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RESUMO

Diante do crescimento urbano, da poluicdo atmosférica e do aumento de doengas
respiratorias associadas a permanéncia em ambientes fechados, ha uma crescente
demanda por sistemas de filtracdo de ar mais eficientes e ambientalmente sustentaveis.
Embora filtros HEPA apresentem alta eficiéncia, sua producéao baseada em fibras de
vidro levanta preocupacdes quanto ao impacto ambiental. Este trabalho propde o uso
de membranas a base de polpa de celulose e celulose microfibrilada (MFC) como
alternativa sustentavel. Diferentes métodos de processamento e secagem foram aplica-
dos com o objetivo de controlar a morfologia, a permeabilidade e as propriedades das
membranas. A amostra tratada com acetona, mesmo utilizando apenas secagem em
estufa, apresentou a maior area superficial especifica (102 m?/g), sem necessidade de
técnicas de secagem refinadas. Ja as membranas produzidas com a combinacao de
acetona e alcool isopropilico apresentaram os melhores resultados de permeabilidade
(na ordem de 10~2 m?) e eficiéncia de retencdo de particulas, variando de 80% a 94%.
Além disso, a adi¢cdo de tanino as amostras promoveu modificagdes estruturais impor-
tantes, com aumento da porosidade, da permeabilidade e melhora das propriedades
mecanicas. Os resultados demonstram a viabilidade técnica dessas membranas tanto
para aplicagdes em sistemas de filtracdo de ar quanto como suporte alimentar funcional.
O estudo evidencia o potencial dessas membranas como solugdo sustentavel e versatil
frente aos desafios atuais da filtracdo de ar e abre caminho para futuras otimizagdes
na producéo e aplicacdo desses materiais.

Palavras-chaves: Filtros, Celulose, Permeabilidade, Filtragao.



ABSTRACT

Due to urban growth, air pollution, and the increase in respiratory diseases associated
with remaining in closed environments, there is a growing demand for more efficient
and environmentally sustainable air filtration systems. Although HEPA filters offer high
efficiency, their production based on fiberglass raises concerns regarding environmental
impact. This study proposes the use of membranes made from cellulose pulp and
microfibrillated cellulose (MFC) as a sustainable alternative. Different processing and
drying methods were applied to control the morphology, permeability, and properties
of the membranes. The sample treated with acetone, even using only oven drying, ex-
hibited the highest specific surface area (102 m?/g), without the need for refined drying
techniques. Membranes produced with a combination of acetone and isopropyl alcohol
showed the best permeability results (on the order of 102 m2) and particle retention
efficiency ranging from 80% to 94%. Additionally, the incorporation of tannin into the
samples led to significant structural changes, increasing porosity and permeability while
also improving mechanical properties. The results demonstrate the technical feasibil-
ity of these membranes for both air filiration systems and functional food packaging
applications. The study highlights the potential of these membranes as a sustainable
and versatile solution to current air filtration challenges and paves the way for future
production and application optimizations.

Key-words: Filters, Cellulose, Permeability, Filtration.
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1 INTRODUGAO GERAL

O crescimento populacional tem gerado um aumento na demanda por recursos
naturais e fontes nao renovaveis, comprometendo a qualidade de vida e agravando
problemas ambientais, como a poluicao do ar e 0 aquecimento global [1-3]. Para
enfrentar esses impactos, muitos buscam refagio em ambientes fechados; porém, essa
pratica também apresenta desafios para a qualidade do ar nesses espacos. O uso
intensivo de sistemas de ar-condicionado, por exemplo, pode resultar na exposicao
prolongada a virus e bactérias, especialmente em locais com ventilagao inadequada.
Essa situacao enfatiza a necessidade de solugdes de filtragem de ar eficientes que
garantam a saude e o bem-estar dos individuos [1-5].

Para melhorar a qualidade do ar em ambientes internos, filtros com alta efi-
ciéncia de retencao de particulas, como os filtros HEPA (High Efficiency Particulate
Arrestance), tém sido amplamente utilizados [5,6]. Embora eficazes, os filtros HEPA tra-
dicionais sao fabricados com fibras de vidro, 0 que implica custos elevados e impactos
ambientais negativos [4-6]. Em resposta, surgem alternativas mais sustentaveis, como
0 uso de nanocelulose, um material derivado da celulose que apresenta propriedades
promissoras para retengéo de particulas devido a sua estrutura nanofibrilada densa e
interconectada [6-9].

Recentemente, os estudos sobre a celulose avangaram significativamente, pos-
sibilitando o isolamento de nanoparticulas de celulose, conhecidas como nanocelulose
[6-9]. A nanocelulose é um termo geral para um conjunto de nanomateriais derivados da
celulose, com estrutura altamente fibrilada e semi-cristalina, caracterizada por regides
amorfas e cristalinas [7-10]. Essa estrutura torna a nanocelulose uma barreira eficaz
contra a passagem de particulas, embora sua baixa permeabilidade possa limitar o
fluxo de ar em aplicagdes de filtragem [10,14]. No entanto, ao combina-la com polpa
de celulose microfibrilada (MFC), é possivel ajustar a permeabilidade e otimizar a
retengao de particulas, criando um material promissor para filtros de ar mais eficientes
e ecologicamente sustentaveis [7-11].

Além disso, este estudo explora modificacées no processo de producao, in-
cluindo a troca de solventes, como estratégia para melhorar a permeabilidade e a
eficiéncia dos filtros. A escolha do solvente pode alterar a estrutura das membranas
e aprimorar seu desempenho, viabilizando sistemas de filtracdo com menor impacto
ambiental e custo acessivel [7-11].

Estudos indicam que o uso de materiais naturais e biodegradaveis, como a
celulose, tem se mostrado promissor no desenvolvimento de solugbes sustentaveis para
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sistemas de filtracdo, alinhando alta eficiéncia com menor impacto ambiental [7, 10-14].
A adocao de processos produtivos mais sustentaveis contribui para a reducao dos
custos de fabricacdo, maximizando o desempenho dos filtros [7, 10, 14]. A aceleracéo
no desenvolvimento de sistemas de filtracao a base de celulose tem revelado um
potencial significativo para a remocao de particulas e gases do ar [7, 10—14]. O uso
de nanocelulose e materiais celuldsicos tem sido intensificado, destacando-se pela
melhoria da eficiéncia de filtragdo e pela sustentabilidade [7, 9-10, 14].

Este estudo propde que a combinac¢ao de polpa de celulose com celulose mi-
crofibrilada (MFC) leva a producgao de um filtro de ar com a possibilidade de ser utilizado
de forma eficiente e sustentavel, oferecendo um equilibrio entre alta permeabilidade
e excelente capacidade de retencao de particulas[10-14]. Espera-se que esse filtro
apresente um desempenho préximo ao dos filtros HEPA tradicionais, mas com menores
impactos ambientais e custos de producao [10-14].

€ possivel desenvolver uma membrana filtrante a partir de materiais biodegra-
daveis, como a polpa de celulose e a MFC, que apresente desempenho promissor em
termos de filtracao e custo, configurando-se como uma alternativa mais sustentavel,
ainda que estruturalmente distinta, aos filtros HEPA?
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2 MOTIVACAO

No final de 2019, o SARS-CoV-2, responsavel pela COVID-19, um virus respira-
torio pertencente a familia Coronaviridae, foi identificado pela primeira vez em Wuhan,
China [15- 17]. Sua rapida disseminagéo global destacou a necessidade urgente de
estratégias eficazes de prevencao. A pandemia de COVID-19 agravou tais desafios,
expondo a fragilidade dos sistemas de saude em escala global e contribuindo para a
escassez e esgotamento de diversas matérias-primas [15-18]. Isso intensificou a ne-
cessidade de encontrar novas fontes de matérias-primas renovaveis. Como as pessoas
passaram por um periodo de isolamento, ficando mais tempo em lugares fechados, a
qualidade da filtracdo do ar tornou-se crucial [15- 19]. Apds esse periodo pandémico,
com o aumento da poluigéo e, como consequéncia, o aumento das temperaturas, houve
um aumento nas pesquisas relacionadas a melhoria dos filtros de ar. Esta crescente
necessidade tem impulsionado uma demanda cada vez maior por materiais renovaveis
na fabricacdo desses filtros [17-20].

O SARS-CoV-2 [17-21], também conhecido como Coronavirus, € uma cepa de
virus de RNA simples que causa infec¢oes respiratorias, abrangendo desde formas
leves até sindrome respiratoria aguda grave. Esse novo patégeno se propagou de
maneira exponencial [17, 22]. Esse agente infeccioso foi identificado e isolado nos
humanos pela primeira vez em 1937, com sua morfologia semelhante a uma coroa.
No entanto, sé foi descrito em 1965, , em virtude da analise de perfil na microscopia,
revelando a semelhancga do virus no formato de uma coroa, recebendo o nome de
HCoV 229E [17-22]. Posteriormente, em 1967, outro membro dessa familia viral surgiu,
designado como HCoV-OC43 [17-22].Foi em 1969 que o virus recebeu o0 nome de
coronavirus, e foi estabelecido que o HCov 229E e Hcov-0c43, causadores de refriados,
pertenciam a mesma familia de virus [17-22]. Somente em 1975 que foi criada a
familia Coronaviridae, que nos dias de hoje constitui quatro géneros: deltacoronavirus,
alfacoronavirus, betacoronavirus e gamacoronavirus [17-22]. Os alfacoronavirus e
betacoronavirus sdo encontrados em mamiferos, sendo amplamente encontrados em
morcegos, enquanto os géneros gama e delta ocorrem principalmente em aves [17-22].

Antes de 2001, os coronavirus eram de pouco interesse devido as infecgoes le-
ves que causavam [17-22]. Contudo, em 2002, surgiram casos de sindrome respiratéria
aguda grave (SARS) na China, provocada pelo SARS-CoV. Esse virus se espalhou para
29 paises, resultando em 774 mortes [17-22]. Novas cepas, como HCoV-NL63 e HKU1,
surgiram posteriormente [17-22]. Em 2019, o SARS-CoV-2 causou uma pandemia
global, resultando em graves infecgdes respiratérias e uma crise de saude publica
[17-22].
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Diante da emergéncia de novas doencas respiratérias e do aumento da perma-
néncia em ambientes internos, aprimorar os sistemas de filtragao tornou-se essencial.
Apesar da eficacia reconhecida dos filtros HEPA, suas desvantagens incluem impacto
ambiental e custos elevados [23,24, 26-29]. A nanocelulose surge como uma alternativa
sustentavel, destacando-se por suas propriedades fisicas e mecanicas ideais para
filtros [29-37]. Renovavel e biodegradavel, a nanocelulose € composta por fibrilas com
alta proporcao de aspecto (5 a 20 nm de largura e comprimentos que alcangam varios
micrémetros), a nanocelulose também demonstra propriedades pseudoplasticas e
tixotrdpicas, semelhantes a certos géis ou fluidos viscosos que alteram sua viscosidade
sob agitacéo [38-45].

Esta pesquisa de doutorado integra uma proposta aprovada no Edital N 9/2020
de Selecao Emergencial | do Programa CAPES-EPIDEMIAS, intitulado "Prevencéo e
Combate a Surtos, Endemias, Epidemias e Pandemias". Este programa estratégico
emergencial visa desenvolver métodos de prevencao contra a disseminacdo do SARS-
CoV-2 por fébmites e aerossbis. Coordenado pelo pesquisador Washington Luiz Esteves
Magalhaes, credenciado neste programa de pds-graduacao, a proposta aprovada inclui
trés solugdes inovadoras:

1. Alcool em gel 70% com MFC como substituto aos gelificantes tradicionais;
2. Saneante (desinfetante) de acao prolongada e efetivo contra SARS-CoV-2;

3. Desenvolvimento de membrana filtrante a base de MFC para retencao do virus
SARS-CoV-2 em sistemas de filtragao para ambientes fechados.

Este projeto de doutorado concentra-se especificamente na terceira solugéao de
inovagéo. Visa aprimorar os sistemas de filtracdo em ambientes fechados, produzindo
membranas de polpa de celulose com MFC, devidamente caracterizadas e avaliadas
quanto a sua capacidade de retencao de particulas e vazao de ar.
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3 OBJETIVOS

3.0.1  Objetivo Geral
Desenvolver e caracterizar membranas a base de polpa de celulose com MFC

para aplicacoes sustentaveis.

3.0.2 Objetivo Especifico

» Produzir membranas de polpa de celulose combinadas com MFC, caracterizando
suas propriedades morfologicas e estruturais para compreender o comportamento
na retengao de particulas.

» Desenvolver, construir e validar um sistema experimental para testar a permeabili-
dade das membranas ao ar, utilizando filtros HEPA comerciais como referéncia.

* Avaliar a eficiéncia das membranas na retencao de bioaerossobis, com énfase em
particulas do tamanho do virus SARS-CoV-2 (60 nm e 140 nm).

» Realizar testes de permeabilidade para membranas destinadas a suportes ali-
mentares, avaliando suas propriedades estruturais e funcionais.
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4 FILTRACAO DE BIOAEROSSOIS COM CELULOSE: FUNDAMENTOS E CARAC-
TERIZACAO

41 CONSIDERACAO GERAL

A filtracdo de bioaerossoéis é uma estratégia fundamental em diversos seto-
res, como saude publica, industria farmacéutica e seguranca alimentar. Bioaerossbis
— particulas biolégicas que englobam bactérias, virus, fungos e outros agentes pa-
togénicos — encontram-se tanto em ambientes internos quanto externos, podendo
provocar impactos significativos a saude, especialmente em locais com ventilacao defi-
ciente [46-50]. Dessa forma, a escolha de filtros eficientes é crucial para assegurar a
qualidade do ar, destacando-se a celulose como um material promissor nesse contexto.

A celulose, polimero natural mais abundante na natureza, apresenta uma com-
binacao de propriedades que a tornam adequada para a fabricacdo de meios filtrantes.
Entre tais propriedades, destacam-se sua biodegradabilidade, resisténcia mecanica,
biocompatibilidade e baixo impacto ambiental [50-53]. Ademais, sua estrutura poli-
mérica, composta por cadeias lineares organizadas em regides cristalinas e amorfas,
favorece a formacao de matrizes porosas com elevada area superficial, caracteristicas
ideais para a retengdo de particulas em escala nanométrica, como os bioaerossois
[58,60-65].

