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RESUMO

Esse trabalho teve como objetivo desenvolver nanoparticulas de amido de mandioca e nanoparticulas de celulose de sisal,
ambas por hidrélise &cida. Essas nanoparticulas foram caracterizadas por microscopia eletrbnica de trasmissdo e foi
avaliada ainda a influéncia da adicdo dessas nanoparticulas nas propriedades mecénicas de filmes de amido. As
nanoparticulas de amido apresentaram didametro médio de 112,02 + 12,04 nm. As nanoparticulas de celulose apresentaram
comprimento de 266,05 + 55,90 nm e diametro de 11,36 + 4,72 nm. As nanoparticulas de celulose tiveram um efeito de
refor¢co maior nos filmes de amido do que as nanoparticulas de amido. O método de hidrélise acida foi capaz de produzir
nanoparticulas de amido e celulose. No entanto, quando se deseja utilizar nanoparticulas como reforco para matrizes
poliméricas, aquelas extraidas da celulose sdo mais viaveis.

PALAVRAS-CHAVE: Celulose, amido, nanoparticulas, reforco.

1. INTRODUCAO

Particulas em escala nanométrica geralmente apresentam uma maior area superficial por unidade de
massa, permitindo uma maior capacidade de auto interacdo, 0 que as torna capazes de atuar como importantes
cargas de reforco mecanico em matrizes poliméricas biodegradaveis.*

Por ser um polimero natural, biodegradavel e de fonte renovavel, o amido € um bom candidato para a
producdo de nanocristais e nanopartl'culas.2 Ao nivel molecular, o amido é composto por dois diferentes
polissacarideos de a-D-glicose: amilose e amilopectina.

Outro material que esta sendo estudado como carga de reforgo sdo as nanoparticulas de celulose. A
rigidez inerente e o elevado grau de cristalinidade tornam a celulose adequada para o uso como reforco em
compdsitos. As caracteristicas que estimulam a utilizagdo das nanoparticulas de celulose como reforco em
matrizes poliméricas sao a sua grande area superficial especifica e o elevado médulo de elasticidade.?

Entre os varios métodos para preparar nanoestruturas, a hidrélise acida € o mais conhecido e
amplamente utilizado. Este processo remove as partes amorfas, liberando cristais simples e bem definidos, num
estado de suspensao coloidal.

Dessa forma, o presente trabalho teve como objetivo avaliar as caracteristicas microscopicas de
nanoparticulas de amido e de celulose obtidas por hidrélise acida, bem como o efeito da adicdo dessas
estruturas nas propriedades mecénicas de filmes de amido.

2. METODOLOGIA

2.1. Obtencao das nanoparticulas de amido

Inicialmente 36,725 g de amido de mandioca foram misturadas a 250 mL de H,SO, (3,16 M). A mistura
permaneceu em agitacao orbital (100 rpm/ 40 °C/ 5 dias). Apds esse periodo, o material foi diluido em agua
destilada. Foram realizadas centrifugagfes sucessivas (10.000 rpm/ 10 °C/ 15 min), até que o material
apresentasse um pH neutro. As nanoparticulas foram entdo submetidas a banho de ultrassom por 5 min/ 140
Hz e secas por liofilizac&o.*

2.2. Obtencéo das nanoparticulas de celulose
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Inicialmente a celulose foi extraida das fibras de sisal conforme processo descrito por Silva.”> O método
de hidrélise com &cido sulfdrico (64% m/v) foi utilizado. A celulose foi dispersa no &acido na proporgao de 15
mL.g™, em seguida a mistura foi mantida sob agitacio mecanica (45 °C/ 50 min). A hidrélise foi finalizada com
a diluicdo da suspensdo em igual parte de agua gelada, o material foi submetido a sucessivos ciclos de
centrifugacao (4400rpm/ 10 °C/ 10 min) até que o sobrenadante se apresentasse turvo. Em seguida, o
sobrenadante foi recolhido e submetido a dialise durante 7 dias até pH 6. A solucdo contendo as nanoparticulas
de celulose foi sonicada (20 min/ 140 Hz) e liofilizadas.®

2.3. Obtencéo dos filmes nanocompdsitos

Foi utilizada a técnica de evaporagdo do solvente (casting) para a producédo dos nanocompc’Jsitos.6
Inicialmente diluiu-se em agua destilada: amido de mandioca 6% (m/v), glicerol 20% (M/Mgmg) € as
nanoparticulas na concentragédo de 1% (M/mMmgmigo). Uma formulacéo controle (sem adicdo de nanoparticulas)
também foi obtida. A solugéo foi aquecida até a temperatura de gelatinizacdo do amido (70 °C) sob agitagao
manual, em seguida vertida em placa de vidro. As amostras foram secas em estufa a 32 °C por 24 h e
acondicionadas em temperatura de refrigeracéo.

