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RESUMO

As micro/nanofibrilas de celulose (NFC) tém sido apontadas como um material promissor,
podendo serem aplicadas como agente de reforco em materiais compdsitos, melhorando
principalmente sua resisténcia a tracdo. Como o Bambu apresenta uma resisténcia a tracéo
elevada, estudos com este material se direcionam para esta aplicacdo. O objetivo desta pesquisa
foi produzir NFC obtidas a partir de fibras de bambu por meio de nanofibrilacdo para futuras
aplicacdes de filmes nanoestruturados. O objetivo deste projeto foi produzir NFC obtidas a
partir de fibras de bambu por meio de nanofibrilacdo para futuras aplicacbes de filmes
nanoestruturados. Para a realizacdo do tratamento das fibras de celulose foi feito (dois
tratamentos alcalinos e dois branqueamentos). Realizou-se a caracterizacdo morfoldgica das
fibras em um microscopio Optico e a mensuracdo do comprimento e diametro médio das fibras
por meio do software ImageJ. As fibras in natura, ndo branqueadas e branqueadas foram
caracterizadas quimicamente utilizando a espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR). Para obtengdo das NFC utilizou-se um nanofibrilador mecéanico e mediu-se o
consumo energético. Para a turbidez os materiais foram diluidos em concentracdes de 0,1%
(m/v) e dispostos em tubos de ensaio realizando a anélise em um turbidimetro, por dois
métodos: sem decantacdo e mantidas em repouso durante 1,5 h para decantacdo do material.
Foi analisada a viscosidade e o grau de polimeriza¢do com base na norma Tappi T 230-94 onde
foram analisadas as amostras com tratamento e controle. A partir das NFC foi feita a producéo
dos filmes por casting com base na metodologia de a partir destes filmes determinou-se o
alongamento maximo na ruptura e médulo de Young por meio de um analisador de textura
(Stable Microsystems, modelo TATX2i, Inglaterra). No caso da utilizagcdo do bambu como
matéria prima para obtencdo de nanofibrila, se torna viavel devido este material, apresenta
crescimento rapido e além disso suas fibras apresentam uma resisténcia a tracdo elevada quando
este é comparado a outras fibras. Sendo que quando se utiliza pré-tratamentos este consegue
diminuir o consumo energético e facilitar o processo de nanofibrilacdo e as modificacdes nas
micro-nanofibrilas sdo feitos por meio dos testes fisicos e quimicos.

Palavras-chave: Micro/nanofibrilas. Bambusa vulgaris. Nanofibrilagdo mecanica. Polpacéo
quimica. Filmes nanoestruturados.



ABSTRACT

Cellulose micro / nanofibrils (NFC) have been identified as a promising material and can be
applied as a reinforcing agent in composite materials, mainly improving their tensile strength.
As Bambu has a high tensile strength, studies with this material are directed to this application.
The objective of this research was to produce NFC obtained from bamboo fibers by means of
nanofibrillation for future applications of nanostructured films. The objective of this project
was to produce NFC obtained from bamboo fibers by means of nanofibrillation for future
applications of nanostructured films. To carry out the treatment of cellulose fibers, two alkaline
treatments and two bleaching treatments were carried out. The morphological characterization
of the fibers was performed under an optical microscope and the measurement of the average
length and diameter of the fibers was performed using the ImageJ software. The fresh,
unbleached and bleached fibers were chemically characterized using Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR). To obtain the NFCs, a mechanical nanofibrillator was used and energy
consumption was measured. For turbidity, the materials were diluted in concentrations of 0.1%
(m / v) and placed in test tubes, carrying out the analysis in a turbidimeter, by two methods:
without decantation and kept at rest for 1.5 h for decanting the material. The viscosity and
degree of polymerization were analyzed based on the Tappi T 230-94 standard, where the
samples with treatment and control were analyzed. From the NFC, the films were produced by
casting based on the methodology of from these films, the maximum elongation at break and
Young's modulus was determined by means of a texture analyzer (Stable Microsystems, model
TATX2i, England). In the case of the use of bamboo as a raw material for obtaining nanofibril,
it becomes viable due to this material, it has rapid growth and in addition its fibers have a high
tensile strength when compared to other fibers. Being that when using pre-treatments this
manages to reduce the energy consumption and facilitate the nanofibrillation process and the
modifications in the micro-nanofibrils are made through physical and chemical tests.

Keywords: Micro / nanofibrils. Bambusa vulgaris. Mechanical nanofibrillation. Chemical
pulping. Nanostructured films.
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APRESENTACAO DO TRABALHO DE CONCLUSAO DE CURSO (TCC)

O presente Trabalho de Concluséo de Curso (TCC) foi estruturado em duas partes. Na
primeira, € apresentado o embasamento teorico do trabalho contendo a introducdo, com as
justificativas para realizacdo da presente pesquisa; objetivos, subdividido em objetivo geral e
especificos; referencial tedrico, visando o embasamento cientifico da pesquisa e o0
entendimento do leitor do trabalho; as respectivas referéncias bibliogréficas utilizadas.

A segunda parte apresenta o artigo cientifico resultante desta pesquisa, contendo:
introducdo; metodologia utilizada; os resultados e discussfes obtidos; as conclusdes;

referéncias utilizadas.
PRIMEIRA PARTE: PROJETO
1 INTRODUCAO

O bambu é uma planta rizomatosa, pertence familia das gramineas (Poaceae ou
Gramineae) e subfamilia Bambusoideae, sendo dividida em duas tribos: a Bambuseae
(denominadas lenhosas ou bambus arb6reos) e a Olyrae (denominadas herbaceas)
(MCCLURE,1966). E vegetal renovavel, de baixo custo e com caracteristicas fisicas e
mecanicas, que podem contribuir para a melhoria nas condi¢des de habitabilidade das moradias
(SANCHEZ CRUZ, 2002).

Segundo Kiries et al. (2001), o bambu apresenta um crescimento 30% mais rapido do
que as demais espécies vegetais e, na relacdo de peso/hectare/ano, a sua producao é 25 vezes
maior do que a da madeira. Em sua composicao quimica, este apresenta de forma majoritaria a
celulose (45-55%), como segundo componente com maior porcentagem hemiceluloses (25-
35%), como terceiro componente presente a lignina (20-30%) e de forma minoritéria extrativos
(0-5%) (PENG; SHE, 2014). O que diferencia o bambu de outras espécies esta relacionado com
sua velocidade de crescimento de seus colmos, que diferentemente das madeiras, crescem
somente em altura (sentido longitudinal), devido ndo apresentarem elementos anatémicos
arranjados na direcdo radial e nem tangencial e por isso, podem ter seu primeiro corte efetuado
entre trés e cinco anos apos o plantio (AKIRA et al., 2007; LIESE; KOHL, 2015).

