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Resumo

A celulose bacteriana produzida pela Acetobacter xylinum foi usada para produzir
celulose nanocristalina através de hidrolise acida. A hidrdlise acida foi realizada com
acido sulfarico a uma concentracdo de 62% em diferentes condi¢cdes de trabalho,
partindo de razdes fibra/acido de 1:10; 1:15 e 1:20, temperaturas de 40, 45 e 50°C e
tempos de 60, 90 e 120 minutos. Testes iniciais de Difratometria de raios-X (DRX)
mostraram que a celulose utilizada possui elevado nivel de cristalinidade (95,8%) e
gue possui picos caracteristicos da celulose tipo I, celulose essa considerada a mais
promissora para desenvolvimento de novos produtos. Resultados de tamanho de
particula e potencial zeta mostraram-se dentro do esperado para fibras provenientes
de matérias primas naturais; com resultados de 666,05 nm e 24,1 mV
respectivamente. O rendimento atingido para esse processo ainda € considerado
baixo que devera ser melhorado.

Introducéo

O biopolimero mais abundante da terra é a celulose (CsH1005), cuja unidade
estrutural de repeticdo é a celobiose, composta por duas moléculas de glicose
unidas atraves de ligacdes glicosidicas; a Figura 1, a seguir, apresenta a estrutura
guimica da celulose (GODINHO, J.F.; 2014).

Os grupos hidroxilas formam ligacdes de hidrogénio intra e intermoleculares
que sdo entdo responsaveis pela estabilidade quimica, rigidez da cadeia e formagéo
de fibrilas estaveis o que faz com que a celulose seja insolivel em agua e em alguns
outros solventes organicos (GODINHO, J.F.; 2014). A celulose possui grande
importancia comercial e econbmica através do crescente interesse no
desenvolvimento de filmes biodegradaveis para aplicagdo nos setores agricola e
alimenticio (LIMA, L.R; et. All. 2015) (ALMEIDA, D.M; et. All. 2013). Dentre os
polissacarideos a celulose bacteriana (CB) tém sido motivo de estudos recentes pois
possui propriedades que podem ser alteradas para se adequarem as diferentes
aplicacbes. A CB é proveniente da excrecdo natural de bactérias do género
Gluconacetobacter em forma de nanofibras que juntas formam uma rede fibrosa e
resistente. Tal morfologia, combinada com caracteristicas hidrofilicas, elevado grau
de pureza e cristalinidade, biocompatibilidade, boas propriedades mecanicas fazem
desse material, em elevado potencial, no desenvolvimento de dispositivos e
produtos para aplicacdes tecnoldgicas (GODINHO, J.F.; 2014). A celulose produzida



pela espécie de bactéria Acetobacter xylinum possui a mesma estrutura quimica da
celulose produzida pelas plantas, porém € livre de lignina e hemicelulose,
subprodutos esses que compde a celulose, dessa forma a utilizagdo desse material
reduz custos durantes o processo de obtenc&o de carga nanoestrutura pois néo se
faz necessario o uso de pré-tratamentos, como a acetilacdo, para retirada desses
residuos (ALMEIDA, D.M; et. All. 2013).

A hidrélise acida consiste na destruicdo das regides amorfas entre as
microfibrilas de celulose, enquanto que a regido cristalina permanece intacta, pois a
cinética da hidrolise na regido amorfa € mais rapida. Apos esse processo forma-se
uma suspensdo coloidal utilizada como agente de reforco em outros materiais
(SANTOS, D.B; et. All. 2011). Varia-se durante a hidrolise acida periodos de tempo,
temperatura e razéo fibra/acido seguindo a metodologia de Taguchi, a qual utiliza
métodos estatisticos objetivando melhorar a qualidade do trabalho. O principal
objetivo do presente trabalho € otimizar a producdo de nanocristais de celulose
bacteriana por meio de hidrdlise acida para posterior associagdo da CB com outros
polimeros visando reforco e melhora de propriedades mecéanicas.

Materiais e Métodos

Materiais

Celulose Bacteriana produzida por Acetobacter xylinum ATCC 23769 oriunda
da Fundacédo André Tosello (Campinas — SP, Brasil), acido sulfdurico (62%) e agua
deionizada.

Producao da celulose bacteriana

O processo fermentativo é realizado em 200 mL de meio de cultura, caldo
ALABAN, previamente esterilizado em autoclave a 121°C por 15 minutos; inoculado
com 5% (v/v) do microrganismo em ambiente asséptico, em estufa bacteriolégica a
30°C + 2°C e mantido em cultivo estatico por 168 horas.

