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PROCESSO E COMPOSTO DE OBTENGAO DE NANOFIBRILAS DE CELULOSE A
PARTIR DE RESIDUOS DE CORTE DA PUPUNHEIRA (Bactris gasipaes)

Campo da Invencdo

[001]. Esta invencdo estd relacionada a utilizacdo de fibras de
pupunheira (Bactris gasipaes) provenientes de residuos da extracdo do
palmito pupunha como matéria-prima lignoceluldsica para producdo
de nanofibrilas de celulose por desintegracdo mecdnica, bem como, o
processo de preparo das fibras e fratamento mecdnico das fibras para
viabilizar a obtencdo da nanocelulose. A utilizacdo destes residuos se
apresenta como uma alternativa vidvel ao destino dado a este material
e de adicdo de valor tecnolégico por meio da formacdo de um
composto relacionado a nanotecnologia, bem como, compreende o
produto final obtido a partir do processo, sendo este denominado de
nanofibrilas de celulose de residuos de pupunha. Esta pesquisa pertence
ao campo técnico de nanotecnologia, producdo de nanocelulose,
abrangendo inovacdes tecnologicas, aproveitamento de residuos

agroindustriais.

Fundamentos da Invencdo e Estado da Técnica

[002]. A celulose € um polissacarideo linear semicristalino
composto por unidades de g-D-anidrogluicopiranose ligadas por meio
de ligacdes glicosidicas g-1-4 e por cadeias poliméricas associadas por
meio de pontes de hidrogénio formando feixes de fibrilas, compostos
por estruturas organizadas altamente cristalinas e por estruturas amorfas
desordenadas. E o principal constituinte da madeira e da maioria das
fibras naturais como o algoddo, linho, cdnhamo, juta, rami e sisal. Esse
polimero natural representa cerca de um terco do tecido vegetal e é

regenerado a partir da fotossintese. Sendo também produzido por
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diversas espécies de algas e por algumas espécies de bactérias,
amebas e fungos.

[003]. Embora a celulose pura e seus derivados sejam
amplamente conhecidos e utilizados hd mais de 150 anos, na Ultima
década um renovado interesse surgiu, baseado no melhor
entendimento da sua estrutura, visualizando que as macrofibras sdo
compostas por entidades de menor tamanho e com maior forca
mecdnica, que podem ser removidas sob condicdes apropriadas.
Durante a biossintese das cadeias de celulose, ligacdes do tipo forca de
van der Waals e pontes de hidrogénio enfre os grupos hidroxila e
oxigénio de moléculas adjacentes promovem o empilhamento paralelo
de multiplas cadeias de celulose formando fibrilas elementares que se
agregardo em microfibrilas maiores. Dependendo da sua origem, o
diémetro dessas nanofibrilas pode variar, porém, geralmente se baseia
enfre 2-20 nm e alguns microns em comprimento. As nanofibrilas sdo
compostas de zonas amorfas e cristalinas, podendo ser consideradas de
fato, como um corddo de cristais de celulose ligados ao longo do eixo
de microfibrilas por dominios amorfos e desordenados.

[004]. A extracdo dos elementos de celulose em nano-escala a
partir de fibras lignoceluldsicas € um assunto muito estudado e
pesquisado devido as caracteristicas especificas destes
nanocompostos, principalmente devido ao fato de serem exiraidos de
fontes renovdveis, abundantes e de baixo custo, além da grande razdo
enfre a superficie e o volume, elevada forca e rigidez, baixos
coeficientes de expansdo térmica, peso e densidade e também devido
a sua biodegradabilidade. Dentre as inumeras possibilidades de
aplicacdo, se destacam o reforco de compdsitos para formulacdo de
embalagens, estruturas de suporte para a engenharia de tecidos, bases

para aplicagcdes cosméticas, meios filtrantes, agentes espessantes e
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modificadores de textura, compostos adsorventes, reforco de papel,
enfre outros.

[005]. Apesar de uma grande variedade de métodos para a
extracdo de nanocompostos de madeira e fibras naturais ja ter sido
descrita e patenteadaq, eles sdo basicamente efetuados por duas rotas:
por hidrdlise dcida ou por tfratamento mecdanico.

