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(57) Resumo: UTILIZACAO DE FIBRAS DE JACITARA (DesmoncusPolyacanthos Mart.) COMO FONTE LIGNOCELULOSICA
ALTERNATIVA PARA A OBTENCAO DE NANOCELULOSEPARA MULTIPLOS USOS. A presente invencdo compreende em
métodos e processos de obtencao de nanofibras de jacitara (DesmoncusPolyacanhos Mart.), em que o aperfeicoamento consiste
no ataque quimico seguido de tratamento mecanico. Sao objetos adicionais da presente inven¢éo os multiplos usos do produto
obtido, a nanocelulose, que pode ser aplicada como reforco de materiais compésitos, embalagens plasticas, papel ou dispositivos
médicos. Constitui-se de um pedido de patente sobre o processo de obtencao de géis de celulose nanofibrilada a partir da polpa
de jacitara utilizando produtos quimicos como élcalis, 6xidos e sais e, por fim, por meio de desfibrilagdo mecanica, com aumento
da cristalinidade do material obtém-se o produto, preservando as propriedades fisico-quimicas do material.
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"UTILIZACAO DE FIBRAS DE JACITARA (Desmoncus Polyacanthos Mart.)
COMO FONTE LIGNOCELULOSICA ALTERNATIVA PARA A OBTENCAO DE
NANOCELULOSE PARA MULTIPLOS USOS "

[001]. A presente invencdo frata de um processo de
obtencdo de géis de celulose nanofibrilada a partir da utilizagcdo de
fiboras de jacitara (Desmoncus Polyacanhos Mart.). A jacitara
modificada através de ataque quimico seguido de fratamento
mecdanico para a obtencdo de gel de celulose nanofibrilada, pode ser
destinada para mdltiplos usos, como reforco de materiais compdsitos,
embalagens pldsticas, papel ou dispositivos médicos.

[002]. Desde surgimento da nanotecnologia, tém sido
desenvolvidos materiqis e produtos de caracteristicas Unicas visando
diversas aplicacdes industriais e, desta forma, a busca por
nanomateriais verdes como biopolimeros de alta tecnologia tem
motivado ainda mais o interesse para aplicacdes tecnoldgicas devido &
biodiversidade. Um dos biopolimeros que tem sido frequentemente
estudado € a nanocelulose, uma das inovacdes ftrazidas pela
nanotecnologia. As potenciais fontes de nanocelulose sdo as fibras
vegetais por serem renovdveis e biodegraddveis, o que lhes permite
competir com produtos fésseis e industrializados. Os tipos conhecidos de
nanoceluloses e principais fontes estudadas sdo: microfibrilada (cana-
de-acucar, madeira, c&dnhamo, linho), a nanocristalina (algoddo, rami,
madeira, palha de trigo) e a bacteriana (acUcares de baixo peso

molecular e dlcoois).

[003]. Embora fibras lenhosas sejam a principal fonte de
celulose nanofibrilada, qualguer fonte de celulose poderia ser ufilizada;
podendo especificamente mencionar os subprodutos agricolas como
potenciais matérias-primas alternativas para a exfracdo de celulose.

Uma grande quantidade de subprodutos agricolas ndo utilizados, como

Peticdo 870190069114, de 22/07/2019, pag. 12/32



2/8

palha de trigo, palha de arroz, sdo geradas a cada ano e apenas uma
pequena porcentagem é aplicada na producdo de compdsitos, polpas
ou geracdo de energia. Os residuos agricolas tém ciclos de crescimento
mais curtos e menores teores de lignina em comparacdo com espécies
lenhosas, levando assim a processos de deslignificacdo mais simples.

Além disso, sdo um recurso renovavel, sustentdvel e abundante.

