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“O que sabemos é uma gota, o que

)
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RESUMO

A Celulose € uma estrutura onipresente nos organismos vegetais, constituida através das
ligacBes p--1,4 glicosidicas entre monémeros de glicose, apresentando partes cristalinas e
amorfas. A formacéo da celulose envolve estruturas elementares denominadas de nanocelulose.
Pode-se subdividir a nanocelulose em trés categorias, sendo elas: nanocristais de celulose
(CNCs), nanofibrilas de celulose (CNFs) e nanocelulose bacteriana (BNC), de acordo com suas
caracteristicas morfoldgicas e origens, sendo os CNCs e CNFs gerados a partir da desintegracao
da matéria vegetal, a partir de tratamentos quimicos ou mecanicos. Sarcomphalus joazeiro
(Mart.), (basidnimo: Ziziphus joazeiro), conhecido popularmente como juazeiro, € uma espécie
endémica da Caatinga, e suas cascas e folhas possuem inUmeras aplicacbes medicinais
popularmente conhecidas. Considerando sua abundancia na natureza e facilidade de colheita, o
juazeiro pode ser considerado um produto natural com aplicacdes biotecnol6gicas promissoras.
O presente trabalho teve como intuito a extracdo e analise da nanocelulose do caule do Juazeiro
(Sarcomphalus joazeiro) Mart. Foram realizadas analises fisicas (MEV e FTIR) e analises
cristalograficas (DRX). No MEV, pOde-se observar que todos os tratamentos alteraram a
morfologia das fibras em relagéo textura. Na DRX, os valores das intensidades do difratograma
foram iguais a aproximadamente 260 = 16° (plano 10-1), 20 = 22,5°(plano 011) e 20 = 34°(plano
002), o que indicam a presenca da fase cristalina celulose 1. Na analise de FTIR houve a
presenca de bandas caracteristicas indicando a presenca de celulose. Acredita-se que, a
aplicacdo de novas técnicas e estudos complementares serdo necessarios para validar a presenca

da nanocelulose nas amostras tratadas.

Palavras — chave: Juazeiro, celulose, nanocristais, nanofibrilas



ABSTRACT

Cellulose is a ubiquitous structure in plant organisms, consisting of g --1,4 glycosidic bonds
between glucose monomers, with crystalline and amorphous parts. The formation of cellulose
involves elementary structures called nanocellulose. Nanocellulose can be subdivided into three
categories, namely: cellulose nanocrystals (CNCs), cellulose nanofibrils (CNFs) and bacterial
nanocellulose (BNC), according to their morphological characteristics and origins, with CNCs
and CNFs generated from from the disintegration of plant matter, from chemical or mechanical
treatments. Sarcomphalus joazeiro (Mart.), (basionym: Ziziphus joazeiro), popularly known as
juazeiro, is an endemic species of the Caatinga, and its bark and leaves have numerous
popularly known medicinal applications. Considering its abundance in nature and ease of
harvesting, juazeiro can be considered a natural product with promising biotechnological
applications. The present work aimed to extract and analyze nanocellulose from the stem of
Juazeiro (Sarcomphalus joazeiro) Mart. Physical analyzes (SEM and FTIR) and
crystallographic analyzes (XRD) were performed. In SEM, it was observed that all treatments
altered the morphology of the fibers in relation to texture. In XRD, the values of the
diffractogram intensities were equal to approximately 260 = 16° (plane 10-1), 26 =22.5° (plane
011) and 26 = 34° (plane 002), which indicate the presence of the crystalline phase cellulose I.
In the FTIR analysis there was the presence of characteristic bands indicating the presence of
cellulose. It is believed that the application of new techniques and complementary studies will

be necessary to validate the presence of nanocellulose in the treated samples.

Key words: Juazeiro, cellulose, nanocrystals, nanofibrils
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1 INTRODUCAO

O avanco da ciéncia, tem promovido uma constante busca por materiais com capacidade
de substituicdo dos compostos sintéticos tradicionais, com o intuito de aplicacdo das fibras
naturais substitutas em diversos segmentos industriais; reduzindo, consequentemente, 0S
impactos ambientais, e estabelecendo o aproveitamento do potencial vegetal e agricola do
Brasil, com a perspectiva de utilizacdo desses componentes desde a escala téxtil até como
reforco de matrizes poliméricas em dimens6es micro e nanométrica (VIEIRA, 2015).

A celulose, é um polimero estrutural onipresente na natureza que concede propriedades
mecanicas as células vegetais superiores apresentando uma estrutura organizacional de fibras
naturais, derivada de componentes nanofibrilares elementares que promovem sua resisténcia e
caracteristicas de alto desempenho em diferentes espécies de plantas (DUFRESNE, 2013). As
propriedades mais importantes da madeira e de outros materiais lignoceluldsicos s&o os seus
atributos mecanicos, em destaque, sua capacidade inusual de fornecer alta resisténcia mecénica
e alta relacdo resisténcia-peso, conferindo-lhes flexibilidade para combater grandes mudancas
dimensionais, como o inchaco e encolhimento (DUFRESNE, 2013).

Embora haja muitos estudos voltados para o desenvolvimento de materiais poliméricos
biodegradaveis de fontes renovaveis, considerando que h4 uma vasta abundéancia natural e custo
baixo de producdo, 0s mesmos, apresentam caracteristicas mecanicas inferiores em relacéo aos
polimeros sintéticos provenientes de derivados do petréleo (PEREIRA et al., 2014). No entanto,
uma forma de contornar essa situacdo € utilizando nanocompositos biodegradaveis ou
nanoparticulas de reforcos que sejam oriundas de fontes renovaveis (PEREIRA et al., 2014).

Os nanomateriais provenientes de polissacarideos como amido, quitina e celulose,
obtém grande destaque por apresentarem caracteristicas de interesse, sendo que, os derivados
de celulose denominados de nanocristais de celulose ou nanowhiskers (CNCs), alcangam
evidéncia maior nos estudos, devido, principalmente, ao fato de serem oriundos da fonte mais
abundante e apresentarem baixo custo em relagdo as demais. (PEREIRA et al.,2014). Além
disso, sdo neutros em carbono, sustentaveis, reciclaveis e ndo toxicos, com o potencial de serem
nanomateriais verdadeiramente verdes (DUFRESNE, 2013).

A atual ciéncia dos materiais, visa promover o desenvolvimento de novos materiais e
reaproveitar materiais antigos fornecendo-lhes propriedades novas e multifuncionais, com o

intuito de atender as demandas dos diferentes dmbitos sociais: como biomedicina, meio
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ambiente, energia, farmacologia, agricultura e alimentos(NOREMYLIA; HASSAN; ISMAIL,
2022).

