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1. INTRODUCAO E ESTADO DA ARTE

A crescente demanda por produtos de fontes renovaveis e sustentaveis como alternativa aos
materiais provindos de fontes fosseis tem instigado inimeros estudos a cerca da celulose, polimero
natural mais abundante na natureza. Estes estudos visam diferentes areas de aplicacdo, ndo apenas
para a producdo de commodities de alto volume, como nas indastrias papeleira e de
biocombustiveis, mas também de novos materiais de alto valor agregado, como os materiais a base
de nanocelulose [1, 2]. A celulose pode ser obtida como estruturas de diferentes morfologias e
dimensdes, encontrando-se na escala de nandmetros a milimetros, de acordo com o procedimento
utilizado visando seu uso potencial.

Os processos para a obtencdo de nanoestruturas de celulose estdo se tornando, nas ultimas
décadas, uma &rea de extensivas pesquisas, uma vez que estes materiais possuem caracteristicas
Unicas, como alta resisténcia e rigidez, baixa densidade, boa capacidade para modificacdo quimica,
carater biodegradavel e grande disponibilidade a baixo custo [3, 4, 5]. Estas caracteristicas
possibilitam sua aplicacdo em diferentes campos, como em materiais compositos, na industria
papeleira, em aditivos de revestimento, em cosméticos, nas areas farmacéutica e medicinal, em
dispositivos eletronicos, entre outros [3, 6]. Dois tipos de nanoestruturas de celulose séo geralmente
considerados: os nanocristais de celulose (NCC) e as nanofibrilas de celulose (NFC). Os
“whiskers”, ou nanocristais de celulose (NCC), sdo estruturas altamente cristalinas, rigidas e
retilineas, com dimensdes laterais da ordem de 2 — 20 nm e comprimentos variando de 100 a 600
nm, dependendo da biomassa da qual sdo extraidos [5].

A extracdo das regides cristalinas da celulose & geralmente baseada em processos de
hidrolise quimica ou enzimaética, podendo ser combinada com métodos de processamento
mecanicos [2, 7, 8]. O método mais estudado e aplicado na obtencdo de NCC é a hidrolise acida
concentrada utilizando-se HCI ou H,SO,. Entretanto, o alto consumo de acido e o baixo rendimento
constituem grandes entraves na producdo de NCC. Diferentemente, a hidrolise enzimatica para a
extracdo das regides cristalinas da celulose possui a vantagem de ser especifica, permitindo um
maior rendimento de NCC e evitando sua degradacdo e/ou diminuicdo de sua massa molar, além de

ser ambientalmente menos agressiva [8]. Além disso, os NCC produzidos por métodos de hidrolise
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acida possuem superficies carregadas negativamente, enquanto os obtidos por via enzimatica ndo
possuem cargas em sua superficie, o que permite uma maior estabilidade térmica e melhores
propriedades mecanicas.

Neste sentido, a producdo de NCC pode ser integrada a biorrefinaria da cana-de-aguUcar,
sendo obtido como coproduto da rota de obtencdo do etanol celulésico. Poucos estudos mostram a
viabilidade da extracdo de nanocristais a partir do residuo solido da hidrolise enzimética de
materiais lignocelulosicos [9, 10]; entretanto, a literatura especializada ndo apresenta informacdes a
respeito de um estudo cinético detalhado, de forma a obter uma alta concentracdo de aclcares no
licor e um bom rendimento de nanocristais com caracteristicas adequadas.

Assim, o projeto proposto consiste em um estudo cinético da hidrélise enzimatica do bagaco
de cana-de-acUcar, visando a melhor integracdo entre a obtencdo de nanoestruturas de celulose e a

producdo de acucares fermentesciveis.

2. OBJETIVOS
O objetivo principal desta proposta é a obtencdo e caracterizacdo de nanocristais de celulose
a partir dos residuos solidos produzidos na etapa de hidrélise enzimatica de amostras de bagaco de
cana-de-acgUcar, processadas quimicamente e fisico-mecanicamente.
Os objetivos especificos sdo:
e Processamento fisico-quimico do bagago de cana-de-aglcar por pré-tratamento
hidrotérmico e deslignificacdo organossolve;
e Processamento fisico-mecanico das amostras de bagaco, tanto pré-tratadas quanto
deslignificadas;
e Caracterizacdo quimica e ultraestrutural das diferentes amostras em estudo e suas
correntes de processo;
e Estudo cinético da reacdo de hidrolise enzimética dos materiais processados;

e Branqueamento e isolamento dos nanocristais de celulose.

