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APRESENTACAO

Aobra Meio Ambiente, Sustentabilidade e Agroecologia vem tratar de um conjunto
de atitudes, de ideias que s&o viaveis para a sociedade, em busca da preservacéo dos
recursos naturais.

Em sua origem a espécie humana era ndbmade, e vivia integrada a natureza,
sobreviviam da caca e da colheita. Ao perceber o esgotamento de recursos na regiao
onde habitavam, migravam para outra area, permitindo que houvesse uma reposi¢cao
natural do que foi destruido. Com a chegada da agricultura o ser humano desenvolveu
métodos de irrigacado, além da domesticacao de animais e também descobriu que a
natureza oferecia elementos extraidos e trabalhados que podiam ser transformados
em diversos utensilios. As pequenas tribos cresceram, formando cidades, reinos e até
mesmo impérios e a intervencdo do homem embora pareca benéfica, passou a alterar
cada vez mais negativamente o meio ambiente.

No século com XIX as maquinas a vapor movidas a carvao mineral, a Revolucao
Industrial mudaria para sempre a sociedade humana. A produgao em grande volume
dos itens de consumo comecou a gerar demandas e com isso a extracao de recursos
naturais foi intensificada. Até a agricultura que antes era destinada a subsisténcia
passou a ter larga escala, com cultivos para a venda em diversos mercados do mundo.
Atualmente esse modelo de consumo, producéo, extracdo desenfreada ameaca nao
apenas a natureza, mas sua propria existéncia. Percebe-se 0 esgotamento de recursos
essenciais para as diversas atividades humanas e a extingdo de animais que antes
eram abundantes no planeta. Por estes motivos é necessario que o ser humano adote
uma postura mais sustentavel.

A ONU desenvolveu o conceito de sustentabilidade como desenvolvimento
que responde as necessidades do presente sem comprometer as possibilidades das
geracgdes futuras de satisfazer seus proprios anseios. A sustentabilidade possui quatro
vertentes principais: ambiental, econémica, social e cultural, que trata do uso consciente
dos recursos naturais, bem como planejamento para sua reposi¢cao, bem como no
reaproveitamento de matérias primas, no desenvolvimento de métodos mais baratos,
na integragcdo de todos os individuos na sociedade, proporcionando as condicdes
necessarias para que exercam sua cidadania e a integracdo do desenvolvimento
tecnoldgico social, perpetuando dessa maneira as herancas culturais de cada povo.
Para que isso ocorra as entidades e governos precisam estar juntos, seja utilizando
transportes alternativos, reciclando, incentivando a permacultura, o consumo de
alimentos orgéanicos ou fomentando o uso de energias renovaveis.

No ambito da Agroecologia apresentam-se conceitos e metodologias para estudar
0S agroecossistemas, cujo objetivo é permitir a implantacédo e o desenvolvimento de
estilos de agricultura com maior sustentabilidade, como bem tratam os autores desta
obra. A agroecologia esta preocupada com o equilibrio da natureza e a producgéo de
alimentos sustentaveis, como também é um organismo vivo com sistemas integrados



entre si: solo, arvores, plantas cultivadas e animais.

Ao publicar esta obra a Atena Editora, mostra seu ato de responsabilidade com
o planeta quando incentiva estudos nessa area, com a finalidade das sociedades
sustentaveis adotarem a preocupag¢ao com o futuro.

Tenham uma excelente leitura!

Tayronne de Almeida Rodrigues
Jo&o Leandro Neto
Dennyura Oliveira Galvao
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CAPITULO 25

INCORPORAGAO DE NANOPARTICULAS DE OXIDO
DE ZIRCONIO EM ACETATO DE CELULOSE PARA A
VALORIZAGAO DE RESIDUOS AGROINDUSTRIAIS

Eupidio Scopel

Departamento de Fisico-Quimica, Instituto de
Quimica, Universidade Estadual de Campinas
(Unicamp)

Campinas — Sao Paulo
Carla da Silva Meireles
Departamento de Ciéncias Naturais, Centro

Universitario Norte do Espirito Santo,
Universidade Federal do Espirito Santo (UFES)

