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INTRODUCAO

A utilizag¢do de polimeros biodegradaveis provenientes de fones renovaveis para

producdo de embalagens apresenta alguns desafios, uma vez que que suas propriedades
possuem desvantagens em relacdo ao uso de polimeros provenientes do petroleo, como
baixa propriedades de barreira e mecanicas (Siqueira ef al., 2021).
Uma alternativa para melhorar as propriedades mecanicas dos polimeros biodegradaveis,
¢ através da adig@o de nanocristais de celulose devido a sua elevada resisténcia ao térmica,
fortalecimento das propriedades mecanicas e sua biodegradabilidade (Nascimento, 2018;
Pereira et al., 2014).

Os nanocristais de celulose podem ser isolados da parece celular de plantas sao
considerados um desejavel material de refor¢o na producdo de nanocompoésitos
poliméricos, devido suas superiores propriedades mecanicas (Siqueira et al., 2010).

Deste modo, o presente trabalho teve como objetivo avaliar o efeito de
nanocristais de celulose, provenientes do residuo agroindustrial de acerola, como refor¢o
em filme de carboximetilcelulose (CMC).

METODOLOGIA

Extragdo de celulose do residuo agroindustrial: O residuo agroindustrial (RDA) foi
lavado cinco vezes por imersdo em agua destilada por 20 minutos. Logo apo6s, o residuo
foi seco em estufa a 50 °C e em seguida foi triturado. O residuo triturado (5 g) passou por
um processo de branqueamento para deslignifica¢do, utilizando 50 mL de solugdo de
clorito de s6dio NaClOa 1,7% (m/v) e 50 mL de solugdo tampao (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. Feito o
branqueamento, o residuo passou por duas etapas de tratamento alcalino. Na primeira
etapa, o residuo foi submerso em uma solucdo de NaOH 2% (m/v) numa propor¢do de 1
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g para 20 mL de solucao por duas horas, sob agitacdo mecanica constante e 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 solu¢do de NaOH 5%
(m/v), nas mesmas condi¢des de propor¢do, temperatura, tempo e agitacdo 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.

Obtencdo dos nanocristais de celulose: a extracdo dos NCC foi realizada por hidrdlise
acida. Uma solugdo de acido sulfurico (H,S0,) 64% (m/m) foi adicionada a CQP, na
proporcao de 1 g de CQP para 12 mL de solu¢do. A mistura foi mantida a 45 °C por 60
minutos, sob agitacdo mecanica constante. A hidrolise foi interrompida adicionando-se
100 mL de 4gua destilada resfriada. Submeteu-se a suspensao resultante a cinco ciclos de
centrifugacdo (1500xg por dez minutos), para a remocao do excesso de acido e
fragmentos soluveis em agua. O sobrenadante turvo foi recolhido e submetido a para
didlise em agua destilada. Quando as suspensdes atingiram pH neutro, elas foram
ultrasonificadas por uma hora e armazenadas sob refrigeracao. A analise do diametro
hidrodinamico e indice de polidispersividade das suspensdes de NCC foi realizada
utilizando-se um analisador de tamanho de particula Zetasizer Nano ZS - Malvern.
Producdo dos filmes: Os filmes foram obtidos por processo casting contendo diferentes
concentragdes de nanocristais de celulose (0, 1 e 2%). Para producao dos filmes a base
CMC foram preparadas suspensdes aquosas de CMC, glicerol e nanocristais de celulose
(NCC), agitados a 1500 rpm por 1 hora. Em seguida, a solu¢cdes foram espalhados em
placas de vidro e secas em estufa com circulagdo e renovagao de ar a 40 °C por 15 horas.
Determinacdo da permeabilidade ao vapor de dgua(PVA): foi determinada por meio do
método dessecante, segundo a metodologia ASTM E 96-00 (ASTM, 2000), com algumas
modificagdes. Foram utilizadas capsulas circulares, com paredes impermeaveis, contendo
12 g de cloreto de célcio anidro. Os filmes foram vedados na juncao filme/cépsula e apos
a montagem das capsulas, estas foram acondicionadas em camara contendo solugdo
saturada de cloreto de s6dio em seu interior.

Avalia¢do das propriedades mecdnicas dos nanocompdsitos: foram determinadas
utilizando-se o Texturometro TA.XT Plus, com célula de carga de 500 N, velocidade e
distancia de separagio entre as garras de 5 mm.min"' e 50 mm, respectivamente. Para
cada filme, foram analisadas dez amostras com dimensdes de 25 mm x 100 mm (ASTM,
2009).