Filtros a base de celulose, especialmente aqueles produzidos a partir de nano-
celulose e celulose microfibrilada (MFC), tém sido amplamente investigados devido a
sua eficacia na remocao de particulas ultrafinas e ao potencial para substituir materiais
sintéticos de maior impacto ambiental. Para compreender o desempenho desses ma-
teriais e viabilizar seu emprego em sistemas filtrantes, é imprescindivel avaliar suas
propriedades fisico-quimicas e estruturais de forma detalhada.

Este capitulo apresenta uma revisao dos principais fundamentos da filtracao
de bioaerossois com énfase no uso da celulose como meio filtrante, bem como uma
analise dos métodos empregados na caracterizacao fisico-quimica e estrutural des-
ses materiais. S0 abordados aspectos como morfologia das fibras, area superficial,
porosidade, resisténcia mecanica e interagdes eletrostaticas, os quais influenciam
diretamente a eficiéncia dos filtros celulésicos.
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4.2 FUNDAMENTOS DA FILTRAGAO DE BIOAEROSSOIS COM CELULOSE

4.2.1 Estudos envolvendo Filtracdo de Bioaerossois

A remocéo eficiente de bioaerossbis em ambientes internos tem se tornado
crucial, especialmente em locais com ventilagcdo inadequada, onde o risco de doencgas
respiratérias e cardiorrespiratérias € maior. O aumento do tempo em espacos fechados,
aliado a crescente preocupagdo com a qualidade do ar, torna indispensavel o uso de
tecnologias de filtracao eficazes para proteger a saude publica [50, 60—65]. Nesse
cenario, alternativas sustentaveis, como filtros desenvolvidos a partir de materiais
renovaveis, tais como a celulose e a MFC, surgem como opg¢des promissoras para
atender a demanda por solu¢des mais ecologicas e eficientes.

Embora sistemas de ar-condicionado desempenhem um papel importante na
filtragem do ar, muitas vezes contribuem para a recirculacédo de particulas, incluindo
bioaerossois. Assim, filtros eficientes, como os fibrosos, tém se mostrado eficazes
na remocao de particulas nanométricas, minimizando os riscos de contaminacao [50,
60-65].

A escolha de filtros adequados depende de fatores como o tamanho das
particulas, a velocidade do ar e a densidade de carga das particulas, que influenciam
diretamente a eficiéncia do processo de filtragdo. Para otimizar esse processo, é
essencial entender as propriedades fisicas e mecanicas dos materiais filtrantes e como
eles interagem com as particulas [50, 60—65].

Com o crescente interesse por solugcées mais sustentaveis, os biopolimeros,
como a celulose, tém sido amplamente investigados devido as suas propriedades
de biodegradabilidade, resisténcia e baixo impacto ambiental. Esses materiais tém
mostrado desempenho promissor na remoc¢ao de particulas microscépicas, tornando-os
uma opgao eficaz para ambientes internos mais saudaveis [50, 60—65].

O desenvolvimento de materiais renovaveis para filtros de ar representa uma
inovagao importante, que contribui para um controle mais eficaz da qualidade do ar
e para a saude publica, oferecendo uma alternativa acessivel e sustentavel para a
purificagdo do ar [50, 60—65].

4.2.2 Caracteristicas e Tipos de Filtros de Ar para Captura de Particulas

Os filtros de ar sdo materiais porosos que permitem a passagem de fluidos
devido a sua estrutura interna [56-58]. Esses materiais sdo usados para reter nano-
particulas suspensas no ar [34]. Podem ser constituidos de diversos materiais, como
rochas porosas, agregados fibrosos, nanocelulose, entre outros[74-76].

Os filtros de ar precisam ter as seguintes caracteristicas para ter um bom funci-
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onamento: alta porosidade; eficiéncia de filtracdo (a capacidade do filtro de capturar
particulas suspensas no ar, alto valor de retengéo); resisténcia ao fluxo de ar; durabili-
dade; entre outras caracteristicas [47-50]. Além de fibras com tamanhos variando de
valores menores que 1 um até maiores que 100 um [74-76].

Existem quatro categorias principais de filtros para filtracdo de gases, que
sdo: filtros de tecido, filtros granulares, filtros fibrosos e filtros de membranas [74-
76]. Geralmente os filtros de tecidos sé&o feitos de fibras téxteis, e as particulas sao
capturada na superficie do tecido. Os filtros granulares, sdo formados por camadas que
sdo preenchidas com particulas, o processo de filtragdo acontece internamente[76-80].
Os filtros fibrosos geralmente séo feitos de vidro, fibras plasticas, celulose, entre outros.
Sao materiais fibrosos com fibras finas e desordenada, dispostas perpendicularmente
a direcao de escoamento do fluido. Os filtros de membranas possuem espessura de
ordem micrométrica, compactada, e seu processo de filtracao é superficial [76-80].

Uma categoria muito importante de filtros € a dos filtros eletrostaticos e meca-
nicos. Esses tipos de filtros sao [76-80]:

» Filtros eletrostaticos: conhecidos como precipitadores eletrostaticos, oferecem
alta eficiéncia, mas requerem um investimento elevado e espac¢o amplo para
instalacdo. Seu mecanismo de coleta utiliza um campo de ionizagdo com alta
tensao elétrica [76-80].

« Filtros mecanicos: disponiveis em varios arranjos e com eficiéncias variadas,
incluindo filtros absolutos usados em hospitais [51-58]. Esses filtros sao geral-
mente compostos de tecidos sintéticos (como vidro e poliéster) ou naturais (como
carvao e celulose de madeira), formados por um emaranhado de microfibras
[76-80]. Os filtros mecanicos possuem uma variedade de modelos, cada um
com caracteristicas especificas para diferentes aplicagées. Os filtros mecanicos
apresentam uma ampla gama de modelos, cada um projetado para diferentes
aplicacdes e requisitos de eficiéncia. Entre os principais tipos de filtros mecéanicos
[76-80], destacam-se os seguintes:

— Filtro painel: esse filtro é formado por finas camadas com formato quadrado
ou retangular. Geralmente séo utilizados em filtracao de particulado em ven-
tilac&do. Tais dispositivos s&o classificados em trés categorias: descartaveis
(filtro que nao é possivel fazer uma limpeza), semipermanentes (sao filtros
que podem ser limpos, mas por um tempo determinado) e permanentes
(filtros que podem ser limpos) [76-80].

— Filtro multibolsa: estes dispositivos sdo considerados como uma extensao

do filtro painel. O filtro multibolsa possui estrutura formada por duas ou mais
folhas de forma quadrada ou retangular, formando bolsas. Essas bolsas
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sao colocadas paralelamente na parte superior de um painel. Esse filtro é
formado por microfibras sintéticas inertes [76-80].

— Filtro plissado: € um dispositivo formado por fibra (sintética ou natural) e tela
(metélica ou moldura de papelao rigido). Essa categoria de filiro € muito
utilizado em ar condicionado, sistema de ventilagao e cabines de pinturas
[76-80].

— Filtros HEPA (High Efficiency Particulate Arrestance) e ULPA (Ultra Low
Penetration Air): sdo conhecidos como filtros absolutos, pois apresentam
maior eficiéncia. Os materiais para fabricagdo dos meios filtrantes, sendo
eles nanocelulose, carvao, fibras sintéticas, entre outros. Esses filtros séo
utilizados em salas limpas, hospitais, farmécias, industria alimenticia, dentre
outras aplicagdes [76-80].

E importante destacar que a classificacdo dos filtros pode variar dependendo
dos critérios utilizados para a classificagao, assim, além dos filiros mecanicos e ele-
trostaticos, ha varias outras categorias disponiveis, tais como: filtros UV (Ultravioleta) ,
filtros fotocataliticos, filtros ionizadores, entre outras [76-80].

Dentre os filtros analisados neste estudo, o foco sera direcionado aos filtros de
ar HEPA e aos filtros fibrosos, com o objetivo de examinar com mais profundidade seu
funcionamento e os mecanismos de filtracdo de particulas associados [76—80]. Para
iss0, serdo revisitados os principios fundamentais da filtracdo, incluindo os principais
processos envolvidos e os critérios utilizados para avaliar sua eficiéncia.

4.2.3 Filtros Fibrosos de Alta Eficiéncia: O Desempenho dos Filtros HEPA

Os filtros fibrosos sdao amplamente utilizados na purificacao do ar devido a
sua eficiéncia na remog¢ao de particulas, facilidade de uso, resisténcia mecanica, alta
porosidade e baixo custo [51-58]. Esses filtros sdo compostos por fibras dispostas
aleatoriamente conforme representado na Figura 1, com didmetros que variam entre 0,1
e 100 um, e retém particulas por meio de diferentes mecanismos de captura [80-83].
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FILTRO HEPA

FIGURA 1 — Esboco do filtro HEPA: Fibras dispostas aleatoriamente.

Dentre os filtros fibrosos, destaca-se o filtro HEPA (High Efficiency Particulate
Arrestance) , considerado um dos mais eficientes na retencédo de nanoparticulas. Os
filtros HEPA s&o um tipo especifico de filtro fibroso, composto por malhas de fibras finas
— geralmente de fibra de vidro — com diametros entre 0,5 e 2,0 ym [283, 80-83]. De
acordo com as normas europeia e americana, esses filtros removem 99,95% (norma
europeia) ou 99,97% (norma americana) das impurezas presentes no ar [23, 45, 80-83].

Ao contrario de peneiras ou filtros de membrana, onde particulas menores
que as aberturas podem passar, os filtros HEPA utilizam uma combinagédo de trés
mecanismos principais de retengéo: interceptacao direta, impacto inercial e difusao.
Embora o espaco entre as fibras seja tipicamente maior que 0,3 um, esses mecanismos
permitem a captura eficiente de particulas ultrafinas, garantindo a alta eficiéncia do
sistema [23,80-83].

4.2.4 Filtragdo de Gases: Mecanismos e Eficiéncia na Coleta de Particulas

A filtracdo € um processo fundamental para a captura de materiais particulados
presentes nas correntes de gases, podendo ocorrer de duas formas principais: superfi-
cial ou interna. Durante a filtracao superficial, as particulas ficam retidas na superficie
do filtro, formando uma camada chamada de torta, 0 que € comumente observado
em filtros de mangas. Ja na filtracdo interna, os particulados séo retidos nos poros
presentes no interior do meio filtrante. Em filtros como o HEPA, a formacao de torta
acontece quase que imediatamente, a medida que as particulas retidas comegam
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a capturar novas particulas, repetindo-se sucessivamente e formando uma camada
adicional. Esse processo de acumulo de particulas aumenta a eficiéncia da filtragao,
criando resisténcia ao fluxo de ar e melhorando a eficiéncia de coleta, além de resultar
em maior queda de presséo [83-88].

A eficiéncia do processo de filtracdo é determinada por diversos parametros,
como espessura, porosidade, diametro das fibras, velocidade de filtracdo e area de
filtracdo. A avaliacdo desses parametros é essencial para a analise de filtros, além da
consideragao das propriedades dos materiais particulados. A permeabilidade também
€ uma variavel crucial para a avaliagao da eficiéncia de um filtro [83-88]. Para garantir
a eficiéncia e o desempenho do processo de filtracdo, as normas de organizacoes
como a Sociedade Americana de Engenheiros de Aquecimento, Refrigeracédo e Ar
Condicionado (ASHRAE) , o Comité Europeu de Padronizagédo (CEN) , a Organizacao
Internacional de Padronizacao (ISO) e a Associacao Brasileira de Normas Técnicas
(ABNT) séao utilizadas para regulamentar os filtros e suas especificacdes [83-88].

A captura das particulas no processo de filtragdo ocorre por meio de varios
mecanismos que influenciam diretamente a eficiéncia da coleta. Esses mecanismos
séo:

* Interceptacao direta: ocorre quando uma particula que esta seguindo uma linha
de fluxo do gas fica dentro do raio de particula de uma fibra do filtro. A particula
toca a fibra e é capturada, sendo removida do fluxo de gas[83-88], como mostra
a Figura 2.

» Mecanismo de difusdo: este mecanismo resulta do movimento aleatério (movi-
mento browniano) das particulas de pequeno diametro. Devido ao movimento
aleatério, o caminho é afetado, aumentando a probabilidade de a particula colidir
com fibra, como mostrado na Figura 2. Esse mecanismo caracteriza o filiro HEPA
[83-88].

» Mecanismo de impactacéo inercial: este mecanismo considera a inércia da parti-
cula, ou seja, devido a sua massa, as particulas ttm movimento inercial. Nesse
caso, particula possui alta velocidade e momento, ndo consegue desviar do meio
filtrante, ou seja, o fluxo da corrente de ar, quando entra em contato com a fibra
nao consegue atravessar, entédo ela passa ao redor dessa fibra (como mostra a
Figura 2), fazendo com que, a corrente de ar se curva ao passar pelo coletor. A
massa da particula, com maior efeito inercial, ndo consegue acompanhar o fluxo
da corrente de gas, coletada pelo meio filtrante [83-88].

» Mecanismo de eficiéncia gravitacional: este mecanismo usa a forga gravitacional
para modificar a trajetéria da particula (Figura 1), favorecendo o contato entre a
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particula e o coletor [83-88].

» Mecanismo de eficiéncia eletrostatica: acontece quando a particula e/ou a fibra
esta carregada eletricamente, por meio do atrito ou induzido por um campo
elétrico [83-88], como mostra a Figura 2.

Folha de filtro de fibras
dispostas aleatoriamente

Inpacto f f

Interceptacao

Difusdo o
Atracao elétrica

FIGURA 2 — Mecanismo de coleta que atua na filtracdo dos materiais particulados.

4.2.5 Impacto dos Bioaerosséis no Ar: Controle da Disseminagdo do SARS-CoV-2

Conforme mencionado, as pessoas estao passando mais tempo em ambientes
internos, onde estao cada vez mais expostos ao ar contaminado por bioaerossois. A
presenca desses agentes em espacos internos pode ser prejudicial a saude, causando
doencas respiratorias e outras complicacées quando inalados. Um exemplo desses
bioaerossodis € o SARS-CoV-2, um virus respiratorio pertencente a familia Coronaviri-
dae, 0 qual pode permanecer suspenso no ar por varias horas [43,89-91]. Devido a
preocupagao com este virus e outros, os estudos sobre filtros e processos de filtragao
tornaram-se essenciais [43,89-91].