Sao Mateus — Espirito Santo
Cleocir José Dalmaschio
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Exatas, Universidade Federal do Espirito Santo
(UFES)
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RESUMO: A preparacao de nanocompoésitos
poliméricos pelaincorporacéo de nanoparticulas
de Oxidos metéalicos é uma alternativa para a
valorizagcéo de residuos agroindustriais, como a
fibra da casca de coco. O acetato de celulose,
produzido pela acetilagdo dacelulose extraidada
biomassa lignoceluldsica, pode ser processado
na forma de membranas para processos de
separacdo, o que é uma demanda industrial
e sustentavel. Assim, neste trabalho, fibras da
casca de coco foram utilizadas como fonte de
celulose para a sintese de acetato de celulose e
para a producdo de membranas poliméricas. A
fim de melhorar as propriedades de seletividade
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das membranas, nanoparticulas de Oxido de
zirconio foram adicionadas e as propriedades
de permeabilidade ao vapor d’agua foram
avaliadas para verificar a influéncia da adicao
dessa carga inorganica ao polimero. Com a
adicdo das nanoparticulas de zircdnia houve
uma reducdo da permeabilidade, indicando
uma compatibilizacdo entre a fase inorganica
e a fase polimérica. Assim, essa combinagao
possui potencialidade para aplicacbes em
processos de separacao utilizados na industria
alimenticia, farmacéutica e de tratamento de
agua e efluentes, por exemplo.

PALAVRAS-CHAVE: Acetato de celulose;
Fibra de coco;
Membranas; Oxido de zirconio.

Biomassa lignocelulésica;

ABSTRACT: The preparation of polymeric
nanocomposites by incorporation of metallic
oxide nanoparticles is an alternative in the
valorization of agroindustrials residues, such
as coconut fibers. Cellulose acetate, that can
be obtained from cellulose acetylation after
the lignocellulosic biomass purification, can
be prepared as membranes to separation
processes, which is an industrial and sustainable
demands. So, in this work, coconut fibers were
used as cellulose source to cellulose acetate
synthesis and to produce polymeric membranes.
properties,
nanoparticles of zirconium oxide were added,

To improve the selectivity
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and the properties of water vapor permeability were evaluated to study the influence of
the inorganic addition in the polymer. Due the addition of zirconia, the permeability was
reduced, which indicates a compatibilization between the inorganic and the polymeric
phases. Thus, this combination has potential to be used in separation process in the
food and pharmaceutical industries and in water treatment and effluent processes.
KEYWORDS: Cellulose acetate; Coconut fiber; Lignocellulosic biomass; Membranes;
Zirconium oxide.

11 INTRODUCAO

Na produgcdo agroindustrial, diversos residuos sdo gerados durante o
beneficiamento, especialmente em culturas alimenticias. E o caso de cascas, carocos
e bagacos, provenientes do processamento do arroz, da cana-de-agucar, do coco,
dentre outros. Por exemplo, no processamento do coco, tanto na utilizacdo da
agua como da polpa, as fibras sdo muitas vezes descartadas inadequadamente ou
subutilizadas, sendo queimadas ou destinadas a alimentagédo bovina. No entanto,
tais residuos séo ricos substratos para a producdo de materiais, combustiveis e
outros produtos quimicos, devido a sua composi¢cao quimica, que é majoritariamente
celulose, hemicelulose e lignina. Por isso, tais materiais sdo chamados de residuos
lignocelulésicos. Essa denominacdo pode ser ainda mais abrangente quando séo
incluidas gramineas de rapido crescimento e outras plantas com composi¢ao similar.
Todos esses materiais recebem a denominacéo de “biomassa lignocelulésica”, ou
simplesmente “biomassa”.

A celulose € um dos polimeros mais importantes, sendo o principal constituinte
das plantas. Possui uma estrutura linear, composta por unidades de glicose unidas
através de ligacbes glicosidicas do tipo B (1,4). As ligacbes de hidrogénio sao
responsaveis pelas propriedades fisicas e quimicas caracteristicas (HIMMEL et
al., 2007). A hemicelulose, o segundo biopolimero mais abundante, € uma mistura
de polissacarideos de baixa massa molecular (cerca de 100 vezes menor que da
celulose). Possui ramificacdes, é facilmente hidrolisada por acidos diluidos e é soluvel
em solugdes alcalinas (SPIRIDON; POPA, 2008). A lignina, por sua vez, € uma
macromolécula formada por grupos aroméaticos. Possui a fungao estrutural de rigidez
a parede celular, o que cria estruturas resistentes ao impacto, a compressao e a dobra
(RAGAUSKAS et al., 2014).