[006]. A hidrdlise dacida promove a clivagem transversal das
porcoes ndo cristalinas das microfibriias de celulose, levando a
formacdo dos entdo conhecidos nanocristais de celulose ou “whiskers”,
gue sdo particulas em formato de haste, com didmetros que variom
entfre 2-20 nm e comprimento entfre 100-600 nm. Acidos fortes, organicos
ou inorgdnicos, sGdo o©0s mais empregados, como descrito em
CN101942102A, CN104762846B, CN106380613A, onde a regido amorfa
da cadeia celuldsica foi removida pela acdo do dcido sulfdrico em
concentfracdes entfre 60-65%. Menos, mas também aplicado, o dcido
cloridrico pode ser utilizado na forma de gas (RU2281993) ou liquido
(JP2014511907A).

[007]. Os nanocristais sG@o caracterizados por sua elevada
cristalinidade e pelo comportamento coloidal das suas suspensdes
aquosas. Podem ser faciimente aplicados no reforco de matrizes
poliméricas; na sintese de polimeros com comportamento liquido-
cristalino para componentes elefrénicos; na imobilizacdo enzimdatica no
preparo de biocatalizadores; na drea medica auxiliando no
processamento de imagens para a localizacdo de fumores ou células
bacterianas; na liberacdo de medicamentos, entre outros.

[008]. Por sua vez, a aplicacdo de fortes forcas de cisalhamento
impostas pelo tfratamento mecdnico de fibras de celulose permite a
extracdo de microfibrilas e agregados com elevada razGo de aspecto
capazes de formar agregados com cadeias extremamente

emaranhadas. Diferentes aparatos podem ser utilizados para o
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processamento de celulose nanofibrilada, como citado no documento
de patente JP2009298972A; desde moinhos de discos (W0O2013072559),
mMoinhos de bolas, facas, refinadores (US20140154756A1;
US20150368368A1) até  homogeneizadores de alta  pressdo
(WO2014068196A2).

[009]. Esse tipo de nanocelulose € conhecida como celulose
nanofibrilada, nanofibrila de celulose ou apenas nanocelulose, € vem
sendo aplicada como reforco para compdsitos de polimeros, como
reforco na producdo de papel, na indUstria cosmética e de alimentos
como agente espessante, agente carreador e estabilizante.

[010]. A producdo de nanofibrilas celuldsicas e sua aplicacdo em
nanocompodsitos vem ganhando crescente atencdo devido as
profundas melhorias geradas nas caracteristicas destes, como aumento
das propriedades mecdanicas e a diminuicdo das propriedades de
barreira de gases. A acdo da nanocelulose como nano-reforco é
principalmente causada por sua elevada forca e rigidez combinadas
a0 seu baixo peso molecular, bem como sua biodegradabilidade,
biocampatibilidade e renovabilidade. Comparada a celulose
microcristalina, as nanofibrilas de celulose sdo mais efetivas no reforco
de biopolimeros devido as inferacdes enfre os nano-elementos que
formam uma rede percolada conectada por pontes de hidrogénio
quando elas estdo bem dispersas na matriz polimérica.

[011]. Nanomateriais de celulose tém sido exfraidos de vdarias
fontes vegetais e se mostrado como efetivo reforco na melhoria das
propriedades mecdnicas de filmes biopoliméricos formados por amidos,
alginatos e quitosana. Tendo em vista a preocupacdo ambiental e as
demandas legislativas quanto ao destino do material ao final do seu
ciclo de vida Util, o uso de fibras naturais para extracdo de
nanomateriais como as micro e nanofibrilas torna-se viavel, j&@ que sdo

matérias primas renovaveis e biodegraddveis, e possuem propriedades
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que satisfazem com éxito as caracteristicas desejaveis como um
material de reforco.

[012]. A pupunheira (Bactris gasipaes) pertence a familia das
palmdceas, nativa dos frépicos Umidos americanos, cultivada por indios
da América Central e da Amazdnia desde aproximadamente 1545. Esta
espécie é adaptada das condicdes amazdnicas, porém pode ser
cultivada em vdarias regides brasileiras, como nos estados da Bahia,
Espirito Santo, Rio de Janeiro, SGo Paulo, Parand e Santa Catarina. No
estado do Parand, a regido litordnea apresenta-se como uma drea
potencial para o plantio da pupunheira devido as condicdes climdticas
favordveis (altas temperaturas e alto indice pluviométrico). De 2004 a
2007 houve um aumento de 90 % da drea cultivada nesta regido.

