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Resumo

Atualmente muitos residuos agroindustriais ndo sdo aproveitados, mesmo contendo
consideravel quantidade de substancias que podem ser benéficas para
desenvolvimento de materiais biodegradaveis. Como por exemplo de embalagens
biodegradaveis mais resistentes devido o emprego de fibras em sua composicao.
Tais fibras podem ser extraidas de fontes vegetais que sdo renovaveis. Dessa
forma, a extracdo de derivados de celulose destas fibras pode agregar valor a estes
residuos e diminuir o impacto ambiental devido a seu descarte. Conhecer a
composicdo das fontes de nanocelulose é interessante, para avaliar se compensa
extrair tal substancia, visto que as fibras sdo materiais rigidos e que necessita de
reagente quimico forte para o romper ou forca mecéanica. Dessa forma, este trabalho
teve por objetivo caracterizar um residuo agroindustrial e extrair cristais de
nanocelulose, bem como calcular o rendimento de extragéo.

Introducao

A palha do milho é considerada um residuo agricola que geralmente é incinerado ou
utilizado na criacdo de animais. Representa cerca de 10% do peso da espiga do
milho seca, permitindo uma estimativa global de 99,94 milhbes de toneladas na safra
de 2014/2015 considerando que no mesmo periodo o volume de milho produzido
fora de 999,94 milhdes de toneladas (DEAGRO/FIESP, 2015).

A palha é uma fibra natural lignoceluldsica, sendo assim uma fonte de celulose que
pode ser reutilizada no desenvolvimento de materiais resistentes. A nanocelulose é
um nanomaterial obtida da celulose de fontes renovaveis, como a palha de milho.
Pode ser aplicada em diferentes areas, como por exemplo, na de alimentos, no
desenvolvimento de embalagens ativas e inteligentes (AZEREDO, et al, 2012), e
filmes biodegradaveis (ARRIETA, et al., 2014).

A nomenclatura da nanocelulose pode variar conforme sua forma de obtencdo. Caso
seja obtida por meio de &cidos inorganicos como persulfato de amobnio é
denominada como nanocristais de celulose (CNC) ou whiskers de celulose. Os CNC
sdo dominios cristalinos isolados da celulose sob a forma de fragmentos agulhados.
Outro termo bastante utilizado é nanofibra de celulose (NFC) ou nanofibrilas de
celulose. Apesar da etapa de obtencéo destes ser mecanica, sdo submetidos a um
tratamento quimico antes da acdo mecanica (ISOGAI, et al., 2011).
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Materiais e métodos

Obtencédo do material

Inicialmente foi obtido palha de milho verde em uma feira do produtor na cidade de
Maringa, no interior do Parana. A fim de preparar tal material para uso em
experimento, este fora seco em estufa a 105°C até massa constante.
Posteriormente, as palhas foram fragmentadas em moinho de facas. Foi-se
analisado do percentual de algumas substancias presentes na palha do milho em
questao, como: umidade, cinzas, lipideos, proteinas e fibras.

Umidade

A analise de umidade fora realizada em estufa de secagem a 105°C até massa
constante, sendo a pesagem realizada a cada 4 horas (Lutz, 2008).

Cinzas

As amostras utilizadas na analise de cinzas foram as submetidas a analise de
umidade. Sendo colocadas em cépsulas de porcelana e em mufla a 550°C até se
obter cinzas brancas ou levemente acinzentadas (Lutz, 2008).

Fibras

O teor de fibras fora determinado através de digestdes sucessivas em meio acido e
basico em sob aquecimento e refluxo (Lutz, 2008).

Proteinas

Para determinar o teor de proteinas presente na amostra, foi realizado o método de
Kjeldahl. O qual envolve as etapas de digestao, destilacao e filtracdo (Lutz, 2008).
Lipideos

A determinacdo de lipidios totais fora realizada com base no método de Bligh-Dyer
modificado, utilizando uma mistura de solventes de polaridades diferentes e sem
aguecimento (Lutz, 2008).

Branqueamento

A fim de se extrair a nanocelulose, foi realizado o branqueamento da amostra
utilizando Perdxido de Hidrogénio 5% (m/m) e Hidréxido de sodio 4% (m/v) na
proporcao 1:1 (v/v) a 50°C sob agitacdo constante durante 90 minutos. Em seguida,
a polpa obtida fora filtrada sob vacuo e lavada com agua destilada até que atingisse
pH neutro. Em seguida, a polpa foi adicionada em solucdo de Hidroxido de potassio
6% (m/v) e aquecida a 90°C durante 2 horas, ao final da reacao a polpa fora filtrada
e seca a 50°C em estufa com circulacdo de ar até peso constante. A proporcéo
fibra/solucéo fora de 1:20 (m/v) (NASCIMENTO, 2014).

