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INTRODUCAO

As tendéncias mais recentes na industria de embalagens t€ém demonstrado bastante
avanco devido as influéncias dos consumidores e preferéncias globais. O foco desse
progresso ¢ a melhoria da qualidade e seguranca do alimento. Apesar dos desafios
envolvidos, a nanotecnologia emerge como uma solugdo capaz de atender a esses
requisitos (Idumah; Hassan; Thuoma, 2019). Nas ultimas duas décadas, o interesse em
aplicagcdes de nanocompdsitos em embalagens de produtos alimenticios cresceu
consideravelmente (Sarfraz, 2020). Um exemplo de nanocompdsito ¢ a Nanocelulose
(NC), preparada a partir da hidrdlise de fibras de celulose (Ahankari, 2021).

Nanoestruturas derivadas de fontes vegetais de celulose sdo geralmente
classificadas como Nanofibras de Celulose (NFC) e Nanocristais de Celulose (NCC). As
NFC sdao um conjunto de fibrilas ou microfibrilas que alternam entre regides cristalinas e
amorfas. Ja os NCC sao as regides cristalinas de microfibrilas de celulose resultantes da
extragdo de componentes amorfos (como lignina e hemicelulose) sob pardmetros
controlados durante a hidrodlise acida (Yadav et al., 2021).

A obtencdo de celulose através de fontes vegetais distintas, como residuos
agricolas, pode se mostrar como uma boa maneira de aproveitamento do residuo, tendo
em vista que seu descarte pode acarretar em contaminagdo ambiental. A quantidade de
residuos produzidos no processamento industrial da acerola, por exemplo, pode
corresponder a até 40% do volume processado (Silva et al., 2020). Neste contexto, o
presente trabalho tem como finalidade o estudo da obten¢do de nanocristais de celulose a
partir de uma fonte vegetal alternativa: o residuo de acerola (RDA).

MATERIAL E METODOS
Selecio do residuo agroindustrial
O residuo de acerola foi escolhido de acordo com pesquisas na literatura em
relagdo a sua composicao e aproveitamento.
Extracao de celulose do residuo agroindustrial
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O RDA foi lavado cinco vezes por imersdo em agua destilada por 20 minutos.
Logo apos, o residuo foi seco em estufa a 50 °C e em seguida foi triturado em um moinho.
O residuo triturado (5 g) passou por um processo de branqueamento para deslignificacao,
utilizando 50 mL de solugdo de clorito de s6dio (NaCl0,) 1,7% (m/v) e 50 mL de solugdo
tampdo (NaOH / Acido acético). A mistura ficou sob aquecimento (80 °C) e agitagdo
mecanica constante durante uma hora. O procedimento foi repetido cinco vezes, para
garantir que o residuo ficasse totalmente branco. A mistura foi filtrada e lavada com agua
destilada até atingir pH neutro.

Feito o branqueamento, o residuo passou por duas etapas de tratamento alcalino.
Na primeira etapa, o residuo branqueado foi submerso em uma solu¢do de NaOH 2%
(m/v) numa propor¢do de 1 g para 20 mL de solucdo por duas horas, sob agitagao
mecanica constante ¢ aquecimento (90 °C). A mistura foi filtrada e lavada com agua
destilada para a retirada do excesso de alcalinidade. Na segunda etapa, o residuo foi
submerso em uma solucdo de NaOH 5% (m/v), nas mesmas condi¢des de propor¢ao,
temperatura, tempo e agitagdo da primeira etapa. A celulose quimicamente purificada
(CQP) resultante do RDA foi filtrada e lavada até atingir pH neutro. A CQP foi, entdo,
submetida ao processo de secagem em uma estufa a 40°C durante 48 horas.
Obtencao dos nanocristais de celulose

A extracao dos NCC foi realizada por hidrélise acida. Uma solugao de acido
sulfurico (H,S0,) 64% (m/m) foi adicionada a CQP, na propor¢do de 1 g de CQP para
10 mL de solugdo. A mistura foi mantida a 45 °C durante uma hora, sob agitagdo
mecanica constante. A hidrolise foi interrompida adicionando-se 100 mL de agua
destilada resfriada. Submeteu-se a suspensao resultante a cinco ciclos de centrifugagao
(1500xg por dez minutos). O sobrenadante turvo foi recolhido e submetido a didlise em
agua destilada. Quando as suspensdes atingiram pH neutro, elas foram ultrasonificadas
por uma hora e armazenadas sob refrigerag@o. O procedimento foi realizado em triplicata.
Didmetro hidrodindmico dos nanocristais de celulose

A andlise de tamanho (diametro hidrodindmico) das suspensdes de NCC foi
realizada utilizando-se um equipamento Malvern Zetasizer NanoZS.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 representa o residuo de acerola apds ser seco e triturado (A), a celulose
quimicamente purificada (B) e a suspensdo de nanocristais de celulose (C).

