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Introducéo

A celulose é uma macromolécula composta por polissacarideos formados por
mondmeros de glicose, caracterizando-se como um polimero natural com grande potencial para
diversas aplicaces, como em embalagens e papel, devido as suas propriedades Unicas. Além
de ser um recurso renovavel e sustentavel, a celulose pode ser extraida de fontes agricolas, bem
como de residuos urbanos e domésticos, tornando-se uma alternativa viavel para utilizacdo em
processos industriais sustentaveis (Penloglou, Basna e Kiparissides, 2023).

A demanda industrial tem aumentado nos udltimos anos devido ao crescimento no
consumo de diversos materiais, especialmente da celulose reduzida a escala nanométrica que
guando combinada a outros materiais pode melhorar suas propriedades mecanicas e térmicas.
Na biotecnologia, a nanocelulose (NC) tem se destacado como um material aternativo, com o
objetivo de criar produtos que apresentem propriedades mecanicas aprimoradas, maior
resisténcia, estabilidade, propriedades elétricas, incluindo alta constante dielétrica e
biodegradabilidade. A extracdo de nanocelulose demonstrou que seu custo de producdo pode
ser competitivo, especialmente em aplicacdes onde suas propriedades Unicas oferecem
vantagens significativas e valor econdmico. O mercado global de nanocelulose foi avaliado em
US$ 319,5 milhdes em 2021 e deve alcangar US$ 1,063 bilhdo até 2028, com uma taxa de
crescimento anual composta (CAGR) de 22,2% durante o periodo estimado (Joe, 2013, apud
Penloglou, Basna e Kiparissides,2023).

A nanocelulose ¢é obtida pela desintegracdo da celulose em escala nanométrica e se
divide em dois tipos principais: celulose nanofibrilada (CNF) e celulose nanocristalina (CNC).
A CNF ¢ gerada por métodos mecéanicos, como homogeneiza¢do e moagem, resultando em
nanofibras longas e flexiveis. A CNC, por sua vez, é produzida por processos quimicos, como
a hidrdlise acida, que cria nanocristais rigidos e altamente cristalinos. Cada tipo de nanocelulose
apresenta propriedades distintas, como alta resisténcia e rigidez, sendo amplamente utilizada

em diversas aplicacdes industriais e cientificas.
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Os nanocristais de celulose (NCC) podem ser obtidos por diversos métodos, como
hidrélise enzimética, hidrdlise assistida por ultrassom, dissolucdo em N,N-dimetilacetamida
(DMAC)/LICI e uso de liquidos idnicos (S&, 2020). Um dos métodos mais utilizados é a
hidrolise &cida, na qual o &cido ataca as regifes amorfas da estrutura polimérica da celulose.
Nesse processo, 0s ions hidronio penetram na matriz celular e rompem as ligacdes glicosidicas
nas &reas amorfas, removendo essas regides e liberando os cristais em escala nanométrica
(Pandey et al., 2012). Segundo a literatura, a concentracdo do acido, seja ele concentrado ou
diluido, e os fatores reacionais sdo determinantes para otimizar a producdo, influenciando
diretamente a eficiéncia e o rendimento dos nanocristais de celulose.

A espécie Clitoria fairchildiana desempenha um papel crucial na biodiversidade do
semiarido alagoano, sendo especialmente relevante para a arborizacdo urbana e a reproducao
de espécies nativas, fatores essenciais para sua preservacdo (Da Silva et al., 2024). Nesse
contexto, as fibras provenientes da poda de sombreiros, que geralmente sdo descartadas em
grandes volumes nas limpezas urbanas, apresentam um potencial significativo para serem
reaproveitadas. Esses residuos podem ser utilizados na extracdo de biomoléculas e na
elaboracdo de compdsitos poliméricos, agregando valor e contribuindo para a sustentabilidade.

O objetivo deste trabalho é avaliar a influéncia do tempo de reacdo na producao de
cristais de nanocelulose a partir de residuos de podas de arvores da espécie Clitoria

fairchildiana.

Material e Métodos
A poda de Clitoria fairchildiana coletada no semiarido de Batalha foi corta e

armazenada em sacos plasticos em ambiente seco e ventilado até o pré-tratamento quimico.
Apos trituracdo e secagem, a biomassa foi caracterizada de acordo com metodologias da
literatura: Chen et al. (2016) para extrativos, Hojo et al. (2008) e Araujo et al. (2006) para
cinzas, Gouveia et al. (2009) para lignina, e 0 método Tappi T 203 (2009) para determinar
holocelulose, alfacelulose e hemicelulose.