[013]. A pupunheira € uma monocotileddneaq, pertence a familia
das Aricaceae, podendo atingir até 20 metros de altura. O estipe é
praticamente cilindrico, com o di@metro variando de 10 a 20 cm,
dividido por anéis com espinhos (0s entrends) e anéis sem espinhos (os
nos), que sdo cicatrizes deixadas pela queda das folhas. Em razdo do
clima e do estadio fisioldgico da planta, podem ocorrer entre 15 e 25
folhas, as quais apresentam de 120 a 240 foliolos compridos ao longo da
rague e que se agrupam no topo da darvore.

[014]. O interesse no palmito pupunha iniciou a partir da década
de 70, quando a exploracdo predatdria da palmeira jucara na regido
sudeste do Brasil tinha alcancado o seu mdximo e as reservas de
palmito nativo j& estavam bastante dilapidadas. A pupunheira se
destaca pelo seu potencial para a exploracdo racional de palmito.

[015]. A exploracdo agroindustrial e industrializacdo do palmito
pupunha trazem grandes beneficios socioeconémicos, no entanto,
apenas uma pequena parte da biomassa, aproximadamente 1 m de

uma palmeira de 15 m de altura, € comercializada como palmito,
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sendo o restante descartado, tendo como consequéncia a geracdo de
grandes quantidades de residuos.

[016]. A matéria orgdnica ndo comercializada, como as folhas, o
caule e as bainhas externas, € descartada nas florestas e as bainhas
medianas sdo descartadas na industria. Um hectare de cultivo de
pupunha produz cerca de 19,5 toneladas/ano de matéria seca, e a
qguantidade de palmito bruto extraido é de apenas 1,76
tonelada/hectare/ano, ou seja, 9% da biomassa produzida. Pouco tem
sido feito na fransformacdo ou aproveitamento destes residuos, que
totalizam 70% da producdo final e constituem um problema ambiental.

[017]. Estima-se que a producdo de residuos agroindustriais no
Brasil € em torno de 250 milhdes de toneladas/ano, os quais sdo
compostos de celulose (20 a 60 %), hemicelulose (20 a 30 %) e lignina (15
a 30 %), variando a concentracdo de acordo com a matéria-prima.

[018]. Além de comprometer o meio ambiente, a ndo utilizacdo
de subprodutos representa uma grande perda de biomassa que
poderia ser empregada na obtencdo de produtos de alto valor.
Atualmente, hd uma tendéncia global de usar de forma eficiente todos
os recursos naturais. A producdo sustentavel de alimentos e a
valorizacdo dos residuos sdo questdes que cada vez mais serdo
consideradas pelas agroindustrias. Por sua vez, a celulose obfida de
residuos agroindustriais tem qualidade semelhante a de origem
madeireira tradicional, e estes apresentam a vantagem de ter ciclos de
crescimento mais curtos e além de tudo, menores teores de ligning,
levando assim a processos de deslignificacdo mais simples.

[019]. Quando se consegue promover o aproveitamento de
residuos de alto valor celuldsico como as bainhas externas de pupunha,
que apresentam aproximadamente 60% do seu peso em porcoes
celulésicas, gerando produtos com alto valor agregado como as

porcoes de celulose em escala nanométrica se utilizando de uma

Petica0 870230011213, de 08/02/2023, pag. 11/34



7/12

tecnologia de producdo simples e faciimente reproduzivel como a
desfibrilacdo mecdanica, o problema gerado pelo depdsito da grande
qguantidade destes residuos no meio ambiente € resolvido, gerando
ainda um aumento da lucratividade para o produtor e para a industria
beneficiadora.

[020]. Nanoestruturas fibrilares de celulose possuem baixo custo,
sdo ambientalmente corretas e exibem caracteristicas mecdénicas
excepcionais, o que as fornam uma das mais atraentes classes de
materiais para elaboracdo de nanomateriais, sendo uma excelente

maneira de se agregar valor & subprodutos e rejeitos da agroindustria.