Por ser a fracdo mais abundante da biomassa (cerca de 30 a 50%), a celulose € o
mais estudado para aplicacdes tecnoldgicas dentre esses componentes. Atualmente,
muitos esforcos estéo voltados para a producao de combustiveis a partir da celulose,
como é o caso do etanol de segunda geracéao (ou etanol celuldsico), obtido por meio da
hidrélise da celulose a aglucares que possam ser posteriormente fermentados a etanol
(REZENDE et al., 2011)Além disso, devido a seu carater semicristalino, a celulose pode

Meio Ambiente, Sustentabilidade e Agroecologia 6 Capitulo 25




ser utilizada também na producéo de nanoestruturas, como € o caso de nanocristais
e nanofibrilas de celulose, que sédo utilizadas como reforgco polimérico, coatings,
dentre outras aplicagdes em materiais (CAMARGOS; FIGUEIREDO; PEREIRA, 2017;
NASCIMENTO; REZENDE, 2018; SIQUEIRA; BRAS; DUFRESNE, 2010). Por fim,
a producdo de derivados celuldésicos merece destaque, devido a possibilidade de
modificagcao das propriedades da celulose, como a solubilidade, por meio de reag¢des
quimicas ampliando assim seu campo de aplicagcao (CANDIDO et al. ,2017; RIBEIRO
et al.,2014; MEIRELES et al.,2010; RODRIGUES FILHO et al., 2008).

O acetato de celulose, um desses possiveis derivados, possui aplicagcbes em
fibras, plasticos, adesivos e em membranas para processos de separacao (JALAJERDI
et al., 2012). Ele é sintetizado por meio da esterificacdo de grupos hidroxila das
unidades de glicose em grupos acetato em graus que podem variar de 0 unidades
substituidas (celulose) a 3 unidades (triacetato de celulose). A féormula estrutural do
monémetro do triacetato de celulose esta representada na Figura 1.

OR
0 OR o
0 RO (o] R: J\
RO O o "LLL CH3
R R

Figura 1 — Férmula estrutural do mon6émero do triacetato de celulose

Areacéo de acetilagdo, por meio da qual o acetato de celulose é obtido, geralmente
utiliza o anidrido acético como agente acetilante na presenca de um catalisador &cido,
sendo o acido sulfarico comumente utilizado. O solvente da reacao é o acido acético,
de modo que a medida que o acetato de celulose é sintetizado, ele é solubilizado no
meio reacional.

Dentre as aplicagcdes do acetato de celulose, a producdo de membranas para
processos de separacao merece destaque: elas podem ser utilizadas em osmose
inversa, hemodialise e liberagcdo controlada de drogas, além de processos de
purificacdo de agua e efluentes. Membranas sdo barreiras que restringem total ou
parcialmente o transporte de gases ou solutos em solugdes, que podem ser preparadas
com materiais inorganicos ou poliméricos das mais diversas composi¢coes (HABERT;
BORGES; NOBREGA, 2006).

As membranas podem ser classificadas como densas ou porosas, devido as
caracteristicas da superficie. A seletividade das membranas porosas se baseia no
tamanho dos poros: os componentes maiores que o tamanho do poro da membrana
ficam retidos, enquanto que as menores passam pela membrana. Ja para as
membranas densas, a seletividade depende da afinidade do material a ser separado
com a membrana, uma vez que o processo ocorre por processos de difusdao (HABERT;
BORGES; NOBREGA, 2006).

A utilizacdo de membranas possui vantagem frente a processos de evaporacao
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e destilagcdo pela maior facilidade de operacéo e baixa energia utilizada (YANG; MA;
TANG, 2018), sendo utilizadas na industria quimica, na area médica, na industria
alimenticia e em tratamento de agua.

O termo nanocomposito foi introduzido por Roy na década de 80, designando
materiais compoésitos em que pelo menos uma das fases esta em escala nanométrica.
Os materiais em escala nanométrica possuem propriedades diferenciadas devido,
dentre outros motivos, a alta area superficial por volume que apresentam, o que altera
a reatividade e consequentemente as propriedades. Assim, mesmo em pequenas
quantidades, a presenca de particulas pode melhorar as propriedades mecanicas,
térmicas e fisico-quimicas quando s&o adicionadas a polimeros, por exemplo.

