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(57) Resumo: OBTENCAO DE NANOCELULOSE DE PAINA (CHORISIA SPECIOSA) PARA USO COMO REFORCO EM
MATERIAIS DIVERSOS A presente invencdo compreende a obtencdo de nanocelulose da paina (Chorisia speciosa) através de
tratamento quimico para deslignificacdo das fibras com hidréxido de sédio, clorito de sédio e/ou peréxido de hidrogénio seguido
de uma trituragdo mecanica no moinho coloidal de pedras, em nimeros de passes variados, em diferentes concentracdes da fibra
em meio aquoso, distancia entre as pedras do moinho e as rotagBes para a obtencdo de suspensdes de celulose nanofibrilada.
As fibras passam por ataque quimico para a deslignificacdo sob temperatura constante e tempo determinado. A nanocelulose
produzida permite seu uso como refor¢o de diversos materiais poliméricos por exemplo, em diferentes areas de atuagdo como na
de embalagens de alimentos, materiais automobilisticos, materiais médicos e no reforgo de papel.
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OBTENCAO DE NANOCELULOSE DE PAINA (CHORISIA SPECIOSA) PARA
USO COMO REFORCO EM MATERIAIS DIVERSOS

Campo da lnvencdo

[001].A presente invencdo trata da producdo de nanocelulose
da paina (Chorisia speciosa), um material lignoceluldsico extremamente
hidrofébico, utilizado para a obtencdo de géis de celulose nanofibrilada
em meio aquoso. Compreende também os tratamentos fisicos e
guimicos no material para o processo de deslignificacdo, necessdrios
para a preparacdo das fibras no processo de desfibrilacdo mecanica. A
producdo de um material em escala nanométrica, através de uma
fonte de celulose e um grande potencial de reforco em materiais
diversos.

[002].0s processos de tratamento, producdo da nanocelulose e

a descricdo do produto obtido, sdo objetos da presente invencado.

Fundamentos da Invencdo e Estado da Técnica

[003].0s materiais poliméricos derivados do petfrdleo sdo
responsdveis por um grande acUmulo de residuos em aterros, tfrazendo
prejuizos ambientais considerdveis para a sociedade. Visando minimizar
o descarte inadequado deste residuo, a reciclagem e
reaproveitamento sdo medidas adotadas para diminuir este impacto
ambiental. A substituicdo destes materiais por polimeros biodegraddveis,
surpreenderam pesquisadores e a industria por originarem de fontes
renovdaveis e baixo custo. Sua degradacdo resulta da acdo de
microorganismos por ocorréncia natural, através das bactérias, fungos e
algas, ocorrendo esta biodegradacdo em semanas ou meses sob
condicoes favordveis.

[004].A substituicGo dos materiais poliméricos pelas fibras

lignoceluldsicas  impulsionam as industrias e pesquisas devido as
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caracteristicas estruturais resistentes. As fibras lignoceluldsicas sdo
formadas por componentes estruturais (celulose, hemicelulose e lignina)
e ndo-estruturais (minerais, extrativos e dgua). A celulose € o principal
carboidrato em nivel industrial, abundante na natureza e destaca-se
devido & versatilidade para modificacdes quimicas. A celulose pode ser
extraida de diversas fibras como: pd de madeira, bagaco de cana-de-
acgucar, linter de algoddo, casca de soja, sabugo de milho, entre outras.

[005].A celulose presente na base estrutural das plantas
superiores, pode ser enconfrada também em algumas algas, bactérias
e em alguns animais marinhos invertebrados, como os funicatos. A
celulose pode derivar uma grande quantidade de produtos como
peliculas, fibras, aditivos, artigos moldados, entre outros.

[006].A celulose € um homopolissacarideo linear composto de
unidades de D-glucopiranose ligadas por ligacdoes glicosidicas do fipo R-
(1—4). As massas moleculares da celulose variam de 50.000 a 2,5
milhdes g.mol!, dependendo da origem e do tratamento utilizado na
planta durante os tratamentos quimicos e fisicos na fibra.