[004]. Vdrias patentes de invencdo fratam da obtencdo de
nanocristais € nanofibras de celulose. A US 8,871,056B2 descreve o
processo de obtencdo de géis de celulose nanofibrilar com fibras de
celulose e no minimo, uma carga ou pigmento. A US 8,974,634B2
descreve o processo de producdo de nanofibras de celulose obtidas
através do uso de um amassador tipo parafuso Unico ou multiplo, com
velocidade circunferencial minima de 45m/min, a fim de desfibrilar a
polpa na presenca de dgua. A FR3,041,353A1 descreve o procedimento
de preparacdo de microfibrilas de celulose, semi-cristais e/ou de
nanofibrilas de celulose semi-cristalinas marcadas por particulas
metdlicas. A WO 2014/085729A1 descreve o processo e aparato para a
producdo de nanocelulose e composicdes e produtos obtidos. Para a
obtencdo da nanocelulose, o fratamento da biomassa incluiu um
dcido, um solvente compativel com a lignina, dgua, fratamento
mecdnico e fibrilas de celulose e/ou cristais de celulose geram
nanocelulose de no minimo 60% de cristalinidade, com o uso de
1000KW-h/t. A US 2016/0281298A1 trata de um processo que ufiliza
pouca energia, de conversdo de biomassa em nanocelulose altamente
cristalina. O processo utiliza didxido de enxofre ou sulfito, tratamento
mecdanico, 500 KW-h/t ou menos, gera nanocelulose com cristalinidade
igual ou superior a 80% e o material de nanocelulose pode incluir

celulose nanofibrilada ou nanocristais de celulose, ou ambos. O material
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de nanocelulose pode ser hidrofébico devido & deposicdo de lignina
na sua superficie. Compdsitos renovdveis podem ser produzidos pela
combinacdo de nanocelulose e mondmeros produzidos atfravés de
fermentacdo de acUcares de celulose e hemicelulose amorfa. A
EP3176321A1 trata de um processo para reduzir o consumo de energia
durante a producdo de dispersdo de nanocelulose em no minimo 50% e
de um aparato para realizar o processo. A WO 2015/074120A1 frata de
um material de nanocelulose de origem vegetal, mais especificamente,
uma planta da Austrdlia, a Triodia pungens, que contém um teor de
hemicelulose maior ou igual a 30% p/p. A nanocelulose pode ser
preparada em condi¢cdes brandas (lavagem com dgua, deslignificacdo

e branqueamento) e a razdo de aspecto obtida é maior que 250.

[005]. A jacitara € uma planta que pertence a subfamilia
Arecoideae, tribo Cocoseae e subtribo Bactridinae. O estipe de jacitaraq,
do ftipo calamiforme, eldstico-fibroso, € proprio das palmeiras
escandentes que apresentam muitas vezes crescimento superior a 10
metros de altura, sendo que os arbustivos crescem cerca de 2 metros,
atfingindo em todos os casos didmetro ndo superior a 2,5 cm. Esta planta
pode ser encontrada em regides como a floresta amazénica, em
restingas litordneas e em formacodes florestais do complexo atlantico.
Mais precisamente, € encontrada nos estados do Amazonas, Pard,
Goids, Espirito Santo, Maranhdo, Rio de Janeiro e SGo Paulo. No estado
do Amazonas, os artesdos do municipio de Novo Airdo usam as fibras do
estipe de jacitara para fazer detalhes em preto ou vermelho nos
produtos confeccionados com cipd. No municipio de Barcelos, no
mesmo estado, os artesdos usam a fibra da Jacitara para fazer fipiti,
paneiro, aturd, abano e peneira, mas sdo artefatos usados somente nas

atividades domésticas e producdo agricola.
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Caracteristicas da fibra de jacitara incluem a alta qualidade,
apresentar cristalinidade por volta de 40 % mesmo sem ser fratada por
algum processo de deslignificacdo e ainda, ter resisténcia a altas
temperaturas de processamento, o que torna a jacitara uma alternativa
de matéria-prima potencial para a producdo de nanocelulose. Visando
a sustentabilidade e minimizacdo de geracdo de residuos, ©
aproveitamento destes gerados no artesanato seria uma grande
vantagem, visto que se trata de uma fibra com potencial propriedade

de reforco em compdsitos, por exemplo.

[006]. A utilizacdo de fibras de jacitara para obtencdo de
celulose nanofibrilada ocorre com um processo de desfibrilacdo
mecdnica de solucdo aquosa de fibras de jacitara previomente

deslignificadas.

[007]. A obtencdo de nanofibrilas de jacitara se inicia com
a polpacdo das hastes, seguida de deslignificacdo, facilitando assim a

formacdo do gel.