E um recurso sustentavel, biodegradavel, abundantemente disponivel e amplamente
utilizado na producdo de compdsitos, devido ao seu crescimento rapido, boa flexibilidade e
curto periodo de producdo (ZHANG, 2013). Como vantagens, esta sua alta relagao resisténcia-
peso, excelente flexibilidade, bela textura, sequestro de carbono e biodegradabilidade (CHEN
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etal., 2018; CHEN et al., 2019; FANG et al., 2018). Devido suas inumeras vantagens o bambu
tem inUmeras aplicacBes desde processos de construgdo civil, arquitetura e design como no uso
de suas fibras para fins de construcdo e vem se destacando na industria de celulose e papel
(VIEIRA et al., 2016; LIU et al., 2012).

Assim a partir de materiais de polpa de bambu se tem a fibra, onde é considerada uma
fibra de celulose regenerada, em que sua producdo passa primeiramente passa pelo
procedimento, de refino do bambu por meio de um da hidrdlise-alcalinizacdo e branqueamento
multifasico. E logo ap0s se processa a polpa de bambu em fibra de bambu, que por meio de um
teste a repeticdo deste processo, provou que tem uma grande durabilidade, estabilidade e
tenacidade. E o grau de finura e alvura da fibra de bambu é semelhante ao classico viscose
(PRAKASH, 2020).

Existem véarias motivacgdes para utilizacdo dessas fibras como reforco em compositos,
devido a diminui¢do dos custos de matérias-primas que contribuem para a reducdo dos impactos
ambientais, pois como elas sdo renovaveis e precisam de menor quantidade de energia em sua
producdo, isto colabora para menos danos no meio ambiente desenvolvimento sustentavel
(VIEIRA et al., 2016). Podendo ser aplicadas em insercdo de matrizes cimenticias, por causa
de suas propriedades mecénicas moderadas, como tensdo méaxima na ruptura e médulo de
elasticidade, sua baixa densidade, o que pode ser utilizado como possivel substituto para outros
materiais, como o0 ac¢o, polipropileno, vidro, nylon e outros polimeros (MAZZOLI, MONOSI,
PLESCIA, 2015; EHRENBRING, TUTIKIAN, 2016).

Uma aplicacdo dessa fibra pode ser feita por meio de sua desconstrucdo, formando
micro/nanofibrilas, que se usa como filme para embalagens flexiveis feitas com hemicelulose.
Onde este apresenta excelentes propriedades de barreira ao oxigénio, tornando-se um candidato
potencial para aplicacbes em produtos alimenticios. Até agora, um ndmero significativo de
hemiceluloses nativas e modificadas foi desenvolvido para uso sozinho ou em mistura com
outros polimeros (amido, quitosana, lignina, alginatos e plastificantes, por exemplo) para ter
flexibilidade melhorada (PENG; SHE, 2014).
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

Avaliar como propriedades fisico-quimicas de micro/nanofibrilas de bambu oriundas da
polpa de bambu, foram influenciadas pelo pré-tratamento quimico e pela nanofibrilacéo

mecanica.
2.2 Objetivos especificos

e Auvaliar os efeitos dos pré-tratamentos e brangueamento influenciou nas
propriedades das micro/nanofibrilas de celulose.

e Elucidar o consumo energético para obtencdo das micro/nanofibrilas de
celulose.

e Auvaliar as caracteristicas fisicas e quimicas das fibras de bambu ap6s os pré-

tratamentos quimicos.
3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 Bambu e suas aplicagdes

O bambu pertence a familia Poaceae (como milho, trigo, centeio, aveia, cana-de-acucar,
cevada e arroz) sendo que 1250 espécies em 75 géneros desta familia estdo espalhadas pelo
mundo (CHOUDHURY, SAHU, SHARMA, 2012). Apresentando uma maior ocorréncia em
nas zonas de clima quente e com chuvas abundantes, como em regides tropicais e subtropicais
da Asia, Africa e América do Sul (MANHAES, 2008; PEREIRA, BERALDO, 2016), a maior
diversidade desta familia se encontra no Brasil, com 34 géneros e 232 espécies nativas de
bambu, apresentado diversidade de tipos de bambu, de tamanhos (PEREIRA; BERALDO,
2016).

A espécie Bambusa vulgaris tem sua origem um pouco incerta, suspeita-se que ela seja
nativa do chamado velho mundo, de origem tanto no sul da China como na llha de Madagascar.
No Brasil foi introduzida pelos colonizadores portugueses. Sendo uma touceira de grande porte,
com altura até 25 m, o didmetro dos colmos na base pode atingir 12 cm, com coloracao verde
escuro. Seu desenvolvimento é melhor a pleno sol com tolerancia de temperaturas de até -3°C
(TOMBOLATO, GRECO, MOISES, 2012).

Sobre a producdo de Bambu, a China apresenta a maior abundéncia de bambu do mundo,

que compreende mais de 800 espécies (VORONTSOVA et al., 2016). Porém no processamento



12

deste material, sdo produzidas 50 milhGes toneladas de residuos a cada ano, que séo produzidas
principalmente com as superficies de camada externa e interna de bambu, e utilizacdo dos
produtos na maioria se destina o setor de engenharia (TAN et al., 2019).

O Brasil contém uma das maiores reservas nativas de bambu no mundo (180.000 km?),
que se localiza no sudoeste da Amazonia (DANTAS, MILITO, LUSTOSA, 2005),
representando 89% de todos os géneros de bambu e 65% de todas as espécies conhecidas na
Ameérica, onde se inclui Dendrocalamus asper, Bambusa tuldoides e Bambusa vulgaris
(JUDZIEWICZ et al., 1999; PEREIRA, BERALDO, 2016). Apesar das areas florestais totais
em muitos paises terem diminuido drasticamente, a area de floresta de bambu tem aumentado
progressivamente a uma taxa de 3% ao ano (ZHOU et al., 2012).

Este material é amplamente utilizado para produzir compdsitos como por exemplo:
madeira compensada de bambu, madeira laminada de bambu, scrimber de bambu e composto
de polimero reforcado com fibra de bambu, e seus produtos correspondentes sdo amplamente
aplicados em moveis, pisos, edificios e engenharia civil (ZHENHUA, 2007; YU, HUANG, YU,
2014). Segundo Liu et al. (2012) outro uso da fibra de bambu para aplica¢6es industriais ocorre
em processos téxteis, industria de papel. Além dos estudos deste material de maneira alternativa
na construcao civil, devido a sua grande resisténcia a tracao, facilidade no plantio e rapidez de
crescimento.

Por meio de tecnologia em produtos e processos, a fibra de bambu apresenta vantagens,
mas, ainda tem varios problemas que dificultam sua ampla utilizacdo. Como desvantagens
apresenta: literatura com um nivel escasso e insuficiente sobre propriedades fisica e quimica da
fibra de bambu; o método de extracdo atual de fibra de bambu ndo se adequa para producgéo
comercial, e ndo pode atender aos requisitos para uma fibra téxtil ou tecido (LIU et al., 2012).