A incorporacdo de uma fase inorganica a um polimero puro para melhorar as
propriedades ou reduzir custos passou a ser um procedimento amplamente utilizado
na industria (ARANTES, 2012). Os nanocompdésitos passaram a ser uma alternativa
aos compositos convencionais devido a inumeros fatores, dos quais destaca-se a
alta qualidade dos materiais obtidos e as propriedades diferenciadas obtidas pela
incorporagdo de materiais nanométricos, como maior leveza e resisténcia mecéanica
(NAM et al., 2001).

Para nanocompdsitos inorganico-organicos sao de grande importancia, devido
as propriedades obtidas pela sinergia entre as propriedades dos componentes
(KICKELBICK, 2015). De modo geral, a processabilidade e a densidade do polimero
continua a mesma no nanocomposito, devido a baixa carga adicionada, diferentemente
dos compositos tradicionais, nos quais sao necessarios muitos reforcos para alcancgar
as propriedades desejadas, o que pode gerar alguma desvantagem (aumento da
densidade, perda da tenacidade, reducdo da processabilidade, etc.) (ARANTES,
2012). Essa melhoria “especial” dos nanocompésitos € devido a alta area superficial
das nanoparticulas, ocorrendo uma grande area de contato entre o polimero e a fase
inorganica, o que melhora a compatibilidade entre as fases (ALEXANDRE; DUBOIS,
2000).

Os métodos de preparacao dos nanocompoésitos sdo muito importantes na
determinacao das propriedades do material. Geralmente, € dificil o controle da dispersao
ou do tamanho das particulas na maioria dos métodos utilizados. As estratégias de
sintese mais utilizadas estao apresentadas na Tabela 1.

Método de preparacao Forma dos reagentes

Polimero + precursores das

Sintese de nanoparticulas in situ ]
nanoparticulas

Polimerizacéao in situ Nanoparticulas + Monémeros do polimero
Simples mistura Nanoparticulas + Polimero

Tabela 1 — Métodos de preparagdo de nanocompoésitos poliméricos

O método da sintese de nanoparticulas in situ requer métodos sofisticados e
uma alta compatibilidade entre a nanoparticula sintetizada e o polimero; do contrario,
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nao havera interacédo entre as duas fases do nanocomposito. Tomando como exemplo
a sintese de nanocompésitos que tenham nanoparticulas de magnetita como fase
nanomeétrica, a matriz polimérica deveria ser posta em contato com ions Fe?* e Fe®,
gue se incorporam ao polimero por interacdes eletrostaticas. Com a adicdo de alguma
base, como NaOH, particulas sao obtidas na superficie do polimero. No entanto, tais
particulas sao irregulares e o tamanho final possui forte dependéncia com o tamanho
do poro, ndo sendo possivel haver um controle refinado dessa propriedade (LIU; LUO;
ZHOU, 2013).

A polimerizacéo in situ mostra controle rigoroso das propriedades fisico-quimicas
do material e umadistribuicdo mais uniforme das nanoparticulas, que devem receberum
tratamento superficial prévio (BOURGEAT-LAMI; LANG, 1998). A desvantagem deste
método € a necessidade de um total conhecimento das condicbes e do mecanismo
de polimerizacao, além de uma criteriosa selecdo dos mondémeros (ARANTES, 2012).

Embora o método da simples mistura, como o nome diz, seja 0 mais simples, € um
método pelo qual é possivel um controle refinado das propriedades da nanoparticula
e do polimero. O maior problema é a necessidade de compatibilizacédo das fases, que
pode ser solucionado mantendo ambos em forma liquida: como emulsdes ou solu¢des
coloidais (HWANG; WEI; WU, 2004).

Isso pode ser solucionado utilizando rotas para a sintese em que haja uma
funcionalizacdo da superficie das nanoparticulas. E o caso da rota solvotérmica, por
exemplo, em que, ao término da sintese, as particulas ficam funcionalizadas, devido a
utilizacdo de um solvente orgénico que age como surfactante. Essa rota alcangou bons
resultados para a sintese de 6xido de zircénio (DALMASCHIO et al., 2013), magnetita
(SCOPEL et al., 2019) e 6xido de titanio (DALMASCHIO; LEITE, 2012), por exemplo.
Isso pode agregar valor aos residuos agroindustriais, uma vez que as nanoparticulas
sdo sintetizados utilizando reagentes pouco toxicos e também apresentam baixa
toxicidade ao ambiente.