[007].0s matericis de engenhariac em escala nanométrica
possuem nomenclaturas diversificadas como: materiais nanoestrurados,
nanoparticulas, nanomateriais, nanoceluloses, nanofibras, nanocristais,
enfre outros. A nanocelulose tem atraido a atencdo de muitos
pesquisadores devido a melhoria de propriedades mecdnicas e
térmicas. O didmetro entre 3 e 300 nandmetros e comprimento que
variam entre 1 e 10 micrometros, faz da nanocelulose um material muito
procurado como agente de reforco em compdsitos.

[008].A nanocelulose pode ser utilizada como agente de reforco
de materiais compodsitos no segmento automotivos, embalagens, papéis
optficamente fransparente para dispositivos elefrbnicos, alimentos,

curativos e implantes bioartificiais.
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[009].As patentes que envolvem o processo de obtencdo de
nanocelulose sdo a BR 11 2018 010451 5 A8 que para obter um processo
de producdo de dispersdo de nanocelulose, utilizou 50% a menos da
energia a partir de um material celuldsico bdsico; a patente BR 11 2017
022596 4 A2 forneceu métodos para a producdo de nanocelulose com
alto teor de sdlidos; a patente BR 11 2016 020935 4 A2 tratou os métodos
para a producdo e uso de nanocelulose e seus precursores, onde O
consumo de energia e custos de producdo sdo mais baixos e a patente
BR 11 2012 009141 7 A2 estabeleceu o processo para a producdo de
papel, papeldo e cartolina possuindo alta resisténcia a seco e
nanocelulose.

[010]. Para a producdo de nanocelulose, a origem dos materiais
sdo diversificados, como a patente BR 11 2016 014715 4 A2 que
descreve o processo para produzir um material de nanocelulose
hidrofébico; a patente BR 10 2013 032585 6 A2 detalhou o processo de
obtencdo de bioetanol, esperidina e nanocelulose a partir de bagaco
de laranja; a patente Pl 0906117-7 A2 tratou da modificacdo da
concentracdo de ligacdes de hidrogénio em materiais hidrofilicos para
a obtencdo de nanocelulose e a patente BR 10 2017 001774 5 A2 frata
do processo de obtencdo de nanofibras de celulose a partir de fibras
naturais vegetais com tratamentos fisicos e quimicos. As nanoceluloses
ou nanofibras de celulose apresentam diversas utilidades como
descreve a patente Pl 0903868-0 A2 no processo de obtencdo de
nanocompodsitos poliméricos utilizando nanofibras de celulose como
agente de reforco e a patente Pl 0505848-1 A2 tratou da obtencdo de
nanocompodsitos  baseados em matrizes poliméricas virgens ou
recicladas, reforcadas com as nanofibras.

[011].A nanocelulose € obtida pela quebra de ligacdes de
hidrogénio interfibrilar nas microfibras de celulose sob intensas forcas

mecdnicas. Dependendo dos niveis e tipos de forca mecdnica, os
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dominios amorfos de celulose ou hemicelulose sdo quebrados
primeiramente nas ligacdes de hidrogénio interfibrilar e posteriormente
as ligacoes intermoleculares unidas por forcas de Van der Waals.

[012].As propriedades mecdnicas das celuloses variom de
acordo com sua fonte natural, essas variacoes sdo causadas devido ao
ambiente de crescimento e pela relacdo de composicdo entre
celulose, hemicelulose e lignina das fibras. Os métodos de
desintegracdo também alteram a relacdo de aspecto e rigidez
mecdnica, mesmo a partir das mesmas fontes naturais. Cada
metodologia aplicada no fratamento das fibras caracterizam a
interacdo entre fibra e a matriz, dando caracteristicas de alinhamento
das fibras longas, eficdcia de transferéncia de tensdo e dispersdo da
nanocelulose na matriz.