A aplicacdo de fibras de bambu em embalagens de papel, ocorre devido estas serem
longas e estreitas, 0 que permite maiores superficies de contato para interacdes entre as fibras,
e isto colabora por um melhor desempenho fisico mecanico, quando comparada com fibras de
eucalipto, além de apresentar semelhanca com os traqueideoss de Pinus (geralmente chamados
de fibras longas na inddstria) (BORGES, COLODETTE, GOMES, 2018). Devido ao alto
percentual de lignina (32%) e seu angulo microfibrilar ser relativamente pequeno (2 —10), sua
resisténcia a tragdo apresenta valores elevados juntamente com sua resisténcia a flexao (LIU et
al., 2012).
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3.2 Celulose, Hemicelulose e Lignina.

Segundo a ABIT (2018), no Brasil em 2017 o consumo de fibras foi 1 milhdo e 486 mil
toneladas, ja em 2018 ocorreu um aumento no nimero para 1 milhdo e 531 mil toneladas. Onde
no ano de 2018, do valor total, 50,5% correspondiam a fibras sintéticas, 1,37% a fibras
artificiais e 48,12% a fibras naturais. As fibras naturais sao aquelas encontradas na natureza e
usadas in natura ou mesmo apos certo grau de beneficiamento, podendo ser de origem mineral,
vegetal ou animal. (MORASSI, 1994).

As fibras vegetais tém em sua composicdo cinco componentes basicos: celulose,
hemicelulose, pectina, lignina e extrativos (gorduras, proteinas e sais inorganicos) (CLEMONS,
CAULFIELD, 2006; FOWLER, HUGHES, ELIAS, 2006). No caso do bambu este apresenta
como composicao quimica; (0-5%) extrativos, (45-55%) celulose, (25-35%) hemiceluloses e
(20-30%), lignina (PENG; SHE, 2014), e hemicelulose e alfa celulose (70-90%) (SULAIMAN
etal., 2016).

A celulose é a matéria-prima de origem bioldgica mais abundante no planeta. Com
bilhdes de toneladas produzidas a partir de varias fabricas anualmente. E uma matéria prima
renovavel, biodegradavel, barata, termicamente estavel e leve (BALASHOV, PRESTON,
1955; PRESTON, 1988). Além de ser um polimero natural de glicose, é um material organico
que representa 20 % a 40 % do peso seco da parede celular dos vegetais (PELISSARI,
SOBRAL, MENEGALLI, 2014; Ll et al., 2010)

Como suas fibras sdo formadas por microfibrilas altamente cristalinas, que sdo
chamadas de nanofibrilas de celulose (CNF), que tém propriedades e tamanhos Unicos
(BALASHOV, PRESTON, 1955; PRESTON, 1988). E constituida por macromolécula nio
ramificada que compdem uma a cadeia de comprimento varidvel de 1-4 unidades B-d-
anidroglucopiranose ligadas (AKIL et al., 2011; THAKUR & SINGHA, 2013). Recentemente,
este material tem recebido grande atencdo devido ao seu amplo impacto em muitas areas, como
produtos farmacéuticos, revestimentos, alimentos, téxteis, laminados, sensores, atuadores,
eletrnicos flexiveis e visores flexiveis (SYVERUD et al., 2011; SADASIVUNI et al., 2015).

A hemicelulose estd associada & celulose da parede celular, nos espagos
intramoleculares das microfibrilas de celulose, atuam como uma massa devido a sua forma de
se conectar com o0s demais componentes estruturais. As hemiceluloses podem ser tanto
polimeros lineares como ramificados, constituida de polissacarideos amorfos com grau de
polimerizagéo inferior ao da celulose (GIGER-REVERDIN, 1995). Seu principal componente

é a xilose, representando até 25 % de sua composicao. E geralmente utilizada como agentes
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gelificantes, modificadores de viscosidade de aglutinantes de comprimido etc. (AKIL et al.,
2011; BOGOEVA-GACEVA et al., 2007; EICHHORN et al., 2010; GEORGE et al., 2001).

A lignina tem sua distribuicdo por toda parede celular, mas, por causa da diferenca no
volume da lamela média com a parede celular secundaria, cerca de 70% da lignina se concentra
na parede celular (ROWELL et al., 2005). E amorfa, altamente complexa, principalmente
devido seus polimeros arométicos de unidades de fenilpropano, que séo considerados uma
substancia incrustante. E um polimero tridimensional composto de ligagdes C-O—-CeC—C
extremamente resistente a degradacdo quimica, fornece rigidez a parede celular, suporte
estrutural e resisténcia fisica aos tecidos vegetais (ALDER, 1977; GRENET, BESLE, 1991,
JUNG, 1997; 2012).

3.3 Pré-tratamentos e obtencao de micro/nanofibrilas de celulose

A partir de materiais lignoceluldsicos, se obtém nanocelulose comecgando pelo processo
de polpacdo, que tem como finalidade individualizar as fibras dos materiais lignocelulésicos.
Sendo que a polpacao pode ocorrer a partir de diferentes processos, 0 mais utilizado no mundo
é o processo Kraft, que combina Hidroxido de Sddio e Sulfeto de Sédio para solubilizar a lamela
média e individualizar as fibras (D’ALMEIDA et al., 2013; LENGOWSKI et al., 2019).

Outro tipo de polpacdo feita de forma anterior ao branqueamento, é o tratamento alcalino
devido seu custo ser baixo, onde se utiliza a técnica de imersdo das fibras naturais em solucéao
concentrada de hidroxido de sodio (NaOH), como funcéo reagir com o grupo hidroxila das
fibras naturais, para remocdo dos materiais de cimentacdo, incluindo hemiceluloses, lignina,
ceras e 0leos, que circundam a superficie da fibra levando a um aumento na rugosidade da
superficie e interacdo de ligacdo fibra-matriz (HASSAN et al., 2020). Além disso pré-
tratamentos de fibras celulésicas em soluges alcalinas, com (NaOH), pode ajudar a facilitar o
processo de fibrilagdo mecéanica, conforme descrito para pré-tratamentos com NaOH em
diferentes concentracfes para producdo de micro/nanofibrilas de fibra longa (PARK et al.,
2017).

Apb6s 0 processo de polpacdo o material passa pelo processo de branqueamento,
podendo ser um processo quimico ou uma sequéncia de processos quimicos, que tem como
objetivo melhorar a alvura e a limpeza da polpa celulésica por meio da remocéo e/ou
modificagdo de grupos cromdforos e leucocromoforos, que sdo produzidos pelas reacgdes
quimicas do processo de polpacdo a partir da lignina e de outros componentes da madeira ou
pode ser utilizado na coloragdo marrom (HART; RUDIE, 2012).



15

Para obtencdo da nanocelulose é necessario o cisalhamento da fibra de celulose em
estruturas nanométricas, ou seja, nanofibrilacdo. Neste processo se utiliza equipamentos de
moagem estatica, onde a pasta de celulose passa entre essas duas pedras. Com mecanismo de
fibrilacdo no moedor, ocorre a quebra da ligagcdo de hidrogénio e da estrutura da parede celular
por meio de forcas de cisalhamento e individualizacdo da polpa para fibras em nanoescala
(SIRO; PLACKETT, 2010).