Portanto, o objetivo deste trabalho foi a preparacdo de nanocompoésitos
poliméricos na forma de membranas, utilizando como matriz polimérica o acetato de
celulose sintetizados a partir de fibras de coco e utilizando nanoparticulas de 6xido de
zirconio sintetizadas por rota solvotérmica. O método utilizado foi o de simples mistura
para avaliar a compatibilizagcao entre as fases.

21 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Sintese Do Acetato De Celulose A Partir Da Fibra De Coco

O procedimento para a sintese do acetato de celulose baseou-se no método
otimizado por (CERQUEIRA; FILHO; MEIRELES, 2007) para a cana-de-agucar, com
algumas alteracdes. As fibras da casca de coco foram moidas em moinho de facas
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até passarem por uma peneira de 20 mesh. Posteriormente, 20 g desta fibra foram
adicionadas a um baldo de fundo redondo para a realizagao da deslignificacdo em duas
etapas: na primeira etapa, adicionou-se 500 mL de H,O destilada e o bal&o foi mantido
sob sistema de refluxo por 1 hora. As fibras foram separadas da agua, lavadas, e em
uma segunda etapa, foram entao submetidas a mais 1 hora de reacéo, sob refluxo,
com 300 mL de uma solugéo alcodlica de HNO, 20% (v/v) Posteriormente, o material
foi mantido em uma solugcédo de NaOH 4% (m/v) por 1 hora, filtrado, lavado em agua
corrente e seco em estufa a 60 °C. Este material foi chamado de deslignificado. O teor
de lignina Klason (insolavel em &cido sulfurico 72 % (m/m)) foi determinado para o
material in natura e ap6s o processo de deslignificacdo de acordo com procedimento
descrito por Morais e colaboradores (2010).

Para a acetilacdo, pesou-se 5,0 g do material deslignificado e adicionou-se 100 mL
de acido acético. O sistema foi mantido sob agitagcdo magnética por 30 minutos e entéao
adicionou-se uma solucéo preparada pela mistura de 45 mL de &cido acético e 0,4 mL
de acido sulfarico, permanecendo por agitacéo por mais 15 minutos. Posteriormente,
adicionou-se 160 mL de anidrido acético ao sistema que foi mantido sob agitacao por
2 horas. Ap0Gs esse tempo, precipitou-se o acetato de celulose pela adicdo de 300 mL
de agua destilada a solug¢ao. O material foi filtrado, lavado com agua e com solucéao de
bicarbonato de sddio 10% até a neutralizagéo e posterior secagem em estufa a 100 °C
por 2 horas. As fibras in natura, ap0s o tratamento para a deslignificacdo e o acetato
de celulose sintetizados foram caracterizados por espectroscopia no infravermelho
(FTIR) no modo de reflexéo total atenuada (ATR) para a identificacéo dos principais
grupos funcionais e o acompanhamento das alteracées causadas pelos tratamentos
quimicos. O grau de substituicdo do acetato de celulose foi determinado através
de uma reacdo de saponificacdo conforme procedimento descrito por Cerqueira e
colaboradores (2010).

2.2 Preparacao Dos Nanocompdsitos Poliméricos

As nanoparticulas, utilizadas na preparagcdo dos nanocompdésitos, foram
produzidas pela rota solvotérmica, de modo semelhante ao realizado anteriormente
pelo nosso grupo para a obtencdo de nanoparticulas de magnetita (SCOPEL et al.,
2019). Brevemente, preparou-se uma solu¢ao 0,25 mol/L de propdxido de zirconio
em &cido oléico e aqueceu-se por 48 horas a 230 °C. Ap6s o tempo de reacgéo, as
particulas foram lavadas com acetona e solubilizadas em cloroformio. O tamanho das
nanoparticulas produzidas foi estimado por medida de DRX e utilizagdo da Equacéo
de Scherrer (CULLITY, 1978)