Tendo em vista as caracteristicas superiores supracitadas da nanocelulose, sua busca no
mercado global ficou situada em torno de US$ 87, 5 milhdes no ano de 2016 e devera atingir
aproximadamente US$ 699,6 milhdes no ano de 2023, com 33,8% correspondendo a sua taxa
de crescimento anual composta (LIM et al., 2022).

A nanocelulose provém como um produto gerado a partir da celulose, um material
abundante e presente na parede celular de células vegetais, com uma estrutura nanometrica
organizada de forma hierarquica (MEFTAHI et al., 2022). Salienta-se que, 0 uso da
nanocelulose nas ciéncias dos materiais obtém posicdo de destaque e uma enorme relevancia,
devido a propriedades intrinsecas a sua estrutura, tais quais: disponibilidade, renovabilidade,
leveza, dimensionalidade em nanoescala, morfologia Unica e suas caracteristicas fisicas e
quimicas por exceléncia insuperaveis, o que atrelado ao menor custo de producéo, e ao fato de
serem extraidos de uma fonte abundante e renovavel, torna o produto mais acessivel a
populacdo (KARGARZADEH et al., 2017).

Pode-se subdividir a nanocelulose em trés categorias, sendo elas: nanocristais de
celulose (CNCs), nanofibrilas de celulose (CNFs) e nanocelulose bacteriana (BNC), de acordo
com suas caracteristicas morfologicas e origens, sendo os CNCs e CNFs gerados a partir da
desintegracdo da matéria vegetal, a partir de tratamentos quimicos ou mecanicos (LIM et al.,
2022).

Sarcomphalus joazeiro (Mart.), (basibnimo: Ziziphus joazeiro), conhecido
popularmente como juazeiro, é uma espécie endémica da Caatinga, e suas cascas e folhas
possuem inimeras aplicacGes medicinais popularmente conhecidas, incluindo tratamentos para
caspa, reumatismo, limpeza dos dentes, gripe, febre, problemas estomacais, agente cicatrizante,
antisséptico, ténico capilar sendo ainda usado para transtornos de azia e indigestdo.
(CARTAXO; SOUZA; ALBUQUERQUE, 2010). O uso dessa planta ¢ amplamente difundido
na medicina popular, sendo que suas partes, em particular a casca e a casca do caule, sdo
triturados e utilizados para escovagdo dos dentes (ANDRADE et al., 2019).

O Brasil dispde de um vasto territdrio, apto a se tornar a primeira floresta plantada do
mundo para fins de obtencdo da nanocelulose, com intuito de utiliza-la na sintese de novos
materiais com maior valor agregado (SANTIAGO; REIS, 2011). Considerando sua abundancia
na natureza e facilidade de colheita, 0 juazeiro pode ser considerado um produto natural com

aplicagdes biotecnoldgicas promissoras (LEANDRO et al., 2021).
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Tendo em vista, a importancia da disseminagdo de biomateriais com vasta aplicagdo
industrial, oriundos de matéria prima acessivel e modica, o presente trabalho visa a extracao e

caracterizacdo da nanocelulose a partir das cascas de Sarcomphalus joazeiro (Mart.).
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1.1 OBJETIVO

1.1.1 Objetivo Geral

Extrair e analisar a nanocelulose das cascas do caule do Juazeiro (Sarcomphalus

joazeiro) Mart.

1.1.1.1 Objetivos especificos:

Analisar a celulose através da microscopia eletrénica de varredura (MEV) com
a observacdo dos nanocristais ou nanofibrilas de celulose, bem como
espectroscopia de energia dispersiva (EDX) para identificacdo de elementos
quimicos especificos encontradas nas fibras ap6s cada tratamento;

Analisar através da Espectroscopia de Absorcdo no Infravermelho com
Transformada de Fourrier (FTIR) bandas que indiqguem a presenca da
nanocelulose a partir da absorbancia em regides especificas das moléculas;
Analisar cristalograficamente os nanocristais, através da técnica de Difracdo dos

Raios X (DRX), que indiquem o grau de ordenacdo dos cristais da molécula;
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1  FIBRAS VEGETAIS

Fibras séo polimeros classificados mediante o tipo de polimerizacao, cujos componentes
podem apresentar-se como filamentos finos, alongados, continuos ou cortados, servindo de
matéria-prima para manufatura; onde podem ser transformadas em fios, linhas, cordas ou
mantas para confeccdo de inUmeros produtos como papel, feltro, etc. As fibras manufaturadas
séo classificadas de acordo com a origem em natural (animal, vegetal e mineral), artificial ou
sintética (BASTOS, 2009). As fibras minerais sdo oriundas de ligagOes cristalinas, como o
asbesto; as de origem animal sdo produzidas através de ligacBGes proteicas, como a la e as
vegetais sdo originadas de ligacGes celuldsicas, como sisal, curaua, aruma, acai, juta, malva
entre outras (OLIVEIRA, 2017).

As fibras vegetais sdo constituidas de paredes celulares presentes em partes da planta,
sendo estas folhas, caule e frutos (AKIN et al., 2010). A parede celular vegetal, é uma estrutura
composta de camadas, sendo a primeira delas denominada de parede primaria (PM), com a
incorporacdo de microfibrilas através do processo de intuscepcao. Entre as paredes celulares de
duas células adjacentes encontra-se a lamela média ou mediana (LM), e em algumas células ha
a deposicdo de outras camadas suplementares, que configuram a parede secundéria, sendo esta,
composta por microfibrilas que sdo adicionadas de forma ordenada por aposicdo, podendo
formar até trés camadas denominadas de S1, S2 e S3, delimitadas de acordo com a orientagéo
da deposicdo, que é variavel; a Figura 1 ilustra a estrutura das células vegetais (APEZZATO-
DA-GLORIA; CARMELLO-GUERREIRO, 2006). As fibras vegetais sdo denominadas de
lignocelulosicas e contém em sua composigdo bésica: celulose, hemicelulose e lignina, além de
quantidades menores de outros componentes, intitulada de fracdo sollvel, constituida de
pectina, sais inorganicos, substancias nitrogenadas e corantes naturais. (PAULA, 2011) .

Devido a sua constituicdo complexa, as fibras tém sido materiais com enorme relevancia
para humanidade, sendo incluida em inimeras aplica¢des industriais e possuindo o potencial
de substituir fibras a base de petréleo. Maiores estudos dos componentes presentes na fibra
resultardo em uma utilizacdo mais eficiente da mesma, atrelado a beneficios econdmicos,
aumentando padrdes de qualidade e avangos no processamento de coprodutos. (AKIN et al.,
2010).
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Figura 1 - Estrutura da parede celular vegetal

Lamen

Camadas da
parede secundaria

S3

Angulo
microfibrilar
Parede primaria

Fonte.: Adaptado de KRETSCHMANN (2003)

2.2  LIGNINA

A lignina é o segundo polimero mais abundante encontrado na natureza, presente na
parede celular de vegetais, conferindo-lhes suporte estrutural, impermeabilidade e resisténcia
contra ataques microbianos e estresse oxidativo (PEREIRA, 2010). Além disso, € um composto
altamente complexo, constituido pela polimerizacdo de unidades de fenil-propano, derivadas
de trés alcoois: trans-para-cumarilico, trans-coniferilico e trans-sinapilico (SANTQOS, 2013).