Pré-tratamento quimico da biomassa

O tratamento quimico envolveu mercerizacdo de 50 g de biomassa em 1 L de NaOH a
2% (m/v) a 80°C por 2 horas. O método de branqueamento utilizando foi uma combinacdo de
NaOH 5% (m/v) e H202 30% (v/v) nas condi¢des de 80 °C por 1h. As amostras foram entao
caracterizadas e comparadas.

A biomassa in natura e pre-tratada foram caracterizadas por Microscopia Eletronica de

Varredura (MEV) para avaliar as modificacfes na superficie das fibras antes e ap0s o
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tratamento, permitindo a anélise detalhada das altera¢cGes morfol6gicas decorrentes do processo
de pré-tratamento.

Nanocristais de celulose foram extraidos da biomassa de poda por hidrélise acida
utilizando acido sulfarico a 55%. Uma mistura de 1 g de biomassa branqueada com NaOH e
H20: ¢ 50 mL de acido foi agitada a 150 rpm e 45°C por 60 minutos, 90 e 120. Apds a reacéo,
a solucdo foi centrifugada trés vezes com &gua destilada e, posteriormente, dialisada até
alcancar um pH de 6-7.

Determinacéo do rendimento de NCC

A determinacéo do rendimento de nanocristais de celulose (NCC) foi realizada por
meio de analise gravimétrica. Aliquotas de 3 mL da suspensdo da amostra foram adicionadas
a cadinhos de porcelana previamente tarados, os quais foram secos em estufa a 105 °C por 2
horas. Em seguida, os cadinhos contendo a amostra foram novamente colocados na estufa,
dessa vez por 24 horas a 105 °C, em triplicata. Apos esse periodo, os cadinhos com as
amostras foram transferidos para um dessecador para resfriamento. O rendimento foi entéo

calculado utilizando a equagéo a seguir:
%R= mf-mi Vit * 100
Va

Onde, mf massa final do cadinho com a amostra, mi massa inicial do cadinho, va

volume da aliquota, Vt volume total recuperado de suspensdo NCC.

Resultados e Discussao
As fibras da poda da espécie Clitoria fairchildiana foram caracterizadas antes e ap6s o

pré-tratamento quimico, até a obtencdo da nanocelulose cristalina (NCC). O pré-tratamento
quimico removeu impurezas, extrativos, hemicelulose e lignina, que possuem maior
estabilidade térmica. A biomassa foi submetida a mercerizacao, obtendo-se um rendimento de
64%, calculado com base na massa seca inicial. Esse valor € superior ao de 48% relatado para
0 cajueiro (Sa, 2020) e similar ao de 41% para a fibra de dendé (Souza et al., 2018).

Na Figura 1, é possivel observar que a poda in natura apresenta uma coloragdo marrom,
enquanto, apos o tratamento quimico de branqueamento, a biomassa adquiriu uma coloracao

branca.
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Figura 1-a) Imagem da poda in natura; b) Biomassa tratada por branqueamento

Fonte: Autores, 2024

O processo de mercerizacdo e branqueamento removeu adequadamente componentes
como a lignina, hemicelulose, entre outros. De acordo com S& (2020), esses resultados destacam
a importancia do branqueamento na purificacdo da celulose antes da hidrolise, para a obtencao
eficiente dos nanocristais de celulose (NCC). Avaliando-se essas nanoestruturas isoladamente
evidencia que o branqueamento é crucial para garantir a pureza e a qualidade da celulose antes
da hidrolise.

Na Figura 2, € possivel observar as altera¢cGes na morfologia das fibras antes e apds o

tratamento quimico, bem como as mudancas resultantes da exposi¢do das fibras.

Figura 2-microscopia eletrbnica de varredura (MEV) a 20 um mostrando as fibras de Clitoria fairchildiana em
dlferentes etapas de rocessamento a) fibra in natura b a ercerizacdo; ¢) apos o branqueamento
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Fonte: Autores, 2024

Na Figura 2, sdo mostradas as alteracdes morfoldgicas das fibras: a Figura 2A exibe
uma superficie regular, rigida e com pouca rugosidade, indicando a remoc¢éo de lignina e
hemicelulose. A Figura 2B revela microfibrilas mais finas e interligadas, sugerindo que o
tratamento quimico eliminou a maior parte da matriz celulésica, facilitando a separacdo das
fibras. Ja a Figura 2C mostra a exposic¢do das fibras, aumentando a eficacia da hidrélise e
facilitando a separagédo dos nanocristais de celulose (Nakanishi, 2017; S&, 2020).

