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NANOCELULOSE DE FIBRA DE CAPIM-DOS-PAMPAS (CORTADERIA
SELLOANA) PARA MULTIPLOS USOS

Campo da lnvencdo

[001].A presente invencdo tfrata da utilizacdo de um material
nunca antes explorado como fonte lignoceluldsica para o processo de
obtencdo de géis de celulose nanofibrilada, o capim-dos-pampas
(Cortaderia selloana). Também compreende o tratamento quimico das
fioras, e o tratamento mecdnico necessdrio para a producdo de
nanocelulose. A modificacdo das fibras se d& através de um ataque
guimico seguido de fratamento mecdnico para a obtencdo de gel de
celulose nanofibrilada, com potencial aplicacdo em vdrias dreas, desde
biomédicas a producdo de compostos poliméricos.

[002].0 processo de obtencdo da celulose nanofibriliada bem

como o produto obtido, sdo objetos da presente invencado.

Fundamentos da Invencdo e Estado da Técnica

[003].A procura por matericis biodegraddveis mais eficientes
consiste em um dos principais desafios para pesquisadores na proxima
década. A medida que se obtém sucesso na obtencdo e producdo,
eles podem fazer parte da solucdo para problemas internacionais como
o0 aquecimento global, a reducdo da utilizacdo de derivados do
petrdleo e até de problemas geopoliticos relacionados com a
exploracdo de minerais, metais, bem como o descarte e incineracdo
de residuos.

[004].Existem vdrias fontes e formas de se produzir polimeros
biodegraddveis, que podem ser animais, vegetais, como carboidratos,
amidos, protfeinas, e principalmente, materiais lignoceluldsicos.

[005].A celulose é considerada um dos compostos orgdnicos

mais abundantes, com producdo mundial estimada em 101" & 1013
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toneladas ao ano. Apesar da principal fonte ser a derivada de madeiras
como coniferas e foliares, existem outras fontes, como fibras vegetais de
sisal, rami, algoddo, coco e muitas outras que ainda ndo tiveram seu
potencial estudado ou aplicado, como o capim-dos-pampas.

[006].Quimicamente, a celulose consiste em um  homo
polissacarideo linear formado por moléculas de d-glicose anidras unidas
por ligacdes do tipo B-1-4. Seus grupos e a sua habilidade em formar
fortes pontes de hidrogénio conferem 4 celulose algumas de suas mais
importantes caracteristicas, em particular: estrutura que pode ser micro
ou nanofibrilada; regides amorfas e cristalinas por sua organizacdo
hierdrquica; natureza altamente coesiva, com uma ftemperatura de
transicdo vitrea maior que sua temperatura de degradacdo.

[007].O0 termo nanocelulose € uma nomenclatura ampla, que
inclui nanocristais de celulose produzidos através da hidrdlise dacida;
celulose nanofibrlada ou nanofibras de celulose, produzidas por
processos de desfibrilacdo mecdnica e a celulose produzida por via
bacteriana.

[008].As nanoceluloses apresentam uma significante  drea
superficial e uma razdo entre sua largura e comprimento, que conferem
caracteristicas como cristalinidade, forca de tensionamento, mddulo
eldstico, estabilidade térmica e funcionalidade quimica que a tornam
um material versdtil e com propriedades multifuncionais para ampla
aplicacdo nas mais diversas dreas da engenharia, ciéncia e tecnologia.

[009].Diversas patentes sGo que descrevem processos de
obtencdo de nanocelulose podem ser enconfradas, como a
EP3176321A1 que foca na reducdo do consumo de energia durante a
producdo de dispersdo de nanocelulose em no minimo 50%; a US
8,974,634B2 que cita um aparato para a producdo de nanofibras; a FR
3,041,353A1 sobre o procedimento de preparacdo de microfibrilas de

celulose, semi-cristais e/ou de nanofibrilas de celulose semi-cristalinas
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utilizando-se particulas metdlicas, bem como a WO 2014/085729A1 que
descreve um processo de hidrdlise dcida combinado a um mecdanico.

