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RESUMO
Neste estudo foi realizada a caracterizacdo quimica e termogravimétrica das fibras

extraidas do tegumento fibroso do caro¢co da manga Tommy Atkins, bem como a
caracterizacdo morfolégica da nanocelulose. O amido extraido das améndoas do
caroco da manga foi caracterizado por analises quimicas, difracdo de raios X,
microscopia eletrénica de varredura e termogravimetria. O amido e a nanocelulose
apresentaram-se como uma opcao tecnoldgica para agregacdo de valor aos
residuos gerados no processamento agroindustrial desta fruta.
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INTRODUCAO

O Brasil encontra-se entre os principais produtores mundiais de manga
(Mangifera indica L.) e produziu, em 2010, um total de aproximadamente 1,2 milhdes
de toneladas dessa fruta®. Parte dessa producédo € absorvida pela agroindlstria, a
gual pode gerar uma elevada quantidade de residuos anualmente. A obtencédo de
nanocelulose e amido a partir do caroco da manga para producdo de
bionanocompasitos poliméricos surgem como alternativa para agregar valor a estes
residuos.

Nanocristais de celulose, comumente referidos como nanowhiskers ou
nanocelulose, podem ser obtidos de vérias fontes. O interesse por nanowhiskers de
celulose provenientes de fontes renovaveis tem crescido por causa das
caracteristicas mecanicas excepcionais desses materiais, dos beneficios ambientais

e do baixo custo®@,



Polimeros naturais, tais como o amido, sdo interessantes matérias primas para
serem utilizados como matriz em biocompdsitos devido a sua biodegradabilidade e
baixo custo. Além disso, 0 amido possui grupos polares que podem interagir com as
hidroxilas da nanocelulose e, assim, resultar em um material com boa propriedade
mecanica. Lu et al. (2005, citado por SILVA e D’ALMEIDA, 2009)® estudaram o
efeito da concentracdo de whiskers de linter de algodao variando de 0% a 30% em
filmes de matriz glicerol-amido plastisado nas caracteristicas de resisténcias térmica,
mecanica e a agua e observaram que a resisténcia aumentou de 2,5 para 7,8 MPa,
e 0 modulo de Young aumentou de 36 para 301 MPa.

Neste trabalho foram obtidos nanocelulose e amido a partir dos carocos de
manga Tommy Atkins. As fibras foram caracterizadas quimicamente e termicamente
antes de obter a nanocelulose, e esta foi analisada por microscopia eletrénica de
transmissdo. O amido extraido foi caracterizado por analise quimica, difracdo de

raios X, microscopia eletronica de varredura e termogravimetria.

MATERIAIS E METODOS

Extracdo de amido e nanocelulose

O amido foi isolado das améndoas do caro¢o da manga conforme Singh et al.
(2004)® com modificacdes e a nanocelulose foi obtida do tegumento fibroso do
caroco da manga segundo metodologia adaptada de Orts et al. (2005)®). A extracdo
do amido e a obtencdo da nanocelulose foram realizadas conforme o fluxograma
(Figura 1).

Caracterizacdo quimica das fibras vegetais

As fibras brutas e tratadas foram caracterizada quimicamente, quanto aos
teores de cinzas®, extrativos(, lignina insolivel®, hemicelulose (determinado pela

diferenca entre teor de holocelulose® e alfacelulose) e alfacelulose?,
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Fig. 1 — Fluxograma do processo de extracao de nanocelulose e amido partindo de

carocos de manga.

Caracterizacao morfolégica da nanocelulose

A nanocelulose foi diluida em agua na proporcao de 1/8, sonicada por 30 min
antes de pingar uma gota sobre grades de niquel de 300 mesh e recoberta com
filme (Formvar). A gota permaneceu por 2 min e apés foi colocada uma gota de
acetato de uranila a 20% sobre a grade repetindo-se o procedimento mais duas
vezes. Ap6s 24 h de secagem, as grades foram analisadas em microscopio

eletrénico de transmissao (MET; FEI Morgani 268D).

Andlise térmica




A andlise termogravimétrica do amido e das fibras foi conduzida sob atmosfera
de nitrogénio (50 mL min?), utilizando analisador termogravimétrico Mettler Toledo
modelo TGA/SDTA 851, a uma taxa de aquecimento de 20 °C min-! de 25-800 °C.

Caracterizacdo amido

O amido extraido foi avaliado quanto ao teor de umidade, cinzas, lipideos,
proteinas, amido total®V. O amido foi caracterizado quanto ao contetido de amilose,
conforme descrito na norma 1SO 66472,

Na andlise morfolégica do amido, foi utilizado um microscopio eletrénico de
varredura (MEV) da marca HITACHI TM 3000, magnificagdo 15 - 30000x, tensao
aceleragao 5kV e 15kV, e filamento de tungsténio.

As amostras de amido foram submetidas a um difratbmetro de raios X (Xpert
Pro modelo MPD) com radiacéo de cobalto, velocidade de varredura de 1° min- sob

angulo 26 variando de 5° a 50°, com voltagem de 40 kV e corrente de 30 mA.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Fibras vegetais

A Tabela 1 mostra os valores médios dos componentes quimicos das fibras.

Tab.1 — Caracteriza¢do quimica das fibras extraidas do tegumento do caroco.