3.4 Micro/nanofibrilas de celulose

A nanofibrilas de celulose (NFC) é uma das mais promissoras celuloses nanométricas,
obtidas de plantas anuais, esta tem ganhado mais atencdo nas Ultimas décadas devido a sua
biodegradabilidade, baixa densidade, custo relativamente baixo, propriedades mecénicas
superiores, e renovabilidade (KALIA et al. 2014; SIRO, PLACKETT, 2010; YE et al. 2017).

Assim o termo "nanocelulose” se refere a materiais celuldsicos com pelo menos uma de
suas dimensdes em escala nanométrica. Sendo que existem duas estruturas principais,
micro/nanofibrilas de celulose (NFC) e celulose nanocristalina (CNN). A diferenca esta
relacionada a sua estrutura. Assim NCC pode ser considerado como as regides cristalinas das
NFC (WANG, SAIN, OKSMAN, 2007).

As micro/nanofibrilas de celulose sdo unidades fibrilares resultantes de cadeias de
celulose enfileiradas de macromoléculas de celulose. Apresentar capacidade de formar redes
emaranhadas e como componentes de celulose contém partes amorfos e cristalinos (MORAN-
MIRABAL; CRANSTON, 2015). J& os nanocristais de celulose se apresentam como estrutura
cristalina perfeita e com modulo de Young elevado se comparado ao mddulo teérico da celulose
nativa (EICHHORN et al., 2010).

Entre as diversas formas de obtencdo de micro/nanofibrilas de celulose, destacam se o
homogeneizador de alta pressdo (STELTE; SANADI, 2009), o microfluidizador (SIQUEIRA,
BRAS, DUFRESNE, 2009), o fibrilador ou grinder (GUIMARAES JR. et al., 2015) e 0 moinho
de bolas (TERAMOTO et al., 2008).

Para se obter a melhoria do rendimento e qualidade das nanofibrilas, existem varios
processos com tratamento alcalino, mercerizagdo, polpacdo, oxidacdo e branqueamento
utilizados para esta finalidade (PHONG et al., 2013; GUIMARAES JR. et al., 2015). No caso
do tratamento alcalino este tem funcédo quebrar as ligacGes de lignina e remover uma parte da
hemicelulose utilizando o hidroxido de sodio (NaOH). Ja o branqueamento este tem funcéo de
oxidar a lignina e retirar o restante das hemiceluloses onde se utiliza o perdxido de hidrogénio

(H202) juntamente com NaOH.
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Assim, a fabricacdo de uma celulose de fibra longa, com NFC é um desafio pois este
processo pode modificar propriedades mecanicas das NFC (HOEGER; ROJAS, 2011).
Geralmente, o alinhamento das micro/nanofibrilas pode melhorar as propriedades mecanicas.
Muitas tentativas ja foram relatadas para alinhar CNF, como campo magnético, campo elétrico,
forca de cisalhamento e alongamento mecéanico (PULLAWAN, WILKINSON, EICHHORN,
2012; YOSHIHARU et al., 1997).

Anatomicamente, o bambu apresenta diferenca quando é comparado a madeira, pois
apresenta valores expressivos de fracdo parede e espessura da parede celular (GUIMARAES
Jr. et al., 2010), com oito ou mais camadas na formacdo de sua parede secundéria, além de
apresentar 40% de fibras em sua estrutura vegetal (LIESE, 1985).

4 CONSIDERACOES FINAIS

A partir desta revisdo bibliografica é possivel verificar como a aplicacdo de
micro/nanofibrilas de celulose vem se destacando por meio de varios estudos, devido a celulose
ser um material renovavel, biodegradavel e abundante, e isto justifica a aplicagcdo deste material
como revestimento de embalagem, pois consegue substituir o plastico que € uma material de
origem ndo renovavel.

No caso da utilizacdo do bambu como matéria prima para obtengdo de micro/nanofibrila
de celulose, se torna viavel devido este material, apresenta crescimento rapido e além disso suas
fibras apresentam uma resisténcia a tracdo elevada quando este é comparado a outras fibras
longas. No entanto processo de obtencdo de micro/nanofibrilas de celulose se tem a necessidade
de diminuir o consumo energético logo quando se faz pré-tratamentos no material este apresenta

melhorias que facilita o processo de fibrilagéo.
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Resumo: A utilizacdo de filmes nanoestruturados provenientes de fibras vegetais se torna uma
alternativa viavel, uma vez que este tipo de material apresenta resultados elevados em testes
mecanicos de tracdo e ruptura, justificando, portanto, seu uso desde de reforcos ate e compositos
a revestimento em embalagens. O objetivo deste trabalho foi obter nanofibrilas de celulose
(NFC) de bambu, e assim confeccionar filmes nanoestruturados avaliando suas propriedades
fiscos quimicas. Primeiramente foi realizada a polpa¢do quimica das fibras in natura, seguido
pelo branqueamento. Foi realizada a caracterizacdo quimica e morfologica das fibras. A
viscosidade intrinseca e o grau de polimerizacdo das fibras celuldsicas também foram avaliados.
A obtencédo das NFC foi realizada por meio de cisalhamento mecéanico das fibras utilizando um
desfibrilador mecénico. A caracterizacdo das NFC foi realizada por meio de analise de turbidez
e mecanicamente por meio de ensaio de resisténcia a tracdo. Para morfologia das fibras de
bambu verificou-se um comprimento de 1502,2 pm e didmetro de 24,6 um. Para FTIR
encontrou grupos funcionais de celulose, hemicelulose e lignina. No tests turbidez foi
encontrado material desfibrilado sem decantar 230 NTU. Em relagcdo ao consumo energético,
os valores foram de 20.000 kWh/ton. Para a viscosidade foi 7,94 (cP) e o grau de polimerizacédo
foi 1196,17. A partir da Morfologia eletrénica de varredura foi feita a contagem do didmetro
das nanofibrilas no IMAGJ, onde maior frequéncia didametro foi de 45nm a 75 nm, com uma
média de 74,6 nm. Para o ensaio mecéanico foram para MOR 68,74 MPa e MOE 3.300 MPa.
Além disso, os pré-tratamentos ocasionaram uma melhoria nas propriedades fisicos-quimicas
deste material. Portanto a obtengdo de nanofibrilas de celulose mostrou melhoria em suas
propriedades fisicos-quimicas devido aos pré-tratamentos quimicos.

Palavras-chave: Revestimento. Embalagens. Cisalhamento mecanico.
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1 INTRODUCAO

A producdo global de plasticos atingiu aproximadamente 370 milhdes de toneladas em
2019. Nos paises da Europa, a producéo de plasticos quase alcangou 58 milhGes de toneladas
PLASTICSEUROPEU, 2020). Segundo a Associagdo Brasileira da Industria de Plasticos -
ABIPLAST, em 2019 foram consumidas 1,3 milhdo de toneladas de residuo plastico na
reciclagem, representando um crescimento de 5,2% em comparacao a 2018, sendo que 953 mil
toneladas séo de plastico pds-consumo e 370 mil toneladas de plastico industrial.