O SARS-CoV-2, causador da COVID-19, é um virus de RNA de fita simples da
familia Coronaviridae que, ao infectar os seres humanos, causa problemas respiratérios.
O virus é composto por particulas virais esféricas com aproximadamente 125 nm de
diametro [35-39, 51-58] e é envolto por um envelope fosfolipidico. O virus consiste
em duas estruturas: o nucleo (onde se encontra o DNA ou RNA) e o capsideo (capa
proteica), que juntas formam o nucleocapsideo. O SARS-CoV-2 é envolto por quatro
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proteinas estruturais: a proteina S (Spike), que facilita a adesao do virus as células
hospedeiras e a sua entrada nas células; a proteina E (Envelope), que desempenha
um papel na montagem e liberacao do virus; a proteina M (Membrana), que é essencial
para a morfologia e organizagao estrutural do virus; e a proteina N (Nucleocapsideo)
[43,89-94], que estd associada ao RNA viral e é crucial para a replicacao viral e
montagem da particula viral[43,89-94]. Estas proteinas formam uma espécie de coroa,
dai o nome coronavirus, derivado do latim "corona", que significa coroa. Além dessas
proteinas citadas, o virus também é composto por glicoproteinas hemaglutinina (HE)
[43,89-95]. Em alguns casos, as particulas virais da COVID-19 sao revestidas por um
envelope de membrana fosfolipidica, que além de proteger, auxilia no processo de
infeccao celular [43,89-95].

Neste contexto, os filtros de ar de alta eficiéncia na retencédo de particulas,
conhecidos como filtros HEPA (High Efficiency Particulate Arrestance), sdo amplamente
utilizados na prevencao da disseminacao de virus e bactérias, desempenhando um
papel crucial na reducao de infeccdes, especialmente em ambientes hospitalares
[43,89-94]. Contudo, esses filtros costumam ser caros, o que torna essencial a busca
por materiais mais econémicos. Um exemplo de material mais acessivel sdo os filtros
feitos com celulose e nanocelulose [89-97].

4.3 DA NATUREZA A INDUSTRIA: PRODUCAO E CLASSIFICACAO DA CELULOSE

Diante dos desafios atuais por solugdes sustentaveis, a celulose tem ganhado
destague como um dos materiais mais versateis e promissores no campo da ciéncia e
da tecnologia. Trata-se do polimero natural mais abundante do planeta, composto por
cadeias lineares de glicose unidas por ligacdes (5-1,4-glicosidicas, que formam uma
estrutura hierarquica com regides cristalinas e amorfas. Essa conformacao confere
a celulose caracteristicas notaveis, como alta resisténcia mecénica, biodegradabili-
dade, biocompatibilidade e baixo impacto ambiental, qualificando-a como um recurso
estratégico em diversas frentes industriais [97—100].

Os biopolimeros, como a celulose, sdo macromoléculas naturais obtidas de
fontes renovaveis, produzidas por organismos vivos, como plantas, certos microrga-
nismos e algumas espécies de animais marinhos. Em contraste com os polimeros
sintéticos, derivados de fontes ndo renovaveis por meio de processos industriais, os bi-
opolimeros se destacam por oferecer menor impacto ambiental e maior compatibilidade
com praticas sustentaveis. A celulose, majoritariamente extraida de vegetais como
madeira e algodao, possui ampla aplicabilidade. Entre os principais usos, destacam-se
a fabricacao de papéis, tecidos, filmes biodegradaveis, materiais compadsitos, além de
seu potencial na producao de nanomateriais e na filtragem de bioaerosséis, sendo
também empregada em sistemas de barreira para alimentos [97—-103].
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A estrutura molecular da celulose possibilita modificagdes que ampliam seu
potencial tecnolégico, incluindo a obteng¢ao de microfibrilas e nanocelulose. A cristali-
nidade, proveniente da organizacédo ordenada de suas cadeias, € determinante para
o desempenho mecanico e para a eficiéncia em processos de filtracdo. Em escalas
nanomeétricas, a celulose apresenta elevada area superficial e uma estrutura porosa,
atributos ideais para sistemas filtrantes. Filtros elaborados a partir da celulose ou de
seus derivados tém demonstrado excelente capacidade na remocao de particulas
ultrafinas, como bioaerosséis e outros poluentes do ar. Esses materiais vém sendo
amplamente empregados em ambientes internos, onde a qualidade do ar € fundamen-
tal para a saude, especialmente em sistemas de ventilacao, purificadores e barreiras
contra patégenos [97—103].

4.3.1 Do Eucalipto a Celulose: As Etapas do Processo de Produgao

A celulose pode ser obtida a partir de diversos materiais lignocelulésicos, como
madeiras, residuos de papel e colheitas agricolas. Entre os métodos utilizados, destaca-
se o processo Kraft [102-106], especialmente eficaz para a producéo de celulose a
partir de eucalipto. Nesse processo, utiliza-se uma solucéo alcalina composta por
hidroxido de sédio e sulfeto de sddio, que dissolve a lignina e permite a separacao
eficiente das fibras celulésicas [102-106]. O processo Kraft € amplamente empregado
na industria de celulose e papel devido ao seu alto rendimento e a qualidade da celulose
gerada, com caracteristicas como alta resisténcia, essenciais para diversas aplicacoes
industriais [102-106]. Embora o branqueamento nao seja uma etapa central do processo
Kraft, ele pode ser realizado posteriormente, caso a celulose extraida precise ser
branquecida para remover impurezas ou atingir um padrao estético especifico [66-72].
Para isso, utilizam-se processos como cloro, peroxido de hidrogénio ou diéxido de cloro,
dependendo das exigéncias do produto final [102-106].

As lignoceluloses, compostas principalmente por celulose, lignina e hemicelu-
lose, sdo encontradas em diferentes fontes, como biomassa herbacea (feno de alfafa,
bananeiras, bambu), madeiras de lei (eucalipto, alamo, ip€), madeiras coniferas (pinus,
teixos) e residuos de colheitas (palha de milho, bagaco de cana) [102-106]. A extracao
da matéria-prima envolve a trituracdo das arvores em cavacos, que sao peneirados
e entdo submetidos a polpacdo em um reator. O processo de polpacao gera uma
massa de celulose escura, que pode passar por um processo de branqueamento, caso
necessario, para remover a lignina residual e outros derivados [102-106].

Microscopicamente, a celulose € composta por fibrilas ligadas por lignina e
hemicelulose, e o objetivo final do processo de polpacao é separar a celulose, a lignina,
a hemicelulose e a poliose. Os métodos de polpacédo podem ser classificados como
mecanico, fisico, quimico, biologico e Kraft [102-106]. O processo Kraft, usado para a
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producao de celulose de eucalipto, envolve o uso de uma solucéo alcalina de hidréxido
de sdédio e sulfeto de sbédio para dissolver a lignina e separar a celulose [102-106].
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FIGURA 3 - Etapa de produgéao da celulose branqueada.

Na Figura 3, destaca-se o processo Kraft para a obtengcdo da celulose de
eucalipto, enquanto os demais materiais lignocelulésicos podem ser associados aos
processos de polpag¢do mais amplamente utilizados. O branqueamento, embora ndo
faca parte do processo principal do Kraft, pode ser uma etapa posterior, caso a celulose
precise ser branquecida para remover impurezas ou atingir um padrao estético ou de
brancura desejado [66-75]. Ap6s a polpacao Kraft, podem ser utilizados processos de
branqueamento com cloro, perdxido de hidrogénio ou diéxido de cloro, dependendo
do produto final. O branqueamento € uma etapa comum em outros processos de
polpacao quimicos e mecanicos, mas nao é uma caracteristica central do processo
Kraft [102-106].

4.3.2 Estrutura molecular da celulose

A celulose é um monémero polissacarideo que possui alta cristalinidade, com
longas cadeias lineares. Composta por unidades de § — D-glucopiranose, que se ligam
entre si por meio dos carbonos 1 — 4, formando a celobiose [105-109]. A celobiose é um
dissacarideo que consiste na ligacdo de duas moléculas de glicose. As duas unidades
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de glicose séo unidas por uma ligag¢éo glicosidica do tipo 5(1°4), que acontece atraves
dos grupos de hidroxilas dos carbonos C; e C, [70-76] . Na ligacao glicosidica, uma
molécula de §-glicose perde um atomo de hidrogénio e a outra um radical hidroxila,
formando uma molécula de agua, que é eliminada por um processo de condensagao
[105-111]. Assim, a estrutura vai se repetindo ao logo da cadeia da celulose (como
ilustrado na figura 3) [105-111].
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FIGURA 4 — A estrutura quimica da cadeia de celulose.

A celulose, é constituida p6r uma parede primaria composta por fibras, e uma
parede secundaria, formada por macrofibrilas, microfibrilas e cristais [106-111], como
mostra a figura 4. A parede Primaria, possui espessura de 0,1 a 0,2 ym com uma
orientacdo na camada externa mais obliqua; e as fibrilas estdo arranjadas com uma
aparéncia de redes por causas das camadas que se cruzam [107-115]. Nesta parede,
além de conter celulose, também contem polioses, hemiceluloses, lignina, pectina. Ja,
a camada secundaria contém trés camadas: a camada S1, Camada S2 e Camada S3.
Na camada S1, as fibrilas apresentam espessura de 0,2 a 0,3 um, € possui uma suave
orientacdo helicoidal [107-115]. A camada S2, é a mais espessa, com espessamento
de 1 a9 um. A camada S3, apresenta espessura de 0,1 xm [107-115].

A celulose possui estrutura composta por arranjo tridimensional de ligagdes
de hidrogénio intermolecular (interagao entre unidades dos grupos glicosidicas entre
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cadeias adjacentes) e intramolecular (interacdo entre unidades dos grupos glicosidicas
da mesma cadeia), por meio dos grupos de hidroxilas [107-115]. As ligagdes de hidro-
génio intermoleculares, sao responsaveis pela formacao das fibras vegetais (fibrilas
elementares ou micelas), e pela estrutura supramolecular [107-115]. J& as ligacoes
intramoleculares tem um papel fundamental na estabilizacdo da celulose e na rigidez
da célula unitéria entre os grupos de hidroxila [70-76]. Esses conjuntos de interagdes
proporcionam a alternancia na estrutura da celulose com regides cristalinas e amorfas
ao longo da cadeia polimérica, como ilustrado na figura 5. Deste modo, o grau de
cristalinidade da celulose depende das condi¢des de processamento e do seu material
[107-115]. As regibes cristalinas sdo formadas através dos processos enzimaticos a
combinacédo da biopolimerizagcao e cristalizacao da celulose; e as regides amorfas,
obtidas pela ma formacao da estrutura da cristalizagéo [109-117].
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FIGURA 5 — Estrutura cristalina e amorfa da celulose.

Devido a variacao da forte ligacdo de hidrogénio e a variacdo na orientacao
estrutural da celulose, existem quartos formas polimorfos diferentes, séo elas: celulose
[, I, Il e IV [107-115]. A celulose I, € um polimorfo com maior cristalinidade, ocorrendo
de forma natural nos vegetais [107-115]. Ja a celulose, Il e resultado do processo
quimico de uma solucao alcalina [107-115]; a celulose 1l é resultado do tratamento
da celulose | e celulose Il com aménia; ja a celulose IV é gerada da modificacdo da
celulose 1 [107-115].
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4.3.3 Classificacao e Caracteristicas das Nanoestruturas de Celulose

As nanoestruturas de celulose sao particulas que apresentam uma ou mais
das suas dimensdes em nanoescala, conhecidas como nanocelulose (NC) [107-115].
A palavra nanocelulose € um termo geral usado para referir-se a particulas de celulose
qgue tem pelo menos uma das dimensdes em escalas nhanométricas [107-115]. Depen-
dendo das dimensdes das escalas nanométrica, a nanocelulose pode ser classificada
por meio de trés principais categorias, sao elas: as microfibras de celulose (MFC),
nanofibras de celulose (NFC) e os nanocristais de celulose (NCCs). As microfibras de
celulose (MFC) ou celulose microfibrilada possuem cerca de 10 — 100 nm de diametro e
aproximadamente 10  m de comprimento [76-81]; as nanofibras (NFC) podem chegar
de 500 — 200 x m de comprimento e 4 a 10 nm. Ja os nanocristais de celulose (NCCs)
possuem didmetro de 3 — 10 nm e 50 — 500 nm de comprimento [107-115].

As MFC e NFC, por possuirem regides cristalinas alternando com regides
amorfas, sdo materiais flexiveis [76-81]. Os NCCS, sao nanoparticulas de celulose
hidrolisadas, conhecida como nanowhiskers ou whiskers [107-115].

Como mencionado ao longo do capitulo, a celulose possui uma estrutura
altamente ordenada, com regides cristalinas alternando com regiées amorfas, formando
microfibrilas, as quais constituem fibrilas. As fibrilas, por sua vez, constroem as fibras
celulésicas [107-115]. Devido a alta cristalinidade das fibras, a celulose apresenta alta
resisténcia a tracao, e a penetracao de solventes é relativamente dificil [82-90]. Desta
forma, neste trabalho, o foco é direcionado a um tipo especifico de nanocelulose, a
celulose microfibrilada (MFC), pois este é o material de estudo [107-115].

4.3.3.1 Celulose Microfibrilada (MFC)

A celulose microfibrilada (MFC), também chamada de microfibra de celulose,
apresenta diametro entre 10 e 100 nm, variando conforme a biomassa de origem
e as condicdes de processamento [89-92]. Trata-se de um material semicristalino,
formado por uma rede rigida obtida por desfibrilacdo mecanica da celulose, que exibe
propriedades de alta cristalinidade, resisténcia mecénica e flexibilidade, tornando-se
altamente atraente para varias aplicagdes industriais. Fontes de MFC incluem fibras de
sementes (como algodao e coco), gramineas (como bagago e bambu), além de fontes
animais, algas, invertebrados, bactérias e fungos [107-117].

Embora varios métodos estejam disponiveis para a produgcéo de MFC, o pro-
cesso de desfibrilagdo mecéanica é amplamente utilizado, envolvendo condigbes de alta
pressao, velocidade e cisalhamento [107-117]. Em alguns casos, pré-tratamentos qui-
micos ou enzimaticos sao aplicados para reduzir a energia necessaria para a fibrilacao
[89-92]. A MFC forma uma rede densa com ligacées de hidrogénio, resultando em um
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excelente material para barreiras [107-117].

Dependendo do tipo de tratamento aplicado, a MFC também pode ser modifi-
cada para obter uma estrutura mais porosa e permeavel, o que amplia suas aplicacées
[89-92]. Essa modificagao permite ajustar a MFC para diferentes niveis de perme-
abilidade e seletividade, o que € util em aplicacbes que exigem tanto propriedades
de barreira quanto de permeabilidade controlada, como em filtros especializados e
sistemas de liberagao controlada [107-117].