[008]. O tratamento de remocdo da lignina das fibras pode
ser por acdo isolada ou combinada de agentes como hidroxido de
sodio, perdxido de hidrogénio ou clorito de sédio, em diferentes
concentracdes e condicdes de tempo/temperatura. Geralmente, se
inicia com a polpacdo das hastes para a abertura dos feixes de fibra,
com a utilizacdo de hidréxido de sddio e alta pressdo de vapor. Para a
retirada da lignina residual, segue-se com a oxidacdo com agentes

como o perdxido de hidrogénio e/ou o clorito de sddio.

[009]. As fibras apds o processo de deslignificacdo sdo
acrescentadas a um meio aquoso a diferentes concentracdes (entre

0,5 e 5%) de onde partirdo para o tratamento mecdanico para obtencdo
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da nanocelulose, que pode ser realizada por diferentes processos,
sendo um destes o uso do moinho Masuko Sangyo®. Denfre as
condicoes de processo que podem afetar as caracteristicas do produto
final (gel/solucdo de nanofibrilas), se pode variar o niUmero de passes
pelo moinho (05 ou mais passes), a distGncia enfre as pedras que
podem variar entre 0,1 a 5 mm, bem como a velocidade de rotacdo
das pedras (de 500 a 3000 rom).

[010]. O material obtido a partir da desfibrilacdo mecdanica,
pode ser chamada nanofibrila de celulose, celulose nanofibrilada ou
ainda nanocelulose. Esta solucdo de nanofibrilas apresenta
interessantes propriedades que a fazem ser utilizadas como reforco de
polimeros, formando compdsitos poliméricos, com grande atuacdo na

melhoria das propriedades fisicas, mesmo em baixas concentracoes.

Breve Descricdo dos Desenhos

[011]. A presente invencdo serd ilustrada em mais detalhes
com exemplos ndo-limitantes, que ilustram as  diferencas
proporcionadas pelos diferentes fratamentos quimicos e mecdanicos das

fibras e solucdo de fibras, aos quais se referem as respectivas figuras:

[012]. FIG.1 Fluxograma de processo de obtencdo de géis

de celulose nanofibrilada a partir da utilizacdo de fibras de jacitara.

[013]. FIG.2 Microscopia eletrdnica de transmissdo de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 1.

[014]. FIG.3 Microscopia eletrdnica de transmissdo de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 2.
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[015]. FIG.4 Microscopia eletrbnica de transmissdo de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 3.

[016]. FIG.5 Microscopia eletrdnica de transmissdo de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 4.

[017]. FIG.6 Microscopia elefrbnica de varredura de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 1.

[018]. FIG.7 Microscopia eletrébnica de varredura de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 2.

[019]. FIG.8 Microscopia eletrébnica de varredura de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 3.

[020]. FIG.9 Microscopia eletrébnica de varredura de

nanofibras de jacitara obtidas do exemplo 4.

Descricdo dos fratamentos e processos

[021]. Os seguintes exemplos sdo ilustracdes da pratica da
invencdo.
EXEMPLO 1
[022]. Os estipes de jacitara tratadas com hidréxido de

sédio (NaOH) e perdxido de hidrogénio (H202) estdo representados na
figura 1. SGo extraidos e lavados em dgua corrente, secos o ar livre e
transformados em cavacos. As fibras sdo fratadas com solucdo de
NaOH (10 -15 % m/m), iniciando a temperatura ambiente até atingir a
temperatura entre 120°C e 180°C, mantendo nesta condicdo por, no

minimo, mais 1 hora. As fibras sdo lavadas com dgua corrente e
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passadas por um Refinador de Discos por 3-15 minutos para reducdo do
comprimento da fiora. Apds lavagem e centrifugacdo, o
branqueamento da fibra consiste em adicionar para cada 10 g da
polpa (base seca) tratada com dicali, 100 ml de dgua destilada, 0,1 g
de NaOH e 0,2 ml de H202, na temperatura na faixa 80-20°C, no
intervalo de tempo de 1-2 horas. Apds lavar e centrifugar a polpa,
preparar uma solucdo na consisténcia desejada e processd-la em um

moinho pedras em 05 passes ou mais.
EXEMPLO 2

[023]. Com procedimento semelhante ao Exemplo 1, @
deslignificacdo da fibra consiste em adicionar para cada 10 g da polpa
(base seca) tratada com dlcali, 1,5 g de clorito de sédio a 80% (massa),
10 gotas de dcido acético glacial e 160 ml de dgua destilada, e
tratamento térmico entre 80-90°C por 1-2 horas. Visando melhor
brangueamento, posteriormente, ocorre o tratamento com perdxido de
hidrogénio, como citado no Exemplo 1. preparar uma solucdo na
consisténcia desejada e processd-la em um moinho pedras em 05

passes ou Mais.