A lignina é biossintetizada através de um processo randdmico, com geracao de radicais
livres, que sdo liberados na desidrogenacdo, mediados pela peroxidase, o que desencadeia o
desenvolvimento de uma macromolécula amorfa, com muitas ramificacdes, grupos funcionais
(ligagdes duplas, carbonilas, carboxilicos e metoxilicos) e 20 tipos diferentes de ligacdes entre
as unidades monomeéricas, principalmente do tipo éter e carbono-carbono (SANTQOS, 2013).
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2.3 HEMICELULOSE

As hemiceluloses sdo constituidas através da condensacao de varios agucares (xilose,
arabinose, galactose, glucose, manose), juntamente com &cido 4-O-metil-glucurénico e
residuos de &cido galactornico (SANTOS, 2013). A mesma configura-se como uma estrutura
amorfa que possui caracteristicas hidrofilicas provenientes do baixo grau de polimerizacdo em
comparagdo com a celulose; e composicdo variavel a depender das caracteristicas da fonte, tipo
de tecido e estagio de desenvolvimento do vegetal. (LIMA, 2018; SANTQOS, 2013).

Hemiceluloses também sdo intituladas de polioses, possuindo unidades de agtcares com
quantidade variavel de atomos de carbono, cinco ou seis, correspondendo as pentoses e hexoses,
respectivamente (LINO, 2015). A Figura 2 ilustra 0s monémeros de aclcares formadores de
polioses. Salienta-se que as polioses ndo formam uma estrutura quimica definida,

caracterizando-se como compostos poliméricos presentes em vegetais fibrosos (LINO, 2015).

Figura 2 - Unidades de acUcares formadores de polioses.

Pentoses Hexoses Acidos hexurénicos Desoxihexoses

p-D-xilopiranose B-D-glicopiranose acido B-D-glicourénico

HO

o-L-arabinopiranose p-D-manopiranose  acido 0-D-4-O-metil-glicourénico  0~L-fucopiranose

o-L-arabinofuranose  o-D-galactopiranose acido a-D-galactourénico

Fonte.: LINO, 2015



21

24  CELULOSE

A celulose € um polimero estrutural, formado através de monémeros de glicose unidas
pelas ligacBes S (1—4) glicosidicas (REECE et al., 2015). E caracterizada por ser o composto
organico mais abundante do planeta, sendo encontrado principalmente como constituinte da
parede celular das plantas (REECE et al., 2015). A Figura 3 ilustra as ligacdes entre 0s

mondmeros de glicose.

Figura 3 -Macromolécula de celulose

CHOH
CH,OH
H
H C\OH
H
OH
OH OH H
H
H b
L . InJD H
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Fonte.: Adaptado de GIRI; ADHIKARI (2012).

Além das ligacGes covalentes entre os agucares de glicose, a celulose apresenta ligacdes
de hidrogénio intracadeia entre grupos hidroxila e o oxigénio presente no anel pirano, o que
promove a configuracdo em cadeira da celulose (MOON et al., 2011). Durante o processo de
formacéo da celulose, ligacOes intermoleculares de hidrogénio e van der Waals, também séo
estabelecidas, desenvolvendo um aglomerado de multiplas cadeias, chamadas de fibrilas
elementares, que se agregam em microfibrilas maiores (5-50 nm de didmetro e varios microns
de comprimento (MOON et al., 2011). As ligacOes intra e intermoleculares das fibrilas de
celulose propiciam sua estabilidade e rigidez, sendo esse, o principal constituinte de reforco
para arvores, plantas, tunicados, algas e bactérias (MOON et al., 2011).

O processo de agregacdo que origina a parede celular da fibra, mediado através das
ligacGes intermoleculares, consiste em arranjos sucessivos, sendo as micelas, agrupamentos das
cadeias em feixes; microfibrilas, conjunto de micelas; e as fibrilas, agregados de microfibrilas,
também conhecidas como macrofibrilas (SILVA; D’ALMEIDA, 2009). Sabe-se ainda que, as
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microfibrilas, oriundas da formagdo das moléculas de glicose, apresentam em sua estrutura,
regides cristalinas e ordenadas e regifes amorfas e desordenadas. As primeiras resultantes de
um processo ordenado amparado por enzimas, e as Ultimas de alteracdes durante a biossintese
(SILVA; D’ALMEIDA, 2009).

Além disso, o biopolimero apresenta sete formas polimorficas conhecidas (I, I, 11,1112,
IV1, IV2), que sdo atribuidas a suas regibes cristalinas, onde o grupo (CH.OH) assume
diferentes conformacdes nas cadeias, sendo, no entanto, comumente encontrada como uma
mistura das suas formas nativas la e 15, com quantidades de uma em relacdo a outra variaveis
a depender da fonte (CANDINHO, 2020; LIMA, 2018).

2.5 NANOCELULOSE

A nanocelulose é uma estrutura presente nos materiais lignocelulésicos e compde-se de
duas partes: celulose cristalina e celulose amorfa, com dimensdes nanométricas menores ou
iguais a 100 nm, o que em virtude da sua razdo de aspecto e composicdo cristalina e amorfa
origina diferentes tipos de nanocelulose discutidos na literatura (LAVORATTI, 2015), sendo
elas: (I) nanocristais de celulose (CNCs), também chamados de celulose nanocristalina ou
nanowhiskers de celulose, (I1) nanofibrilas de celulose (CNFs), também conhecida como
celulose nanofibrilada e (111) celulose bacteriana (BC) (ABITBOL et al., 2016; NASIR et al.,
2017)

As variacOes ou tipos de nanocelulose descritos, exibem diferentes atributos, o que por
sua vez, induz aplicacOes e funcGes distintas de acordo com as especificidades de cada uma
(ABITBOL et al., 2016) . Dentre as caracteristicas dessa estrutura, pode-se citar: alta resisténcia
ao mddulo/tracdo de Young (grandeza que se refere a razdo entre a tensdo aplicada e a
deformacéo sofrida pelo corpo, quando o comportamento € linear) de por exemplo, 150 GPa/10
GPa para CNCs, uma gama de proporc¢des que podem ser acessadas dependendo do tipo de
particula; potencial compatibilidade com outros materiais, como polimeros, proteinas e células
vivas, op¢des de processamento quimico e material extremamente versateis, e consequente
enorme variedade de possibilidades de estrutura e funcdo. (ABITBOL et al., 2016; HESSEL et
al., 2016).


https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/nanocrystal
https://www.sciencedirect.com/topics/chemical-engineering/nanowhiskers
https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/bacterial-cellulose
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2.6 CELULOSE NANOFIBRILADA (CNF)

As nanofibrilas de celulose, s&o uma rede emaranhada de fibrilas com dimensdes
micromeétricas, contendo celulose amorfa e cristalina em sua estrutura, o que diverge dos CNCs
que apresentam cerca de 90% de cristalinidade (ABITBOL et al., 2016; NASIR et al., 2017).
As particulas emaranhadas apresentam carater viscoso em concentrages baixas 1% (p/p)
(ABITBOL et al., 2016).