4.3.3.2 Celulose nanofibrilada (NFC)

A celulose nanofibrilada (NFC) pode ser obtida por meio de tratamentos meca-
nicos, enzimaticos e quimicos, mantendo a maioria da fase amorfa, o que resulta em
modificagdes irreversiveis nas fibras [90-93]. Os nanomateriais celulésicos apresentam
diametro entre 10 e 100 nm, com comprimento em escala micrométrica [90-93]. A NFC
possui uma série de propriedades destacaveis, incluindo alta resisténcia mecanica,
grande area superficial e a capacidade de formar redes tridimensionais, o que a torna
promissora para diversas aplicacées, como em materiais compdsitos, sistemas de libe-
racao controlada de farmacos, e como material em filmes e embalagens biodegradaveis
[107-117].

Além disso, a NFC apresenta excelente capacidade de retencao de agua e
alta reatividade superficial, 0 que melhora sua disperséo e funcionalidade em sistemas
liquidos [90-93]. Os métodos de producdo, como a fibrilagdo mecanica, podem ser
controlados para otimizar a estrutura e as propriedades das fibras, enquanto tratamen-
tos quimicos e enziméticos podem ser usados para modificar a superficie das fibras
e melhorar sua compatibilidade com diferentes matrizes [90-93]. Embora o custo de
producao ainda seja um desafio, a NFC se apresenta como uma alternativa sustentavel
em comparagdo com materiais sintéticos, devido a sua biodegradabilidade e baixo
impacto ambiental , 0 que a torna uma solu¢ao promissora para aplicagées industriais
e ecoldgicas [107-117].

4.3.3.3 Nanocristais de celulose (NCCs)

Os Nanocristais de Celulose (NCCs) sao nanomateriais derivados da celu-
lose com uma estrutura predominantemente cristalina, extraidos por processos como
hidrélise acida, tratamento enzimatico ou uma combinagdo de ambos. Durante es-
ses processos, as regides amorfas sdo removidas, deixando as cadeias de celulose
cristalina com pelo menos uma dimensao superior a 100 nm [93-96]. Esses cristais
apresentam propriedades como elevada resisténcia a tracao, rigidez, e uma grande
area superficial, o que os torna ideais para aplicacées em materiais compaositos, filmes
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e revestimentos. Sua capacidade de adsorcao de ions e moléculas também os torna
Uteis em processos de purificacao e filtragem [107-117].

Além das propriedades mecanicas, os NCCs tém sido amplamente explorados
devido a sua biodegradabilidade e origem renovavel, caracteristicas que os tornam
uma alternativa sustentavel em diversas industrias, como farmacéutica, alimenticia e
cosméticos [93-96]. Com sua versatilidade, os NCCs sao aplicados em nanotecnologia
e biomateriais, além de representarem uma solucédo promissora para o desenvolvi-
mento de materiais ecoldégicos e sustentaveis, atendendo as crescentes demandas por
solugdes ambientalmente amigaveis e inovadoras [107-117].

4.3.4 Celulose: Matéria-Prima Renovavel para um Futuro Sustentavel

A crescente produgéo de plasticos derivados do petrdleo e a intensa geracao
de residuos nao biodegradaveis representam desafios ambientais globais significativos.
Diante das mudancas climaticas e da escassez de recursos naturais, a busca por
materiais sustentaveis e renovaveis tornou-se urgente. Nesse cenario, a celulose,
um biopolimero abundante, surge como uma alternativa promissora devido as suas
propriedades sustentaveis, como a renovabilidade e a biodegradabilidade [117-123].

A interacdo entre a celulose e a nanotecnologia tem gerado crescente interesse,
principalmente no que se refere a nanocelulose e suas propriedades excepcionais.
O potencial desse material para promover avangos significativos em diversas areas
€ notavel [117-123]. A nanocelulose tem sido amplamente explorada em diversas
aplicacdes voltadas para a sustentabilidade ambiental. Seus principais beneficios
incluem ser derivada de fontes renovaveis, o que reduz a dependéncia de recursos
nao renovaveis, como o petréleo. Além disso, a nanocelulose € biodegradavel e pode
ser decomposta por microrganismos no ambiente, 0 que contribui para a reducao dos
residuos plasticos persistentes [117-123].

A celulose, por sua vez, oferece uma série de beneficios relacionados a sus-
tentabilidade ambiental, com destaque para:

Renovabilidade: celulose derivada de fontes renovaveis[117-123];

Biodegradabilidade: decomposi¢ao por microorganismos, reduzindo a acumula-
cao de residuos [117-123];

 Baixo impacto ambiental: processo de produgéo sustentavel reduz emissdes de
gases de efeito estufa [117-123];

Ciclagem de carbono: arvores usadas na producao absorvem CO,, contribuindo
para a mitigacdo das mudancas climaticas [117-123];
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» Substituicao de materiais ndo renovaveis: pode substituir plasticos derivados do
petroleo, reduzindo a dependéncia de recursos néo renovaveis [117-123]

» Promocao da economia circular: reciclavel e reutilizavel, promovendo a economia
circular e minimizando a necessidade de novos recursos naturais [117-123];

Além dos beneficios ambientais, a celulose e a nanocelulose apresentam um
grande potencial para oferecer solucdes mais sustentaveis em diversas industrias. A
modificacdo de suas propriedades por meio de nanotecnologia abre novas possibili-
dades de aplicagdes, como o desenvolvimento de materiais biodegradaveis de alto
desempenho e filtros de ar avangados [81, 82, 84, 96]. Esses avangos ndo apenas ofere-
cem beneficios ambientais, mas também ajudam a promover praticas mais sustentaveis
e reduzir os impactos da producédo de materiais convencionais[117-123].

A utilizagao da celulose e da nanocelulose esta alinhada diretamente com
os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS), especialmente os ODS 12 e
13 [85]. O ODS 12 promove a produgao e 0 consumo responsaveis, incentivando o
uso de materiais renovaveis e biodegradaveis, como a celulose e a nanocelulose, em
substituicao aos plasticos derivados do petréleo [117-123]. O ODS 13, por sua vez,
visa combater as mudancas climaticas, e a ado¢ao desses materiais pode ter um papel
fundamental, pois sua produgcdo emite menos gases de efeito estufa em comparacao
aos plasticos convencionais [117-123]. Além disso, esses materiais podem impulsionar
a economia circular, ao possibilitar a reciclagem e a reutilizacdo em diferentes processos
industriais [117-123].

Dessa forma, a aplicacédo da celulose e da nanocelulose oferece uma solugéao
nao apenas para reduzir a dependéncia de materiais nao renovaveis, mas também
para diminuir o impacto ambiental gerado pelos plasticos convencionais. A celulose,
derivada de fontes renovaveis, como madeira e plantas, contribui para a reducédo da
pressao sobre recursos fosseis e para a diminuicdo da emissao de gases de efeito
estufa, especialmente quando comparada aos plasticos e outros materiais sintéticos
derivados do petréleo.

4.4 CARACTERIZAGAO DE MEIOS FILTRANTES: FUNDAMENTOS E TECNICAS
APLICADAS

A caracterizagao de filtros envolve diversos parametros essenciais que impac-
tam diretamente seu desempenho. A caracterizacdo morfoldgica das fibras é funda-
mental, uma vez que a forma e a distribuicao das fibras no filtro influenciam a eficiéncia
na retencao de particulas [97, 98]. A estrutura interna das fibras sera avaliada em
seguida, pois sua organizagao afeta a resisténcia mecanica do filtro e sua capacidade
de suportar esforcos de compressao e flexdao [123-132].
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A densidade aparente e a porosidade também serdo analisadas, pois esses
fatores impactam a estrutura do filtro, sua capacidade de filtragéo e a permeabilidade
do material [123-132]. Além disso, a area superficial das fibras serd considerada, uma
vez que uma maior area facilita as interacdes entre o filtro e as particulas, aprimorando
a eficiéncia de retencao.

Na sequéncia, a propriedade mecanica do filtro sera discutida, uma vez que a
resisténcia a esforgos mecénicos determina a durabilidade e o desempenho do material
[97-103]. O potencial zeta, que descreve as interagdes eletrostaticas entre as particulas
e a superficie do filtro, também sera abordado, dado seu impacto direto na eficiéncia de
coleta [123-132].. Por fim, a eficiéncia de coleta e o trabalho realizado pelo filtro — em
termos de queda de pressdo e manutencgéo da eficiéncia ao longo do tempo — serao
analisados, visando otimizar os filtros para diversas aplicagbes [123-132].

4.4.1 Analise morfolégica da membrana por MEV

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) foi realizada no Laboratério de
Biopolimeros da UFPR, Campus Botéanico, Departamento de Quimica, Curitiba, Parana.
Durante o procedimento, as amostras foram preparadas para analise, onde o feixe de
elétrons interage com a superficie da amostra, gerando sinais que séo convertidos em
imagens de alta resolucdo [133-135]. A técnica permite a caracterizacédo detalhada
da estrutura celular da membrana, incluindo a distribuicdo do tamanho dos poros, a
espessura das paredes celulares e a identificacao de eventuais defeitos estruturais
[133-135]. Essa analise é crucial para entender a morfologia dos materiais a nivel
nanomeétrico e micrométrico.

4.4.2 Estrutura da membrana

Para medir a estrutura do filtro, incluindo o didametro, espessura e porosidade
das fibras, sera utilizado um método que envolve a andlise de imagens de microscopia
eletrénica de varredura (MEV) utilizando o programa Imaged. Este método pode fornecer
informagdes essenciais para determinar a eficiéncia do filtro [130,135].

4.4.3 Densidade aparente e porosidade

Os parametros de densidade aparente e porosidade sdo demonstrados teori-
camente de forma qualitativa. Eles fornecem também informacdes sobre a estrutura e
propriedades do meio filtrante, que influenciam diretamente no desempenho do filtro.

A densidade aparente p,,, , foi calculada pela razdo entre a massa da membrana
seca e o volume, conforme a equacgéao [127-130, 135],
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m
Pap = Va (41)

Considerando que a densidade do MFC (pyrc) € 1,6 g/em?® [127-130, 135] e a
densidade da polpa de celulose (p,) é 1,46 g/cm? [127-130, 135].

A porosidade (P(%)) , € dada pela equagéo,

P(%) = (1 - %) - 100. (4.2)

Esta equacéo relaciona a porosidade com as densidades do meio, sendo uma
forma pratica de determinar a porosidade a partir de propriedades mensuraveis do
filtro.

4.4.4 Area superficial

Um equipamento Quantachrome Instruments (NOVA 1200e) foi utilizado na
determinacgao da area superficial especifica de cada filtro. Os filtros foram previamente
secos em estufa (60 °C, 12 h) e desgaseificados (100 °C, 2 h). Em seguida, foram
realizados processos de adsorcao/dessorcao de nitrogénio a -196 °C. Os dados de
adsorcao foram entéo ajustados pelo método Brunauer, Emmet e Teller (BET), que
se baseia na adsor¢cédo de moléculas de gas sobre a superficie do material [137]. O
meétodo considera que o gas se adsorve em multiplas camadas sobre a superficie, e
com isso, a quantidade de nitrogénio adsorvido a diferentes pressdes é usada para
calcular a area superficial especifica dos filtros. Este processo é fundamental para
avaliar como a superficie do filtro pode interagir com as particulas durante a filtragao,
influenciando diretamente sua eficiéncia [136].

445 Potencial Zeta

O potencial zeta foi determinado utilizando o equipamento Stabino PMX 400,
localizado no Laboratério de Biopolimeros da UFPR, Campus Botanico, Departamento
de Quimica, Curitiba, Parana, coordenado pelo professor Dr. Rilton Alves de Freitas.
O equipamento permite uma andlise precisa das interacdes eletrostaticas entre as
particulas e a superficie do filtro [139-143]. O potencial zeta é uma grandeza que
descreve a carga elétrica das particulas suspensas em uma solucéo, refletindo a
estabilidade da suspenséao e indicando a tendéncia das particulas a se agregar ou se
dispersar. Esse parametro é fundamental para entender como as particulas interagem
com a superficie do filtro e sua eficiéncia de retencao. Quanto maior a repulsdo entre as
particulas e a superficie (quando possuem cargas semelhantes), maior sera a eficiéncia
de retencéo, pois as particulas tendem a se manter dispersas [139-143].
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A medicao do potencial zeta é importante para otimizar as propriedades de
coleta dos filtros e melhorar sua eficacia na retengao de particulas e na permeabilidade
[102-106]. O uso do Stabino PMX 400 permitiu uma avaliacdo detalhada das caracteris-
ticas eletrostaticas das particulas, fornecendo dados essenciais para o desenvolvimento
de filtros mais eficientes [139-143].

4.4.6 Propriedade Mecanica

O equipamento Q800 DMA foi utilizado para analisar as propriedades dinamico-
mecénicas (DMA) e avaliar o desempenho mecanico das membranas, submetendo-as
a um teste de compressao a temperatura constante [138]. Além disso, as membranas
foram avaliadas em testes de compressao estatica e cinética, realizados no Laboratério
da Embrapa Florestas, em Colombo, Parana, e no Laboratério de Biopolimeros da
UFPR, respectivamente.

Essas analises sao fundamentais para compreender o0 comportamento meca-
nico do material sob diferentes condigcdes de compressao, além de fornecer dados
importantes sobre a resisténcia e a deformabilidade das membranas [98-101]. O teste
de compressao estatica avalia a resisténcia de um material sob uma carga constante,
medindo sua capacidade de suportar pressdes sem sofrer deformagdes significativas,
enquanto o teste de compressao cinética simula condicées dinamicas, aplicando uma
forca variavel ao longo do tempo, o que permite analisar a resposta do material sob
pressées que mudam rapidamente [137, 138]. As propriedades dindmico-mecanicas
(DMA) envolvem a avaliagdo da resposta do material a estimulos mecanicos em di-
ferentes condicbes, como temperatura, tempo e frequéncia, fornecendo informacdes
sobre elasticidade, rigidez e resisténcia, essenciais para entender o comportamento do
material em situacdes reais de uso [137, 138].