EXEMPLO 3
[024]. Consiste na repeticdo por trés vezes do tratamento
do Exemplo 1. Preparar uma solucdo na consisténcia desejada e

processd-la em um moinho pedras em 05 passes ou mais.
EXEMPLO 4

[025]. Este procedimento propde um tratamento adicional
as fibras deslignificadas no Exemplo 1, onde cada 10 g da polpa (base

seca) sdo tratadas com dlcali, 100 ml de dgua destilada, 0,3 g de NaOH
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e 1,7 ml de H202, na temperatura na faixa 80-20°C, no intervalo de
tempo de 1-2 horas. Preparar uma solucdo na consisténcia desejada e

processd-la em um moinho pedras em 05 passes ou mais.
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REIVINDICACOES

1. Utilizacdo das fibras advindas de residuos lignoceluldsicos do corte
da jacitara (DesmoncusPolyacanthos Mart.) para a producdo de
nanocelulose caracterizada pelo processo de deslignificacdo das fibras
de jacitara de acordo com os exemplos 1, 2, 3 e 4, figura (1).

2. Processo de obtencdo das nanofibrilas de celulose caracterizado
por desfibrilacdo mecdanica em moinho de pedras.

3. Processo de obtencdo de nanofibras de celulose, de acordo com
a reinvidicacdo 2, caracterizado por:

a) velocidade de rotacdo entre 500 e 3000 rom;

b) dist@ncia entre as pedras do moinho que entre 0,1 a 5 mm;

c) nUmero de passes da solucdo pelo moinho entre 5 ou mais,

d) consisténcia das fibras (0,5 a 4%).

4, Produto obfido ao final do processo, denominado
suspensdo/solucdo/gel de nanofibriias de celulose de qualquer
concentracdo obtida, dependente das condicdes aplicadas nas
reinvidicacdes 2 e 3, caracterizado pela ufilizacdo como reforco de

polimeros, papéis, dispositivos médicos ou embalagens.
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SEM HV: 15.0 kV wD: 1013 mm | (1| VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 ym
View field: 277 ym  Date(m/d/y): 08/09/17 CME-UFPR

Petica0 870190069114, de 22/07/2019, pég. 23/32



5/7

Figura 7

SEM HV: 15.0 kV WD: 10.09 mm l (1] VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 ym
View field: 277 ym  Date(m/d/y): 08/09/17 CME-UFPR
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Figura 8
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SEM HV: 15.0 kV WD: 7.03 mm I N VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 ym
View field: 277 ym  Date(m/d/y): 08/17/17 CME-UFPR
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Figura 9

SEM HV: 15.0 kV WD: 7.01 mm [ (1| VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 ym
View field: 277 ym  Date(m/d/y): 08/17/17 CME-UFPR
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RESUMO
"UTILIZA(;AO DE FIBRAS DE JACITARA (Desmoncus Polyacanthos Mart.)
COMO FONTE LIGNOCELULOSICA ALTERNATIVA PARA A OBTENCAO DE
NANOCELULOSE PARA MULTIPLOS USOS”

A presente invencdo compreende em métodos e processos de
obtencdo de nanofibras de jacitara (Desmoncus Polyacanhos Mart.), em
que o aperfeicoamento consiste no ataque quimico seguido de
tratamento mecdnico. SGo objetos adicionais da presente invencdo 0s
multiplos usos do produto obtido, a nanocelulose, que pode ser aplicada
como reforco de materiais compositos, embalagens pldsticas, papel ou
dispositivos médicos. Constitui-se de um pedido de patente sobre o
processo de obtencdo de géis de celulose nanofibrilada a partir da
polpa de jacitara utilizando produtos quimicos como dlcalis, oxidos e sais
e, por fim, por meio de desfibriacdo mecdnica, com aumento da
cristalinidade do material obtém-se o produto, preservando as

propriedades fisico-quimicas do material.
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