O processo de tratamento quimico (branqueamento e tratamento alcalino) foi
realizado com éxito, sendo obtida fibra de celulose completamente branca. A etapa de
branqueamento remove a maior parte da lignina, enquanto o tratamento alcalino remove
a fracdo de hemicelulose e lignina residual (Abe; Yano, 2009). A moagem do residuo
contribuiu para o resultado obtido, uma vez que este processo aumenta a porosidade e,
como consequéncia, melhora a agdo do agente hidrolitico sobre a hemicelulose e lignina
que envolvem as fibrilas de celulose, proporcionando uma maior purificagdo da matriz
celulosica (Pereira; Anjos; Magnago, 2019). O rendimento médio do processo de extragao
de CQP foi de aproximadamente 22%.

A hidrolise acida tem como fun¢do a destruicio dos dominios amorfos da
celulose, evitando a degradagdo da parte cristalina. A hidrolise depende das condi¢des
reacionais. O tipo de dcido também ¢ um fator a ser considerado, devido a sua influéncia



na caracteristica de dispersdo dos NCC no sistema aquoso. O acido sulfurico deixa a
superficie com cargas negativas devido a incorporagdo de grupos sulfatos na superficie
da celulose, facilitando a dispersdo. Essas cargas negativas afetam o PZ, um parametro
importante para analise da estabilidade das suspensdes em meio aquoso (Cruz, 2017), o
que foi observado no resultado. Suspensdes de NCC cujo valores absolutos de PZ sao
superiores a 25 mV sdo consideradas estaveis o suficiente para a aplicagdo como material
de refor¢o em bionanocompositos (Miri, 2015). Portanto, ¢ possivel afirmar que as
suspensdes de NC extraidas sdo estaveis para essa aplicagao.

Figura 1. Residuo de acerola seco e triturado até ser convertido em suspensdo de nanocelulose. A —Residuo

de acerola seco e triturado; B — Celulose quimicamente purificada obtida do residuo; C — Suspensio de
nanocelulose obtida da CQP.

.

Os resultados de tamanho médio, Potencial Zeta (PZ) e indice de Polidispersao
(IP) estdo expressos na Tabela 1.

Tabela 1. Resultados da determinagdo do diametro hidrodinamico, indice de polidisperséo e potencial Zeta
dos nanocristais de celulose obtidos do residuo agroindustrial de acerola.

Parametro Resultados
Diametro hidrodindmico (nm) 718,0+ 135,5
indice de polidispersio 0,88 £0,17
Potencial Zeta (mV) 25,7+ 1,2

A anélise de tamanho foi realizada pelo método de espalhamento de luz dindmico
(ELD). Na analise, ¢ fundamental que aglomerados ndo sejam interpretados como
particulas individuais. Suspensdes bem dispersas tendem a ser mais estaveis e melhoram
a reprodutibilidade da analise. O banho de ultrasom foi o método utilizado para
desaglomeracdo das particulas. Devido ao conceito fundamental do ELD ser a teoria de
espalhamento Mie, que apresenta uma solu¢do matematica para o espalhamento de luz
incidente sobre particulas esféricas, ndo sendo o caso da nanocelulose, que possui uma
forma cilindrica alongada, o resultado foi um valor superdimensionado (Panini, 2003).
Além disso, particulas maiores sao mais sensiveis a técnica em relagdao as menores. O 1P
¢ uma variavel que oferece informagdes sobre a distribui¢do dos tamanhos das particulas.
Valores de IP altos (0,3 — 1,0) caracterizam sistemas com baixa homogeneidade de
tamanho (Schalch, 2019).

O resultado do IP mostra que a suspensdo de NC apresenta-se como um sistema
polidisperso, ou seja, um sistema com alta varia¢do de tamanho. Juntando isso ao fato de
que o método ndo ¢é apropriado para particulas cilindricas como a NC, se faz necessario



o uso de outras técnicas para resultados com maior acuracia, como a Microscopia
Eletronica de Transmissao (MET), que permite a observagdo de particulas ultrafinas e
nao esféricas (Cruz, 2017).

CONSIDERACOES FINAIS

Apos arealizacao do processo de extracao de celulose, a CQP apresentou um bom
rendimento. A suspensdo de NC apresentou boa estabilidade, o suficiente para a sua
aplicagdo como material de reforgo. O Potencial Zeta negativo indica que, de fato, grupos
sulfatos se incorporaram na superficie das moléculas de celulose durante a hidrolise. No
entanto, técnicas de andlise de tamanho mais avancadas se fazem necessarias para uma
melhor avaliagdo das dimensoes da NC.
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