Parametros Teor percentual médio (%) + Erro-padrao
Fibra bruta Fibra mercerizada | Fibra branqueada
Cinzas 0,48 + 0,03 0,69 + 0,02 1,29 + 0,06
Extrativos 7,56 £ 0,59 2,60+0,14 5,60 + 0,88
Lignina 21,07 £ 0,24 22,67 £ 6,40 19,81 £ 0,47
Hemicelulose 38,20 + 7,48 16,57 £ 0,99 16,75+ 0,76
Alfacelulose 41,47 + 7,48 55,93 £ 0,99 56,65 + 0,76

O teor de cinzas aumentou com 0s tratamentos quimicos provavelmente pelo
acréscimo de cations de sédio usados na mercerizacdo e no branqueamento. Os
teores de extrativos sdo reduzidos pela mercerizacdo e aumentam no
branqueamento, provavelmente por degradacdo de holocelulose. Os processos de
tratamento quimico foram eficientes em aumentar o teor de alfacelulose e reduzir o
teor de hemicelulose nas fibras mercerizada. O branqueamento reduziu o teor de
lignina soluvel por volta de apenas 10%. A Fig. 2 apresenta os graficos da

termogravimetria, onde se verificou uma perda de massa a 48,45°C e 52,43°C,



relacionado a perda de elementos de baixa massa molar para as fibras bruta e
branqueada, respectivamente. A temperatura Tonset foi de aproximadamente
254,49°C e 337,06°C para as fibras brutas e branqueadas, respectivamente, tais
valores sdo indicios do inicio de degradacao térmica da hemicelulose e da lignina.
Outro evento foi verificado aproximadamente a 356,67°C para fibra bruta e
branqueada pode esta relacionado a degradacao térmica da celulose. Tais eventos

foram também verificados por Moran et al.*® em estudos com fibras vegetais.
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Fig. 2— Curvas de (a)TG e (b) DTG das fibras bruta e branqueada.

Nanocelulose

A Fig. 3 mostra uma imagem obtida por MET de nanocelulose extraida por
meio de hidrdlise acida de fibras do tegumento do caro¢co da manga tratadas
guimicamente. Verificou-se a existéncia de nanoestruturas de celulose com um

comprimento de 66,4 nm, largura de 3,3 nm, resultando uma razéo L/D de 20,1.

Fig. 3 — Nanoestruturas de celulose do caro¢o da manga visualizadas por MET.

Amido

A Tabela 2 apresenta a composicdo quimica das améndoas do caroco da
manga e do amido extraido a partir destas.

Tab. 2 - Caracterizagédo quimica das améndoas e do amido extraido.



« « Material amilaceo obtido no
Parametros Améndoas ~
processo de extracdo
Umidade 39,43 10,74
Cinzas 0,01 0,07
Lipidios 11,64 0,05
Proteinas 4.80 1,14
Amido 56,70 72,70

O resultado da composicao centesimal esta dentro do exigido pela Legislacao
Brasileira (1978)®* quanto a umidade (max. de 14,00 %p/p), cinzas (max. de 0,50
%p/p), proteina bruta (max. de 1,5% p/p), e se aproxima do valor exigido para amido
(min. de 80,00% p/p). O valor do teor de lipidios encontrado para o amido foi de
0,05%, considerado baixo, devido ser menor que 1%@%. O teor de amilose do amido
extraido das améndoas do caroco da manga foi de 27% semelhante ao teor
verificado para o amido de milho@® .

Foi possivel identificar por difracdo de raios X (Figura 4), picos de difracéo de
maior intensidade nos angulos 20 = 17,6° 20,24°, 21,16° e 27,3° conferindo
padrées de cristalinidade préximos ao tipo A", Observa-se pelas imagens de MEV
do amido (Figura 5) granulos com formas ovais e didmetros médios de 9,26 uym. Os
tamanhos dos granulos se classificam como pequenos, ja que possuem diametro

menor que 10 pm8),
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Fig. 4 — Difratograma de raios X do amido.

Observa-se dois eventos térmicos de perda de massa para o amido (Figura 6).
O primeiro, que corresponde a uma perda de massa de 11%, € atribuido a

eliminacdo de agua absorvida pelo amido, e ocorreu entre 44,2-92,3 °C. O segundo



evento esta relacionado a etapa de decomposi¢do do amido, com temperatura de
inicio de degradacéo (Tonset) de 294,85 °C.
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Fig. 5 - Foto obtida por microscopia 6 - Curvas TG/DTG do amido.
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CONCLUSAO

O amido e a nanocelulose apresentam-se como uma opc¢ao tecnoldgica para
agregacdo de valor aos residuos do processamento da manga para o
desenvolvimento de bionanocompadsitos poliméricos, por meio do processamento do

amido (matriz polimérica) e da nanocelulose (fase dispersa reforcante).
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OBTAINING AND CHARACTERIZATION NANOCELULOSE AND STARCH FROM
THE SEED OF MANGO PRODUCTION OF TARGETING POLYMERIC
BIONANOCOMPOSITES

ABSTRACT

This study was performed to characterize chemical and thermogravimetric fibers
extracted from the fibrous bark of the seed Tommy Atkins mango, as well as the
morphological characterization of nanocellulose. The starch extracted from the seed
almonds of the mango was characterized by chemical analysis, X-ray diffraction,
scanning electron microscopy and thermogravimetry. Starch and nanocellulose
presented as a technology option for adding value to agro-industrial waste generated
in the processing of this fruit.