Os nanocompositos foram preparados pelo método de simples mistura utilizando
a solucdo coloidal das nanoparticulas e uma solucdo de acetato de celulose em
cloroférmio (6% m/m) previamente preparada e homogeneizada por 12 horas. Foram
testados nanocompdsitos com 6 e 10% de zircbnia em relagdo a massa de acetato
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de celulose. Ap6s a mistura das nanoparticulas e da solugao de acetato de celulose,
o sistema foi homogeneizado por agitacdo magnética por 12 horas. Apos esse tempo,
a emulséo foi espalhada em uma placa de vidro previamente limpa com cloroférmio
com 2 fitas sobrepostas para demarcar a area a espessura da membrana e deixou-se
o solvente evaporar por 2,5 minutos. O destaque das membranas da placa de vidro
foi induzido pela imersao da placa em um banho de agua a temperatura de 4 °C. Além
das membranas do nanocompdsito, membranas puras de acetato de celulose também
foram preparadas. O esquema estéa representado na Figura 2.

Figura 2 — Procedimento para a preparacédo das membranas: a) Placa de espalhamento; b)
Deposicéo da suspenséo na placa; c) Espalhamento para a producdo das membranas; d)
Evaporacao do solvente; e) Destacamento da membrana da placa; f) Membrana obtida

A caracterizacéo das membranas e nanoompoésitos foi feita por microscopia 6ptica
para avaliacdo de sua homogeneidade. Com relacdo a propriedades de transporte,
determinou-se a permeabilidade ao vapor de agua utilizando o copo de Payne, cujo
esquema de montagem encontra-se representado na Figura 3. O copo € preenchido
com agua até metade da capacidade e acopla-se a membrana no suporte. O sistema
foi colocado em dessecador por 8 horas, utilizando-se pentoxido de fésforo como
agente dessecante. A cada hora o sistema foi pesado para avaliar a perda de agua.

Figura 3 — Esquema de montagem do copo de Payne

O fluxo de vapor é calculado segundo a equacéo 1.
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Jv =777
At. A (]

Onde: J, = fluxo de vapor de agua; Am = variagdo de massa, em gramas; At = variagdo de tempo,

em horas; A = area permeante da membrana, em cm?.

O coeficiente de permeabilidade ao vapor de agua (P,) pode ser determinado
pela equacéo 2 (MORELLI; RUVOLO FILHO, 2010).

_ JuRTL
¥ MAP,

(2]
Onde: J, = fluxo de vapor de agua; P, = Permeabilidade ao vapor de agua; AP = Variagéo na
presséo de vapor de agua, na temperatura de 25°C (23,76 mmHg); L = Espessura da membrana M =

Massa molar da agua; R = Constante dos gases ideais; T = Temperatura da analise

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os tratamentos realizados na fibra do coco tinham como objetivo a obtencéo de
um material rico em celulose e consequentemente mais acessivel para a conversao
a acetato de celulose. Com isso, ocorreu a solubilizagdo da hemicelulose e a
oxidag&o da lignina a fenais, nitrofendis, acido oxalico, acido aceético, CO e CO,, que
séo solubilizados em etanol. Por fim, no contato com a solu¢ao de NaOH ocorre a
solubilizac&o de lignina nitrada durante o processo e que permanece impregnada na
fibra (PAYNE; FUKUNAGA; KOJIMA, 1937). Nesta etapa também ocorre o processo
de mercerizagdo, no qual alguns grupos hidroxila sao desprotonados, o que reduz a
cristalinidade das fibrilas celuldsicas, facilitando a posterior reacao (MEIRELES, 2007).

As analises de FTIR (Figura 4) indicam uma reducéo na intensidade na banda de
estiramento de hidroxila devido ao processo de acetilagéo, que promove a esterificacéo
desses grupos. Na regiao de 1750 cm™, nota-se uma modificacdo nas vibracdes das
ligacdes ésteres: inicialmente ocorre uma reducéo apds o processo de purificacéo,
devido a remocao da hemicelulose, que possui ligacao éster, além do aumento da
intensidade ap06s a acetilagao devido a acetilacdo. Nota-se também uma reducado das
vibragcbes de aromaticos, presentes especialmente na lignina, devido a remogéao deste
componente. Este dado é corroborado com o teor de lignina Klason determinado para
o material in natura de cerca de 34,0% e ap0s o processo de deslignificacao este teor
é reduzido para cerca de 4,0% mostrando a eficiéncia do processo de deslignificacéo.
Destaca-se ainda a grande intensidade das vibragbes carbono-oxigénio, especifica
de acetatos, na regidao de 1250 cm™ no acetato de celulose. O grau de substituicao
determinado para o acetato de celulose foi de 2,78+0,051 o0 que caracteriza este
material como um triacetato de celulose.
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Figura 4 — Espectros de FTIR da fibra de coco in natura (fibra), submetida a deslignificagcéo
(celulose) e para o acetato de celulose.

