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INTRODUCAO

A busca por materiais sustentaveis e de alto desempenho tem impulsionado a aplicacdo de
nanocristais de celulose (NCC), devido as suas propriedades mecanicas, elevada area
superficial e carater renovavel. A utiliza¢cdo de NCC em matrizes poliméricas tem se mostrado
promissora na modificagdo de propriedades de compositos. Assim, este trabalho teve como
objetivo extrair nanocristais de celulose a partir de fibras de algodao por dois métodos distintos,
comparar seus rendimentos, caracterizar as amostras obtidas e preparar nanocompdsitos epoxi
reforcados com diferentes fontes de NCC, visando a avaliacdo de suas propriedades fisico-
quimicas € mecanicas.

DESENVOLVIMENTO

Foi realizada a extracdo de nanocristais de celulose (NCC) a partir do algodao por dois métodos:
o tradicional (polpagdo, branqueamento e hidrolise acida) e uma variagdo na etapa de polpagao.
No método tradicional, o algoddo foi inicialmente submetido a ciclos de tratamento alcalino
(NaOH 5 % m/V) e secagem — chamada de polpacao, seguido do branqueamento com solu¢do
oxidante (NaOH 2% m/v e H202 4% (v/v)). Estas etapas visam a remog¢do de lignina,
hemicelulose e demais impurezas. ApoOs sucessivas lavagens até atingir pH neutro, o material
foi seco em estufa e, em seguida, submetido a hidrolise 4cida em uma mistura de HoSO4 60%
(m/v) e HCI 37% (m/v) na proporcao 2:1, etapa responsavel por remover as regides amorfas da
celulose e preservar as regides cristalinas. A suspensdo resultante foi lavada e centrifugada
sucessivas vezes, sendo entdo purificada por meio de didlise em 4gua deionizada até a
neutralidade, sendo posteriormente liofilizada para obtencao do NCC em p6 € nomeada como
CAL3. Na variagdo do método, a diferenga consistiu na auséncia da etapa de secagem apos cada
ciclo de polpagcdo, de modo que a celulose branqueada ainda umida foi encaminhada
diretamente a hidrolise 4cida, mantendo-se inalteradas as demais etapas do processo, sendo a
amostra nomeada como CALND.

Além desses dois materiais extraidos, também foram utilizadas amostras de NCC comercial
(BioNano) e outra funcionalizada com 3-glicidoxipropiltrimetoxi silano (GLYMO, Fig 1a)),
compondo o conjunto de amostras destinadas a formulacdo dos nanocompositos.
Adicionalmente, foram realizadas andlises de potencial zeta das amostras comercial (BioNano)
e GLYMO dispersas em agua, a fim de avaliar a estabilidade coloidal das particulas de NCC
nessas condigoes.

Os nanocompositos foram preparados contendo 0,5% em massa de NCC dispersos em matriz
de Diglicidil Eter de Bisfenol A (DGEBA) ¢ Trietilenotetramina (TETA). Para tanto, seguiu-se
um procedimento que envolveu o cisalhamento inicial do NCC no mondmero, a
homogeneizacdo com aliquotas adicionais de resina € o subsequente degaseamento das
misturas. A partir dessas formulagdes, foram produzidos corpos de prova destinados as analises
de microdureza.

RESULTADOS

O método tradicional de extracdo de nanocristais de celulose apresentou rendimento de
aproximadamente 70%, enquanto a variacdo sem a etapa de secagem na estufa durante a
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polpacdo resultou em apenas 30%, evidenciando a necessidade da secagem entre ciclos de
polpacdo. Espectros de infravermelho sugerem diferenca entre as amostras, especialmente nas
defini¢des de sinais associados as ligagdes C-O (Fig.1b). Outros lotes de NCC foram
caracterizados por potencial zeta indicando que o NCC comercial apresentou valores médios
mais negativos (—10 a —15 mV), indicando maior estabilidade coloidal, enquanto o NCC
funcionalizado com GLYMO apresentou valores proéximos a neutralidade (0 a =5 mV),
sugerindo menor repulsdo eletrostatica, mas maior potencial de compatibilidade com a matriz
epoxidica.

Em relagdo a microdureza dos compdsitos (Fig 1¢), observou-se semelhanga entre os valores
médios, ndo possibilitando distinguir o efeito da funcionalizacdo da NCC com GLYMO ou
efeito da origem da NCC, extraida neste projeto ou comercial.

CONSIDERACOES

A eliminacdo da etapa de secagem durante a extracdo de NCC reduziu significativamente o
rendimento obtido, mas permitiu a obtengdo de nanocristais aplicaveis em compositos. A
caracterizagdo confirmou a integridade dos NCC e sua viabilidade como reforgo em sistemas
epoxi. A integracao das analises mecanicas, permitira determinar a fonte de NCC mais adequada
para melhorar o desempenho de nanocompositos poliméricos, contribuindo para o
desenvolvimento de materiais sustentaveis e de alto desempenho.
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Figura 1. (a) Representagdo esquematica da reagdo entre Glymo e celulose; (b) Compara¢do
dos Espectro de FTIR de fibras de celulose purificadas por duas estratégias distintas durante
a polpagado, (c) Microdureza Vickers dos compdsitos de 0,5 % de NCC em resina epoxidica.

Comparagado de microdureza entre os compositos com NCC extragdo tradicional
(CAL3 130825), NCC comercial (BIONANO 130825) e funcionalizada com GLYMO
(GLYMO 130825).
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