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RESUMO

As metodologias para obtengdo de nanocelulose tém se diversificado em virtude do interesse crescente por esse
nanomaterial. Nesse trabalho, nanoparticulas esféricas foram obtidas da celulose extraida da casca de Nephelium
lappaceum por hidrélise com o liquido i6nico aprético [Bmim][HSO.], seguido de sonicagdo Suas propriedades foram
investigadas nas formas de suspenséo aquosa e nanopaper. Foi possivel obter nanoparticulas estaveis em meio aquoso, de
baixa cristalinidade e elevada estabilidade térmica que, quando da evaporacao controlada de agua, organizam-se na forma
de um nanopaper transparente. O liquido i6nico péde ser recuperado em elevado rendimento e sem contaminacgdo. Os
resultados sugerem que a metodologia empregada € adequada para obtencdo de particulas esféricas as quais, apesar de
ndo serem desejaveis enquanto reforco em nanocompositos por sua baixa razdo de aspecto, sédo capazes de formar
nanopapers da mesma forma que nanoparticulas agulhadas e possuem potencial aplicacdo em farmacos e na medicina.
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1. INTRODUCAO

A nanocelulose € um nanomaterial em crescente investigagdo. Geralmente, as nanoparticulas de maior
interesse para estudo e aplicacdo em nanocompdsitos e nanopapers sdo aquelas de formato agulhado tipico e
de elevada cristalinidade. Cascas sao residuos lignocelulésicos ndo processados da atividade agricola que
podem ser usados para obtencdo de nanocelulose, a exemplo da soja, ervilha, cevada, alho, coco, arroz e
amendoim.® Diversos autores reportaram na literatura a obtencdo de nanoparticulas esféricas a partir de
variadas fontes celulésicas, tais como alho,’ algodao, uva, palma e cana de agucar, contudo poucas aplicacdes
sdo propostas pra esse tipo de nanomaterial. O menor potencial de dano celular em comparagéo aos formatos
agulhados e a facilidade de sua hidrélise em organismos que ndo possuem enzimas celuloliticas foram
apontados como potencialidades desse material, especialmente como suporte para imobilizacdo de drogas.3
Dado o potencial agricola brasileiro e sabendo-se que o inchamento da celulose e o uso de sonicacdo s&o
condicbes que favorecem o formagcéo de particulas esféricas,” neste trabalho investigou-se o uso da casca de
rambutan (Nephelium lappaceum), um fruto nativo da Asia cultivado no Brasil, como fonte de nanoparticulas
esféricas de celulose. Para tal, utilizou-se um meio hidrolitico com potencial de inchamento da celulose,” o
liquido ibnico aprético [Bmim][HSO,], cujos cations volumosos viabilizam o afastamento entre as cadeias
celulésicas.

2. METODOLOGIA

A descricdo do procedimento de pré-tratamento da casca para obtencdo da celulose ja foram descritos
previamente em trabalho anterior do grupo.® As condicdes de hidrélise foram definidas com base em outros
trabalhos de otimizac&o:® razdo massica de 1:9, a 80 °C, por 1 h, sob agitacdo mecanica. Para finalizar a
reacao, foi adicionado um volume de 10 vezes de agua destilada & 4 °C. A suspens&o diluida foi sonicada por
15 min, numa poténcia de 50%, no modo pulsado, sob banho de gelo para evitar superaquecimento. A
suspensao sonicada foi centrifugada para separacao do liquido iénico e dispersdo das nanoparticulas em agua.
A suspenséo turva foi dialisada em membrana de celulose até pH 7, na qual foi feito o ensaio de birrefringéncia
para confirmar a presenc¢a de nanoparticulas em suspensao (NPC-b).

As nanoparticulas obtidas foram caracterizadas por Espalhamento de luz eletroforético (ELS),
Microscopias de forca atdbmica e transmissdo (AFM e MET), Infravermelho (FTIR), Andlise termogravimétrica
(TGA) e Difracdo de raios-X (DRX). ApGs evaporacao controlada da agua de suspensdes a 0,5% em massa, em
placas de poliestireno, a 40 °C por 8h, foi obtido um nanopaper que foi avaliado por Microscopia de forca
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atdmica (AFM). Nanocristais agulhados de alta pureza (NPC-a) obtidos da Forest Products Laboratory foram
utilizados para comparacao. O liquido i6nico foi recuperado por secagem em estufa e avaliado quanto a pureza

(FTIR) e rendimento de recuperagdo. Um esquema geral do procedimento encontra-se apresentado na Figura
1.

Figura 1 — Procedimento experimental para obtengdo das nanoparticulas em suspensao aquosa: (a) Secagem
da casca do rambutan, (b) Casca do rambutan branqueada e moida (celulose), (c) Hidrolise da celulose com
[Bmim][HSO,], (d) Sonicacdo do material recém-hidrolisado, (e) Material sonicado, (f) Disperséo das
nanoparticulas por centrifugacao, (g) Liquido i6bnico aquoso recuperado, (h) Suspensédo aquosa de
nanopartlculas (|) Fluxo de blrrefrlngenC|a da suspensao aquosa

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A suspensao aquosa obtida apresentou um potencial Zeta de -21,6 £ 0,4 mV. As nanoparticulas obtidas
apresentaram formato esférico, aparentemente formadas por aglomerados de trés particulas menores (Figura
2a). Foi possivel recuperar o liquido idnico utilizado num rendimento massico elevado de 89,96 + 5,03%, o qual
ndo apresentou bandas no infravermelho diferentes daquelas apresentadas pelo liquido puro. O espectro de
FTIR das nanoparticulas foram similares a referéncia (Figura 2d). NPC-b apresentou maior estabilidade térmica
(Figura 2e) e baixa cristalinidade, 1.C. ~ 34%, com um padrdo de difracéo tipico de materiais amorfos (Figura

2f). As propriedades aqui apresentadas dialogam com as potenciais aplicagbes apontadas na literatura para
nanoparticulas esféricas de celulose.’

Figura 2 — Caracterizagao das nanoparticulas: (a) e (b): Micrografia de AFM em 2D e 3D de NPC-b; (c)
Micrografia de MET de NPC-b; (d) FTIR; (e) Andlise térmica; (f) Difracdo de raios-X de NPC-b.
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O nanopaper formado a partir de NPC-b mostrou-se levemente amarelado em comparagédo a NPC-a,
possivelmente devido a algum liquido i6nico residual presente no material ou reagbes brandas de oxidagéo
durante a hidrélise. Contudo, ag)resentou uma boa transparéncia, o que indica que as nanoparticulas
encontram-se bem compactadas,” espalhando pouco a luz visivel. Ao observar as micrografias (Figura 3),
observa-se que a rugosidade superficial do nanopaper de NPC-b € maior do que a referéncia, contribuindo
também para uma menor transparéncia.

Figura 3 — Aspecto visual, transparéncia e micrografias de AFM em 2D e 3D para: (a) NPC-b, (b) NPC-a
(referéncia).
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4. CONSIDERACOES FINAIS

Foi possivel obter nanoparticulas de celulose esféricas e amorfas, termicamente estaveis e em meio
aquoso. O meio utilizado para sua obtencdo pOde ser facilmente recuperado para reutilizagdo, em
contraposicdo ao &cido sulfirico que geralmente é utilizado e posteriormente descartado. Essas particulas
puderam se organizar na forma de um nanopaper transparente, com caracteristicas parecidas ao nanopaper
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tomado como referencial. Os resultados sugerem que esse tipo de nanomaterial pode ser adequado para uso
como revestimento e/ou suporte em drug delivery na medicina.
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