447 Permeabilidade

O transporte de fluidos gasosos através de membranas acontece em trés
etapas principais: sor¢ao (0 gas é adsorvido e/ou absorvido na superficie da membrana),
difusdo (ocorre devido a diferenca de concentracao ou pressao parcial entre os lados
da membrana) e dessorcao (0 gas € dessorvido da superficie da membrana no lado de
menor pressao parcial) [143]. A caracterizacdo da permeacao geralmente é dada por
um coeficiente de permeabilidade (P(m?)), como apresentado a seguir:

Ap

(&

J=P.(=5), (4.3)
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Onde J (m3/s) é o fluxo, e (m) representa a espessura do filtro e Ap (Pa) é a variagéo
de pressao na coluna de agua [143], dado pela Equacéo

=—. 4.4

J== (4.4)

Onde @ (m?3/s) é a vazédo e A é a area transversal do filtro, Rotametros foram

usados para medir o fluxo de ar. Foi necessério fazer uma corre¢ao na vazao de ar,

pois ndo estava nas mesmas condi¢cdes para a realizagao dos experimentos [127, 143].
As correcdes foram feitas em relagao a pressao e temperatura, conforme mostra a

equacao 4.
Q= Q- /Fe. /1e
c m pc T07 (45)

onde Q. é a vazao corrigida, @,, € a vazdo medida, p, € a pressao operacional, p.
€ a pressao de calibragéo, 7, € a temperatura de calibragdo e T, € a temperatura
operacional [127, 143, 144]. As medicbes de calibracéo foram utilizadas sob condi¢des
normais de temperatura e pressao [96-117]. A Lei de Fick é entdo expressa como
Equacéo 5.

_ Qc'e

P A-Ap

(4.6)

Na configuracdo experimental, foi utilizada uma corrente de ar sintético a
pressao controlada. Um medidor de vazao registrou a vazao da corrente, enquanto as
camaras antes e depois do filtro eram conectadas por uma mangueira parcialmente
cheia de 4gua. Para cada valor de vazao (2 — 10 L min~1) [127, 143, 144], a queda de
pressao através do filtro foi calculada conforme a Equacao 3.

Portanto, as equacdes (5.3) e (5.4) sdo utilizadas para demonstrar a permeabi-
lidade dos fluidos em um meio poroso e fibroso. Neste trabalho, estas equacdes sao
fundamentais para esclarecer os efeitos da permeabilidade durante o fluxo através do
meio poroso [127, 143, 144]. Assim, por meio da permeabilidade, é possivel conhecer
o desempenho, a eficiéncia e a resisténcia mecénica do filtro [127, 143, 145].

4.4.7.1 Desenvolvimento de Sistema para Medi¢ao da Perda de Carga em Membranas

O desenvolvimento do equipamento para medir a perda de carga nas membra-
nas de filtragdo é fundamental para avaliar a eficiéncia desses materiais em sistemas
de purificacdo de ar. A perda de carga, que indica a resisténcia ao fluxo de ar, é
um parametro chave para analisar a permeabilidade das membranas e otimizar seu
desempenho [51, 130, 178, 179].

O equipamento foi projetado para medir a queda de pressao ao longo da
membrana durante o fluxo de ar. Medidores de pressao foram posicionados estrategi-
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camente para capturar variagdes no inicio e ao longo do percurso do ar, assegurando
uma medicao detalhada e confiavel [51, 130].

Foram realizados testes iniciais para garantir a confiabilidade do equipamento e
fazer ajustes finos, assegurando que ele atendesse aos requisitos técnicos necessarios.
O dispositivo final permite medir a perda de carga em diferentes tipos de membranas,
fornecendo dados precisos que podem ser usados para avaliar e otimizar materiais de
filtracdo em processos de purificacéo de ar [51, 130].

A construcao do equipamento representa um passo importante na analise da
performance das membranas, fornecendo dados cruciais para o desenvolvimento de
materiais mais eficientes e sustentaveis para aplica¢gées industriais [178, 179].

4.4.7.1.1 Equipamento do sistema de filtragcao

Os ensaios de filtragdo foram realizados por meio de uma linha de ar compri-
mido conectada a um sistema de filtragao, conforme descrito na Figura 6. O sistema
experimental foi projetado para permitir uma analise precisa da eficiéncia de filtracao,
oferecendo dados essenciais sobre o desempenho das membranas sob diferentes
condi¢des operacionais [51, 130, 178, 179]. Para a constru¢ao do equipamento, foram
utilizados materiais de baixo custo, como cano de PVC, que assegura a vedacao
adequada e resisténcia ao fluxo de ar, e madeira, utilizada para a estrutura de suporte,
garantindo estabilidade ao sistema [51, 130, 178, 179]. Esses materiais foram esco-
Ihidos por sua durabilidade, acessibilidade e facilidade de montagem, permitindo a
criacao de um sistema funcional e eficiente para a realizagao dos ensaios de filtracao
[51, 130, 178, 179].

Os ensaios de filtracao foram realizados utilizando uma linha de ar comprimido
conectada a um sistema de filtragao, conforme ilustrado na Figura 6. O esboc¢o do
projeto, mostrado na Figura 6.a, apresenta detalhadamente os componentes principais
do sistema, incluindo a tela projetada para segurar a membrana de filtracao, a coluna de
agua, que serve para medir a variagao de pressao, os rotametros para monitoramento
da vazdo de ar, e os mandémetros localizados tanto na entrada quanto na saida do
sistema, permitindo o acompanhamento da presséo ao longo do processo de filtragdo
[51,130, 178, 179].

A Figura 6.b mostra o equipamento completamente montado, evidenciando
a integracao dos diferentes componentes que garantem a funcionalidade e eficiéncia
do sistema experimental. A montagem inclui todos os elementos essenciais para a
medi¢ao da eficiéncia de filtracdo, bem como o controle das variaveis operacionais.

Esse conjunto de equipamentos foi projetado para permitir a realizacao de
ensaios sob diferentes condi¢cdes operacionais, possibilitando a analise detalhada da
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vazao

FIGURA 6 — Equipamento para ensaios de permeabilidade. a) construcao do equipamento;
b) Equipamento para ensaios de permeabilidade; ¢) Equipamento com tubo de
particulas.

eficiéncia do processo de filtragdo e a interacdo das membranas com o fluxo de ar.
As medicdes de pressdo e vazao tornam o sistema adequado para avaliagdes do
desempenho do material filtrante.

O compressor de ar utilizado foi 0 modelo MSV 6/30 da marca Schulz,sem a
presenca de 6leo de 6leo, com capacidade de 120 Ibf/pol2, posicionado externamente
ao laboratério para evitar interferéncias nos testes e garantir que o ar nao fosse
contaminado. O mandémetro foi instalado na entrada e na saida do sistema, permitindo
monitorar a pressao e calcular a perda de carga, enquanto a coluna de 4gua mediu a
variacao de pressao, associando a diferenca de altura a resisténcia do filtro ao fluxo de
ar.

A vazao de ar foi controlada por um rotametro da marca Protec, com valvula re-
guladora de pressao na saida, garantindo estabilidade durante os testes. Este conjunto
de equipamentos possibilitou a obtencao de dados precisos sobre 0 desempenho das
membranas em condi¢cdes controladas [51, 130, 178, 179].

448 Mecanismos de coleta

O mecanismo de coleta € um parametro de suma importancia para analisar a
eficiéncia de filtracao, através desse mecanismo € possivel analisar a deposi¢ao do
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particulado em um meio filtrante. Por meio da Figura 1, é possivel entender e esclarecer
alguns resultados envolvendo o mecanismo de coleta atuante na filtragcao [146, 147].

Dentre os mecanismos de coleta das particulas em fluxo de ar que passa
em um meio filtrante comentado nesse trabalho, destacam-se trés, o mecanismo por
impacto inercial, difusdo e interceptacao direta.

4.4.8.1 Mecanismo por impacto direto

O mecanismo por impacto inercial resulta da inércia da particula, ou seja,
quando uma particula é tado grande que € incapaz de se ajustar rapidamente as bruscas
mudancas na direcao da aerodinamica perto de uma fibra do filtro. A particula, devido
a sua inércia, continuara ao longo de seu caminho original e pressionara a fibra do
filtro [146-150]. Esse tipo de mecanismo de filtragdo € mais predominante quando altas
velocidades de gas e densas compactagdes de fibra do meio filtrante estao presentes.
Para determinar a eficiéncia desse mecanismo [146-152], propuseram a seguinte
equagao,

- Sl (4.7)
T SB 1 0,7752 + 0,22 '
em que,
C(sp;le2U’0
St = —srTp70 4.8

onde, St € o numero de Stokes e p, é a densidade da particula; d e d; € o didmetro
da particula e da fibra, 1 € a viscosidade do gas, e U, é a velocidade do géas. Através
do numero de Stokes é possivel determinar que a coleta esta acontecendo pelo
mecanismo inercial. Quando esse numero apresenta um valor alto (St > 1) [146-
152], ocorre 0 aumento da probabilidade do coleta por esse mecanismo, pois as forcas
inerciais dominam sobre as forgas viscosas e particulas maiores tendem a ser coletadas
mais facilmente por mecanismos inerciais. Quando esse numero tem um valor menor,
(St < 1) é sinal que o esse mecanismo esta sendo pouco utilizado, e as particulas
menores tendem a seguir as correntes do fluido, tendo menor probabilidade de serem
coletadas por mecanismos inerciais [146-152].

4.4.8.2 Mecanismo de difusao

A difuséo é o mecanismo que resulta no movimento Browniano da particula. Em
resumo, este mecanismo é o resultado da colisdo de moléculas de gas com particulas
menores, especialmente aquelas com menos de 0,1 micron, o que impede e retarda sua
passagem através do filtro [96-117]. Esse comportamento, é semelhante ao movimento
browniano, aumenta a probabilidade de retencédo das particulas. O mecanismo é
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dominante quando o fluxo de ar é lento. Este pardmetro pode ser determinando a
partir da correcao do escorregamento do gas do Liu e Rubow (1990) [146-152], e da
correcao de Payet et al.(1992) [146-152] para baixas velocidade de filtracdo e particulas
pequenas, dada como,

l—«

na =1, 6((W)1/3Pe’2/30d03 (4.9)
em que, Pe é o numero de Peclet. O fator de correcdo C'd’ dos autores Liu e Rubow é
[76-80],

1 _
Cy=1+0, 388knf[ﬁ)1/3pe*2/3}, (4.10)

e o fator de correcéo para Payet C/, é,

, 1

= : 4.11
4= 131 6(1=2)hpe )0, @11

em que, Ku é o coeficiente hidrodindmico de Kuwabara e Pe € o numero de Peclet
[146-152]. Assim,

1
Ku:—%—0,75+a—0,25a2 (4.12)
® Upd
Pe=— 4.1
o= UL, (4.19)

onde, U, velocidade do gas, d; o didmetro das fibras e D coeficiente de difusividade
[58-63], que é dada pela equacéo,

KpO.T
D=5

414
3mud, ( )

onde, Ky é a constante de Boltzman, T (K) a temperatura absoluta, C,. fator de
escorregamento de Cunninghaam e . (kg/ms) a viscosidade do gas [146-152]. O termo
escorregamento de Cunninghaam € dada pela equacao,

—0,87

Ce=1+ K, [1,246 - 0,42 - exp( ] (4.15)
nf
em que, K, € o numero de Knudsen, calculado por:
e
K, =—, (4.16)
f df

na qual d, é o diametro da fibra e A o caminho médio [96-117]. O livre caminho médio
pode ser calculado,
2, 1574108

A
P ’

(4.17)

sendo que P’ (bar) é a presséao [76-80].
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4.4.8.3 Mecanismo de interceptacao direta

No mecanismo de interceptacéo direta como foi citado anteriormente, resulta
do tamanho relativo entre a particula e a fibra. De acordo com Lui e Rubow (1990)
[146-152], para fazer uma analise matematica é preciso considerar o efeito de escor-
regamento no fluxo quando o didmetro da fibra é da mesma ordem de grandeza do
caminho da particula. A equacao para obter a eficiéncia de coleta do mecanismo de
interceptacao direta é dada [146-152],

2
hid = 0’6(1@&)1%%
onde, 7 é a eficiéncia de coleta do mecanismo de interceptacao; « é a densidade de
empacotamento, ku € o coeficiente hidrodindmico de Kuwabara e R é o diametro do
coletor, em que, R = d,/d; ; C, é o fator de correcdo [146-152], onde

Cr, (4.18)

1,99knf

Cr=1+"—

(4.19)

em que, kn; € o numero de Knudsen.

449 Eficiéncia de Filtros de Ar na Coleta de Particulas

A eficiéncia de coleta das amostras foi analisada conforme os parametros
estabelecidos pela norma ISO 8573-1, com pressao absoluta do sistema de aproxi-
madamente 100 kPa (1 bar) e temperatura ambiente de cerca de 20 °C. O aerossol
foi gerado a partir de uma solugéo de NaCl a 1 g/L em &gua deionizada, utilizando um
gerador de aerossol portatil modelo 3079 da TSI, acoplado a um secador de difusao,
garantindo que apenas as particulas seguissem para o sistema de testes [150-153].
As particulas foram amostradas e quantificadas com o uso de um Scanning Mobility
Particle Sizer (SMPS), composto por um contador de particulas ultrafinas modelo 3776
da TSI e um seletor de particulas, o Eletrostatic Classifier modelo 3080 TSI [150-153].
As medicbes foram realizadas durante 60 segundos, tanto a montante (antes) quanto
a jusante (depois) do elemento filtrante, na faixa de particulas de 11,8 a 278 nm, em
triplicata. A eficiéncia de coleta foi calculada com base na formula a seguir. A analise
foi realizada no Laboratério de Controle Ambiental do DEQ/UFSC, coordenado pela
Prof. Dra. Ménica Lopes Aguiar.

Ndowm‘
E,=1|1- x 100 4.20
Voo & Nopii) /2 (4.20)

A eficiéncia de coleta E; na amostragem i é calculada com base nas quantida-
des de particulas amostradas. Ngown; representa o numero de particulas apos o filtro na
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amostragem i, enquanto Ny € Nyp+1 correspondem ao nimero de particulas antes
do filtro nas amostras i e subsequente, respectivamente [150-153].

