29

DSIICUSP

Preparacao e Caracterizagcao de Nanocristais de Celulose:

Utilizagao de Agua Subcritica assistida por Diéxido de Carbono

Daniel Yanke Brasilino’
Prof. Dr. Antonio Aprigio da Silva Curvelo?

Instituto de Quimica de Sao Carlos (IQSC)/Universidade de Sédo Paulo

Tdybrasilino@usp.br; 2 aprigio@iqgsc.usp.br

Objetivos

A celulose é um homopolimero natural sendo o
maior constituinte da parede de celular de
plantas, algas e fungos [1]. Este biopolimero
apresenta uma estrutura muito bem definida
sendo constituidas de dominios amorfos e
cristalinos onde por meio da tecnologia de
nanomateriais dois produtos sdo amplamente
estudados, a celulose nanofibrilada e os
nanocristais de celulose (NCC) [1]. Os NCC
sdo cristais com amplo uso em compdésitos
poliméricos devido ao seu formato de agulha
que favorece o seu uso como agente de
reforgco, além de serem bastante suscetiveis a
mudangas quimicas superficiais para a
combinagdo com diversos materiais [4]. O
projeto propde uma nova rota de sintese dos
NCC por meio da reagdo com agua em estado
supercritico assistida por diéxido de carbono
(COz2). Para os estudos da morfologia e suas
propriedades foram escolhidas analises de
difracéo de raios-X (DRX), microscopia de forca
atdbmica (AFM) e anadlises térmicas.

Métodos e Procedimentos

A nova rota de sintese dos NCC tem como
processo uma reagdo em um sistema fechado
utilizando para isso um reator de ago inoxidavel
de 100 ml acoplado em um sistema de reagao
STF-250 da Supercritica Fluid Technologies
modificado. Nele foram colocados 70 ml de
agua destilada e um grama de celulose micro
cristalina Avicel PH-105, ja o CO: foi
adicionado ao sistema quando este se
encontrava perto da temperatura desejada. O

planejamento experimental foi feito levando
como base estudo prévios realizados pelo
grupo [2,3], no estudo em questdo foram
empregados apenas a agua em estado
supercritico como reagente.

Assim, para melhor compreensdo do sistema
reacional foi empregado um planejamento
experimental 23 onde foram as variaveis
selecionadas foram pressédo (P), temperatura
(T) e tempo (t) (Tabela 1). Assim totalizando 9
sinteses, uma ftriplicata do ponto central seria
feita a fim de obter um desvio padrao.

pontos Variaveis
planejados P (MPa) T (°C) t (h)
central 130 120 2
maior 100(-1) 80(-1) 1(-1)
menor 160(+1) 160(+1)  3(+1)

Tabela 1- ponto central e niveis codificados
maior e menor do planejamento experimental.

O procedimento de extragdao dos NCC apds a
sintese consiste em uma filtragem da
suspengdo em uma membrana de 1
micrometro afim de se retirar produtos
secundarios e monossacarideos formados.
ApOs o processor o filtrado é novamente
suspenso em agua destilada sendo submetido
a uma sonda ultrassénica seguido de filtragéo
na mesma membrana. O segundo processo de
ultrassom e filtragdo é entao repetido 10 vezes
com a fim de separar os NCC do material de
partida.
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Resultados

Devido a situagdo pandémica causado pela
COVID 19 as atividades em laboratério nao
puderam ser concluidas. Entretanto outros
membros do grupo de pesquisa puderam gerar
resultados acerca do tema sobre as mesmas
condi¢cdes experimentais [4], dessa forma a
discussdo tera como objeto esses resultados
gerados.
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Figura 1- Grafico de Pareto acerca das
variaveis e o rendimento.[4]

Como mostrado na Figura 1 as variaveis que
se mostraram mais sensiveis ao rendimento da
reagdo foram a temperatura e o tempo.
Entretanto, o impacto de tais mudangas ainda é
baixo (Fig. 2), indicando que o estudo n&o
abrangeu condicdes favoraveis ao sistema.
Outro ponto a se destacar é a perda da massa
quando feito um balango final chegando a até
mesmo 74,3% [4]. A possivel causa dessa
perda é a formagéo de produtos secundarios e
monossacarideos formados [2]. Todavia, os
novos resultados mostram um avancgo visto que
nos estudos iniciais cerca de 50% da massa
era convertida nesses produtos durante a
sintese [2].

Conclusoes

A nova rota de sintese se mostrou eficiente,
entretanto as condi¢gdes abordadas no projeto
estdo distantes do ponto o6timo do sistema.
Assim novos estudos acerca da sintese de
nanocristais de celulose por meio da reagao
proposta devem ser feitos afins de estudar a
morfologia dos nanocristais de maneira
eficiente bem como compreender as melhores
condigbes para que a reagao ocorra.

Figura 2- Superficies de resposta para
rendimento de CNC em fungéo da temperatura
e tempo com pressao a 12 MPal[4].
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