Nanofibrilas de celulose sdo componentes importantes no processo de formacédo da
madeira e da celulose vegetal, sendo constituida por 36 cadeias de celulose 15, contendo partes
amorfas e cristalinas (MOON et al., 2011). O ponto que diverge a celulose nanofibrilada das
fibrilas de celulose (CMF), € o diametro, sendo menor e mais finos nas primeiras, ressalvando-

se que, em algumas literaturas os termos sdo usados como sinénimos (MOON et al., 2011).

2.7  CELULOSE NANOCRISTALINA (CNC)

Os CNCs sdo constituidos de regides cristalinas de celulose e apresentam promissoras
especificidades mecanicas, Gticas e térmicas em comparacdo a estruturas de celulose de
tamanhos maiores, devido ao seu processo de extragdo e consequente remocao da maior parte
dos defeitos relacionados a organizacdo gradual de um organismo vegetal, originando um
composto chave para a construcdo e geragdo de novos materiais, como 0s compoésitos de
celulose (PEREIRA et al., 2014).
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2.8 EXTRACAO DA NANOCELULOSE

A utilizacdo e extracdo de particulas nanométricas, se da mediante varias etapas
quimicas, a comecar pelo pré-tratamento que € um procedimento que pode ser realizado através
do desengraxamento, tratamentos alcalinos e / ou branqueamento, sendo findado através da
hidrdlise acida, para obtengdo das nanoparticulas (VIEIRA, 2015). Através desses processos, é
viavel 0 aumento da resisténcia mecanica, reducdo da absorcdo de agua, diminuicdo dos graus
de agregacdo, remocdo da lignina e hemicelulose residuais e a obtencdo de nanoparticulas
altamente cristalinas (VIEIRA, 2015). A Figura 4 ilustra os componentes das células vegetais
e a extragdo da nanocelulose.

O tratamento alcalino se faz necessario como agente solubilizante de uma parte
fracionada da hemicelulose e concomitante exposicdo da estrutura da celulose para posterior
processamento da mesma (LIM et al.,2022). O processo de branqueamento geralmente ocorre
apos o tratamento alcalino e tem como intuito a remocao da lignina e hemicelulose residuais
das fibras (LIM et al.,2022).

Os nanocristais de celulose (CNCs) sdo produzidos, principalmente, pela técnica de
hidrélise &cida, sendo o reagente mais utilizado durante essa etapa, o acido sulfurico
(ABITBOL etal., 2016). Tal componente hidrolisa seletivamente as partes amorfas da celulose,
originando particulas com alto grau de cristalinidade e, com a formacdo de grupos sulfatados
carregados negativamente na superficie das moléculas que impedem aglutinacdo em agua
devido a repulsédo eletrostatica entre as particulas (ABITBOL et al., 2016). Os componentes
originados podem apresentar dimens@es entre 5-20 nm a 100-500 nm, se a origem for vegetal,

com comportamento de automontagem a depender da concentragdo (ABITBOL et al., 2016).
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Figura 4 - Esquema de uma célula vegetal e suas estruturas basais
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2.9  APLICACOES

A nanocelulose pode ser sintetizada em formato tridimensional, mediante processos que
simulam com facilidade a matriz extracelular de tecidos especializados, o0 que esta
intrinsecamente relacionado a sua utilizagdo na bioengenharia, engenharia de tecidos 6sseos,
engenharia de tecidos de cartilagem, rastreamento celular e propagacéo do cancer (PRADEEP
etal., 2022).

A nanocelulose fibrilada (NFC) e os nanocristais de celulose (CNC), podem ser
largamente empregados também na industria alimenticia como materiais de embalagem,
podendo atuar no revestimento de camadas internas, como aditivos alimentares e alimentos
funcionais (LU et al., 2021). Ao atuarem como revestimento de embalagens, os NFCs;
aumentam a forca fisica das mesmas e atuam como bloqueadores de ar, agua e 6éleo, impedindo
que alimentos gordurosos ou liquidos fiquem encharcados. (LU et al., 2021).

Na indUstria de papel, a nanocelulose pode atuar, conferindo infindas vantagens ao setor,
como: aumento da resisténcia a tracdo e ruptura, melhores propriedades de barreira para 6leos,
oxigénio e umidade, melhor superficie de impressdo, biodegradabilidade, reducdo de custos
com aditivos e no refino. A mesma, pode atuar area de setor de painéis de madeira reconstituido,
promovendo a possibilidade de alteracdo das propriedades dos adesivos, aumento nas
propriedades mecanicas dos painéis e reducdo das emissdes de formaldeidos (LENGOWSKI,
JUNIOR, 2019).

2.10 Sarcomphalus joazeiro (Mart.)

Sarcomphalus joazeiro (Mart.) Figura 5, € uma arvore endémica do nordeste brasileiro
e possui como caracteristicas: apresentar porte mediano a alto, tronco reto ou tortuoso, armado,
com a presenca de espinhos, ramos flexuosos, subdivididos; podendo ser piloso ou néo
(BRAGA, 2001). Além disso, 0 S. joazeiro € uma planta arborea bastante difundida nos sertes
nordestinos, destacando-se por apresentar-se sempre com folhas verdes, mesmo em periodos
de seca devido ao sistema radicular profundo capaz de absorver umidade do subsolo. (BRAGA,
2001).
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O tronco dessa arvore € utilizado regionalmente, para construcdo de cabos de
ferramenta, canzis, tarugo ou prego de madeira, para construcdes rurais, moirdes e em
marcenaria (CARVALHO, 2007).

No trabalho de BRITO e colaboradores (2015), os extratos folhosos de S. joazeiro
expressaram a existéncia de inimeros metabolitos secundarios, tais quais: flavonoides, fendis,
taninos e saponinas, além da capacidade antioxidante e baixa citotoxicidade para células
mamiferas (fibroblastos). Nesse mesmo estudo, demonstrou-se que o extrato foi sinérgico em
combinacdo com os antibidticos gentamicina ou amikacina contra Enterobacter aerogenes e
em combinagdo com gentamicina contra Staphylococus. aureus.