[010].Também sdo variadas as fontes vegetais que podem ser
utilizadas na producdo destas nanoparticulas. Algumas utilizam bambu
(CN105694845A), folhas de abacaxi (CN104257519A), bem como
gramineas como a Triodiapungens (WO 2015/074120A1).

[011].0s maiores desafios na drea de obtencdo de compostos
nano celuldsicos estd em encontrar fontes de carbono de baixo custo e
qgue ndo compitam com a cadeia de producdo de alimentos, sendo
assim uma interessante forma de geracdo de renda para paises em
desenvolvimento. Baseados principalmente por essa motivacdo muitos
estudos sdo aplicados para a caracterizacdo de compostos
lignoceluldsicos e tratamentos que possibilitem a extracdo de celulose
e/ou nanocelulose.

[012].Cada planta, constitui uma fonte distinta de celulose,
mesmo que tenham uma composicdo quimica semelhante, sdo
publicados diversos pedidos de patentes que exploram distintas fontes
vegetais, com tratamentos quimicos e mecdénicos até mesmo similares,
mas que ao final, resultam em produtos diferentes entre si, uma vez que
sdo provenientes de fontes vegetais variadas.

[013].No pedido CN101353826A, infitulado como “Mulberry bark
nano cellulose fibre and preparation thereof”, os autores descrevem
deslignificacdo das fibras a partir de metodologias rofineiramente
aplicadas, bem como a obtencdo de nanocristais por hidrdlise dcida,
sendo o maior diferencial a fonte botdnica das fibras. Por sua vez, o
pedido CNI103643577A descreve a obtencdo de cristais de
nanocelulose a partir de casca de alho, sem a aplicacdo de nenhuma
tecnologia inovadora e o CN105568744A sobre a utilizacdo de talos de
milho para a obtencdo de nanocristais de celulose por hidrélise dcida.

Fibras de rami sem tratamento quimico, apenas mecdnico foram
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transformadas em sua porcdo nano celuldsica no pedido
CN103938477A. Cascas de amendoim e de sementes de girassois foram
exploradas como fontes alternativas e meio de aproveitamento de
residuos  agroindustriais  nos  documentos  CNI103031356A e
CN104963228A que descrevem métodos de deslignificacdo baseados
em agentes como hidroxido de sédio e cloro, e obtencdo de celulose
por hidrdlise dcida, assim como muitos pedidos concedidos. Fontes
alternativas como hastes de urtiga CN105568728B também ja tiveram
seu pedido de inovacdo concedido.

[014].Tendo base a grande demanda existente e as lacunas que
ainda podem ser preenchidas, se propde a utilizacdo de fibras
provenientes de capim-dos-pampas para a producdo de nanocelulose,
e se descreve a metodologia aplicada para a obtencdo de gel de
celulose nanofibrilada.

Descricdo da abordagem do problema técnico

[015].0 capim-dos-pampas € uma planta ornamental da familia
Poaceae que pode atingir até 3 metros de altura, incluindo suas
grandes inflorescéncias paniculadas de até 60 cm de comprimento.
Floresce de dezembro a marco e seu rebrotamento acontece no
inverno. Distribui-se do Rio Grande do Sul até o Rio de Janeiro, sendo
uma planta nativa do Brasil Meridional ao Pampa argentino.

[016].0 capim-dos-pampas &€ uma planta invasiva facilmente
encontrada, sendo assim, um material alternativo de baixo custo e de
fonte renovavel. Sua utilizacdo é registrada como planta ornamental
para fins de jardinagem e decoracdo. A obtencdo de nanocelulose a
partir do capim-dos-pampas é facilitada devido a forma em que as
inflorescéncias sdo apresentadas, suas fibras sdo finas e facimente
rompidas manualmente, ndo sendo necessdrio nenhum fratamento
prévio para deixd-las proprias para os processos de deslignificacdo. A

nanocelulose obtida a partir do capim-dos-pampas pode ser utilizada
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como reforco de vdrios materiais poliméricos e papel, em diversos
setores, como o de embalagens e produtos médico e em diferentes
concentracoes.