Devido ao crescimento na producdo de plasticos e 0 aumento em seu consumo, existe
uma preocupacao na utilizacdo de fontes renovaveis para substituir este material. Assim a
utilizacdo de produtos mais sustentaveis e materiais feitos de recursos renovaveis se torna uma
opcao, como por exemplo a utilizacdo de fibras naturais para diferentes aplicacdes. A grande
vantagem desta matéria-prima é que a celulose é um material abundante, renovavel e
biopolimero biodegradavel existente na natureza (MATHEW, OKSMAN, SAIN, 2006). Com
aproximadamente 1 trilhdo de toneladas de biomassa disponivel no mundo (EICHHORN et al.
2010; IOELOVICH, LEYKIN 2008), sendo a madeira principal fonte explorada para a
producdo de nanofibrila de celulose (CARRASCO, 2011; JOSSET et al., 2014). Além desta ser
o principal componente da madeira, quando combinada com a lignina e as hemiceluloses
formam uma matéria-prima de alta resisténcia e durabilidade (VIANA, MUNIZ,
MAGALHAES, 2017).

Um exemplo de aplicacdo seria os compositos de fibrocimento com polpa de celulose
com aplicacdes na fabricacdo de telhas, onduladas e folhas planas, painéis de vedacdo (paredes)
e outros materiais de construgéo, principalmente placas finas ndo estruturais (FONSECA et al,
2019). Outra aplicacdo seria o processamento de fibras lignocelulésicas para producgdo de
nanofibrilas de celulose, por meio de tratamentos mecanicos como: homogeneizagdo, moagem,
refino e “cryocrushing” (ABE, IWAMOTO, YANO, 2007).

A utilizagdo do processo mecanico no moinho nanofibrilador ou “grinder vem sendo
relatadas devido seu sucesso na obtencdo de nanofibrilas de celulose proveniente de serragem
de madeira ou polpa celulésica. Este método permite a obtencdo de nanofibrilas com largura
média em torno de 15 nm e comprimento variando de 2 a 10 micrdmetros (IFUKU et al., 2010;
SEHAQUI et al., 2011; WANG, LI, ZHANG, 2013; NECHYPORCHUK, PIGNON,
BELGACEM, 2015; LAVORATTI, SCIENZA, ZATTERA, 2016). Porém a desintegracao
mecanica das fibras em micro/nanofibrilas de celulose envolve vérias passagens pelo moinho

de desintegracdo, que causa alto consumo de energia e este método possui rendimento ser
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relativamente baixo. Outra questdo é que e a celulose tem sua natureza hidrofilica, que causa
aglomeracao irreversivel durante a secagem e composicdo em matrizes apolares (ZHIJUN et
al., 2017).

Quando se remove a agua das suspensdes aquosas de nanofibrilas de celulose formam
em filmes fortes e resistentes, isto ocorre devido a formagéo de uma rede de nanofibras por
meio da ligacdo de hidrogénio interfibrilar (LIIMATAINEN et al., 2013; WU et al., 2012) Com
este filme € possivel realizar testes, com intuito de verificar a possibilidade de sua aplicacgéo,
como testes fisicos, mecanicos e quimicos. De acordo com GUIMARAES JR., (2015) a
utilizac@o de filmes poliméricos de alcool polivinilico (PVA) e amido de mandioca modificado
(AMM), reforcados com as micro/nanofibrilas de bambu, na forma de blendas resultou uma
melhoria de 24% da resisténcia a tracdo e 51% no alongamento da ruptura.

Diante disso, o objetivo deste trabalho foi desenvolver nanofibrilas de celulose obtidas
a partir das fibras de bambu, por meio de cisalhamento mecéanico para futuras aplica¢fes. Sendo
analisadas por meio de testes as caracteristicas fisico-quimicas deste material, para verificar se

suas propriedades.
2 METODOLOGIA

2.1 Preparagdo do Material:
O Bambu utilizado na desfibrilacéo foi coletado no campus da Universidade Federal de

Lavras, e foi identificado como Bambusa vulgaris com idade acima de trés anos.

O material foi moido em dois moinhos, primeiramente moinho martelo, para diminuir
as dimensBes do material, e posteriormente no moinho de facas tipo Willey para facilitar o
ataque quimico. O material foi passado em peneiras de 40 e 60 mesh sendo o utilizado foi o que

passou na malha de 40 e ficou retido na malha de 60, a fim de se homogeneizar o material.
2.1.2 Polpagéo Alcalina:

As particulas de bambu foram tratadas duas vezes em solucéo alcalina de hidroxido de
sodio (NaOH) com concentracdo de 5% (m/v), em uma relacéo fibra/solugdo alcalina de 1:40.
O tratamento foi realizado em banho-maria em uma temperatura de 80 °C sob 2 horas de reacao
sob agitacdo mecanica constante (700 rpm). Apos cada tratamento, o material foi lavado em

agua corrente até atingir o pH 7, medido com auxilio de um pH metro.
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2.1.3 Branqueamento de Fibras:

Esta etapa foi baseada no trabalho de Guimarées Jr. et al. (2015). O branqueamento das
fibras de Bambu também foi realizado duas vezes. O licor de branqueamento foi composto por
solucdo de NaOH 4% (m/v) e solucédo de perdxido de hidrogénio (H202) com concentracao de
24% (v/v) na proporgéo de 1:1. A relacdo fibra/licor foi de 1:40. O branqueamento foi realizado
em banho-maria em uma temperatura de 60 °C sob agita¢cdo mecanica constante (700 rpm) com
tempo de reacao de 3 horas. Apos o branqueamento, foram adotados 0os mesmos procedimentos

de lavagem realizados na polpacéo alcalina.
2.1.4 Caracterizacao morfoldgica das fibras

A caracterizacdo morfoldgica das fibras foi realizada com auxilio de um microscopio
optico (Olympus BX 41) e a mensuracdo do comprimento e diametro médio das fibras sera

realizada com auxilio do software Image J.
2.1.5 Obtengéo das micro/nanofibrilas de celulose

O processo de nanofibrilagdo mecanica das fibras de celulose foi baseado no trabalho
de Tonoli et al. (2016), e foi realizado no Laboratério de Nanotecnologia Florestal pertencente
ao Departamento de Ciéncias Florestais (DCF) da Universidade Federal de Lavras (UFLA).