4410 Modelagem Matematica do Ar-Condicionado com Inser¢cdo de Membranas

Para analisar teoricamente o trabalho realizado por um ar-condicionado ao
passar ar através da membrana inserida nele, podemos empregar a equacgao de
Bernoulli para fluidos compressiveis, possibilitando o célculo do trabalho utilizando a
equacéao [154-160],

VOQ _ VfQ b qP

2 o P
Onde, V, (m/s) e V;(m/s) s&o as velocidades inicial e final do fluido; a densidade p
(kgm~—3) ndo é constante e deve ser expressa como fungdo da pressao P (Pa). Para
determinar a presséo, podemos utilizar a equagao de Van der Waals. A equacéo de
Van der Waals é uma modificagdo da equacao do géas ideal que leva em consideracao
o comportamento real dos gases, especialmente em relagdo aos efeitos de volume
ocupado pelas moléculas (exclusdo de volume) e as forcas de atracdo entre elas
[154-160]. A equacao de Van der Waals é dada por:

w (4.21)

(P n Vi) (Vi — b) = RT, (4.22)

onde P (Pa) representa a pressao do gas; V,, (m 3/mol) é o volume molar; T (K)= 298,15
é a temperatura absoluta; R (J/mol= 8,314) é a constante dos gases, e a (Pa(m3/mol?))
(ajusta a pressao para levar em conta as forcas atrativas entre as moléculas do gas,
considerando que vale 0,1358) e b m3/mol) (Corrige o volume para levar em conta o
volume ocupado pelas moléculas do gas, considerando b= 3,64x1073) sdo constantes
de van der Waals [154-160]. Se V,,, é,

Vin = — (4.23)

n

em que, V (m?) é o volume total ocupado pela substancia e n (mol) é a quantidade de
substancia [95, 96], tal que n=m/MM (onde m (g) é a massa MM (mol)= 28,9647) é a
massa molar [154-160]. Assim, se p= V/m a equacao pode ser escrita como:

V

= ——, 4.24
K m/MM ( )
em que,
MM
Vm:V-—:>Vm:K-MM:>Vm:p*MM, (4.25)
m m

entao, substituindo a equacao na equacéo [154-160], temos que:

(P + W) ((p- MM) —b) = RT, (4.26)
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entao temos que P, pode ser dado pela equacao [154-160],

RT a

PEnn =y e

(4.27)

Ao substituir a equacao fornecida na formulacao proposta, € viavel determinar analitica-
mente o trabalho realizado pelo sistema de ar-condicionado mediante a inser¢céo da
membrana [154-160], permitindo a avaliagdo quantitativa da eficacia desse processo.

4.411 Andlise de Compostos Fendlicos

Os compostos fendlicos sdo substancias quimicas amplamente presentes nas
plantas, reconhecidas por suas propriedades antioxidantes, antimicrobianas e anti-
inflamatdrias. Entre esses compostos, destacam-se os acidos fendlicos, flavonoides,
taninos e lignanas, que desempenham papéis fundamentais na defesa das plantas
contra estresses ambientais, como radiacao ultravioleta, patégenos e herbivoros [161-
164]. Nos seres humanos, esses compostos estao associados a diversos beneficios a
saude, incluindo a prevencao de doencgas cardiovasculares, cancer e diabetes, devido
a sua capacidade de neutralizar radicais livres [161-164].

A quantificacdo dos compostos fendlicos é essencial para avaliar a qualidade
e a atividade bioldgica de substancias naturais, como alimentos, extratos vegetais
e outros materiais organicos [161-164]. A analise espectrofotométrica € um método
amplamente utilizado para determinar a concentracdo desses compostos e avaliar sua
atividade antioxidante [161-164]. Esse procedimento é aplicado em estudos de controle
de qualidade, investigacdo de novos farmacos e compreensao das interacdes entre
compostos bioativos e seus respectivos ambientes [161-164].

Para a determinacéo do teor de compostos fendlicos, a extracao foi realizada
em triplicata, utilizando aproximadamente 0,1 g de amostra. O processo ocorreu em
agua destilada (40 mL) a 70 °C por 30 minutos, com o auxilio de um banho ultrassénico
(1400A, Unique), favorecendo a solubilizagdo dos compostos antioxidantes presentes
no material sélido. Apds o tempo de extracdo, a mistura foi filtrada em papel filtro
qualitativo [161-164].

A caracterizagao dos extratos foi realizada conforme a metodologia de Singleton
e Rossi (1965), utilizando o reagente de Folin-Ciocalteu, com pequenas modificacdes
[164-167]. A reacao foi conduzida em ambiente escuro a 25 °C por 2 horas para evitar
interferéncias luminosas. A preparacao das amostras envolveu a adicao de 6 mL de
agua destilada em bal6es volumétricos de 10 mL, seguidos de 0,5 mL do reagente de
Folin-Ciocalteu, homogeneizagéo por 1 minuto em agitador tipo vortex, adicdo de 2 mL
de solucéo de carbonato de sédio (NaCO) a 15% e nova agitagao por 30 segundos. A
solucao foi completada até 10 mL com agua destilada .
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Apéds o periodo de reacao, a concentracdo de fendlicos foi determinada por
espectrofotometria, com leitura da absorbancia a 760 nm. Para a quantificagcéo, foi
utilizada uma curva padrao previamente preparada com acido galico. Por fim, a con-
centracao relativa de compostos fendlicos foi expressa como a razao entre a massa de
compostos fendlicos extraidos e a massa de amostra utilizada durante o processo de
extracao [164-167].

4412 Colorimetria de membranas com tanino

A analise colorimétrica foi empregada para investigar as alteragdes na colo-
ragdo das membranas alimenticias tratadas com tanino, um dos principais aspectos
sensoriais que influenciam a aceitacao e percepc¢ao de qualidade pelo consumidor.
Essa técnica permitiu quantificar as variagdes cromaticas com precisao, revelando
o impacto do tanino nas caracteristicas visuais do material ao longo do tempo. Os
resultados obtidos evidenciam a capacidade do tanino de interagir com os constituintes
das amostras alimenticias, promovendo modificacdes perceptiveis na coloracdo das
membranas [164—167].

A variacéo total de cor (E) foi calculada a partir da equacao:

AE = \/(AL*)2 4 (Aa*)? + (Ab*)?

Essa formula quantifica a diferenca de coloragao entre as amostras, conside-
rando variacées nos parametros de luminosidade (L*), tonalidade vermelha-verde (a*)
e tonalidade amarela-azul (b*). Valores de AFE superiores a 3 indicam uma diferenca
de cor perceptivel e distinta, entre 1,5 e 3 indicam uma diferenga perceptivel, mas
nao marcante, e inferiores a 1,5 refletem uma diferenca pequena e pouco perceptivel
[165-168].

A analise colorimétrica mostrou-se fundamental para quantificar as mudancas
na cor das membranas, fornecendo uma base sélida para compreender os efeitos do
tanino na aparéncia e nas propriedades dos materiais. Essa abordagem se mostra
essencial na avaliagao da eficacia do tratamento e no controle da qualidade visual das
membranas utilizadas no armazenamento ou processamento de alimentos [166—169].

4.4.13 Caracterizagdo Espectroscopica por FTIR

A analise foi realizada nA Empraba Floresta, utilizando o equipamento Nicolet
iS50 FTIR (Thermo Scientific, EUA). A espectroscopia no infravermelho com trans-
formada de Fourier (FTIR, do inglés Fourier Transform Infrared Spectroscopy) € uma
técnica amplamente empregada para a caracterizacao estrutural de materiais orga-
nicos e inorganicos. Baseia-se na absorcao de radiacao infravermelha pela amostra,
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resultando em transi¢des vibracionais especificas nas ligagdes quimicas [170-172]. O
espectro gerado funciona como uma impressao digital molecular do composto anali-
sado, permitindo a identificacdo de grupos funcionais, monitoramento de modificagdes
quimicas e avaliacdo de pureza ou presenca de contaminantes, sendo aplicavel a
amostras nos estados sélido, liquido ou gasoso [170-172].

4.4.14 Analise microbioldgica

A caracterizacao microbiol6gica foi realizada no Departamento de Patologia
Basica da Universidade Federal do Parand, sob supervisdo da Profa. Dra. Renata
Gomes Rodrigues e do Me.Victor Patrial de Oliveira Vardenga. Para a avaliacao da
atividade antimicrobiana, foi empregada a metodologia de microdiluicdo em caldo
visando a determinacao da Concentracao Inibitéria Minima (CIM) [174-180].

A CIM é definida como a menor concentragdao de um agente antimicrobiano
capaz de inibir visivelmente o crescimento de um micro-organismo apdés incubacao pa-
dronizada, sendo um parametro amplamente utilizado na caracterizacao de compostos
com potencial antimicrobiano [175-180]. A técnica de microdiluicdo em caldo consiste
na preparagao de diferentes concentragdes do agente de interesse em meio liquido
de cultura, usualmente distribuidas em placas de 96 pocos contendo uma suspen-
sao padronizada do micro-organismo a ser testado [175-180]. A auséncia de turbidez
apos a incubacgao é indicativa de inibicao do crescimento microbiano, permitindo a
determinagéo precisa da CIM [174-180].

O ensaio foi conduzido em triplicata, com inclusdo de branco, controle positivo
e controle negativo. Para cada amostra, foram testadas trés concentragdes: 1,25; 0,16
e 0,02 g/L. A densidade 6ptica foi medida por espectrofotometria a 625 nm, nos tempos
0 h, 24 h e 48 h, com o objetivo de monitorar o crescimento bacteriano. O percentual
de inibi¢éo foi calculado conforme a seguinte equagéao [174]:

o A,
% de inibicdo = (1 - A_) x 100 (4.28)
0
em que A, representa a absorbancia do pogo com a concentracao c, € A, cor-
responde a média das absorbancias dos po¢os do controle negativo (sem crescimento
bacteriano) [175-180]..

O protocolo experimental seguiu as diretrizes oficiais estabelecidas pelo Comité
Europeu para Testes de Sensibilidade a Antimicrobianos (EUCAST), pelo Comité
Brasileiro de Testes de Sensibilidade a Antimicrobianos (BRCAST) e pelo Instituto de
Padrées Clinicos e Laboratoriais (CLSI) [174-180]. As metodologias foram adaptadas
conforme as especificidades deste estudo. A principal adaptacao envolveu o esquema
de diluicbes: em substituicdo a diluicdo seriada classica (reducao pela metade), utilizou-
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se uma diluigdo com maiores intervalos entre concentragdes, suprimindo algumas
etapas intermediarias. Essa abordagem teve carater preliminar e visou a ampliacdo da
faixa de concentrag¢des testadas com menor niumero de pontos experimentais [174-180].

Apesar dessa modificacao, todos os demais parametros metodolégicos foram
rigorosamente mantidos conforme os protocolos normativos, assegurando a validade
técnica e a comparabilidade dos resultados [174-180]. Os dados obtidos oferecem
subsidios relevantes para a avaliacdo da atividade antimicrobiana das solucbes de
tanino investigadas, contribuindo para a caracterizagado microbiolégica dos materiais
desenvolvidos.

4.5 CONSIDERACOES FINAIS DO CAP{TULO

Este capitulo apresentou os fundamentos tedricos e os principais aspectos
relacionados a caracterizagéo de meios filtrantes a base de celulose para a remogéao de
bioaerossois. A compreensao detalhada das propriedades morfoldgicas, fisico-quimicas
e mecanicas desses materiais é essencial para o desenvolvimento de filtros eficientes
e sustentaveis.

Destacou-se a importancia de parametros como morfologia das fibras, area
superficial, porosidade, resisténcia mecanica e potencial zeta, que influenciam direta-
mente a eficiéncia da filtracdo. Aléem disso, a medigdo da perda de carga foi apontada
como um indicador fundamental para equilibrar a permeabilidade do filtro e seu con-
sumo energético, otimizando o desempenho do sistema filtrante.

A natureza renovavel e biodegradavel da celulose reafirma seu potencial como
alternativa sustentavel aos filtros sintéticos convencionais, alinhando-se as demandas
ambientais contemporaneas. A aplicagdo consistente dos métodos de caracterizagéo
contribuird para o aprimoramento dos materiais e a ampliagcdo de suas aplicacdes
praticas.

Nos capitulos seguintes, serdo apresentados os procedimentos experimentais
e analises aplicados a celulose e seus derivados, aprofundando o estudo sobre sua
eficiéncia e desempenho em sistemas reais de filtragdo de bioaerosséis, consolidando
o papel da celulose na inovagao tecnoldgica e na sustentabilidade ambiental.
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5 DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZACAO DE MEMBRANAS FILTRANTES A
BASE DE POLPA DE CELULOSE E MFC

5.1 CONSIDERAGCAO GERAL

O desenvolvimento de membranas filtrantes compostas por polpa de celulose e
microfibrilas de celulose (MFC) envolve diversos processos experimentais voltados a oti-
mizacao de suas propriedades. A celulose, uma das biomoléculas mais abundantes no
planeta, é derivada principalmente de fontes renovaveis, o que a torna uma excelente
opcao para aplicacées em filtracdo e outros processos industriais. Suas propriedades
mecanicas notaveis, como alta resisténcia a tracao e flexibilidade, sdo caracteristicas
vantajosas para a construgdo de membranas eficientes [180-190]. Além disso, a celu-
lose é biocompativel e biodegradavel, o que a torna uma alternativa sustentavel em
comparacao aos materiais sintéticos [201-204]. No entanto, suas caracteristicas natu-
rais de barreira, como baixa permeabilidade ao ar e a agua, exigem modificagdes para
otimizar sua permeabilidade, sem comprometer a eficacia na retencéo de particulas, o
que é essencial para o bom desempenho do filtro [180-190].

Para melhorar a porosidade e a eficiéncia das membranas, a celulose foi
submetida a tratamentos que incluem a substituicdo do solvente agua por acetona.
A acetona, por ser um solvente menos polar do que a agua, facilita a dispersao das
microfibrilas de celulose e contribui para a formagédo de uma estrutura mais porosa
[192-200]). Essas modificacoes tém como objetivo ajustar a densidade e o tamanho
dos poros das membranas, resultando em uma melhoria na eficiéncia da filtragéo, sem
comprometer a estabilidade estrutural. A porosidade € um dos principais parametros
que determina a eficiéncia da filtracao, pois influencia diretamente o fluxo de ar e a
capacidade de retencao de particulas [143-146]. Tais ajustes sao necessarios, visto
que as propriedades naturais de barreira da celulose podem limitar sua eficacia em
alguns processos de filtracao, especialmente em aplicacées que exigem maior taxa de
fluxo ou retencao de particulas finas [192-200].

Os testes realizados ao longo do estudo focaram exclusivamente na avaliagéo
da permeabilidade ao ar das membranas, sem a adicao de particulas. A permeabilidade
€ um fator crucial para determinar a eficiéncia do filtro, pois controla a resisténcia ao
fluxo de ar e influencia diretamente o desempenho em processos de filtragdo. Os ajustes
realizados no processo de fabricagdo das membranas visaram equilibrar a resisténcia
ao fluxo de ar com a capacidade de filtragcao, garantindo que as membranas apresen-
tassem boa estabilidade e eficiéncia sob diversas condicdes operacionais[192-200].
Esses testes s&o essenciais para assegurar que as membranas nao apenas realizem
a filtragem de maneira eficiente, mas também apresentem longa durabilidade, sendo
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adequadas para aplicacoes praticas em diferentes contextos industriais e ambientais.