[013].0s métodos de deslignificacdo diferenciam-se pelos
produtos quimicos aplicados, tanto em pesquisas como na indUstria, as
etapas dcidas e bdsicas sdo utilizadas na fibra para deixar a celulose
mais acessivel. O acesso a celulose sé pode ser satisfatério através da
maior retirada de hemicelulose e lignina presentes na fibra, os reagentes
mais utilizados sdo o hipoclorito de sdédio, hidroxido de sédio, perdxido
de hidrogénio e dcido acético. Sendo a combinacdo deles, a
temperatura e tempo de cozimento o diferencial nos processos de
deslignificacdo.

[014].A paina, proveniente da paineira, € uma fibra vegetal
muito fina e sedosa, tendo como papel principal na natureza, de
agente dispersante das sementes desta drvore. E um material de baixo
custo, de fonte renovdvel e faciimente cultivivel, semelhante o
algoddo que dispensa o processo de polpacdo ou corte como outras
fibras. Sendo assim, sem a realizacdo da preparacdo prévia do material

antes da deslignificacdo, deixa o processo mais  vidvel
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economicamente em relacdo aos processos com outras fibras mais

grossas e/ou resistentes.

Descricdo da abordagem do problema técnico

[015].A paina (Chorisia speciosa) € uma fibra natural,
pertencente a familia das bombacdceas, encontrada facimente em
Sdo Paulo, Minas Gerais, Goids, Mato Grosso do Sul, Parand, Santa
Catarina e Rio Grande do Sul. A paineira possui uma caracteristica
peculiar devido ao aspecto robusto, podendo chegar a 30 metros de
altura. A fibra apresenta-se com aspecto leve, semelhante ao algoddo,
com cor alva, que permanece dentro do fruto, quando maduro a
casca seca se rompe liberando a paina.

[016].As fibras da paina sdo constituidas de celulose,
hemicelulose, lignina, pectina e uma quantidade consideravel de ceras,
tendo assim uma alta oleofilicidade e hidrofobicidade na superficie
celuldsica. Sendo uma excelente opcdo de obtencdo de nanocelulose
em meio aquoso contendo um material hidrofébico.

[017].A obtencdo de nanocompdsitos poliméricos reforcado
com nanocelulose, sdo mantidos em meio aquoso mantendo a
dispersdo natural das nanoparticulas. Este modo de processamento
permite preservar o estado de individualizacdo das nanoparticulas
resultante de sua dispersdo em dgua, favorecendo sua aplicacdo em
polimeros solUveis em dgua. O uso da nanocelulose para reforco em
flmes da matriz de amido plastificada com glicerol, teve um avanco
considerdvel em pesquisas nas dreas de alimentos, biotecnologia e
bioprocessos.

[018].A nanocelulose possui caracteristicas excepcionais, como
baixa densidade, estabilidade térmica, resisténcia quimica, alta

resisténcia  mecdanica, biocompatibiidade e biodegradabilidade.

Peticao 870190064578, de 10/07/2019, pag. 20/28



6/8

Permitindo seu uso como materiais funcionais em sistemas de atuacdo,
sensores para deteccdo de pH, vapores orgénicos, ions e umidade.

[019].A paina possui muitas vantagens de uso como reforco de
materiqis poliméricos por exemplo, devido a sua hidrofobicidade, que
pode ser aplicada em polimeros solUveis e insolUveis em dgua, sendo
esta uma caracteristica diferenciada devido a grande procura de
materiais multiusudrios.

[020].0 processo de obtencdo de nanocelulose obtida da paina
se dd pelo tratamento mecdnico de solucdo aquosa de fibras de paina
previaomente deslignificadas. O processo de remoc¢do da lignina das
fibras pode ser por acdo isolada ou combinada de agentes como

hidroxido de sodio, peroxido de hidrogénio ou clorito de sodio.