Para a nanofibrilacéo, as fibras foram saturadas em agua destilada por 72 h, causando a
turgescéncia e a individualizagdo delas em concentragédo de 1,5% (m/v). Utilizou-se o0 moinho
SuperMassColloider (Masuko Sangyo MKCAG6-2) a 1500 rpm com 5 passagens pelo

equipamento.
2.1.6 Consumo Energético

A energia consumida durante o processo fibrilacdo foi determinada segundo Dias et al.
(2019), considerando a corrente média gasta medida pelo amperimetro do fibrilador em cada
passagem, a tensdo do equipamento e o tempo de desfibrilacdo por tonelada de material

fibrilado a 2% de concentrag¢do. O consumo de energia foi calculado baseado na Eq. 1:

EC=(Pxh)/m Equacédo 1

Em que EC ¢é o consumo de energia (KW.h/t); P € a poténcia (em kW, tensdo x corrente
elétrica); h é o tempo (em horas) gasto durante a fibrilagdo; m € a massa do material (em

toneladas
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2.2 Caracterizagao Fisico-quimica e mecanica
2.2.1 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

As amostras de bambu (In natura, ndo branqueadas e branqueadas) foram analisadas em
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier com refleténcia total atenuada
(ATR-FTIR). Para tal, utilizou-se um espectrdometro FTIR Varian série 600-IR equipado com
um GladiATR. A amostra foi digitalizada de 4000 a 400 cm™ com 32 varreduras médias para

cada espectro com uma resolugdo de 4 cm™.
2.2.2 Turbidez

Como proposto por Winter et al., 2010, os materiais foram diluidos em concentracées
de 0,1% (m/v) e dispostos em tubos de ensaio realizando a analise em um turbidimetro Plus
Alfakit pelo método sem decantacdo, do material com 5 passagens no grinder e do material

com nenhuma passagem no grinder. Cada analise foi realizada em triplicata.
2.2.3 Viscosidade

A Vviscosidade intrinseca [n] da polpa de Bambu nas diferentes condigdes foi
determinada pelo o método TAPPI (1999) (T230 om-99, 1999) utilizando um viscosimetro

capilar Cannon-Fenske n°150.
2.2.4 Grau de polimerizacéo

O grau de polimerizagdo (DP) foi determinado segundo (ALEXANDER,
GOLDSCHMID, & MITCHELL, 1957) sendo que para cada amostra foi estimado com base

na viscosidade intrinseca. O valor de DP foi entdo calculado pela seguinte equacao 2:
DP =120 x [n] x 1! Equacéo 2
2.2.5 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Uma gota da suspensao diluida de nanofibrila de celulose (0,1%) foi depositada em um
stub de aluminio revestido com fita adesiva dupla-face de carbono e levado para secagem a
40°C por 24 horas. Posteriormente, um revestimento com uma fina camada de ouro foi feito
para tornar o material condutivo e adequado para analise. A anélise foi realizada em um

Microscopio Eletrénico de Varredura FEG Quanta 200 (FEI, Estados Unidos), utilizando uma
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voltagem de aceleracdo de 5 kV e distancia de trabalho de 10 mm. Nenhuma inclinagéo foi
aplicada. A analise de didmetro das estruturas foi realizada com auxilio do software de

processamento de imagens Fiji.
2.2.6 Confeccéo de filmes

Os filmes foram formados pelo processo de casting, em que amostras de suspenséao de
NFC de 40 mL (1,0% m/v) foram vertidas em placas de Petri acrilicas de 15 cm de didmetro.
As suspensdes foram secas em estufa de circulacdo de ar 45 °C por 48 h para formacédo dos
filmes (GUIMARAES JR. et al., 2015).

2.2.7 Ensaio mecanico de tracao dos filmes

Esta etapa foi realizada utilizando um analisador de textura (Stable Microsystems,
modelo TATX2i, Inglaterra). As propriedades de tragdo das amostras foram determinadas com
base na norma ASTM D 882-02 (ASTM, 2002). O modulo de Young foi estimado a partir da
tangente da funcdo linear inicial da curva tenséo-deformacédo, considerada como uma regido

elastica.
3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacao morfoldgica das fibras

Esta andlise utilizou-se amostra das fibras de bambu sem passar por nenhum
procedimento no caso a fibra inatura, onde foram tiradas as fotos e mediu-se tanto o
comprimento de fibra quanto a seu didmetro pelo IMAGEJ. Realizou a anélise de dados no

editor de planilhas Microsoft Excel e os resultados sdo apresentados na Tabela 1:

Tabela 1 — Valores médios e desvio padrao do comprimento e diametro das fibras de bambu
antes da polpacédo quimica.

Macerado Media(pum)
Comprimento de fibra 1502,19 + 117,27
Diametro de fibra 2458 + 7,8

Fonte: Do autor (2021)
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Comparado com estudo feito por (GUIMARAES JR., NOVACK, BOTARO, 2010) que
encontraram um comprimento da fibra de (2,299.47um) e didmetro de (13,93um), apesar de
serem da mesma espécie, os valores ndo foram semelhantes. Isto pode ter uma relacdo com a
idade do material e o material genético.

De acordo (COPANT, 1974) este classifica 0 comprimento no caso para eucalipto (1
mm em media) e as do pinho (3,5 mm), de acordo com os resultados apresentados neste estudo
a fibra de Bambu é uma fibra intermediéria.

Como o Bambusa vulgaris apresenta fibras estreitas e longas, isto ocasiona uma maior
resisténcia nos produtos fabricados (GUIMARAES JR., NOVACK, BOTARO, 2010). Pelo
estudo feito por (MORAIS, BENACHUR, DUARTE-COELHO, 2000), as fibras vegetais do
bambu apresentam um comprimento elevado, com uma variagdo de 1,65 a 3,43 mm. No caso
de Gomide et al. (1981) este mostra os valores médios da fibra de 2,8 mm de comprimento,
17,2 € 6,6 um de largura e diametro do limen, respectivamente, bem como 5,2 um de espessura
da parede. Quando se compara os valores de comprimento e diametro com os apresentados na
Tabela 1 o comprimento é maior e didmetro é menor e isto pode estar relacionado a idade, ao

material genético, condicGes climaticas.
3.2 Consumo energeético

Esta analise foi realizada no momento de fibrilacdo do Bambu com NaOH 5% com uma
temperatura de 80°, onde foram anotados os valores de consumo energético de acordo com o
namero de passagens no equipamento. Os resultados sdo apresentados na Tabela 2:

Tabela 2 — Consumo energético apds processo de fibrilacdo
Consumo energético =
kW.h/T) acumulativo

1 1766,7

Numero de passagens

4490,9

8282,7

14000,6
20000

g W N

Fonte: Do autor (2021)

Verificou-se que 0 consumo energético aumenta, conforme aumenta 0 ndmero de
passagens. De acordo com (GUIMARAES Jr., NOVACK, BOTARO, 2010), quando as fibras
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de bambu s&o comparadas com fibras de madeiras de folhosas e coniferas, as fibras de bambu
apresentam uma relagéo ao Eucalyptus grandis, com largura semelhante, mas, a espessura da
parede celular é o dobro, e seu didmetro do limen e comprimento proximo aos da fibra de Pinus
ellioti. De acordo com (GUIMARAES Jr., NOVACK, BOTARO, 2010), as fibras de bambu
apresentam, uma relacdo com Eucalyptus grandis com largura semelhante, j& a espessura da
parede celular e didmetro do Iimen tem se valor dobrado e comprimento da fibra proximos aos
da fibra de Pinus ellioti.