3. DESENVOLVIMENTO
3.1.Preparo e caracterizacdo das amostras de bagaco de cana-de-agUcar
No projeto proposto serd utilizada apenas a fracdo fibra do bagago. As fibras de bagaco
serdo caracterizadas quanto ao teor de cinzas [11]; teor de extrativos [12]; teor de lignina e
carboidratos [13]; distribui¢do de tamanho de particulas; estabilidade térmica; cristalinidade [14]; e

volume de poros nas fibras [15].
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As fibras de bagaco serdo entdo submetidas a dois processos de fracionamento quimicos, o
pré-tratamento hidrotérmico e a deslignificagdo organossolve, e um processo de fibrilagdo mecénico
em refinador de discos, ambos em condicdes otimizadas de processamento estabelecidas em estudos
cinéticos prévios realizados no CTBE (projeto Jovem Pesquisador FAPESP, 2010/08691-4).

3.2. Processamentos fisico-quimicos

Os processamentos fisico-quimicos das fibras de bagaco serdo realizados segundo a
metodologia publicada por SANTUCCI e colaboradores [16].

O pré-tratamento hidrotérmico, cujo intuito principal é a remocdo das hemiceluloses das
fibras de bagaco, utiliza 4gua como solvente, e seré realizado a 190°C por 10 minutos, a uma razao
biomassa/solvente de 1:10 (m/v).

A deslignificacdo organossolve tem como objetivo a remocéo da fracdo lignina das fibras de
bagaco, utilizando como solvente uma mistura etanol/agua (1:1 / v:v). A reacdo sera realizada a
200°C e 90 minutos, a uma razdo biomassa/solvente de 1:10 (m/v).

Ao fim das reacdes, os materiais solidos pré-tratados (celulignina e polpa celulésica) serdo
separados dos licores de pré-tratamento, lavados e armazenados para as posteriores analises de

caracterizacdo e para a etapa de processamento fisico-mecanico.

3.3.Processamento fisico-mecéanico

A etapa de processamento fisico-mecanico, tanto das amostras pré-tratadas
hidrotérmicamente quanto deslignificadas, sera realizada em refinador de discos Bauer adaptado
com sistema para recirculacdo de material, utilizando-se 400g de biomassa (base seca) a uma
consisténcia de 2% de sélidos. O processamento serd realizado a uma velocidade de rotacdo dos
discos fixa em 1750 rpm por 60 minutos, ajustando-se os discos até uma distancia minima de 25

um.

3.4. Hidrodlise enzimética
As amostras de bagaco de cana-de-agucar processadas serdo submetidas a hidrdlise
enzimatica, com o intuito de verificar a performance destes materiais frente a obtencéo de agucares
fermentesciveis e produzir um residuo sélido composto de particulas nanométricas e cristalinas. As
reacOes de hidrdlise serdo realizadas segundo o protocolo padrdo utilizado no CTBE, que emprega a
enzima celulase comercial (Celluclast 1.5 L) suplementada com B-glicosidase (Novozym 188),

coletando-se amostras a cada 4 horas de reacdo até o tempo total de 48 horas. As amostras seréo
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entdo filtradas, sendo os licores congelados e reservados para as posteriores analises de
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) e microscopia eletrdnica de transmissdo. Os

residuos solidos serdo reservados para o preparo de nanocristais de celulose.

3.5. Preparo e caracterizacdo das amostras de nanocristais de celulose

Para a extracdo dos nanocristais de celulose, os residuos de hidrélise enzimética serdo
primeiramente submetidos a uma etapa de branqueamento utilizando-se clorito de sodio e acido
acetico glacial, com o intuito da remocéo total da lignina presente nos residuos. Posteriormente, 0s
solidos branqueados serdo tratados mecanicamente por ultrasonicacdo a uma consisténcia de 1% de
solidos, aplicando-se 3 ciclos de 10 minutos.

As amostras de nanocristais de celulose obtidas serdo caracterizadas aplicando-se as técnicas
de espectroscopia no infravermelho, termogravimetria, difracdo de raios-X e microscopia eletrénica

de transmissao.

4. CRONOGRAMA

Etapa Ago | Set | Out | Nov | Dez | Jan | Fev | Mar | Abr [Maio| Jun | Jul

Revisdo Bibliografica X X X X
Pré-tratamento hidrotérmico
Deslignificagdo organossolve

Processamento fisico-mecanico X
Hidrolise enzimatica
Anaélise dos licores de hidrolise
Obtencéo e caracterizagdo dos NCC

X X X X

Confecgéo do Relatorio
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