NASCIMENTO e colaboradores (2020) observaram a presenca de saponinas
triterpénicas do tipo oleanano e damarano, sendo comprovado que o teor de saponinas oriundas
da casca foi superior ao das folhas, o que foi demonstrado atraves de andlises de gravimetria e
espectroscopia.

No trabalho de SILVA e colaboradores (2011) foi demonstrado que as cascas e folhas
de S. joazeiro possuem potencial microbiano e apresentam-se como recurso importante para o
tratamento de doencas, alcancando efeitos inibitdrios frente a bactérias Mycobacterium
smegmatis (para cascas e folhas) e Micrococcus luteus (extrato das folhas).

LEANDRO e colaboradores (2021) demonstraram que os frutos do juazeiro sdo uma
fonte alternativa e natural de polissacarideos promissores para a industria alimenticia. Os
autores desenvolveram um sistema de preservacao comestivel para revestimento alimentar com
efeito positivo sobre os parametros fisico-quimicos, texturais e microbiologicos do queijo
coalho, 0 que aumentou a seguranga do queijo para o consumo humano, devido a reducao de
coliformes totais e termotolerantes que podem ser prejudiciais a satde humana, demonstrando
a capacidade da planta como uma matriz potencial para a incorporacdo de compostos ativos
naturais, como antimicrobianos e antioxidantes, que podem prolongar a vida util do queijo e

outros produtos alimenticios.



Figura 5 - Sarcomphalus joazeiro (Mart.)

Fonte.: Autora (2022)
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Fragmentos das cascas do caule do Sarcomphalus joazeiro foram coletadas no dia

04/04/2022, no municipio de Senhor do Bonfim — BA, Alto da Rainha, CEP:48.970-000,
Latitude: 10°25°40.3” S; Longitude: 40°10°30.3” W . Posteriormente a exsicata contendo partes

da planta foi depositada no NEMA - Nucleo de Ecologia e Monitoramento Ambiental

localizada na Universidade do Vale do Séo Francisco UNIVASF - Petrolina, campus Ciéncias

Agrérias (CCA), para devida identificacdo (Figura 6).

Figura 6 - Etiqueta

Nucleo de Ecologia e
Monitoramento Ambiental (NEMA)

Rhamnaceae PISF 16281

Sarcomphalus joazeiro (Mart.)Hauenshild
Det.: G.T.S. Pinto, 04/04/2022
Col.: G.T.S. Pinto 1, 04/04/2022

Brasil, Bahia, Senhor do Bonfim, Propriedade privada localizada no alto da Rainha no
povoado denominado Lagoa do Peixe, sem numero, zona rural. Lat.: 10°25'40.30" S;

Lon.: 040°10'30.30" W: m alt. Nativa; Areas de Tensdo Ecologica; Latossolo Amarelo
Distrofico; Caatinga; 1 - Extremamente alta;

Obs: A arvore tinha porte alto e localizava-se em um terreno dentro de um cercado
proximo a casas e apresentava-se com folhas verdes e bastante frutos. Nome Popular:
Juazeiro

Fonte.: Autora (2022)
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A moagem do caule do juazeiro foi realizada no Laboratorio de Bromatologia da
Universidade Federal do Vale do sdo Francisco, campus de Ciéncias Agrarias (CCA) -
Petrolina. O processo de extracdo da celulose (tratamento alcalino, branqueamento e hidrolise
acida) foram realizadas no Laboratério de Microscopia da Universidade Federal do Vale do sdo
Francisco, Petrolina - Centro. As analises de caracterizacdo: Microscopia eletrénica de
Varredura e Difracdo de Raios - X foram realizadas da Universidade Federal do Vale do sdo
Francisco, campus Juazeiro, ja a analise de Espectroscopia de Infravermelho com Transformada
de Fourier na UNIVASF — Petrolina, campus Centro. Os materiais utilizados durante a pesquisa

estdo listados na Tabela 1.

Tabela 1 - Reagentes e suas respectivas marcas utilizados durante os procedimentos.

Etapa Reagente Marca

Isofar IndUstria e Comércio de

Tratamento alcalino Hidroxido de Sodio, P.A -
Produtos Quimicos Ltda.

Isofar IndUstria e Comércio de

Hidroxi odio, P.A .
ldroxido de Sodio, Produtos Quimicos Ltda.

Branqueamento Peréxido de Hidrogénio 50 % . .
. (V) g ’ QuimisulSC Produtos Quimicos e
Laboratorio Brasil
e oo L Isofar IndUstria e Comércio de
Hidrolise acida Acido Sulfurico, P.A

Produtos Quimicos Ltda.

Fonte.: A Autora (2022)
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3.2 ETAPAS DO PROCESSO

O esquema seguinte demonstra de forma objetiva as etapas realizadas no presente
trabalho.

Cascas

coletadas/Pesagem Secagem/Pesagem | — Moagem

Amostra moida

Processo 1 — TBHI1 Processo 2 — TBH2
Tratamento alcalino Tratamento alcalino
Branqueamento Branqueamento
Hidrélise Acida (37,5%) Hidrolise Acida (60%)

3.3 EXTRACAO DA NANOCELULOSE

O tratamento alcalino e o branqueamento foram seguidos de acordo com a metodologia
PEREIRA (2010). A hidrolise alcalina, centrifugacdo e ultrassonificacdo foram realizadas

segundo a metodologia de CANDINHO (2020) com algumas modificacdes.
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3.3.1 Preparacdo do po

Os fragmentos das cascas do caule coletadas do juazeiro, foram colocadas para serem
pesadas, apresentando peso umido de 1,375 kg. Em seguida, foram introduzidas em uma estufa
de circulacdo forcada de ar, para secar por 5 dias a 45 °C. Apds serem novamente pesadas,
apresentaram 1,145 kg de peso seco. As amostras obtidas foram inseridas em um moinho de
facas do tipo Marconi, com peneiras de 1 mm, transformadas em p6 e acondicionadas em
frascos de plastico. A Figura 7, descreve as etapas relacionadas a preparacao de fragmentos do

caule do S. joazeiro.

Figura 7 - Preparo da amostra. Fragmentos do caule coletados (a), secagem em estufa (b),
moagem (c) e p6 obtido (d)

(b)

Fonte.: A Autora (2022)

3.3.2 Tratamento alcalino

Realizada de acordo com a metodologia de PEREIRA (2010) com algumas
modificacbes, o p6 moido in natura, foi pesado e para cada 5 g do mesmo utilizou-se 100 mL
de solucdo de NaOH 5% (m/v). Posteriormente a solucdo foi colocada em agitador magnético
a temperatura ambiente por 2 h sob agitacdo. Apds o processo, a amostra foi lavada com agua
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destilada sucessivas vezes e retirada por meio do processo de decantacgdo, até a obten¢éo do pH
neutro (7,0), observado mediante a utilizagéo de papel indicador de pH. Em seguida, a amostra
foi colocada para secar em estufa de recirculacdo forcada de ar a 75 °C por 6 h. A Figura 8

ilustra a fibra apds o tratamento.