O rendimento do branqueamento em relacdo a massa inicial de amostra fora
calculado através da Equacéo 1.

_ mbr‘
%EB, = x 100 (1)

Onde:

%E,. = Rendimento percentual do branqueamento;

m,,= Massa da polpa obtida no final das etapas envolvidas no branqueamento;

m_ = Massa inicial da amostra,

Extracdo de nanocristais de celulose (CNC)

A extracdo de nanocelulose fora realizada de forma quimica utilizando Persulfato de
amonio 1mol.L™" e de forma mecanica através de equipamento ultrassonico.
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* Persulfato: A amostra foi adicionada a esta solugéo na propor¢ao 1:100 (m/v)
sob vigorosa agitagdo e aquecimento a 60°C durante 16 horas (LEUNG, et
al., 2011). A suspensao foi centrifugada a 8.000 rpm (Hettich — UNIVERSAL
320 R)com agua deionizada durante 10 minutos até pH préximo ao da agua
utilizada, e seca em estufa de circulacdo de ar a 50°C até peso constante.

» Ultrassom: A amostra branqueada foi submersa em agua deionizada durante
24h em relagdo 1:200 (m/v). Posteriormente foi colocada em processador
ultrassénico em frequéncia de 20kHz e poténcia de 750W. A suspenséao
obtida foi centrifugada a 9000 rpm durante 20 minutos e seca em estufa de
circulacao de ar a 50°C até peso constante. (NASCIMENTO, 2014).

O rendimento de extracdo de cristais de celulose através dos métodos quimico e
mecanico em relacdo a polpa branqueada, fora obtido através da Equacao 2, a
seguir.

T
%Ry = ——x100  (2)

My,
Onde:
%R, = Rendimento percentual de nanocristais de celulose;
m,. = Massa obtida ao final de extracao;
m,,,.= Massa obtida ao final do branqueamento da amostra;

Resultados e Discussao

Os resultados obtidos através da analise de composi¢cdo centesimal, bem como
médias e desvios se encontram na Tabela 1, a seguir.

Tabela 1. Resultados obtidos em analise de composicao centesimal de palha de Milho.

Amostra Umidade (%) Cinzas (%) Fibras (%) Lipidios (%) Proteinas (%)
1 72,0505 1,4469 0,6811 1,2081 6,3348
2 71,0573 1,5403 0,4861 0,8421 6,6851
3 75,6655 1,5395 0,322 1,4878 7,8436
Média+ o | 72,9244 +2,42 | 1,5089 + 0,0537 | 0,4964 +£0,1797 | 1,1793 +0,3238 | 6,9545 +0,7896

Com intuito de se obter uma polpa de palha moida e branqueada, duas amostras de
palha de Milho foram submetidas ao branqueamento, o qual teve como rendimentos
0s apresentados na Tabela 2. Vale ressaltar que os mesmos foram calculados
atraves da Equacdo 1 ja mencionada. Posteriormente, as amostras foram
submetidas a extracdo de nanocristais de nanocelulose em tratamento térmico
utilizando persulfato de aménio, foi possivel comparar seu rendimento com relacao
as massas obtidas ao realizar o branqueamento, assim como descrito na Equagéo 2.
Os rendimentos obtidos se encontram também na Tabela 2, a seguir.

Tabela 2. Rendimentos obtidos em branqueamento e extracdo de CNC de palha de Milho.

Amostra

CN CPersquato (%)

CN CUItras,som (%)

1

2,1727

10,9356
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2 5,9355 20,8553
Média + o 4,0541 + 2,6607 15,8955 + 7,0143

Analisando os dados obtidos através das andlises de composi¢cdo centesimal da
palha de Milho foi possivel notar que tal material é constituido maioritariamente por
agua, isso pode ser justificado devido a capacidade da estrutura da celulose interagir
com moléculas de agua através de ligacGes de hidrogénio.

Com relacdo aos rendimentos de extragdo dos CNC, é possivel notar que a extracao
em ultrassom apresentou maior rendimento, podendo ser justificado pela
centrifugacéo rapida apds o processo de extracao, visto que o pH da amostra ndo
fora alterado pela adicdo de composto quimico, ndo necessitando de repetidas
lavagens, como fora necessario na extracao utilizando persulfato

Conclusbes

E possivel concluir que a extragdo mecanica de CNC é um método interessante para
o material utilizado, visto que ndo € necessario a neutralizacdo da amostra apés o
processo, dessa forma o rendimento fora maior que de um método quimico.
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