De acordo com estudo (CHUNG, 2005; TONOLI et al.,, 2010) constatou que a
desfibrilacdo do Pinus é considerada dificil, devido suas fibras serem mais compridos do que
as fibras eucalipto, onde apresenta um menor numero de fibras, por volume ou peso, e fibras
com menor area de superficie. Sendo, que fibras longas sdo mais dificeis de dispersar (e pode
obstruir a lacuna entre as pedras de moagem, tornando mais dificil para a fibrilacdo. Quando se
compara a fibras de pinus com fibras de bambu como os dois materiais sdo de fibra longa isto

pode dificultar um pouco a desfibrilagdo como descrito acima.
3.3 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourie (FTIR)

O infravermelho foi realizado com base em trés amostras de fibra: in natura (sem pré-
tratamento), ndo branqueada com pré-tratamento e branqueada (com pré-tratamento e

branqueamento). Por meio resultados obtidos, sdo apresentados no primeiro grafico — Figura 1:

Figura 1 — Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

Bambu in natura

\\ﬁw\ //\/’””\/M S
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M \
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Bambu in natura (antes da polpacdo quimica); Bambu néo
branqueada (ap6s 2 tratamentos alcalinos); Bambu branqueado (apds
dois tratamentos alcalinos e dois branqueamentos)

Fonte: Do autor (2021)
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Na Figura 1 é possivel identificar que o grupamento OH ¢ identificado em 3300 cm™,
onde apresenta uma banda larga intensa devido a polaridade da ligagdo OH e as ligacOes de
hidrogénio intermoleculares. Isto ocorre devido a absorcdo correspondente aos estiramentos
simétricos e assimétricos das ligacdes C-H, ocorrendo devido o grupamento H-C-OH CH>-OH
e da celulose, foi observada a aproximadamente 2920 cm™. As bandas em 1600 cm™ e
aproximadamente 1500 cm, foram atribuidas ao estiramento C=C de anel aromatico da lignina
(QAISER et al., 2009). A banda em 897 cm™ é inerente as vibragdes das ligacdes p-glicosidicas
C1-0-C4, estiramento C-C-O e C-CH de celulose (ABEDAJO; FROST, 2004).

As diferencas entre a polpa branqueada com relagéo a in natura ocorrem no grupamento
OH onde o aumento da largura da banda e o aumento da intensidade ocorrida, apés
branqueamento, indica a presenca de acido carboxilico, uma vez que o grupo terminal aldeido
e 0s grupos hidroxila das cadeias de carboidratos sdo oxidados a &cido no meio oxidante. No
caso das ligacdes C-H, oriunda do grupamento H-C-OH e CH»- OH da celulose isto ocorreu
devido a absor¢do correspondente aos estiramentos simétricos e assimétricos, é tipica de
materiais organicos e sua banda de alta intensidade foi observada a aproximadamente 2920 cm-
1 (SILVERSTEIN et al., 2005). Apds remocdo de componentes ndo celulésicos, estas bandas
se tornaram mais evidentes. Isto acontece devido ao tratamento alcalino, ocorrer a quebra das

ligagdes de hemiceluloses no branqueamento e oxidago da lignina (GUIMARAES Jr., 2015).

3.4 Turbidez

A turbidez foi realizada com base em trés tubos e trés repeticdes, onde foi feito sem
decantagdo do material com 5 passagens no grinder e do material com nenhuma passagem no

grinder. Os resultados sdo apresentados Tabela 3:

Tabela 3 - Valores de Turbidez do material sem decantar 0 passagens com 5 passagens

Tratamentos Meédia Desvio
0 passagens SD 146,00 72,75300681
5 passagens SD 230,89 22,97

Fonte: Do autor (2021)
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O Tabela 3 apresenta dois tipos de tratamentos: 0 passagens e do 5 passagens, onde em
um o material é a fibra de celulose e outro a micro/nanofibrila de celulose. Logo a partir destes
resultados é possivel interpretar que existe diferenca entre estes duas amostras, sendo que valor
encontrado no material sem decantar sem passar o grinder 146 e com 5 passagens é 231.

Isto ocorre devido as micro/nanofibrilas serem mais leves em comparacéo as fibras e
devido a isso ficam mais dispersas no sobrenadante, enquanto o conteddo menos nanofibrilado
decanta no fundo do recipiente. Assim quanto maiores os valores de turbidez para a suspensoes
fibriladas, mais micro/nanofibrilas foram obtidas. Sendo que esta interpretacdo quando
comparada ao resultado do gréafico 2 mostra que turbidez é maior em 5 passagens do que em 0
passagens apresentando mais micro/nanofibrilas.

De acordo com estudo feito (BANVILLET etal., 2021) a suspenséo de turbidez mostrou
um resultado proximo ao encontrado neste trabalho de (314 NTU), com o tratamento da enzima
e tratamento alcalino NAOH 10%. Ja& Desmaisons et al. (2017), encontraram
micro/nanofirbrilas de celulose com tratamentos enzimaticos juntamente via tratamento em
moedor de friccdo ultrafino UFG, uma turbidez de (242 NTU) em comparagédo foi menor do

que outras polpas ndo pré-tratadas (427 NTU).
3.5 Viscosidade e Grau de Polimerizacéo

Sdo apresentados a viscosidade e grau de polimerizacdo de cada tratamento em

segundos. Os resultados apresentados no terceiro grafico — Tabela 4:

Tabela 4 — Valores de Viscosidade e grau de polimerizacdo da polpa de bambu 80°C, NaOH
5% em diferentes condi¢des de tempo

Viscosidade (cP) Grau polimerizacéo
Média 7,936288 1196,169367
Desvio Padréo 0,338179414 56,57727879

Fonte: Do autor (2021)

A viscosidade e o grau de polimerizagdo apresentaram uma relacédo entre si, pois a partir
do teste de viscosidade se obtém o grau de polimerizagdo. Logo a viscosidade foi 7,94 (cP) e 0
desvio foi 0,34. De acordo com (SCATOLINO et al, 2017) apds o branqueamento, ocorre
diminuicdo significativa da viscosidade da polpa celulosica da espécie. Pelos dados
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apresentados foi constatado, por meio de comparacdo de trés espécies: E. grandis, B.
parinarioides, C. goeldiana e P. gigantocarpa onde utilizou amostras branqueadas e nédo
branqueadas, no caso do E. grandis que teve reducdo de 58% na viscosidade; Brosimum
parinarioides (amapa, que teve uma reducdo de aproximadamente 20% na viscosidade,
indicando que houve maior preservacdo de carboidratos nesta espécie. Para as espécies Parkia
gigantocarpa (faveira), Cordia goeldiana (freijo a polpa a reducdo da viscosidade foi de 25 e
50%, respectivamente. Neste estudo foi observado que as duas espécies que obtiveram a menor
degradacédo foram: B. parinarioides e C. goeldiana.