[017].As nanofibras de celulose produzidas podem ser
empregadas para fins de reforco mecdnico ou como modificadores
reoldgicos de produtos de uso pessoal, Ut para a indUstria de
cosméticos e farmacos. A capacidade de modificar a viscosidade do
meio também pode ser Ut no desenvolvimento de produtos
relacionados a fintas, vernizes e demais fluidos para recobrimento de
superficies.

[018].Por apresentar desenvolvimento vidvel em regides dridas
aonde outras culturas ndo cresceriom com sucesso; pelo grande
volume de material lignoceluldsico produzido com uma baixa demanda
de dgua de irrigacdo; por um conteludo de celulose significativo e por
seu aspecto fisico que possibilita o trabalho com as fibras sem exigir
forcas mecdnicas e fratamentos quimicos drdsticos, a utilizacdo de
capim-dos-pampas para a extracdo de nanocelulose apresenta um
potencial que pode ser explorado a partir de técnicas especificas que
possibilitem a producdo de celulose nanofibricda com potencial
aplicacdo em diversas dreas de engenharia, salde e tecnologia.

[019].Outras vantagens competitivas do capim dos pampas
incluem seu baixo custo, faciidade de cultivo e coleta, a ndo
necessidade de polpacdo e menores custos na obtencdo da
nanocelulose devido a ndo necessidade de reagentes caros,
concentrados(que acarretam em custos e fratamento maior de
efluentes, ou seja, ambientalmente vantajoso) ou de etapa de corte
anterior ao fratamento quimico.

[020].0 processo de obtencdo de nanocelulose obtida do
capim-dos-pampas se dd pelo fratamento mecdnico de solugcdo

aquosa de fibras de capim-dos-pampas previamente deslignificadas. O
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processo de remocdo da lignina das fibras pode ser por acdo isolada
ou combinada de agentes como hidréoxido de soédio, perdxido de
hidrogénio ou clorito de sddio.

Descricdo detalhada da Invencdo

[021].A forma foliar das fibras do capim estudado permitem um
tratamento de deslignificacdo direto, sem a necessidade de reducdo
mecdanica drdstica ou polpeamento quimico, como no caso de fontes
celuldsicas de darvores como as usualmente utilizadas pela indUstria de
papel e celulose. Desta forma, o preparo das fibras envolveu apenas a
reducdo de seu comprimento pelo corte manual e entdo elas foram
direcionadas ao estdgio de deslignificacdo.

[022].No processo de deslignificacdo se objetiva minimizar o teor
de lignina presente na planta, facilitando assim a formacdo do gel.

[023].0 tratamento de desliginificacdo aplicado foi direcionado
a composicdo quimica avaliada nas fibras “in natura” e atingiram niveis
safisfatérios de remocdo de lignina, possibilitando que o processo
mecdanico de desfibrilacdo das fibras seja mais eficiente. O processo de
deslignificacdo pode ser possivel através do ataque quimico com
hidroxido de sédio de 2 a 5%, clorito de sédio 15 a 20% e/ou perdxido de
hidrogénio 20 a 25% por periodos entre 60 e 120 minutos e aguecimento
constante entre 70 e 90°C.

[024].As fibras apds o processo de deslignificacdo sdo
acrescentadas a um meio aquoso a diferentes concentracdes (entre
0,5 e 4%) de onde partirdo para o processo mecdanico de obtencdo da
nanocelulose. A obtencdo da nanocelulose pode ser realizada por
vdrios processos, sendo um dos processos o uso de moinho coloidal de
pedras, tendo como produto final uma suspensdo.

[025].As diferentes condicdes aplicadas para a desfibrilacdo
mecdnica das fibras influenciam na espessura das porcdes micro e

nanofibriladas das fibras obtidas ao final do processo. Baseado nesta
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premissa, este gel pode ser formado através do uso de nUmero varidvel
de passes no equipamento, que podem ser entre 01 e 50; com variacdo
na distdncia entre as pedras entre 0,1 e 5 mm, bem como a velocidade
de rotagcdo das pedras, entre 500 e 2000 rpm.

