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Resumo

A celulose, por ser um recurso facilmente encontrado na nhatureza,
biodegradavel e de baixo custo vem sendo estudada e aplicada em diversos
setores, entre eles, na industria de embalagens, que por sua vez utiliza esse
recurso e seus derivados como matéria-prima. Sendo assim, este trabalho
teve como objetivo a obtencdo de derivados de celulose a partir do
aproveitamento da palha de milho verde. Os processos testados foram:
método () hidrélise com persulfato de aménio 1 mol.L™ e o método (II)
extrusdo reativa com peroxido de hidrogénio (adicdo de 5 e 10%). Estes
métodos foram avaliados com base no rendimento do processo. Os
resultados obtidos demonstraram que o0 método de extracdo de
nanocelulose derivados de celulose mais eficiente foi a extruséo reativa com
adicdo de 5 e 10% de peroxido de hidrogénio, que apresentaram um
rendimento igual a 36,10 e 33,09%, respectivamente. As fibras tratadas e
nao tratadas foram caracterizadas de acordo com as analises de:
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier e por fim, foi
realizada a microscopia eletronica de varredura.

Introducao

A celulose comercial é um recurso renovavel que é encontrada
abundantemente na natureza, tem baixo custo, € biodegradavel e apresenta
potenciais de aplicacdo em varias areas. Um dos produtos obtidos a partir da
celulose por meio de processos mecanicos, quimicos, fisicos e/ou biologicos
€ a nanocelulose, que apresenta potencial para reforco e desenvolvimento
de novos produtos, pois possui capacidade de formar maior quantidade de
ligacBes de hidrogénio, além de ter baixo peso, elevada resisténcia e rigidez,
quando comparado a celulose. Considerada um residuo agricola, a palha de
milho verde (PM) possui uma quantidade significativa de celulose,
hemicelulose e lignina, tornando-se uma fonte lignocelulésica adequada a
producdo de derivados celuldsicos, j& que essas substancias possuem
elevado potencial reacional quimico. Este residuo pode ser aplicado na
producdo de filmes biodegradaveis, que auxiliam no desenvolvimento de
embalagens degradaveis (GONZALEZ et al., 2014; IOELOVICH, 2008).
Diante deste contexto, este trabalho tem teve como objetivo a obtencao de
derivados de celulose a partir do aproveitamento da palha de milho verde
por dois diferentes processos e andlise das fibras obtidas através dos
meétodos de FTIR e MEV.
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Materiais e métodos

Preparo das amostras e Branqueamento

As palhas foram lavadas para retirar as sujidades e higienizadas em
Hipoclorito 100ppm por 15min. Em seguida, foram secas em estufa de
circulagdo a 105 °C até peso constante. Para a obtencéo de derivados de
celulose a moagem do material foi realizada em moinho de facas com
peneira de 1 mm de didmetro. O branqueamento foi adaptado segundo os
estudos de Teixeira et al. (2011) e Fahma et al. (2011).

Hidrélise com persulfato de aménio 1 mol.L™

Realizada conforme a metodologia de Leung et al. (2011), O rendimento da
extracdo dos (CNC-APS) foi calculado de acordo com a equagao (1):

% Rendimentocyc—_aps = %x 100 Eq. (1)

% Rendimentocyc_aps = rendimento da obtengdo dos nanocristais de
celulose extraidos pelo método de hidrélise com persulfato de amdénio;
Mcnc—aps = Massa dos nanocristais de celulose extraidos pelo método de
hidrolise com persulfato de aménio (g);Mp-=massa da polpa de celulose (Q).

Extruséo

Para cada tratamento, pesou-se 200 g de fibras, em seguida as amostras
foram condicionadas a 32% de umidade em pH 11,5, (ajustado com solucao
de NaOH). As amostras foram mantidas sob refrigeracédo (7-10 °C) por 24
horas. ApoOs a extrusdo, as amostras foram secas a 60 °C para atingir um
teor de umidade préximo a 13%. O calculo para o rendimento de
nanocristais de celulose por extrusao reativa (CNC-EXT) é determinado por
(EqQ. 2):

% Rendimentocyc_gxr = Wx 100 Eq. (2)

% Rendimentocyc_gxr = rendimento da obtengdo dos nanocristais de
celulose extraidos pelo método de extrusao reativa; Mg yc_gxr = massa dos
nanocristais de celulose extraidos pelo método de hidrolise extrusao reativa
(9); M, = massa da amostra inicial (Q).