Avaliagao da transparéncia dos filmes: foi determinada conforme Chou et al. (2023). Os
filmes foram cortados e aderidos a parede de uma cubeta de quartzo. A leitura da
absorbancia foi feita em espectrofotometro UV-Vis com varredura de 200 a 800 nm.

RESULTADOS E DICUSSAO

O processo de extracao de celulose a partir do residuo agroindustrial de acerola
foi bem-sucedido, com um rendimento médio de 23,14%. Apos os tratamentos alcalinos
e de branqueamento, obteve-se um material de colorag¢do branca, resultado da remogao
de compostos responsaveis pela cor da fibra (Costa et al., 2016). A hidrolise da celulose
por meio da utilizacdo de acido sulfurico gerou uma suspensdo de nanocristais de
celulose estavel. Os resultados de tamanho médio e indice de Polidispersao (PDI) dos



NCC foram de 346,3 £ 19,5 nm e 0,453 + 0,117, respectivamente. A Figura 1 ilustra o
processo de obtencdo da suspensdo de nanocelulose obtida a partir do residuo
agroindustrial de acerola.
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Figura 1- Residuo de acerola seco até ser convertido em suspensao de nanocelulose.
A — Residuo de acerola seco e triturado; B — Celulose quimicamente purificada obtida do residuo;
C — Suspensao de nanocelulose quimicamente purificada obtida do residuo.

Os filmes de CMC obtidos apresentaram-se homogéneos, continuos, sem
presenga de bolhas, transparentes e de facil manuseio. A incorporagdo dos NCC ndo
influenciou significativamente (p > 0,05) a transparéncia e a PVA dos filmes, sendo os
valores médios de 0,92 = 0,08 mm™' e 10,10 = 0,64 g.mm/m?.dia.kPa.

Esse resultado pode ser explicado pela dispersao inadequada dos NCCs ou baixa
concentragdo destes na matriz polimérica, o que ndo alterou significativamente as
propriedades de barreira. Tal comportamento diverge do observado por Sanchez-
Garcia et al. (2010), em que a adigdo de NCCs a matriz de 4cido polilatico (PLA) reduziu
a permeabilidade a 4gua em aproximadamente 80%.

Em relagdo a transparéncia, os resultados encontrados divergem dos observados
por Yadav et al. (2020), que notaram que os valores de opacidade maiores devido a alta
concentragdo de NCC, confirmando que os NCCs podem impedir a passagem de luz
através do filme. Provavelmente, a menor concentracdo de NCC utilizada no presente
estudo ndo foi suficiente para alterar a opacidade dos filmes.

Com base nos resultados apresentados na Tabela 1, percebe-se que a adigao de
NCCs influenciou significativamente (p < 0,05) as propriedades mecanicas de filme de
carboximetilcelulose. O filme de CMC incorporado com 2% de NCC apresentou maior
resisténcia maxima a tracdo (p < 0,05), enquanto o filme adicionado de 1% de NCC
apresentou maior porcentagem de alongamento (p < 0,05), quando comparados ao
controle. O aumento da resisténcia dos filmes deve-se a formagdo de uma rede rigida dos

nanocristais de celulose dentro dos nanocompésitos (Favier et al. 1995, apud Lee et al.,
2014).

Tabela 1- Resisténcia maxima a tragdo e porcentagem de alongamentos dos filmes de CMC incorporados
com diferentes concentragdes de NCC.

Filmes Resisténcia maxima (MPa) Alongamento (%)
0% NCC 13,03 +£0,50 ° 41,30 £ 4,62 °
1% NCC 13,38 + 1,64 ° 49,78 £ 1,56 °
2% NCC 16,15+ 0,51° 43,17 +2,20 2P

Médias seguidas pela mesma letra mintscula nas colunas ndo diferem entre si pelo teste de Tukey ao nivel
de 5% de probabilidade.

CONSIDERACOES FINAIS



Diante do exposto, conclui-se que a incorporagdo de nanocristais de celulose
extraidos do residuo agroindustrial de acerola em filmes a base carboximetilceulose
mostrou resultados promissores em relacdo ao melhoramento das propriedades
mecanicas, no entanto, nao alteraram as propriedades de barreira e transparéncia dos
filmes. Sugere-se novos estudos a fim de avaliar o efeito de maiores concentragdes de
NCC nas propriedades de barreira de filmes de CMC.
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