Figura 8 - Fibra ap0s tratamento alcalino
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Fonte.: A Autora (2022)

3.3.3 Brangqueamento

O peroxido de hidrogénio na concentracdo 50% (v/v) foi diluido em 1 litro de agua
destilada, para a obtencdo de uma titulacdo de 25% (v/v), sendo acondicionados posteriormente
em frascos de vidro. Paralelamente, 4 g de NaOH foram pesados e diluidos em 100 mL de agua
destilada para obtencdo de uma titulagdo de 4% (m/m). Foram vertidos 50 mL de solucéo de
NaOH 4% (m/m) previamente preparado em um béquer, juntamente com 50 mL de solucédo de
H202 25% (v/v), 5 g do p6 do juazeiro que foram previamente submetidos ao tratamento
alcalino e colocados em um agitador magnético a 50 °C por 2h. Apds o tempo estimado, a
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amostra foi lavada sucessivas vezes com agua destilada pelo processo de filtracao até a obtencao
do pH neutro (7,0). A Figura 9 ilustra a fibra ap6s o procedimento supracitado.

Figura 9 - Fibra branqueada

Fonte.: A Autora (2022)

3.3.4 Hidrolise acida

A hidrolise acida foi realizada seguindo a metodologia proposta por CANDINHO

(2020) com adaptacdes. Os parametros utilizados estdo dispostos na Tabela 2.
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Tabela 2 - Critérios definidos durante o procedimento da hidrolise &cida

Amostra TBH1 TBH2
Solucédo (m/m) H,SO, 37,5% H,SO, 60%
Temperatura (°C) 45 - 50 45 - 50
Tempo (min) 45 45
Massa da amostra (g) 0,514 g 0,706 g
Volume do acido (mL) 10 mL 14 mL

Fonte.: A Autora (2022)

Inicialmente, preparou-se a solucdo de acido sulfdrico nas concentracGes indicadas na
tabela. Concomitantemente, foi aquecido um recipiente com agua em chapa aquecedora até
atingir a temperatura de 45 °C. Apds o aquecimento, foi inserido no agitador magnético uma
vasilha com &gua e um béquer contendo a amostra previamente branqueada com o respectivo
volume do 4cido indicado na Tabela 2. A temperatura foi controlada para que permanecesse na
faixa de 45-50 °C, por 45min. Quando se atingiu o tempo estipulado, a reacao foi interrompida
utilizando um banho de gelo e adicionando ao béquer agua destilada gelada, contendo 0 mesmo

volume utilizado de solucéo.

3.3.5 Centrifugacéo

Apdbs a hidrolise acida, realizou-se centrifugacdo para ajustar o pH e concentrar a

suspensdo. A centrifugacdo foi feita em centrifuga convencional da marca Hettich, modelo
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UNIVERSAL 320 R (Figura 10), com um total de 3 ciclos de 15 min a 4500 rpm. A cada ciclo
realizado, retirava-se o sobrenadante e completava-se com agua destilada previamente gelada
para iniciar a proxima centrifugacdo. Ao fim dos trés ciclos, a amostra foi retirada dos frascos

da centrifuga e acondicionada em um béquer (CANDINHO, 2020).

Figura 10 - Centrifuga Hettich, modelo UNIVERSAL 320R

Fonte.: A Autora (2022)

3.3.6 Ultrassonificagéo

O béquer contendo a suspensdo concentrada ap0s a centrifugacao, foi colocado em uma
cuba de ultrassom da marca CRISTOFOLI, com agua e gelo durante 10 min, com intervalos

realizados a cada 5 min. O equipamento utilizado esté ilustrado na Figura 11 abaixo.
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Figura 11 - Cuba de Ultrassom CRISTOFOLI

Fonte.: A Autora (2022)

3.3.7 Liofilizacdo

Apos finalizados a ultrassonificacdo, a suspensdo foi inserida em tubos de ensaio e
levadas ao freezer por 3 dias. Posteriormente, as amostras foram liofilizadas no liofilizador
TERRONI série LT (Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada.), a temperatura de - 42°C
e 680 mmHg. A Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada., apresenta as amostras apés o

processo de liofilizacéo.



Figura 12 - Liofilizador da marca TERRONI, série LT

Fonte.: A Autora (2022)

Figura 13 — Amostras apos a liofilizagdo. A) 60% e B) 37,5%

A) B)

38
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3.4 CARACTERIZAC,‘AO DA NANOCELULOSE EXTRAIDA DA CASCA DO
JUAZEIRO (Sarcomphalus joazeiro Mart.)

3.4.1 Microscopia Eletrdonica de Varredura (MEV-EDS)

O microscopio eletrénico de varredura é um equipamento comumente utilizado para
analises topograficas da superficie, composicédo e propriedades de materiais, apresentando uma
resolucdo espacial melhor que a de um microscopio 6ptico, cujo aumento maximo da superficie
analisada se limita a 2000 vezes (FERREIRA, 2016). A técnica medida foi realizada no
Laboratério Multiusuario de Caracterizacdo e Desenvolvimento de Materiais — LaMDeM
localizado no Instituto de Pesquisas em Ciéncia dos Materiais da Universidade do Vale do Séo
Francisco campus Juazeiro — Bahia (IPCM — UNIVASF), sendo utilizada para caracterizar
morfologicamente as fibras in natura, apos tratamento alcalino e hidrélise acida, observando-
se visualmente os efeitos dos tratamentos quimicos. A visualizagdo da amostra por microscopia
eletrbnica sO € possivel apos a metalizacdo da amostra, que no presente estudo, foi feita
utilizando atomos de ouro. Apds a metalizacdo, as amostras foram analisadas em um

microscopio de varredura Hitachi-TM1000 (Figura 12).
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Figura 12 - Microscépio Eletrénico de Varredura, modelo Hitachi-TM
1000

Fonte.: BARBOSA (2022)

3.4.2 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

A Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier € uma técnica que
utiliza um interferémetro e transformacdo matematica de Fourier para obtencéo de espectros de
uma determinada amostra (SKOOG, 2006). As andlises de FTIR foram realizadas utilizando
um espectrometro IRTracer 100 (Shimadzu) (Figura 13). As medicdes foram realizadas na
Central de Analise de Farmacos, Medicamentos e Alimentos (CAFMA) localizado na
Universidade Federal do Vale do S8o Francisco — campus Petrolina. As amostras foram
avaliadas na forma de pastilhas com KBr. O intuito da utilizacdo da técnica foi avaliar a

identificacdo de grupos funcionais e ligacOes caracteristicas contidas nos materiais.
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Figura 13 - espectrometro IRTracer 100 (Shimadzu)

Fonte.: BARBOSA (2022)

3.4.3 Difracéo de Raio X (DRX)

A técnica de difragdo de raios X é bastante utilizada no estudo e analise quantitativa e
qualitativa de fases cristalinas, teor de cristalinidade e inspecdo da estrutura cristalina de
materiais (SEIXAS, 2019). As fibras foram analisadas na forma de pé e inseridas no suporte do
difratdbmetro.