O valor de Grau de polimerizacéo foi 1196,17 os valores da média, ja o desvio foi 56,58.
Sendo que este teste é importante para avaliar o comprimento da cadeia de celulose sendo
frequentemente usado para avaliar produtos de nanofibrilas de celulose (HERRICK et al., 1983;
SAITO et al., 2009; ZIMMERMANN, BORDEANU, STURB, 2010). Assim, o grau de
polimerizag&o significa o tamanho da cadeia celuldsica e este valor representa 1196 unidades
de glicose na cadeia celul6sica. Sendo que este tamanho pode sofrer modificacbes com
tratamento quimico onde este pode quebrar a cadeia celulésica e consequentemente diminuir o
grau de polimerizacao.

A influéncia da concentracdo de NaOH no DP e baixa, mas é correlacionada aos
rendimentos da reagdo, quanto maior a concentragdo, menor o rendimento. Comparando 0s
resultados de Grau de polimerizacdo obtidos neste trabalho com o estudo (BANVILLET et al.,
2021) este encontrou depois de hidrélise enzimatica 340 NTU, para NaOH 5% 190 NTU, para
NaOH 10% 166 NTU. Em outro estudo de (MOZDYNIEWICZ, NIEMINEN, SIXTA, 2013) o
tratamento enzimatico sozinho na polpa refinada leva a uma grande reducgéo do DP, de 963 para
430.

3.6 Microscopia eletrdnica de varredura (MEV)

Esta andlise foi realizada pelas micro/nanofibrilas de Bambu, onde foram tiradas
imagens das micro/nanofibrilas. Realizou as medi¢fes diametro das micro/nanofibrilas no

IMAGE]J (Figura 2) e os resultados da analise estatistica na Figura 3:
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Figura 2 — Imagens de micro/nanofibrilas de bambu com tratamento de: NAOH 5% e com
temperatura de 80° C

Fonte: Do auto 202). '

Figura 3 - Classes de diametros das micro/nanofibrilas com tratamento de: NaOH 5% e com
temperatura de 80° C

Diametro das nanofibrilas

,é >100 nm 10
£ 100 nm 12
£ 90nm 26
£  75nm 26
% 60 nm 20
L 45m€m 5
>_“3 30 nm 0
£ 15nm 0
0 5 10 15 20 25 30

Frequencia(%)
Fonte: Do autor (2021)

A partir da Morfologia eletrénica de varredura feita pela contagem do diametro das
micro/nanofibrilas no IMAGJ de 200 micro/nanofibrilas obtidas por meio de imagem, o
didmetro da micro/nanofibrilas estd entre 45 nm a >100 nm. Onde a faixa de didmetro que
apresentou maior frequéncia foi de 45nm a 75 nm, com uma média de 74,6 nm.

Segundo Lago et al. (2020) em seu estudo foi utilizado fibras de palha de aveia
encontrando nas medi¢des do diametro das micro/nanofibrilas uma variacdo de 10 a 143 nm na
primeira passagem, de 6 a 130 nm na terceira e de 5 para 44 nm na quinta passagem. O diametro
médio caiu de 5109 + 3428 nm na primeira passagem para 2031 £ 8,09 nm na quinta passagem
pelo desfibrilador, reducéo de cerca de 60%. Isso mostra que, o tratamento alcalino com NaOH
consegue promover maior individualizacéo, facilitando a medic&o individual do didmetro dos

feixes fibrosos.
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3.7 Teste mecanico

Estd analise foi realizada a partir dos filmes, onde foram feitas as andlises pelo
analisador de textura (Stable Microsystems, modelo TATX2i, Inglaterra). E partir dos dados

obtidos foi feita a analise e os resultados séo apresentados na Tabela 5:

Tabela 5 — Teste Mecéanico dos filmes nanoestruturados obtidos a partir das Micro/nanofibrilas
de celulose-NaOH 5% e com temperatura de 80°

MOR (MPa) MOE (MPa)

Nanofibrilas de

68,74 + 6,15 3300,72 + 1831,73
Bambu

Fonte: Do autor (2021)

A partir deste teste mecanico se obteve de resultados um MOR de 68,74 MPa que
significa quanto o material suportou de forca antes da ruptura. Para 0 MOE se obteve um
resultado de 3330,72 Mpa que significa quanto material elastico, ou seja, quanto de forca é
necessaria aplicar no material para este alongar a 50% do seu tamanho, sendo que quanto mais
alto este valor mais elastico sera o material.

Comparando os resultados deste trabalho, com estudo de (SCATOLINO et al., 2018)
estes encontraram resultados de testes mecanicos dos filmes produzidos a partir do material
exposto ao branqueamento um MOE (6,93 + 0,18 GPa) e para resisténcia a tragdo (68,20 *
12,18 MPa) em comparagdo com os filmes produzidos com material que foi submetido apenas
ao tratamento alcalino (1,65 + 0,08 GPa e 12,95 + 1,66 MPa, respectivamente). Os valores de

MOE foram parecidos, mas este estudo mostrou um MOR com um valor mais elevado.
4 CONCLUSAO

A obtenc¢éo de micro/nanofibrilas de celulose a partir de fibras de bambu, por meio de
polpacdo quimica apresentou resultados positivos para os testes fisicos-quimicos. Sendo
possivel verificar como os pré-tratamentos influéncia no caso FTRI devido ao tratamento
alcalino com NaOH tem como finalidade a quebra das ligacbes de hemicelulose e o
branqueamento tem como fungéo a oxidacgéo da lignina é possivel verificar diferenca por meios

dos graficos.
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No caso do teste de turbidez é possivel entender que quanto mais turvo o material, ou
seja, quanto maior o valor de turbidez mais micro/nanofibrilas estdo presentes no material,
mostrando que ao passar pelo processo defibrilacdo se obtém mais micro/nanofibrilas suspensas
no material. No caso da viscosidade e do grau de polimerizacao este apresentam uma relacéo
entre si, sendo que branqueamento leva a diminuicdo da viscosidade, no caso do grau de
polimerizag&o este estd correlacionada com um aumento da concentracdo de NaOH onde isto
gera uma diminuicdo no rendimento. Pensando na morfologia das micro/nanofibrilas de
celulose afibrilacdo gera uma diminui¢do no didmetro da fibra, mas o tratamento alcalino
mostra uma maior individualizagdo das micro/nanofibrilas facilitando a medicédo. J& os testes
mecanicos apresentaram resultados proximos aos da literatura.

A partir dos resultados apresentados neste trabalho é possivel concluir que é possivel
obter celulose nanofibrilada, pelo processo mecanico de fibrilacdo, a partir de 5 passagens pelo
Grinder. Além disso, os pré-tratamentos ocasionaram uma melhoria nas propriedades fisico-
quimicas deste material. Como sugestdo de trabalho futuro deve ser feito uma caracterizaco
detalhada com testes especificos, para que este possa ser aplicado em revestimentos em

embalagens ou em reforcos cimenticios.
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