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1. INTRODUCAO

No Brasil, painéis de madeira reconstituida sdo produzidos, normalmente, com
particulas de pinus e eucalipto, colados com resinas sintéticas. A resina sintética
mais usada em painéis aglomerados € a ureia-formaldeido (UF), a qual deve ser
aplicada na sua forma liquida para que se disperse, aumentando o contato com
as particulas e melhorando a sua capacidade umectante.

A resina UF polimeriza por reacdo posterior, a qual € facilitada pela aplicacao
de um agente de cura ou catalisador e pela aplicacdo de calor. O uso de um
catalisador se faz necesséario para que ocorra a acidificacdo da resina e o
processo de polimerizacdo. Os catalisadores mais utilizados sdo o sulfato de
amoénio ((NH,),S0.) e o cloreto de am6nio (NH,Cl) FINK (2005).

A obtencao de fibras de celulose em nanoescala e sua aplicacdo como reforco
de compdsitos e nanocompdsitos biodegradaveis tem despertado grande atencao
nos ultimos anos, devido as propriedades de alta razdo de aspecto, cristalinidade
e area superficial, excelentes propriedades mecéanicas, combinadas com baixo
peso, biodegradabilidade e pelos beneficios ambientais causados pelo seu uso
EICHHORN et al. (2010); MONDRAGON et al. (2015).

O principal processo para o isolamento de nanocelulose a partir de fibras de
celulose é baseado na hidrélise acida com éacidos fortes. As regides amorfas ou
nao-cristalinas das fibras sao preferencialmente hidrolisadas, enquanto que as
regides cristalinas que tém uma maior resisténcia ao ataque acido permanecem
intactas MOON et al. (2011); BOUJEMAOUI et al. (2015).

A neutralizagdo do pH da nanocelulose obtida compreende uma séria de
etapas que iniciam com diluigdes, passando pela centrifugagao, ultrassonificagao
e finalmente dialise. Estes processos envolvem tempo, custos econdémicos de
processamento e custos ambientais pela geracdo e tratamento de efluentes
acidos que chegam a ordem 12 litros para 290 ml de suspensdo de nanocristais
de celulose SILVA et al. (2011).

O trabalho busca uma alternativa para eliminar os processos de neutralizacao
da nanocelulose &cida e avaliar a interagcdo da nanocelulose com a resina UF,
verificando a acao da acidez da nanocelulose no processo de polimerizacao e a
influéncia dos nanocristais na resisténcia a degradacao térmica da resina.

2. METODOLOGIA

Nanocristais de celulose foram obtidos seguindo procedimentos adaptados de
SILVA et al. (2011). A sintese da nanocelulose partiu de polpa branqueada kraft
seca de Eucalyptus sp, a qual foi moida em moinho de facas tipo Willey. A polpa
celulésica moida sofreu o processo quimico de hidrélise acida por meio de
aguecimento em banho-maria com utilizacdo de acido sulfirico com 65% m/m de
concentragao.
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Para cada grama de polpa celulésica seca, acrescentou-se 10mL de acido. A
hidrolise teve duracdo de dez minutos, e o banho-maria foi mantido a 50°C.

Os nanocristais de celulose foram filtrados em cadinho de vidro sinterizado
com porosidade n° 3 e a reacdo foi paralisada quando o material entrou em
contato com 500mL de agua destilada a temperatura ambiente. A solucdo
permaneceu reservada em béquer de 1000mL sob refrigeracdo por um periodo de
24 horas para a decantacdo da nanocelulose e posterior retirada do
sobrenadante.

Para aumentar o teor de solidos da nanocelulose, a mesma foi centrifugada por
25 minutos a uma velocidade de 4000 rpm. A nanocelulose obtida n&o foi
neutralizada para garantir o pH acido necessario para a polimerizacdo da resina
ureia-formaldeido. Uma parte da nanocelulose teve o pH neutralizado, atraves de
diluicdes, seguidas de centrifugacdo, para entdo serem secas e caracterizadas,
utilizando a técnica de Difragdo de Raios-X (DRX).

Foi realizado o teste do tempo de formacéo de gel da resina ureia-formaldeido
com o sulfato de amdénio (2%) e nanocelulose é&cida (2, 4, 8 e 16%) como
proporcao do teor de sélidos do catalisador em relacdo ao peso de sdlidos da
resina de acordo com FERREIRA (2010).

A pesquisa foi conduzida com uso de delineamento inteiramente casualizado,
sendo composto de cinco tratamentos e trés repeticbes por tratamento,
totalizando 15 amostras.