Segundo a literatura, a hidrdlise &cida promove a remocdo das regibes amorfas das
cadeias dos polimeros, que estdo em estado desorganizado ou menos ordenadas. Esse processo
ocorre por meio da ruptura das ligacdes quimicas na estrutura da biomassa lignocelulésica,
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resultando na quebra hidrolitica das cadeias em acucares simples, como a glicose (Sa, 2020).
As regiGes cristalinas da biomassa sdo preservadas, resistindo a agdo do acido, indicando uma
maior organizacdo da ordem cristalina. A hidrolise acida aproveita as diferencas entre
hemiceluloses e celulose para obter melhores resultados (Costa, et, al, 2021), ocasionando
alteracbes nas propriedades quimicas e fisicas e aumentando a resisténcia do material de

nanocelulose cristalina (NCC).

A hidrélise acida ¢ um método eficaz para a obtencdo de nanocristais de celulose,
removendo as regibes amorfas e preservando as regides cristalinas mais organizadas. Esse
processo envolve a exposicdo do material celulésico a &cidos fortes em condicGes controladas,
como concentracdo, temperatura e tempo de reacdo (Rebouillat e Pla, 2013; Perumal et al.,
2022). Pré-tratamentos como mercerizacdo e branqueamento sdo essenciais para facilitar o
acesso a regido amorfa e aumentar a pureza da celulose. Usualmente, utiliza-se acido com
concentracdes superiores a 50% para quebrar as cadeias de celulose, liberando as regibes
cristalinas. No presente estudo, a maior quantidade de nanoparticulas foi obtida com 55% de
acido sulfurico, em uma proporcao de 50:1 de &cido para biomassa e tempos de reacdo de 60,
90 e 120 minutos.

Os rendimentos da hidrdlise acida, realizados a 45°C, estdo apresentados na Tabela 1.0
rendimento méaximo foi de 61,84% aos 90 minutos, atribuivel a otimizagcdo da formacdo de
cristais. Aos 120 minutos, o rendimento caiu para 43,80%, possivelmente devido a perdas de
cristais durante a lavagem e centrifugacao. Além disso, a hidrdlise em condi¢des mais severas,
como aumento de tempo, temperatura e concentracdo, podem degradar 0s nanocristais,
resultando em uma reducgédo nos rendimentos. Esse processo pode gerar nanocristais com menor
diametro e maior carga superficial, impactando negativamente a eficiéncia final (Merlini,
2016).

Tabela 1-Rendimentos de nanocelulose obtidos por hidrdlise dcida em diferentes periodos de tempo.

Biomassa Temperatura °C Tempo (min) Rendimento (%)
clitoria fairchildiana 45 60 54,32 +4,30
90 61,84 +4,30
120 43,80 + 4,30

Fonte: Autoras, 2024

Por outro lado, concentragBes superiores a 64% de &cido sulfdrico resultaram na
carbonizagdo da biomassa, evidenciando a degradacéo térmica. Isso sublinha a importancia de
otimizar as condi¢es de reacdo, especialmente a concentragdo do &cido, para evitar a

carbonizacéo e garantir a eficiéncia do processo (Vasconcelos et al., 2013).
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Os dados apresentados foram analisados utilizando o programa Statistica, com intervalo
de confianca de 95% (p > 0,05), garantindo a confiabilidade dos resultados. Para confirmar as
hipdteses e avaliar a cristalinidade e estrutura molecular dos nanocristais obtidos, seréo
necessarias analises adicionais por difracdo de raios-X (DR-X), que fornecerdo informacdes
cruciais sobre as propriedades mecénicas e térmicas dos materiais.

Conclusdes

A hidrolise &cida a 45°C nas fibras da poda mostrou-se eficaz, promovendo a dispersao
homogénea das nanoparticulas na dgua. A biomassa necessitou de um pré-tratamento quimico
para otimizar o processo, e 0 uso de &cido sulfurico foi crucial para gerar nanoparticulas com
cargas semelhantes, prevenindo a aglomeracao e garantindo uma suspensao estavel.

A anélise revelou que o tempo de reacdo ideal foi de 90 minutos, resultando em um
rendimento de 61,84%, enquanto o tempo de 120 minutos gerou um rendimento menor, de
43,80%. Esses resultados refletem a influéncia do grau de cristalinidade, tamanho dos cristais
e estrutura molecular na qualidade dos nanocristais e podem explicar o menor rendimento com
tempos de reacdo mais prolongados.

Embora tenha havido variac@es, o objetivo do trabalho foi alcangcado. O estudo avancara
com planejamento de futuras investigacGes para obter resultados e aplicagcfes significativas na
area de biotecnologia.
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