Descricdo da abordagem do problema técnico

[021]. Constata-se que as atividades associadas a producdo e
industrializacdo do palmito tém como consequéncia a geracdo de
grandes quantidades de residuos, o que pode representar um problema
para meio o ambiente, jG que a matéria orgdnica ndo utilizada, se
incorporada ao solo, promove um processo de humificacdo, atividade
microbiana que provoca temporariomente uma deficiéncia de
nifrogénio no solo, por seu consumo pelos microrganismos
decompositores. Desta forma, estes residuos deveriam ser tratados
adequadamente a fim de reduzir os problemas ambientais e conftribuir
para o desenvolvimento sustentdvel das regides produtoras. Iniciativas
no sentido de tratar e/ou aproveitar os residuos tornam-se essenciais
para minimizar problemas ambientais e de salde publica, bem como,
para gerar fontes alternativas de renda contribuindo assim, para o
desenvolvimento sustentavel.

[022]. A crescente preocupacdo com O meio ambiente,
verificada ao longo dos Ultimos anos, tem servido de base para que
sociedades e organizacoes questionem os modelos de exploracdo dos

recursos naturais, abordando ndo somente a intensidade como sdo
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explorados, como também as consequéncias ambientais decorrentes
de sua utilizacdo.

[023]. Assim, diversas maneiras tém sido buscadas, ndo s para
reduzir a intensidade de exploracdo dos recursos naturais, mas fambém
com foco na reutilizacdo dos subprodutos gerados nos diversos
processos das industriais.

[024]. As bainhas externas descartadas apds a extracdo dos
toletes de palmito, sdo residuos lignoceluldsicos, geralmente
caracterizados por sua baixa solubiidode e degradabilidade,
necessitando ser reduzido em particulas muito  finas  para
potencializacdo de seu tratamento. Sua degradabilidade é
determinada pela relacdo entre a celulose, a hemicelulose e a lignina.

[025]. Este residuo agroecolégico, composto por material
vegetal lignoceluldsico, pode ser considerado um produto florestal ndo-
madeireiro e apds fratamentos quimicos e mecdnicos pode ser utilizado
como fonte renovdvel para a obtencdo de nanofibrilas de celulose.

[026]. Estas estruturas estdo sendo inesgotavelmente estudadas e
tém mostrado potencial inovacdo na formulacdo de compdsitos como
reforco fisico, mas também na formulacdo de papel, alimentos,
cosméticos, utilizacdo em dreas médicas e também automobilisticas,
aéreas e navais.

[027]. A presente proposta compreende na utilizacdo de um
composto sem valor comercial e que gera um dano ao meio ambiente
quando ndo corretamente descartado a um produto com alto valor
agregado e elevado interesse tecnoldgico, sendo uma alternativa
vidvel para a disposicdo dos residuos gerados durante o corte das

palmeiras para extracdo do palmito.
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Descricdo detalhada da Invencdo

[028]. A obtencdo de nanofibrilas de celulose a partir das bainhas
externas da palmeira Bactris gasipaes € viabilizada a partir da
desfibrilacdo mecdnica de solucdes de fibras previomente separadas e
deslignificadas.

[029]. O processo de deslignificacdo ou branqueamento das
fibras se deu por tfratamento quimico a temperatura e pH controlados.

[030]. As bainhas previaomente cortadas em cavacos, com teor de
umidade aproximado de 8% foram hidratadas em dgua, a uma
consisténcia de 10%, ficando em contato por 24 horas a temperatura
ambiente, para assim favorecer a separacdo mecdanica das fibras.

[031]. A solucdo de cavacos e dagua foi refinada em moinho,
ocorrendo assim o processo mecdanico de desintegracdo das fibras com
o objetivo de promover a individualizagcdo das mesmas, favorecendo a
acdo posterior do agente branqueador.