As medidas de difracdo de raios X foram realizadas utilizando o equipamento Rigaku —
MiniFlex de DRX (Figura 14), com uma fonte de radiacio de CuKa (1,4518 A), tensdo de 40
kV e faixa de 20 de 0 a 100°. O difratdbmetro estd localizado no Instituto de Pesquisas em



42

Ciéncia dos Materiais da Universidade Federal do Vale do S&o Francisco (IPCM-UNIVASF)
campus Juazeiro — BA adquirido mediante a Chamada Publica MCTI/FINEP/FNDCT 02/2016

(Ref. 053316) do Ministério da Ciéncia, Tecnologia, Inovaces e Comunicacdes — MCTIC

Figura 14 - Difratdbmetro Rigaku - MiniFlex

Fonte.: BARBOSA (2022)
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

41  MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA - EDS

A Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), é uma técnica acoplada a Microscopia
eletronica de varredura, que permite realizar uma analise multielementar, com informacGes
acerca da morfologia e identificacdo de elementos quimicos em uma amostra sélida (LUIZ et
al., 2015; RODRIGUES et al., 2017). A avaliacdo do EDS é qualitativa e semiquantitativa, ndo
apresentando alta precisdo, mas uma estimativa acerca da presenca de elementos quimicos
(VIEIRA, etal., 2021).

Na Figura 15, estdo os mapas relacionados as fibras in natura 1), apds tratamento
alcalino 2), branqueamento 3), e ap6s as hidrélises acidas TBH1 4) e TBH2 5). Observa-se a
presenca em todas, dos elementos quimicos carbono (C), oxigénio (O) e nitrogénio (N),
caracteristicos do composto organico, celulose. Na imagem (2), h4 a presenca do elemento
quimico sodio (Na), devido ao tratamento alcalino realizado com o hidréxido de sddio (NaOH).
Ja nas imagens (4) e (5) é possivel observar o elemento quimico enxofre (S), em virtude do

tratamento com o &cido sulfarico (H2SOa).

Figura 15 - Imagens obtidas apds a analise de EDS. Fibra in natura 1), tratamento
alcalino 2), branqueamento 3), TBH1 4), TBH2 5).

\
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Fonte.: A Autora (2022)

As figuras abaixo apresentam as micrografias obtidas na analise de MEV com aumento
de 5.000 vezes. Na figura (a) que corresponde a amostra in natura, pode-se observar um
aspecto liso devido a presenca de dleos e residuos que conferem tais caracteristicas ao caule
do juazeiro natural, o que difere da amostra (b), que corresponde a fibra obtida apds o

tratamento alcalino, que apresenta uma superficie rugosa.
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No primeiro tratamento alcalino, nota-se um processo de desfibrilamento das fibras,
com retirada da matriz composta por lignina e hemicelulose que envolve a celulose. Observa-
se também, uma inerente reducdo do didmetro das fibras, apds cada tratamento quimico
utilizado (SANTOS, 2016). Alem disso, com a utilizacdo de substancias quimicas, ocorre a
quebra de ligacbes de hidrogénio que sdo responsaveis pela unido das cadeias de celulose,
originando uma superficie mais rugosa, com uma maior area de contato em comparagdo as
fibras in natura (VIEIRA, 2015). Pode-se observar que todos os tratamentos alteraram a

morfologia das fibras com relacédo a textura (SANTOS, 2016).

Figura 16 — Micrografias eletrdnicas a fibra in natura, b
tratamento alcalino, ¢ branqueamento, d TBH1, e TBH2

SEMHV10.0KV |  WD:20.59 mm i ~ VEGA3 TESCAN
View field: 27.7 um Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx | Date(midly): 06/01/22 UNIVASF
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SEM HV: 10.0 kV WD: 20.45 mm - ‘ VEGA3 TESCAN
View field: 27.7 ym Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/dly): 06/01/22 UNIVASF

Na amostra branqueada (c) é possivel notar fissuras devido ao ataque do perdxido de
hidrogénio, o que demonstra solubilizacdo da hemicelulose compativel com o que foi observado
por PEREIRA, (2010).

SEM HV: 10.0 kV WD: 20.07 mm VEGA3 TESCAN
View field: 27.6 pm Det: SE

SEM MAG: 5.01 kx | Date(m/dly): 06/01/22 UNIVASF
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A imagem (d) corresponde a amostra TBH1, sendo notdrio a presenca de um feixe
emaranhado de nanofibrilas de celulose (CNF). No trabalho de BACHA (2022), fica perceptivel
as diferencas estruturais entre as fibras da palha de teff in natura e apos a hidrélise acida.
Segundo o autor, isso se deve a difusdo do acido, especialmente, nas partes amorfas da estrutura
celulésica, hidrolisando as ligagbes glicosidicas mais acessiveis das partes amorfas e

eliminando-as.

5,

“ong

VEGA3 TESCAN

UNIVASF

A imagem (e) corresponde a amostra TBH2, sendo possivel notar uma maior
cristalizacdo condensada das particulas ordenadas da nanocelulose. TRILOKESH e
UPPULURI (2019) realizaram a extracdo da nanocelulose da casca da jaca utilizando agentes
branqueadores, acido, aparelho ultrassbnico e observaram que as imagens obtidas na
microscopia apresentavam estrutura automontada devido ao estabelecimento de atracdo
eletrostatica interfibrilar entre os grupos hidroxila na superficie da amostra, similar ao que é
observado na figura (e). Os autores concluiram que os cristais individuais extraidos, tendem a
se agregar durante o processo de evaporacdo da agua, 0 que promove um aumento das particulas

que podem levar a discrepéncias de tamanho quando analisadas pela microscopia eletrénica de
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transmissdo e Potencial Zeta (definido como o potencial eletrostatico no plano de cisalhamento
de uma particula) (DINGER, 2006).