As avaliagbes das amostras de membranas ocorreram no Laboratério de Tec-
nologia da Madeira da Embrapa Floresta, que desenvolveu um equipamento especifico
para medir a permeabilidade das membranas de celulose e MFC [192-200]. Esse equi-
pamento foi projetado para medir a resisténcia ao fluxo de ar, um parametro essencial
para avaliar a performance das membranas como materiais filtrantes [192-200]. Os
dados obtidos durante os testes forneceram informacdes valiosas sobre 0 comporta-
mento das membranas, especialmente sobre a relacao entre a estrutura microfibrilada
e a eficiéncia da filtracao [192-200].

Esses resultados permitiram uma compreensdo mais detalhada do potencial
das membranas de celulose e MFC como materiais filtrantes eficientes, com énfase na
otimizacao das condicdes de producdo para alcancar os melhores resultados possiveis
em termos de desempenho e sustentabilidade [192-200].

5.2 MATERIAL E METODOS

5.2.1 Materiais

A folha de celulose branqueada utilizada neste estudo foi fornecida pela area
de Pesquisa e Desenvolvimento da empresa Klabin. Para os experimentos, foi utilizado
o solvente acetona (EC365-BR), da marca Riedel-Haén, o qual foi disponibilizado
pela Embrapa Florestas, sendo fundamental para a realizagdo dos procedimentos
experimentais.

5.2.2 Processo de secagem

Para a metodologia empregada, foram avaliadas duas formas de secagem com
a finalidade de determinar qual delas promoveria a formag¢ao de maior quantidade de
nanoporos. A primeira forma de secagem foi realizada utilizando uma estufa da marca
Olidef, modelo CZ, na qual a temperatura foi mantida constante a 60°C ao longo dos
experimentos.

A segunda forma de secagem, a liofilizagao, foi conduzida utilizando o equi-
pamento Liofilizador Labconco, modelo Freezer 12. Nesse processo, a amostra foi
inicialmente congelada, e, em seguida, a pressao foi reduzida em um ambiente de
vacuo controlado, permitindo que a agua sublimasse diretamente do estado sélido para
0 gasoso, sem passar pelo estado liquido [192-200, 201-202].

Duas técnicas distintas de remoc¢éao de agua foram empregadas com o proposito
de investigar sua influéncia na formagao de nanoporos nas amostras: a liofilizacédo e a
secagem convencional em estufa. A liofilizagéo foi selecionada por sua capacidade de
preservar a estrutura do material sem aquecimento, evitando o colapso da rede porosa.
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Ja a secagem em estufa, realizada a 60°C, foi adotada como método comparativo,
permitindo observar os efeitos da remocao térmica da umidade sobre a morfologia do
material [192-200, 201-202].

Essa abordagem possibilitou a analise comparativa dos impactos estruturais de
cada método, contribuindo para a sele¢do de condi¢cées de secagem mais adequadas
ao desenvolvimento de membranas com elevada porosidade, aspecto fundamental
para aplicacées em filtracao.

5.2.3 Obtencao de Celulose Microfibrilada (MFC) de Polpa de Eucalipto

A producao da celulose microfibrilada (MFC) ocorreu por meio de um processo
detalhado de desfibrilagdo mecéanica da polpa de celulose branqueada de eucalipto.
Primeiramente, a polpa foi picotada e dispersa em 3 L de 4gua deionizada para gerar
uma suspensdao homogénea. Em seguida, essa suspensao foi processada em um
moinho coloidal (modelo MKCA6-2J Super Masscolloider, da Masuko Sangyo), como
demonstrado na Figura 7.a.

FIGURA 7 —a) Equipamento de moagem utilizado, Grinder-(MKCA6-2J Super Massco-
loider, Masuko Sangyo); b)posicionamento do disco superior de moagem;
c)posicionamento do disco inferior de moagem; d) a polpa de celulose submetidas
ao processo de desfibrilagado mecanica.
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O processo de desfibrilacao foi realizado em 22 ciclos de moagem, de acordo
com o protocolo estabelecido pela Embrapa Florestas [203]. No moinho coloidal, a sus-
pensao é submetida a forcas intensas de cisalhamento entre as superficies abrasivas
de duas pedras de moagem. A medida que a suspensio passa por essas superficies,
ocorre um rompimento gradual das fibras maiores, expondo as fibrilas e liberando
nanofibrilas individuais [203-206].

Durante esse processo, o atrito continuo gerado entre as pedras fragmenta
as fibras em estruturas menores, promovendo a obtencgao de fibrilas com didmetros
na escala nanométrica. Esse método preserva a estrutura tridimensional da rede
de nanofibrilas [203-206], resultando em uma MFC com propriedades mecanicas e
estruturais adequadas para testes subsequentes. Ao final do processo, a suspensao
apresentava uma concentragdo de massa seca de aproximadamente 0,97% [203-206].

5.2.4 Desenvolvimento de Membranas Compostas de Polpa de Celulose e MFC

A permeabilidade das membranas de celulose, essencial para 0 desempenho
eficiente em processos de filtracao, foi otimizada por meio de pré-tratamentos especifi-
cos. O principal objetivo desses tratamentos foi aumentar a porosidade das membranas
sem comprometer sua integridade estrutural. Para tanto, desenvolveu-se um processo
que visa ampliar os nanoporos presentes na estrutura das membranas, assegurando
uma permeabilidade ao ar adequada, crucial para a eficiéncia de sistemas de filtracao
[204-216].

A nanocelulose desempenha um papel fundamental nesse contexto, atuando
como uma interface na membrana de celulose. A celulose microfibrilada (MFC) pode
favorecer a formagao de uma rede de ligacées de hidrogénio, resultando em uma
estrutura fibrilar que conecta as fibras de celulose e nanocelulose de maneira eficiente
[204-216]. Essa rede fibrilar formada pela MFC potencializa a interagdo entre as fibras,
aumentando a estabilidade e a eficiéncia da filtragdo [204-216]. Esse aprimoramento
nas membranas contribui para um aumento na retencao de particulas, mantendo ao
mesmo tempo uma permeabilidade otimizada [204-216].

O processo de preparo das membranas foi realizado em duas etapas principais:
a preparacao da polpa de celulose e a incorporacdo de MFC. A polpa de celulose
utilizada foi derivada de celulose branqueada de eucalipto, material amplamente dis-
ponivel e com excelentes propriedades mecanicas, fundamentais para a formacéo de
membranas com boa resisténcia [204-216]. A celulose foi inicialmente picotada e imersa
em 100 mL de agua destilada, seguindo-se de um processo de homogeneizagao em
um liquidificador laboratorial para garantir a disperséo uniforme das fibras [204-216].

Em seguida, uma quantidade variavel de MFC foi adicionada a polpa homoge-
neizada, conforme os tratamentos realizados, com o intuito de otimizar as propriedades
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da membrana [204-216]. A incorporacao de MFC é uma etapa crucial, uma vez que
ela aumenta significativamente a resisténcia e a permeabilidade das membranas, além
de contribuir para a criagdo de uma rede de fibras mais coesa e estavel [204-216]. O
resultado final foi uma polpa de celulose e MFC, com caracteristicas ajustadas, como
ilustrado na Figura 8, que ap6s o processamento gerou membranas com alta eficiéncia
na filtragdo e adequado desempenho sob diferentes condi¢ées operacionais [204-216].
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FIGURA 8 — Processo de preparagdao de membrana de celulose com MFC. a) MFC e ce-
lulose; b) processo de mistura de pasta de celulose com MFC; c) a polpa de
celulose/MFC; d) processamento de filtracao por vacuo; d) imersao de polpa de
celulose/MFC; e processo de filtragao natural; g) filtro de polpa de celulose/MFC.

A remocao da agua foi realizada por dois métodos distintos: filtragao natural
e filtracao a vacuo. A filtracao natural, por ser mais lenta, promove uma formacéo de
rede fibrosa mais aberta, enquanto a filtracdo a vacuo, por aplicar pressao negativa,
acelera o processo, compactando mais as fibras e possivelmente resultando em uma
estrutura mais densa [204-216].

A preparagado das membranas de celulose/MFC envolveu a avaliagéo de dois
parametros principais: remocao de agua (filtragao natural versus filtracdo a vacuo)
e troca de solvente (sem troca de solvente versus troca de solvente de agua para
acetona). Inicialmente, uma suspensao de 200 g de celulose/MFC (0,4% de MFC
e 0,8% de polpa de celulose, em massa) foi homogeneizada por 5 minutos em um
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liquidificador de laboratério (Figura 8.b), com o objetivo de garantir uma dispersao
eficiente das fibras [204-216]. Essa dispersédo é fundamental para a qualidade da
membrana, pois fibras mal dispersas podem comprometer a estrutura final [204-216].

Apds a homogeneizacao, as membranas foram congeladas a -18 °C por 12 h, o
que facilita a reorganizacao das fibras e a formacao de cristais de gelo que contribuem
para a criagao de uma rede porosa tridimensional. Em seguida, as membranas foram
secas em estufa a 60 °C para garantir a remocao final da dgua e a estabilizacdo da
estrutura da membrana.

A escolha da acetona como solvente para o processo de troca de solvente
foi fundamentada em suas propriedades ecoldgicas e baixo nivel de toxicidade. Além
disso, a acetona foi selecionada por sua alta volatilidade. A temperatura ambiente (25
°C), a pressao de vapor da acetona é de 0,302 atm, enquanto o etanol possui uma
presséo de vapor de 0,077 atm e o acetato de etila de 0,125 atm [142-154]. Solventes
com maior pressao de vapor sdo mais volateis, facilitando a remogao do solvente apos
a imersao. Portanto, a acetona foi escolhida como solvente devido a sua capacidade
de evaporar rapidamente, facilitando a troca de solvente e a reorganizagéo das fibras
sem comprometer suas propriedades [204-216].

A partir desse procedimento, foram produzidos quatro tipos de membranas: (i)
as membranas secas naturalmente, sem substituicdo de solvente; (i) as membranas
submetidas a filtragdo natural sem troca de solvente (FN-NTS); (iii) as membranas
submetidas a filtragdo a vacuo sem troca de solvente (FV-NTS); e (iv) as membranas
submetidas a filtracao a vacuo com troca de solvente (FV-STS). Cada tipo de membrana
sera detalhadamente descrito nos subtépicos seguintes, com variagdes nos processos
de troca de solvente e nas condi¢des de filtracdo, permitindo a analise comparativa das
propriedades das membranas sob diferentes condi¢ées experimentais [204-216].

5.2.4.1 Filtracado natural sem substituicao de solvente (FN-NTS)

No método de filtracdo natural sem troca de solvente (FN-NTS), a suspenséao
foi inicialmente submetida a um processo de homogeneizagéo, conforme descrito na
secao 8.2.4. Essa etapa teve como objetivo garantir a dispersao uniforme das particulas
no liquido, facilitando a filtracao subsequente. Apdés a homogeneizacao, 500 mL da
suspenséo foram transferidos para um funil de Blchner, no qual foi posicionada uma
membrana de Nylon. A filtrac&do foi conduzida por um periodo de 2 horas [204-216].
Conforme ilustrado na Figura 9, as membranas sem troca de solvente, a filtragao foi
realizada uma uUnica vez.

As mesmas amostras foram preparadas com um aumento na concentracao
de MFC para 0,8 %, conforme apresentado na Tabela 1. Esse ajuste foi realizado
para analisar como o aumento da concentracao de MFC afetaria a permeabilidade das
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FIGURA 9 — Processo de preparagao de membrana de celulose com MFC. a) MFC e ce-
lulose; b) processo de mistura de pasta de celulose com MFC; c¢) a polpa de
celulose/MFC; d) processamento de filtragcao por vacuo; d) imersao de polpa de
celulose/MFC; e processo de filtragao natural; g) filtro de polpa de celulose/MFC.

membranas ao ar. O aumento na concentracdo de MFC pode influenciar a formacgéo
de nanoporos e, consequentemente, a capacidade de permitir a passagem de ar
através da membrana. Ao otimizar a concentracdo de MFC, busca-se melhorar a
permeabilidade da membrana sem comprometer suas outras propriedades, como a
estabilidade estrutural. Essa analise permitird avaliar como variagdes na concentracao
de MFC podem ser utilizadas para controlar as caracteristicas de permeabilidade das
membranas, com foco em aplicagdes que requerem alta eficiéncia no transporte de ar,
como em sistemas de filtragdo de ar [204-216].

TABELA 1 — Descrigdo dos procedimentos utilizados na fabricagdo das membranas.
Amostra MFC (%)
FN-NTS-04 0,4
FN-NTS-08 0,8
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5.2.4.2 Filtracdo a vacuo sem substituicao de solvente(FV-NTS)

No processo de filtracdo em vacuo, a mesma suspensao (500 mL) foi colocada
em um funil de Blichner com uma membrana de nylon, conectado a um frasco de
Blichner acoplado a uma bomba de vacuo, conforme mostrado na Figura 10. Este
método acelerou a filtracao, reduzindo o tempo necessario para aproximadamente 15
minutos [204-216].

Liquidifador Erlenmeyer
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FIGURA 10 — Processo de preparacao de membrana de celulose com MFC. a) MFC e ce-
lulose; b) processo de mistura de pasta de celulose com MFC; c) a polpa de
celulose/MFC; d) processamento de filtracdo por vacuo; d) imersao de polpa de
celulose/MFC; e processo de filtragao natural; g) filtro de polpa de celulose/MFC.

Apos a filtragcao, as membranas foram armazenadas no freezer para estabiliza-
cao. Além disso, para avaliar o impacto da variagdo na massa de MFC, como indicado
na Tabela 2, foram realizados diferentes experimentos, alterando a quantidade de MFC
e analisando sua influéncia nas propriedades das membranas produzidas [204-216].

TABELA 2 — Descri¢do dos procedimentos utilizados na fabricagdo das membranas.
Amostra MFC (%)
FV-NTS-04 0,4
FV-NTS-08 0,8
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5.2.4.3 Filtracao natural com substituicao de solvente (FN-STS)

Foi conduzido um experimento adicional utilizando o processo de Filtracao
Natural com Troca de Solvente (FN-STS), seguindo 0 mesmo procedimento empregado
na FN-NTS. A principal variagdo nesse experimento foi que as membranas passaram
por uma troca de solvente, utilizando agua e acetona, conforme ilustrado na Figura
11. Apos a filtragdo inicial (Figura 11.c), as membranas foram imersas em acetona
por 30 minutos, com o objetivo de promover a troca do solvente (Figura 11.d). Em
seguida, a suspensao foi filtrada novamente (Figura 11.e), e a membrana resultante
desse segundo processo foi coletada [204-216].
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FIGURA 11 — Processo de preparacao de membrana de celulose com MFC. a) MFC e ce-
lulose; b) processo de mistura de pasta de celulose com MFC; ¢) a polpa de
celulose/MFC; d) processamento de filtracdo por vacuo; d) imersao de polpa de
celulose/MFC; e processo de filtragao natural; g) filtro de polpa de celulose/MFC.