As nanoparticulas de 6xido de zirconio produzidas tiveram seu tamanho estimado
em 5 nm a partir de dados de DRX e utilizagcdo da Equacéo de Scherrer. As membranas
obtidas pela incorporacdo destas nanoparticulas na matriz polimérica de acetato de
celulose foram inicialmente caracterizadas por microscopia dptica e ndo apresentaram
agregados, conforme nota-se na Figura 5, o que indica a boa dispersibilidade das
nanoparticulas na matriz de acetato de celulose, um fator crucial para a preparagao de
nanocompdsitos com propriedades aprimoradas.

Figura 5 — Microscopias Opticas das membranas obtidas: a) acetato de celulose pura; b)
nanocompasito com 6% de ZrO,; ¢) nanocomposito com 10% de ZrO,,.

Para avaliar a influéncia da incorporacédo das nanoparticulas ao acetato de
celulose, determinou-se a permeabilidade ao vapor de dgua das membranas puras
e dos nanocompositos. No grafico da Figura 6 estdo apresentados os dados de
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coeficientes do fluxo de vapor de agua no intervalo de monitoramento, evidenciando que
a incorporacao de ZrO2 diminui o fluxo de vapor pela membrana quando comparada
a membrana pura (apenas acetato de celulose).
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Figura 6 — Caracterizagéo do fluxo de vapor de 4gua das membranas

Os caélculos de permeabilidade levaram a um valor de 9,65 x 10° cm?/s para
a membrana de acetato de celulose pura, e para os nanocompdésitos com 6xido
de zirconio o valor reduziu para 5,88 x 10° cm?/s. Essa reducao indica uma alta
compatibilidade entre as nanoparticulas e a matriz polimérica, devido a presenca dos
grupos oleato na superficie das nanoparticulas, o que torna mais dificil a passagem
do vapor de agua pela membrana. A incorporacéo do ZrO2 funcionalizado reduz a
permeabilidade, sendo que para membranas de acetato de celulose comercial o valor
relatado é de 3,03 x 10° cm?/s (FERREIRA, 2015), que pode ser ser ainda menor
com a incorporagao de O6xidos metalicos compativeis com o polimero. Estudos mais
aprofundados podem ser realizados para indicagcdes de possiveis aplicacoes para as
membranas de nanocompdsitos como por exemplo ensaios de retencdo salina para
a purificacdo de agua, utilizando membranas com distintos teores de nanoparticulas
incorporadas. Ensaios preliminares de retengao salina com estas membranas tem
demosntrado uma maior eficiéncia na retencdo das membranas nanocompésitas
guando comparadas a membrana de acetato de celulose pura. Este € mais um indicativo
do grande potencial de aplicacédo destas membranas nanocompésitas levando em
conta o apelo ambiental pela utilizacdo de uma matéria prima alternativa e proveniente
de um residuo agroindustrial,

41 CONCLUSAO

Membranas de acetato de celulose e de nanocompdésitos com 6xido de zircénio
foram obtidas a partir da fibra da casca de coco. Os métodos utilizados para remog¢ao
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de lignina e hemicelulose foram eficientes para a obten¢cdo de um material rico em
celulose que foi eficientemente convertido para acetato de celulose. A incorporagcéao
de nanoparticulas com a superficie funcionalizada com grupos organicos levou a uma
reducao da permeabilidade das membranas, comparadas com as membranas puras
de acetato de celulose. Isso indica que as membranas passam a ser mais seletivas
e podem ser utilizadas em processos que demandam tal propriedade. Além disso, a
producéo de materiais a partir de residuos agroindustriais representa uma importante
maneira para agregar valor a cadeia produtiva de materiais, além de reduzir a poluicéo
gerada pelo descarte inadequado desses residuos e a dependéncia de fontes de
petréleo.
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