[026].0s tratamentos quimico-mecdnicos aplicados nas fibras de
capim-dos-pampas permitiram a obtencdo de um gel de nanocelulose,
com dimensdes nanométricas comprovadas pelas Figuras 1 a é; com
cristalinidade variando enfre 23,7 a 30,9%, e estabilidade térmica até
200°C. Tais caracteristicas, principalmente a estabilidade a altas
temperaturas, permite que o produto obtido seja utilizado em polimeros
que envolvam processo de fusdo por alta temperatura, como pelo
processo de extrusdo térmica, bem como outfras aplicagcdes
convenientes a nanoceluloses.

[027].As andlises de microscopia elefrbnica de fransmissdo
demonstraram a eficiéncia do método comprovando sua escala
nanométrica em diversos nimeros de passes.

[028]. As etapas de deslignificacdo e preparacdo de
nanocelulose sdo descritas e diferenciadas por trés processos, sendo o
processo 1, a preparacdo de nanocelulose a partir de capim-dos-
pampas utilizando o fratamento com o hidréxido de sdédio e o clorito de
sédio através de 05 passes. A Figura 1 mostra a micrografia de MEV da
nanocelulose obtida.

[029].A Figura 2 mostra a micrografia de MET da nanocelulose
obtida pelo processo 1.

[030].0 processo 2 prepara a nanocelulose a partir de capim-
dos-pampas utilizando o tratamento com o clorito de sédio através de
05 passes. A Figura 3 mostra a micrografia de MEV da nanocelulose
obtida.

[031].A Figura 4 mostra a micrografia de MET na nanocelulose

obtida pelo processo 2.
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[032].0 processo 3 mostra a preparacdo de nanocelulose a
partir de capim-dos-pampas onde se utilizou o hidroxido de sédio e o
perdoxido de hidrogénio clorito de sédio através de 10 passes. A Figura 5
mostra a micrografia de MEV da nanocelulose obtida.

[033].A Figura 6 mostra a micrografia de MET na nanocelulose

obtida pelo processo 3.
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REIVINDICACOES

1) Processo de deslignificacdo das fibras do capim-dos-pampas
caracterizado por atagque quimico sob agquecimento com variagdes da
temperatura de 70 a 90°C, utilizando o hidroxido de sédio de 2 a 5%,
clorito de sédio de 15 a 20% e perdxido de hidrogénio de 20 a 25% em

concentracdes massa/massa.

2) Processo de obtencdo de nanocelulose caracterizado por
tratamento mecdnico em moinho de pedras Masuko Sangyo, com
numero de passes varidvel, enfre 01 e 50, distGncias entre as pedras de
O,Imm a 5mm, variacdes de rotacdées de 500 a 2000rpm e
concentracdes de 0,5 a 4% em meio aquoso para fibras de capim-dos-

pampas ja deslignificadas por ataque quimico.
3) Nanocelulose obtida a partir de fibora de capim-dos-pampas

caracterizada por reforcar polimeros sintéticos ou naturais em suas

aplicacoes.
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DESENHOS

Figura 1

SEM HV: 15.0 KV WD: 7.03 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 50.0 kx Det: SE

View field: 5.54 ym  Date(m/d/y): 08/31/17 CME-UFPR
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Figura 2
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Figura 3
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Figura 4
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Figura 5
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Figura é
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RESUMO
NANOCELULOSE DE FIBRA DE CAPIM-DOS-PAMPAS (CORTADERIA
SELLOANA) PARA MULTIPLOS USOS

A presente invencdo compreende a obtencdo de nanocelulose do
capim-dos-pampas (Cortaderia selloana) através do seu tratamento
quimico com hidréoxido de sédio, clorito de sédio e/ou perdxido de
hidrogénio seguido de uma frituracdo mecdnica no moinho Masuko
Sangyo em variados numeros de passes, distinfas concentracdes da
fibra em meio aquoso, distGncia entre as pedras do moinho e rotacdes
para a obtencdo de géis de celulose nanofibriiada. A nanocelulose é
obtida apds o processo de deslignificacdo sob ataque quimico
diretamente na fibra sob temperatura constante e tempo de
aqguecimento fixado. A nanocelulose obtida permite seu uso como
reforco de diversos materiais poliméricos em diferentes dreas de

atuacdo como na de embalagens, materiais médicos e no reforco de

papel.
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