Descricdo detalhada da Invencdo

[021].A paina deve ser retirada do fruto maduro, onde sdo
removidas faciimente em processos manuais sem aplicacdo de corte
mecanico, a separacdo ocorre das sementes obtendo o material livre
de residuos indesejdveis.

[022].As fibras sdo formadas de celulose, hemicelulose e lignina,
das quais a lignina impede o acesso de produtos quimicos e ao
processo mecdnico de desfibriiacdo. Sendo necessdrio a
deslignificacdo para a obtencdo da nanocelulose. O método kraft de
remocdo da lignina é o mais utilizado industrialmente, onde o material
lignoceluldésico € mantido em solucdo de hidréoxido de sdédio a altas
temperaturas em reatores. A hidrdlise dcida pode efetivamente quebrar
a celulose amorfa e extrair a nanocelulose em suspensdo.

[023].0 método de deslignificacdo aplicado foi direcionado a
composicdo quimica avaliada nas fibras de paina que foram
satfisfatérios para a remocdo de lignina, facilitando o processo

mecdnico de desfibrilacdo das fibras. O processo de deslignificacdo
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pode ser possivel através do ataque quimico com hidréxido de sddio de
1 a 5%, clorito de sodio 10 a 20% e/ou perdxido de hidrogénio 15 a 25%
por periodos entre 50 e 120 minutos e aguecimento constante entre 60 e
95°C. Apds o processo de deslignificacdo as fibras sdo acrescentadas
em meio aquoso em concentracoes que variom de 0,3 a 4% no moinho
coloidal de pedras, obtendo um material em suspensdo.

[024].0 moinho coloidal de pedras possui um disco
especialmente projetado para triturar, passando por uma pedra de
moagem estdtica e uma pedra de moagem rotativa, onde forcas de
cisalhamento sdo aplicadas a pasta de celulose. As fibras tratadas
qguimicamente apresentam uma melhor resposta durante o processo
desfibrlacdo mecdnica, afetando diretamente na largura da fibra e
formando a nanocelulose.

[025].As condicdes do moinho coloidal de pedras influenciam na
obtencdo da escala nanométrica das fibras no processo de
desfibrilacdo. Para a obtencdo da suspensdo a variacdo de passes No
moinho deve ser entre 01 a 40; a distGncia entre as pedras podem variar
entre 0,1 a 10 mm; a velocidade da rotacdo entre as pedras estdticas e
rotacionais devem variar entre 400 a 2000 rom.

[026].0s tratamentos aplicados para a deslignificacdo das fibras
foram satisfatdrios em termos de cristalinidade, quanto mais alto o

indice, maior serd a resisténcia mecdnica do material. A fibra “in
natura” apresentou 32,1% de indice de cristalinidade e com os
tratamentos variados, o indice das nanoceluloses de paina variou de
69.1 a 86,6%. Na andlise de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) as
amostras de nanocelulose apresentou pico exotérmico em torno de
300°C, sendo este pico satisfatdrio para materiais, mostrando que a
nanocelulose de paina pode ser processada a altas temperaturas sem

sofrer carbonizacdo.
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[027].As amostras de nanocelulose de paina foram analisadas
pela Microscopia Eletrdnica de Transmissdo (MET), para identificar a
existéncia de material nanométrico, bem como o di@metro possivel em
todos os fratamentos utilizados no processo de deslignificacdo e
diferentes nUmeros de passes.

[028]. A Figura 1T mostra a micrografia de MET da nanocelulose
com concentracdo de 0,5%, obtida por 10 passes no moinho coloidal
de pedras, apds a deslignificacdo da fibra de paina com clorito de
sodio. Sendo possivel identificar nanocelulose com tamanhos que
variam de 3.66 a 6,46 nm.