ApOs atingirem o estado vitreo, as resinas foram mantidas em temperatura de
20°C e umidade relativa de 65%, para climatizacdo e posterior realizacdo de
analise termogravimétrica (TGA) e derivada (DTG) para determinacdo da perda
de massa utilizando-se o equipamento TG 209 F1 modelo Iris da marca
NETZSCH do Laboratério de Pesquisa de Crescimento de Cristais Avancados e
Fotbnica do Departamento de Fisica da Universidade Federal de Pelotas,
utilizando-se uma taxa de aquecimento de 10°C/min e um fluxo de nitrogénio de
50mL/min.

A normalidade dos dados foi avaliada pelo teste de Shapiro Wilks e a
verificacdo da homogeneidade das variancias pelo teste de Barlett. Os tempos de
formacdo de gel da resina foram submetidas a analise de variancia (ANOVA),
havendo rejeicdo da hipétese de nulidade pelo teste F, aplicou-se o teste Tukey
ao nivel de 5% de significancia para comparacdo entre as médias.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Uma parte da nanocelulose teve o pH neutralizado para serem secas e
caracterizadas, utilizando a técnica de Difragéo de Raios-X (DRX) (Figura 1).
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FIGURA 1. Difratograma de Raios-X da nanocelulose.
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Pode ser observado que o difratograma da nanocelulose de Eucalyptus sp. €
caracteristico de celulose tipo I, onde o halo de regides de dominios
cristalograficos contidos em uma regido amorfa e o pico cristalino ficam situados
entre os angulos 18° < 26 < 20° (021) e 22° < 20 < 23° (002), respectivamente
LENGOWSKI et al. (2013).

Na Tabela 1 sdo apresentados os cinco tratamentos testados e 0s respectivos
tempos de formacédo de gel (TFG). De acordo com Lessmann (2008), o TFG
simula a cura da resina ao longo do tempo onde, a viscosidade aumenta até que
a mesma alcance estado de gel, de consisténcia pastosa, e continua avancando
até formar estado vitreo ou rigido.

TABELA 1. Tempo de formacéao de gel durante a polimeriza¢do da resina ureia-

formaldeido.
CATALISADOR DA TEOR DE SOLIDOS DO TEMPO
TRATAMENTO RESINA CATALISADOR X TEOR DE (SEGUNDOS) CV (%)
UREIA-FORMAL DEIDO SOLIDOS DA RESINA (%)
01 SULFATO DE AMONIO 2 197 0,4
02 NANOCELULOSE ACIDA 2 29" 1,0
03 NANOCELULOSE ACIDA 4 53° 10,8
04 NANOCELULOSE ACIDA 8 29" 7,2
05 NANOCELULOSE ACIDA 16 24" 3.4

Em que: médias seguidas pela mesma letra ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Tukey ao nivel de 5% de probabilidade; CV = coeficiente de variagéao.

Utilizando-se 2% de nanocelulose, o tempo de polimerizacdo da resina em
relacdo ao catalisador padréo, reduziu cerca de 2,5 vezes, levando pouco mais de
um minuto para alcangar o estado de gel. Com 4% de nanocelulose, o tempo foi
aproximadamente 4 vezes mais rapido que o catalizador padrdao. O aumento na
dosagem de nanocelulose acida até uma concentracdo de 8% proporcionou uma
reducdo do tempo de formacdo de gel da resina UF. O TFG da resina ureia-
formaldeido catalisada com 8% e 16% de nanocelulose acida néo diferiram
estatisticamente entre si e foram de 29 e 24 segundos, respectivamente. Esse
tempo foi cerca de oito vezes mais rapido do que o tempo de formacao de gel da
resina catalisada com sulfato de amoénio.

Os resultados de perda de massa das resinas UF em estado vitreo em funcao
da temperatura podem ser observados na Figura 2.
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Figura 2. TGA (1) e DTG (2) das resinas UF polimerizadas com sulfato de amoénio (2%) e
nanocelulose acida com dosagens de 2, 4, 8 e 16%.
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Todos os tratamentos apresentaram comportamento similar, indicando que a
presenca da nanocelulose ndo afetou a estabilidade térmica da resina UF. Perdas
de massa em temperaturas inferiores a 100°C devem-se a evaporacdo de agua
como observa-se pelo pico (A) da Figura 2.2. A perda de massa mais significativa
para todos os tratamentos ocorre de forma intensa acima de 200°C, superior a
temperatura de 180°C que geralmente € utilizada durante a prensagem de painéis
de madeira reconstituida. Segundo Gardner et al. (2008) a celulose inicia sua
decomposicao térmica a partir de 260°C,_este valor coincide perfeitamente com a
posicdo do pico endotérmico (B) da Figura 2.2, onde novamente ocorre uma
transicdo de fase associada a uma mudanca de estado por meio de calor
absorvido.

4. CONCLUSOES

A nanocelulose &cida reduziu o tempo de formacdo de gel durante a
polimerizacao da ureia-formaldeido em relacéo o catalisador padrédo e ndo afetou
a estabilidade térmica da resina.
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