml de amostra foi

utilizado dois ciclos de sonicagdo por dois minutos cada.

2.3  Determinac¢ao do diametro das particulas de nanocristais

O diametro das particulas foi mensurado por meio do espalhamento de luz através do

TN

PATROCINADORES: KAAPI rgA;:»;;‘AS STIHL‘ ORGANIZACAO:

NOLOGIA
DAMADEIRA

22 )

SOCIEDADE BRASILEIRA
DE CIENCIA



CONGRESSO BRASILEIRO DE CIENCIA OUTUBRO
E TECNOLOGIA DA MADEIRA 2019

|§| IV CBCTEM | 2A4p¢

equipamento Microtac (NANOTRAC ™ 150) e os resultados interpretados por meio do software
Microtac FLEX 10.6.2.

2.4 Determinacido do rendimento dos nanocristais

Para tanto, pesou a massa inicial de celulose branqueada utilizada no processo ¢ a massa
dos nanocristais secos em estufa com circulacdo de ar (105°C por 24 horas). O célculo do
rendimento foi determinado através da Equacao 1:

Equacado 1:

n (%) =

Onde: n: rendimento dos nanocristais de celulose (%);

MTf: massa dos nanocristais de celulose secos (g);
I
Mi: massa de celulose branqueada (g)

ozl

4000 AO. Inicialmente os eletrodos foram calibrados em duas solug
I ] ] ]

es, sendo que uma neutra

de pH igual a 7, e outra com pH igual a 4, para melhorar a mensuragao de amostras acidas.

Ap0s a calibragao mediu-se o pH das amostras.

2.6 Analise e

Foi realizado um delineamento inteiramente casualizado para cada varidvel. As amostras

foram submetidas a analise de ANOVA e teste Tukey com o auxilio do software estatistico

STATISTICA.

3 RESULTADOS

Os valores para diametro médio, pH da solucao e rendimento referentes a obtencao de

nanocristais de celulose. estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Média e desvio padrdo para diametro médio (nm), pH e desvio padrao e rendimento (%)

e desvio padrdo. Letras minusculas para diferenga entre as colunas, médias seguidas pela mesma
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letra ndao diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey admitindo p <0,05.

Tratament
Diametro médio (nm) pH PDI Rendimento (%)
0
1 203,4+19,1 a 1,95+0,05b 1,94 £0,22 a 57,5719 a
2 75,7+£6,0b 2,32+0,15a 1,95 £0,15 a 5231+2,1a
3 66,4+£3,1b 1,99 £0,08 a 1,260,45b 30,14+ 1,1b

Fonte: elaborado pelo autor.

4 DISCUSSAO

Os resultados para didmetro médio dos nanocristais de celulose, apresentados na tabela 2

variaram de 203,4 a 66,4 nm@Mecrline (2016), avaliou trés diferentes condi¢des drolise acida

na obtencao d¢ ra diametro

variando entre iametro e o
rendimento do istai lulose sdo influenciados pelas co 1 e acida como,
tempo e tempg : em como, a concentracdo do acidd i 2016)
avaliaram o es inéti bcomposicao térmica de nanocrista g airoco de
manga, eucali e o didmetro médio encontrado fo nocristais de
celulose de eu 1amg ferior ao encontrado nesta pesquis|

Os res 5 para o pH, apos a centrifugacao ¢ da
suspensao co his, variaram entre 1,95a2,32 ¢ 1,

Os res b para rendimento apresentaram va 7,57 valores
proximos (0,7 tengao e
caracterizacao nocristais de celulose de polpa kraft de pinus. 4 segundo os autores, 0
rendimento es ina e a matéria prima
utilizada.

Merline (2016) relatou valores médios para rendimento variando entre 3,4% a 85,8%, , os
resultados para rendimento diminuem conforme o tempo e a temperatura de reagao da hidrolise
aumentam, uma vez que a hidrolise acida excessiva degrada os nanocristais resultando em menores
rendimentos, no presente estudo este comportamento foi observado para o tratamento em que as

condi¢des eram mais extremas, ou seja, para o tratamento trés (35 min e 45°C)

5 CONCLUSOES
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« Houve diferenca estatistica entre os tratamentos para diametro de particula, pH e rendimento

dos nanocristais de celulose.

« As condi¢des de hidrolise, como tempo, temperatura e concentragdo e tipo do &cido

influenciam diretamente no didmetro da particula e rendimento.

+ Condigoes mais severas de hidrélise acida podem degradar a celulose e comprometer o

rendimento dos nanocristais de celulose.
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