2.4. Microscopia eletronica de transmissao - MET

As imagens das nanoparticulas foram obtidas em microscopio eletrénico de transmisséo (JEOL modelo
EM 12130), segundo metodologia proposta por Silva.> Uma gota de suspenséo aquosa (0,3% m/v) contendo as
nanoparticulas foi depositada em uma grade de niquel (200 mesh). Apds secar, a grade foi corada com acetato
de uranila 2%, seca a temperatura ambiente e observada.

2.5. Propriedades mecénicas dos filmes nanocompadsitos

As propriedades mecénicas dos filmes foram medidas usando uma maquina universal de testes
mecanicos (EMIC DL-200, Brasil) equipada com uma célula de carga de 200 N de acordo com ASTM 638-09."
Os filmes cortados em tiras de 12,5 cm x 2,5 cm (comprimento x largura) foram medidos quanto a espessura e
acondicionados durante 24 horas (60% UR, 23 °C). As tiras foram montadas entre as garras a uma distancia de
50 mm e o teste de tracéo foi realizado a uma velocidade de 10 mm.min’".

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Microscopia eletronica de transmissao — MET

A morfologia das nanopatrticulas é apresentada na Figura 1. As nanoparticulas obtidas partir de celulose
de sisal (Figura 1-a) apresentaram um rendimento de 26 %, comprimento médio 266,05 + 55,90 nm, didmetro
médio 11,36 + 4,72nm e razdo de espectro 25,48 + 7,01. Foi observada ainda, a presenca de aglomerados que
segundo Elazzouzi-Hafraoui® sdo justificados pela grande area superficial e fortes interacdes de hidrogénio
presentes nestes sistemas.

Figura 1: Microscopia eletrénica de transmissdo das nanoparticulas de celulose (a) e de amido (b).

Yiad o .

As nanoparticulas de amido (Figura 1-b) apresentaram um formato arredondado ou oval, o que esta de
acordo com o trabalho de Kim°. Também foi possivel observar a presenca de aglomerados dessas
nanoestruturas. Por hidrélise &cida foi obtido um rendimento de 30 %, o didmetro médio destas nanoparticulas
apresentou um valor de 112,02 + 12,04 nm.

3.3. Propriedades mecénicas
A Tabela 1 mostra a influéncia da adicdo das nanoparticulas de celulose e amido nas propriedades
mecénicas dos filmes de amido. O filme adicionado de nanoparticulas de celulose (F.) apresentou o maior
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valor de resisténcia méaxima a tracéo. Cerca de 50% maior que o valor observado para o filme de controle (F¢).
O alto grau de cristalinidade dessas nanoestruturas justifica esse aumento da resisténcia a tracéo dos filmes de
amido.

Tabela 1: Resisténcia maxima a tracédo, alongamento e médulo de Young dos biocompdsitos de amido.

Biocompadsito Resisténcia maxima a tracdo (N) Alongamento (%)
Fec 9,4+2,63° 7,241,402
Fami 11,0+2,26° 3,7x0,67"
Feel 18,4+1,262 4,0+1,33°

Os dados representam a média de dez determinagdes.

Média * desvio padréao.

Os termos com a mesma letra em cada coluna ndo apresentam diferengas significativas
(p <0,05).

O alongamento na ruptura, que esta associado a flexibilidade dos materiais, diminuiu significativamente
com a adicdo das nanoparticulas de amido (F,n;). Esta diminuicdo pode estar associada a uma maior rigidez do
material, de acordo com Dai*’, a diminuicdo da deformacdo nos bionanocompdsitos € um fenémeno bem
conhecido que esta relacionado as diferencas de rigidez entre a matriz e os agentes de processamento.

O filme adicionado de nanoparticulas de celulose apresentou valor de alongamento na ruptura menor
do que o observado para o filme controle.

4. CONSIDERA(;OES FINAIS

O método de hidrélise acida foi capaz de produzir particulas de celulose e de amido em um tamanho
dentro da escala nanométrica, no entanto essas particulas apresentam caracteristicas bem distintas. As
nanoparticulas de amido apresentaram um formato oval, muito semelhante aos granulos originais de amido,
enquanto que as nanoparticulas de celulose apresentaram um formato cilindrico semelhante a uma agulha. As
nanoparticulas de celulose aumentaram significativamente a resisténcia maxima a tragdo, o que as torna
capazes de atuar como importantes cargas de refor¢co em filmes de amido.
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