Processamento de celulose bacteriana

A CB produzida na superficie do meio de cultivo, foi retira com auxilio de
pincas e aquecida até a fervura por 10 minutos para destruicdo do microrganismo.
As peliculas foras submetidas a sucessivas lavagens com agua deionizada, com
posterior tratamento com NaOH 0,1 mol.L* a 90°C por 30 minutos, e novamente
lavadas com agua deionizada.

Processamento de hidrélise acida

Utilizou-se a CB em forma de membranas trituradas, formando uma espécie
de pasta (gel). A hidrélise acida realizada deu-se por meio da matéria umida visando
0 maior rendimento da mesma. A suspensao € entdo centrifugada a 9500 rpm por 5
minutos. Obtém-se um volume final de solucdo em torno de 500 ml. Apds
centrifugacdo a suspensdo passa pelo processo de didlise, o qual consiste em
estabilizar o pH da suspensdo. A suspensdo obtida é homogeneizada e filtrada a
vacuo e por fim ultrasonificada por 3 minutos.



Tabela 1. Condi¢Bes aplicadas em cada experimento de acordo com a metodologia de Taguchi

Experimento Razao (m/m) Temperatura (°C) Tempo (min)
1 1:10 40 60
2 1:10 45 90
3 1:10 50 120
4 1:15 40 90
5 1:15 50 120
6 1:15 45 60
7 1:20 50 120
8 1:20 45 60
9 1:20 40 90

Caracterizacao da suspensao

Assim que se obtém a suspensao sao realizados ensaios de potencial zeta os
quais sado realizados em uma razéo de 1:100, ou seja, utiliza-se 2 ml de suspensao
para 98 ml de &gua deionizada. A caracterizacdo para tamanho de particula é
realizado com a propria suspensdo, sem nenhum tipo de diluicdo adicional.
Difratometria de raios-X (DRX) foram realizadas a fim de se verificar o indice de
cristalinidade do material.

Resultados e Discussao

O meio de cultura da CB € constituido principalmente por sacarose, ou seja, 0
microrganismo cresce em um meio de cultura de sacarose e alguns sais, 0S quais
fornecem a energia suficiente para que este se alimente e posteriormente excrete de
maneira natural a celulose.

A biomassa de CB seca e triturada foi analisada em DRX. A partir desse
ensaio de caracterizacdo é possivel verificar a cristalinidade do material, pela anélise
dos picos cristalinos e amorfos. Verificou-se que a CB pura apresentou indice de
cristalinidade (IC%) de 95,8% e a CB tratada com NaOH apresentou IC% de
96,57%; resultados promissores para este material. O andlise de DRX apresenta
picos maiores para a CB NaOH pois durante o tratamento com o hidroxido degrada-
se uma pequena parcela da parte amorfa ainda presente na celulose, dessa forma
aumenta-se o IC% e evidencia-se mais 0s cristais gerando picos de intensidades
relativas maiores (u.a.).

Os picos evidenciados mostraram-se semelhantes aos da celulose tipo I, o
gue demonstra que a matéria prima escolhida para estudo esta dentro do desejado.
Os testes seguintes foram realizados apdés o procedimento de hidrélise acida
seguido de dialise da suspensdo. A tabela a seguir apresenta 0s principais
resultados obtidos para hidrélise acida da celulose bacteriana.
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Tabela 2. Resultados de potencial zeta (mV) e tamanho de particula (nm) da suspenséao
Experimento Potencial Zeta (mV) Tamanho de Particula (hm)
1 28,8 1169
2 25,2 617,5
3 19,6 649,2
4 17,2 534,6
5 27,3 518,7
6 26,5 508,6
7 24,5 758
8 23 616,6
9 25 622,3

Como os resultados obtidos para potencial zeta e tamanho de particula foram
promissores e dentro do esperado para fibras naturais a otimizacdo do trabalho
levou em consideracdo principalmente o menor tamanho de particula, mesmo que
este ndo seja o de estabilidade mais expressiva (condicdo do experimento nimero
6). O rendimento para este tipo de material mostrou-se minimo, com concentracées
em torno de 0,25 g/L. Resultado esse que pode ser considerado promissor para 0s
primeiros testes realizados, ja que se trata de uma matéria prima natural e existem
poucos registros na literatura para o mesmo material.

Conclusdes

A celulose bacteriana mostrou-se de eficaz producdo, pois foi possivel
produzir grandes quantidades, que geraram material para meses de trabalho e com
facil eliminacdo dos microrganismos residuais por meio de tratamentos simples com
hidroxido de sédio. Dessa maneira para o proximo estagio do trabalho o foco deve
buscar melhorar o rendimento do processo e também pode-se realizar ensaio de
MET (Microscopia Eletrdnica de Transmisséo) onde é possivel verificar a morfologia
das fibras.
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