[032]. O processo de deslignificacdo ou brangueamento foi
adaptado de Wise et al. (1946). Para cada 10 g de polpa foiusado 1,5 g
de clorito de sédio (NaClO2) a 80% e 10 gotas de dcido acético glacial
em 160 ml de adgua destilada. O material foi mantido & 80°C durante 1
hora. Foram realizadas rés etapas de deslignificacdo, sendo que em
cada intervalo a polpa foi lavada com dgua em abunddéncia a fim de
eliminar possiveis residuos de NaClO2.

[033]. Ao fim do Ultimo passo de branqueamento, as fibras foram
lavadas, centrifugadas para retirada do excesso de dgua e entdo
armazenadas.

[034]. A partir das fibras deslignificadas foi possivel a obtencdo de
uma suspensdo de nanofibrilas de celulose em dgua a partir da
desfibrilacdo mecdanica das fibras em moinho tipo coloidal.

[035]. As condicdes que possibilitaram a obtencdo de nanofibrilas

foram: velocidade de rotacdo de 1500 rpm, abertura entre as pedras
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entre 0,1 e 0,5 mm, consisténcia das solucdes de fibras/dgua entre 0,1 e
4% (das fibras absolutamente secas) e numero de passes entre 2 e 40.

[036]. Ao término do processo, foram obtidas suspensdes de
nanofibrilas de celulose com aspecto de gel. Todas as condi¢coes
citadas acima, possibilitaram a obtencdo de caracteristicas
nanomeétricas confirmadas através de microscopia de transmissdo
eletrénica, com fibras com didmetros nanométricos variando entre 13,76
e 23,04 nm e comprimentos micrométricos que ndo podem ser definidos
pela natureza emaranhada das nanofibrilas de celulose.

[037]. O indice de cristalinidade das nanofibrilas foi verificado por
difracdo de raio-x e ficou entre 50-60%, e sua temperatura de fransicdo
vitrea foi determinada por andlise térmica, ficando superior a 240°C.

[038]. As caracteristicas dos produtos finais obtidos citadas nos
paragrafos 36 e 37, comprovam a habilidade do processo descrito
(Imagem 5) em obter nanofibrilas de celulose de residuos de pupunha
com potencial aplicacdo em diversas dreas da ciéncia e tecnologia,
desde reforco fisico em compostos poliméricos e embalagens até
agentes de corpo em formulagcdes de alimentos, tinturas ou cosmeéticos.

[039]. Este potencial estd indicado em patentes que comprovam
os multiplos usos de nanocelulose de diferentes fontes. Como reforco
fisico em filmes biodegraddaveis (CN104987516B); formacdo de fimes
com apenas nanocelulose (CN104479368A); em embalagens e
revestimentos comestiveis (CN103254469A, US 20140272013A1); na
formulacdo de cosméticos (KR101771606B1; na producdo de géis e
hidrogéis (EP2236545A1, KR101677979B, CN102666669A), membranas
(CN106188600A) e espumas (US20130330417A1).

Descricdo das Figuras

[040]. Figura 1 — Imagem obtida por microscopia eletrénica de

transmissdo (MET) de nanofibrilas de celulose de pupunha (Bactris
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gasipaes) obtidas por 5 passes no moinho de uma solucdo de 1% de
fioras em agua a uma disténcia de 0,1 mm entre as pedras (etapa 07
do fluxograma) - destaque para a espessura nanométrica das fibrilas,
caracteristica alcancada pelos procesos aplicados.

[041]. Figura 2 — Imagem obtida por microscopia eletrbnica de
transmissdo (MET) de nanofibrilas de celulose de pupunha (Bactris
gasipaes) obtidas por 5 passes no moinho de uma solucdo de 2% de
fioras em dgua a uma distGncia de 0,2 mm entre as pedras (etapa 07
do fluxograma) - destaque para a espessura nanomeétrica das fibrilas,
caracteristica alcancada pelos procesos aplicados.

[042]. Figura 3 — Imagem obtida por microscopia eletrbnica de
transmissdo (MET) de nanofibrilas de celulose de pupunha (Bactris
gasipaes) obtidas por 10 passes no moinho de uma solucdo de 1% de
filoras em dgua a uma distGncia de 0,5 mm entre as pedras (etapa 07
do fluxograma) - destaque para a espessura nanométrica das fibrilas,
caracteristica alcancada pelos procesos aplicados.