[029]. A Figura 2 mostra a micrografia de MET da nanocelulose
com concentracdo de 0,5%, obtida por 15 passes no moinho coloidal
de pedras, apds a deslignificacdo da fibra de paina com clorito de
sodio. Sendo possivel identificar nanocelulose com tamanhos de 8,32 e
11,99 nm.

[030]. A Figura 3 mostra a micrografia de MET da nanocelulose
com concentracdo de 1%, obtida por 10 passes no moinho coloidal de
pedras, apds a deslignificacdo da fibra de paina com clorito de sddio.
Sendo possivel identificar nanocelulose com tamanhos que variom de
8.95 a 24,87 nm.

[031]. A Figura 4 mostra a micrografia de MET da nanocelulose
com concentracdo de 1%, obtida por 15 passes no moinho coloidal de
pedras, apds a deslignificacdo da fibra de paina com clorito de sddio.
Sendo possivel identificar nanocelulose com tamanhos que varicm de
6,83 a 12,78 nm.
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REIVINDICACOES

1) O processo de deslignificacdo das fibras hidrofébicas da paina
caracterizado por atagque quimico sob aguecimento varidvel de 50 a
120 minutos hora com variacdes da temperatura de 70 a 95°C,
utilizando os diferentes tfratamentos:

a) utilizando o hidroxido de soédio de 1 a 5% lavagem das fibras com
dgua e tratamento com o perdxido de hidrogénio de 15 a 25% seguido
de lavagem das fibras;

b) utilizando o clorito de sédio de 10 a 20% e 5 a 15 gotas de dacido
acético, seguido de lavagem das fibras com dagua, sendo o mesmo
processo realizado 3 vezes;

c) utilizando o hidroxido de sédio de 1 a 5% lavagem das fibras com
dgua e fratamento com o clorito de sédio de 10 a 20% e 5 a 15 gotas de
dcido acético, seguido de lavagem das fibras com dgua, sendo a

Ultima etapa de tratamento, realizada 3 vezes.

2) Processo de obtencdo de nanocelulose de fibra hidrofébica de
paina caracterizado por tratamento mecdnico em moinho coloidal de
pedras, com numero de passes varidvel entre 01 a 40, distdncias entre
as pedras de 0,1 mm a 10 mm, variacdoes de rotacdoes de 400 a 2000 rom
e concentracdes de 0,3 a 4% em meio aquoso para as fibras de paina

apds o processo de deslignificacdo por ataque quimico.

3) Nanocelulose ou nanofibra em suspensdo aquosa, obtida a partir da
fibra hidrofébica de paina caracterizada por reforcar mecanicamente
matrizes poliméricas (compdsitos poliméricos), aumentar propriedade
de barreira em embalagens e modificar a reoclogia de cosméticos, tintas

e adesivos.
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DESENHOS

Figura 1
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Figura 2

+11.99nm
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Figura 3
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Figura 4

200 nm
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RESUMO
OBTENCAO DE NANOCELULOSE DE PAINA (CHORISIA SPECIOSA) PARA
USO COMO REFORCO EM MATERIAIS DIVERSOS

A presente invencdo compreende a obtencdo de nanocelulose da
paina (Chorisia speciosa) através de fratamento quimico para
deslignificacdo das fibras com hidroxido de sddio, clorito de sdédio e/ou
perdxido de hidrogénio seguido de uma ftrituracdo mecdnica no
moinho coloidal de pedras, em nUmeros de passes variados, em
diferentes concentracdes da fibra em meio aquoso, distdncia entre as
pedras do moinho e as rotacdoes para a obtencdo de suspensdoes de
celulose nanofibrilada. As fibras passam por ataque quimico para a
deslignificacdo sob temperatura constante e tempo determinado. A
nanocelulose produzida permite seu uso como reforco de diversos
materiais poliméricos por exemplo, em diferentes dreas de atuacdo
como na de embalagens de alimentos, materiais automobilisticos,

materiais médicos e no reforco de papel.
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