>

F
SEM HV: 10.0 kV | WD: 19.91 mm VEGA3 TESCAN

View field: 27.7 ym J Det: SE

SEM MAG: 5.00 kx | Date(ml&/y): 06/01/22 UNIVASF

Fonte.: A Autora (2022)

42 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER (FTIR)

As amostras das fibras ap0s cada tratamento: in natura, tratamento alcalino (T),
branqueada (B), hidrolise &cida (TBH1) e hidrélise acida (TBH2), foram caracterizadas pela
técnica de FTIR, para avaliar grupos funcionais e determinar a presenca dos componentes
lignina, hemicelulose, celulose. Os dados obtidos através dos espectros sao apresentados na
Figura 17 e na Tabela 3.
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Observa-se bandas nas regides 3426 cm 1 & 3429 cm 1, relacionadas as vibracdes de
estiramento da ligacdo O-H-, e percebe-se que houve uma maior alargamento nas amostras
TBH1 e TBH2 , 0 que pode indicar aumento dos grupos hidroxilas e respectivas ligacdes de
hidrogénio, atribuidas a reacdo com o H2SQO4 , que possui hidrogénios e oxigénios adicionais
(BRAZ, 2020).

As bandas obtidas na faixa de 1316 cm™ & 1327 cm™ estéo relacionados & deformagéo
das ligacbes C-H- na celulose e hemicelulose, o que ndo foi observado nas hidrélises acidas
(TBH1 e TBH2) , podendo sugerir uma remocao da hemicelulose residual (LIMA, 2016).

Bandas na faixa de 1370 cm™ e 1050 cm™ s&o vibracdes de flexdo dos anéis aromaticos
dos polissacarideos e anéis presentes na estrutura da celulose (VIEIRA, et al., 2019). Foram
obtidas bandas em torno de 1327 cm™ & 1051 cm™ o que demonstra a presenca da celulose de
forma mais evidente na amostra TBH2, onde o pico é mais intenso.

Bandas em torno de 1600 cm™, 1500 cm™ e 830 cm™ indicam a presenca de lignina
(SEIXAS, 2019). De acordo com os dados obtidos, os picos se situaram em torno de 1638 cm’
1341624 cm?, havendo a caracterizagdo dessa banda que indicou a presenca da molécula em
todas as amostras, incluindo TBH1 e TBH2, demonstrando que o tratamento &cido ndo foi
suficiente para remocdo da lignina remanescente.

Bandas obtidas em torno de 1640 cm™, indicam presenca de agua, associando-se a
flexdo angular O-H-, adsorvida nas moléculas de celulose (MARINHO, 2017). As bandas
obtidas no presente estudo ficaram em torno de 1638 cm™ & 1634 cm™, e foram caracteristicas

de todas as amostras, indicando a presenca de agua e higroscopicidade das amostras.



Figura 17 - Grafico FTIR comparativo de todas as amostras
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Fonte.: A Autora (2022).

Tabela 3 - Espectros vibracionais e suas atribui¢fes

Atribucdes In natura Tratamento Branqueamento  Hidrdlise &cida  Hidrdlise 4cida
¢ alcalino (T) ®) (TBHY) (TBH2)
Estiramento O-H intrae
intermolecular - celulose e 3426 cm 3446 cm™ 3446 cm* 3446 cm™ 3429 cm*
hemicelulose
Estiramento assimétrico C-H 1 1 1 1
celulose 2933 cm 2923 cm 2930 cm 2927cm I
Adosrcao de agua 1638 cm * 1634 cm™ 1624 ¢cm 1638 cm™ 1637 cm ™
Deformagdo CH, celulose 1316 cm * 1320cm™ 1327cm™ _
Estiramento assimétrico COC
hemicelulose e estiramento 1051 cm* 1041cm™ 1037 cm * 1033cm* 1051 cm*

assimétrico celulose

Fonte.: CANDINHO, 2020 ; LIMA, 2016.
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4.3 DIFRACAO DOS RAIOS — X

Diferente do que ocorre com os matérias cristalinos, que demonstram picos intensos e
estreitos, os polimeros, de maneira geral, apresentam reflexdes de Bragg, com efeito mais
alargado e sobreposto, denominado de padrdo difuso ou halo amorfo; evidenciando a
concomitancia de regides ordenadas e desordenadas em um mesmo material (CANDINHO
2020).

Nos difratograma relacionado a amostra TBH1 (Figura 18), é perceptivel que os picos
estdo mais estreitos e definidos, o que indica que os processos de hidrélise acida promoveram
uma remocdo dos constituintes amorfos, em especial a lignina e as regides desordenadas da
celulose, aumentando o grau de cristalinidade. Deve-se levar em conta, também que, a lignina
e a hemicelulose sdo estruturas amorfas, o que indica que as amostras de nanocelulose
presentes, demonstraram baixa concentracdo desses componentes. (BARROS, 2020 ; SEIXAS,
2019; VIEIRA, 2015).

Os valores das intensidades do difratograma TBH1 foram iguais a aproximadamente 26
= 16° (plano 10-1), 26 = 22,5° (plano 011). Tais valores indicam a presenca da celulose |
(BARROS, 2020; CORREIA, 2015 ; LIMA, 2020; MONDRAGON et al., 2014).

Os demais picos 26 = 37,85°, 20 =43,94°, 20 = 64,39°, 20 = 77,43°, 20 = 81,50°,
podem indicar algum grau de contaminacdo durante o processo de realizacdo dos procedimentos
realizados para obtencdo das amostas, 0 que deve ser investigado. A titulo de exemplo, foi
observado que no trabalho de SILVA, (2018), foram obtidos picos divergentes dos
comumente encontrados na caracterizacdo da celulose, sendo eles 26 = 32°, 20 = 36°, 20 = 48°,
que foram obtidos devido a presenca de carbeto de tungsténio nas amostras advindas da

moagem durante a preparacdo da amostra virgem.



Intensidade(u.a)

Figura 18 - Difratograma referentes as fibras in natura, com tratamento

alcalino (T) e submetidas a hidrdlise acida (TBH1).
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Fonte.: A Autora (2022)
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5 CONCLUSAO

Os resultados obtidos a partir das técnicas realizadas no presente trabalho, foram
indicativos da presenca da nanocelulose. As analises de Microscopia Eletronica de Varredura,
demonstraram a presenca da mesma nas amostras TBH1 e TBH2. Nas analises de Difrag&o de
Raios X, houveram algumas caracteristicas que puderam indicar contaminacéo. J& nas analises
de FTIR houve a identificacdo de grupos funcionais indicativos da presenca da celulose tipo I.
No entanto, faz-se necessario, uma repeticdo das analises de DRX e FTIR para uma indicacéo
mais especifica da extracdo da nanocelulose. Além disso, a utilizagdo de novas técnicas como
analise termogravimétrica pode ser interessante para complementar o estudo. Novos trabalhos
nessa area sdo necessarios para validar a técnica de extracdo da nanocelulose das cascas do

caule do juazeiro, a fim de reduzir possiveis interferéncias e contaminacdes.
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