[043]. Figura 4 — Imagem obtida por microscopia eletrénica de
transmissdo (MET) de nanofibrilas de celulose de pupunha (Bactris
gasipaes) obtidas por 15 passes no moinho de uma solucdo de 1% de
fibras em dgua a uma distdncia de 0,1 mm enfre as pedras (etapa 07
do fluxograma) - destaque para a espessura nanométrica das fibrilas,
caracteristica alcancada pelos procesos aplicados.

[044]. Figura 5 - Fluxograma do processo de obtencdo de
nanofibrilas de celulose a partir da desintegracdo mecdnica de residuos
de corte da pupunheira (Bactris gasipaes), onde

a) Corte em formato de cavacos dos residuos de bainha externa
da pupunheira (Bactris gasipaes);

b) Secagem dos cavacos a 40°C/48h (teor de umidade médio
de 8%);
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c) Hidratacdo dos cavacos (10% cavacos) em dagua por 24
horas;

d) Refino em moinho;

e) Deslignificacdo das fibras utilizando como principal composto
ativo o clorito de sédio a 80% e tempo de contato de uma hora
a 80°C (processo repetido por 3 vezes), finalizado por lavagem
em dgua e centrifugacdo das fibras branqueadas para retirada
do excesso de dgua;

f) Solucdo de fibras branqueadas em dgua (consisténcia entre
0.5 e 2%);

g) Obtencdo de suspensdes de nanofibriias de celulose com
aspecto de gel ao término do processo de desfibrilacdo
mecdanica em moinho coloidal Super Masscolloider (MKCA6-3;
Masuko Sangyo Co., Ltda.). (Velocidade de rotacdo de 1500
rom; abertura entre as pedras entre 0,1 e 0,5 mm; nUmero de

passes entre 2 e 20).
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REIVINDICACOES

1 - PROCESSO DE OBTENGAO DE NANOFIBRILAS DE CELULOSE A
PARTIR DE RESIDUOS DE CORTE DA PUPUNHEIRA (Bactris gasipaes),

caracterizado pelas seguintes etapas que estdo dispostas no

fluxograma:
a) Corte em formato de cavacos dos residuos de bainha externa
da pupunheira (Bactris gasipaes);
b) Secagem dos cavacos a 40°C/48h (teor de umidade médio
de 8%);
c) Hidratagcdo dos cavacos (10% cavacos) em dAgua por 24
horas;
d) Refino em moinho;
e) Deslignificacdo das fibras utilizando como principal composto
ativo o clorito de sédio a 80% e tempo de contato de uma hora
a 80°C (processo repetido por 3 vezes), finalizado por lavagem
em dagua e cenfrifugacdo das fibras branqueadas para retirada
do excesso de agua;
f) Solucdo de fibras branqueadas em dagua (consisténcia entre
0,5 e 2%);
g) Obtencdo de suspensdes de nanofibriias de celulose com
aspecto de gel ao término do processo de desfibrilacdo
mecdnica em moinho coloidal Super Masscolloider (MKCA6-3;
Masuko Sangyo Co., Ltda.), (Velocidade de rotacdo de 1500
rom; aberfura enfre as pedras enfre 0,1 e 0,5 mm; nUmero de

passes entre 2 e 20).
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2 - PROCESSO DE OBTENGAO DE NANOFIBRILAS DE CELULOSE A
PARTIR RESIDUOS DE CORTE DA PUPUNHEIRA (Bactris gasipaes), de

acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pela utilizacdo das fibras

advindas de residuos lignoceluldsicos agroindustricis do corte da

pupunheira (Bactris gasipae) para a producdo de nanocelulose.

3 - COMPOSTO OBTIDO POR MEIO DO PROCESSO DE OBTENCAO
DE NANOFIBRILAS DE CELULOSE A PARTIR RESIDUOS DE CORTE DA
PUPUNHEIRA (Bactris gasipaes), conforme as reivindicacdes 1 e 2,

caracterizado por ser um composto de nanofibrilas de celulose, celulose

nanofibrilada ou somente nanocelulose, denominado
suspensdo/solucdo/gel de nanofibrilas de celulose, com espessura

variando entre 13,76 e 23,04 nm.
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Figura 2
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Figura 3
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Figura 5
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