Apds a extracdo as amostras foram reservadas para posterior analise de
FTIR. O experimento foi realizado em aparelho de FTIR (Vertex 70v FTIR
Spectrometers) com resolucdo de 4 cm-1 e escala de 4000 a 400 cm-1. No
MEV, a andlise foi realizada usando um microscopio eletrénico de varredura
(FEI Quanta 200, EUA).

Resultados e Discusséo

A extracdo dos derivados de celulose por extruséo reativa com 5 e 10% de
peroxido de hidrogénio, foram muito mais eficientes que o método de
hidrolise com persulfato de aménio 1 mol.L-1 (1), respectivamente(Tabela 1).
Tabela 1. Rendimento dos métodos de extracdo aplicados.

Métodos Rendimento (%)

Hidrélise com persulfato de amdnio 1mol.L™ (11) 4,26 + 2,37
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Extrus&o reativa com 5% peréxido de hidrogénio () 36,10 + 0,00

Extrusdo reativa com 10% peroxido de hidrogénio (111) 33,09 £ 0,00

* Os valores de rendimento referem-se a média de duas repetigoes.

O método de extrusdo é considerado promissor pois além de ser um
processo continuo, de curta ou larga escala e rapido (aproximadamente 20
minutos por amostra), este, causa um baixo impacto ambiental. Como os
componentes principais do residuo estudado sédo celulose, hemicelulose e
lignina, os espectros apresentados na Figura 1 sdo atribuidos a estes
componentes para as amostras antes e apdés 0 tratamento via extrusao
reativa, com e sem adicao de peroxido de hidrogénio (H202).
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Figura 1. Espectrometria de infravermelho das fibras antes e ap0s extrusédo reativa com e
sem adicao de perdxido de hidrogénio (H,O,). FB: fibra bruta; FSTR: fibra s/ tratamento;
FESPH: fibra c/ extrusao e s/ adicdo de H,O,; FEPHsg: fibra tratada ¢/ extrusédo e 5% de

H,0,; FEPH o fibra tratada c/ extrusdo e 10% de H,O,. O autor.

Na figura 1 é possivel notar que na regido proxima ao pico (3324cm-1) fora
caracteristico nas amostras ndo tratadas, indicando uma maior quantidade
de celulose amorfa. Quanto aos resultados apresentados no MEV, as
micrografias permitiram avaliar as caracteristicas das fibras bruta (FB e
FSTR) e modificadas (FESPH, FEPH5% e FEPH10%) quanto a morfologia e
o efeito do tratamento com perdxido de hidrogénio (H202) em diferentes
concentracoes via extrusao reativa (Flgura 2).

Flgura 2 (A) FB: fibra bruta (B) FSTR: flbra s/ tratamento; (C) FESPH: f|bra c/ extrusédo e s/
adicdo de H,0,; (D) FEPHsy,: fibra tratada c/ extrusédo e 5% de H,0,; (E) FEPHq: fibra
tratada c/ extrusao e 10% de H,0.,.

Na Figura 2 (A,B), € possivel observar que a fibra sem tratamento quimico
se apresenta com uma camada lisa superficial. Nota-se na Figura 2 (C), um
aspecto de rugosidade. As micrografias das Figuras 2 (D,E) mostram a parte
externa e interna da fibra nitidamente exposta, sendo possivel visualizar as
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células vegetais, que neste caso as fibras celulésicas séo identificadas pelo
formato cilindrico e achatado. Esse fato se deve ao tratamento aplicado com
peroxido de hidrogénio (H202) seguido da extrusdo reativa. Nota-se que o
efeito foi maior na amostra modificada com a concentracdo mais elevada de
peroxido de hidrogénio (Figura 2E).

Conclusoes

Foi possivel notar que o método de extrusdo reativa fora mais eficiente que o
método de extracdo com uma base, no caso o Persulfato de Amonio. Em
analises posteriores foi ainda possivel notar a maior exposicdo do interior
das fibras através deste método. Dessa forma, seria um bom método verde
para obter derivados de celulose.
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