Apds esse processo, as membranas foram armazenadas no freezer e, em
seguida, secas em estufa a 60°C, a fim de garantir a remocédo da umidade residual.
Além disso, foram realizadas variagées na massa de MFC, conforme detalhado na
Tabela 3. Essa variagcdo permitiu investigar como a quantidade de MFC influencia
as caracteristicas das membranas ap0s a troca de solvente, proporcionando uma
compreensao mais aprofundada sobre sua estrutura e desempenho final [204-216].



TABELA 3 — Descrigdo dos procedimentos utilizados na fabricagdo das membranas.

Amostra MFC (%)
FN-STS-04 0,4
FN-STS-08 0,8

5.2.4.4 Filtracdo a vacuo com substituicao de solvente (FV-STS)

Um experimento adicional foi conduzido utilizando o método de Filtracédo a
Vacuo com Troca de Solvente (FV-STS), que seguiu 0 mesmo procedimento da FV-NTS,
com a modificacdo de que as membranas passaram por uma troca de solvente entre
agua e acetona. Apoés a filtracao inicial (Figura 12), as membranas foram imersas em
acetona por 30 minutos, permitindo a troca do solvente (Figura 12.d). Em seguida, a
suspensao foi filtrada novamente (Figura 12.e), e a membrana obtida neste segundo
processo foi coletada. A amostra foi entao filtrada duas vezes a vacuo para garantir a
remocao completa do solvente [204-216].
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FIGURA 12 — Processo de preparacao de membrana de celulose com MFC. a) MFC e ce-
lulose; b) processo de mistura de pasta de celulose com MFC; ¢) a polpa de
celulose/MFC; d) processamento de filtracdo por vacuo; d) imersao de polpa de
celulose/MFC; e processo de filtragao natural; g) filtro de polpa de celulose/MFC.

Assim como as outras amostras, a membrana obtida passou pelo mesmo
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processo de finalizagao, sendo primeiramente armazenada no freezer e, em seguida,
colocada em estufa a 60°C. Além disso, foi realizada a variacdo da massa de MFC,
conforme descrito na Tabela 4.

TABELA 4 — Descrigao dos procedimentos utilizados na fabricagdo das membranas.

Amostra MFC (%)
FV-STS-04 0,4
FV-STS-08 0,8

5.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os processos de modificacdo aplicados as membranas tém como finalidade
ajustar a porosidade por meio da criagdo de nanoporos, permitindo a passagem
controlada e eficiente de ar [204-216]. Além de melhorar a capacidade de transmissao
de fluidos, esses processos preservam a estabilidade estrutural e as propriedades
mecanicas das membranas. O ajuste da permeabilidade, portanto, € essencial para
garantir o desempenho em aplicagbes que demandam controle preciso do fluxo, como
nos sistemas de filtracao [204-216].

A nanocelulose tem sido investigada por seu potencial em influenciar a es-
trutura das membranas de celulose. Estudos indicam que sua rede de ligacdes de
hidrogénio pode facilitar interacées entre as fibras, contribuindo, possivelmente, para
uma distribuicdo mais homogénea da porosidade [154]. Esse comportamento pode
influenciar de forma controlada a permeabilidade do material, sugerindo beneficios em
suas propriedades mecanicas e eficiéncia [204-216].

Porém, é importante entender que permeabilidade e porosidade sao caracte-
risticas distintas e devem ser analisadas separadamente. Enquanto a permeabilidade
refere-se a capacidade do material de permitir o fluxo de ar ou fluidos, a porosidade diz
respeito a quantidade de espacgos vazios no material. Estudos indicam que o tamanho
das particulas capazes de atravessar o meio filtrante estd diretamente relacionado ao
tamanho dos poros, o que influencia a eficiéncia do processo de filtracdo [204-216].

5.3.1 Caracterizacdo Morfologica

A caracterizagao morfolégica das membranas, incluindo a analise da topologia
de sua superficie, foi realizada por microscopia eletrénica de varredura (MEV). As ima-
gens obtidas por MEV indicaram uma leve variagao na morfologia das membranas, com
possiveis alteracbes no tamanho dos poros e no emaranhamento das fibras, conforme
mostrado nas figuras 13 e 14. A maioria das membranas apresentou caracteristicas
adequadas para sua utilizacao como filtro, demonstrando a eficacia das modificacdes
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na estrutura do material [211-217]. Tais altera¢des indicam um aprimoramento nas
propriedades estruturais, possibilitando uma maior eficiéncia na aplicacdo das mem-
branas em processos de filtracdo. A mudanca nas dimensdes dos poros sugere uma
adaptacao das membranas as exigéncias especificas para filtracao de substancias de
diferentes tamanhos [211-217].

FIGURA 13 — Mostra as imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) das
membranas em 900x; a) FN-NTS-04; b) FV- NTS-08; c) FN-NTS-08; d) FV-
NTS-04. FN-NTS = Filtragao natural, sem troca de solvente; FN-STS = Filtracdo
natural, com troca de solvente; FV-NTS = Filtracdo a vacuo, sem troca de
solvente; FV-STS = Filtracdo a vacuo, com troca de solvente; 04 e 08 é a
porcentagem de massa de MFC.

As amostras forneceram informacdes complementares sobre a morfologia e
a organizagcao das membranas. As imagens do MEV possibilitaram uma comparagao
entre as amostras submetidas a diferentes tratamentos, evidenciando variagdes subs-
tanciais nas caracteristicas das membranas [211-217]. Essas diferencas indicam uma
influéncia especifica de cada tratamento na formacao dos poros e na estruturacéao
das fibras. Os resultados obtidos ressaltam a importancia da etapa de modificagao
na formacao de estruturas porosas, essenciais para a eficacia das membranas em
aplicacdes de filtracédo [211-217].

5.3.2 Propriedades Estruturais das Membranas de Celulose: Fibras e Poros

As propriedades estruturais das membranas de celulose, como o tamanho das
fibras e dos poros, influenciam significativamente suas aplica¢des, especialmente em
sistemas de filtragem e controle de permeabilidade. Durante a andlise das amostras de
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FIGURA 14 — Mostra as imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) das
membranas em 900x; a) FN-STS-04; b) FV-STS-04; ¢) FN-STS-08. FN-NTS =
Filtragdo natural, sem troca de solvente; FN-STS = Filtragcdo natural, com troca
de solvente; FV-NTS = Filtracdo a vacuo, sem troca de solvente; FV-STS =
Filtragdo a vacuo, com troca de solvente; 04 e 08 € a porcentagem de massa de
MFC.

celulose, foram analisados tanto o tamanho das fibras quanto os poros utilizando o soft-
ware Imaged. A andlise revelou que houve variagdo nas amostras, com comprimentos
médios das fibras entre 1,05 pm e 1,93 um, mostrando uma distribuicdo heterogénea.
As amostras apresentaram diferentes dimensdes de poros, com algumas estruturas
mais compactas e outras com maior porosidade [144, 218-220]. Esse comportamento
esta alinhado com estudos que indicam que fibras mais longas tendem a formar redes
mais densas, resultando em menores tamanhos de poros, enquanto as fibras mais
curtas podem gerar estruturas mais frouxas, com maior porosidade [144, 218-220].

Além disso, a variagdo no tamanho dos poros também foi notada. Em algumas
amostras, os poros apresentaram dimensdes menores, 0 que indica uma estrutura
mais densa e uma maior resisténcia a passagem de fluidos, enquanto outras amos-
tras mostraram poros maiores, sugerindo uma maior permeabilidade. A variagdao nos
tamanhos dos poros pode impactar diretamente as propriedades de permeabilidade
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das membranas e suas possiveis aplicacoes em sistemas de filtragem e controle de
fluxo de fluidos [144, 218-220].

A variacao nas propriedades estruturais observadas pode ser atribuida a
diferenca no processamento das amostras, que afeta tanto o comportamento das
fibras quanto a formacao dos poros. A utilizacdo do Imaged permitiu uma anélise
detalhada das imagens de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) [144, 218-222],
facilitando a quantificacdo precisa dessas caracteristicas. Essa abordagem revelou
como a morfologia das fibras e a distribuicdo dos poros influenciam a organizagéo
da estrutura das membranas, sugerindo que um controle rigoroso do tamanho das
fibras e da porosidade pode ser crucial para otimizar a performance das membranas
em aplicac6es especificas, como na filtragem de particulas de diferentes tamanhos e
na modulacéo do fluxo de liquidos e gases através das membranas de celulose [144,
218-222].

Dentre as amostras analisadas, a FN-NTS-08 apresentou uma combinacéao de
fibras com comprimento intermediario e distribuicao de poros equilibrada, o que resultou
em uma estrutura densa, porém ainda permedavel. Essa configuragcdo morfoldgica
contribuiu para seu melhor desempenho global em termos de resisténcia mecanica e
retencao de particulas, tornando-a a mais promissora para aplicacées em filtracdo de
ar entre as amostras estudadas.

5.3.3 Influéncia da Densidade e Porosidade nas Membranas Filtrantes

A densidade aparente e a porosidade sdo parametros essenciais para a avalia-
¢ao das membranas, pois estdo diretamente relacionadas ao desempenho do material
em processos de filtragao [220-226]. A densidade aparente fornece informagbes sobre
a compactacao das fibras, enquanto a porosidade reflete a quantidade de espaco vazio
disponivel para a passagem de ar ou particulas, influenciando a eficiéncia da filtragao.
Esses parametros foram calculados de acordo com a equacgéo 5.19, e os resultados ob-
tidos para os diferentes tratamentos estdo apresentados na Figura 14. As porosidades
analisadas neste estudo estao associadas a conceitos tedricos de filtracao, sendo que
uma maior porosidade pode favorecer a passagem de ar, enquanto a densidade apa-
rente pode impactar na resisténcia mecanica e na durabilidade da membrana durante o
uso. Para as membranas de polpa de celulose com MFC, esses parametros sao cruciais
para garantir a otimizacédo da estrutura do filtro, permitindo a captura de particulas
enquanto mantém a permeabilidade necessaria para sua aplicagao [220-226)].

A Figura 15.a e a Figura 15.b apresentam as analises das membranas apés
os diferentes tratamentos. Observou-se que as membranas FN-NTS-04, FN-NTS-08,
FN-STS-04 e FN-STS-08 exibiram alta porosidade e baixa densidade, com valores de
porosidade variando entre 90 e 100. Esse fendmeno pode ser atribuido ao processo de
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FIGURA 15 — a) mostra um gréafico da densidade aparente; b) mostra um grafico da porosidade.
FN-NTS = Filtracdo natural, sem troca de solvente; FN-STS = Filtragdo natural,
com troca de solvente; FV-NTS = Filtracdo a vacuo, sem troca de solvente;
FV-STS = Filtragdo a vacuo, com troca de solvente; 04 e 08 € a porcentagem de
massa de MFC.

filtracdo, onde um tempo de filtragdo mais prolongado resultou em maior porosidade.
Com o aumento da quantidade de nanocelulose, observou-se uma redugao no tamanho
dos poros, ja que a nanocelulose preencheu esses espacos, 0 que resultou em um
aumento na densidade da celulose sélida [220-226]. No grafico de porosidade versus
densidade, a amostra FN-STS-04 apresentou um valor de densidade de 0,24, que
difere significativamente dos demais valores. Essa densidade observada esta em con-
formidade com estudos sobre materiais semelhantes, nos quais a adicdo de microfibras
de celulose (MFC) causou alteracdes nas propriedades de densidade e porosidade.
A literatura indica que, com o aumento da concentragdo de MFC, ocorre uma diminui-
¢ao da densidade [162-171], principalmente devido a ocupacao dos espagos porosos
pela nanocelulose, o que modifica as propriedades estruturais do material, tornando-o
adequado para aplicagdes em sistemas de filtracdo de ar [220-228].

Entre as amostras analisadas, a FN-STS-04 destacou-se por apresentar a me-
lhor combinacao entre baixa densidade e alta porosidade, caracteristicas que indicam
uma estrutura leve e altamente permeavel, favorecendo a passagem de ar sem compro-
meter a integridade mecéanica da membrana. Dessa forma, a FN-STS-04 configura-se
como uma das melhores candidatas para aplicacdes em sistemas de filtracdo de ar,
equilibrando eficiéncia de filtragem e resisténcia estrutural.
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5.3.4 Andlise da Area Superficial das Membranas por Método BET

A andlise da area superficial das membranas foi realizada por meio do método
BET (Brunauer-Emmett-Teller), e os resultados indicaram uma diferencga insignificante
entre as membranas FV-NTS-08 e VF-NTS-04. As membranas FN-NTS-04 e FN-NTS-
08, submetidas ao processo de remocao natural de agua, apresentaram valores de
area superficial semelhantes, conforme evidenciado na Tabela 5. Esses valores foram
inferiores aos reportados em diversos estudos da literatura, que indicam areas superfi-
ciais superiores para materiais com caracteristicas semelhantes, como demonstrado
na literatura [162-171]. Contudo, também existem trabalhos que reportam valores de
area superficial mais baixos para amostras comparaveis, como observado na literatura
[220-230], que encontraram areas superficiais reduzidas em materiais de nanocelulose
tratados por diferentes métodos de secagem, como a secagem supercritica [220-230].

TABELA 5 — Apresenta a &rea superficial das amostras

Amostras Area Superficial ( m2/g)
HEPA S
FN-NTS-04 12,17 £ 0,17°
FV-NTS-08 8,22 + 0,252
FN-NTS-08 12,4 + 0,26°
FV-NTS-04 13,4 + 0,23°
FN-STS-04 8,22 + 0,252
FV-STS-04 8,35 + 0,272
FN-STS-08 8,45 + 0,262

FN-NTS (filiracdo natural, sem troca de solvente), FN-STS (filtracao natural, com troca de solvente),
FV-NTS (filtracdo a vacuo, sem troca de solvente) e FV-STS (filtracdo a vacuo, com troca de solvente).
Os numeros 04 e 08 indicam a porcentagem em massa de celulose microfibrilada (MFC).

Embora as membranas apresentem uma area superficial relativamente pe-
quena, € crucial ressaltar que isso ndo implica na auséncia de porosidade. Materiais
com areas superficiais relativamente baixas podem ainda exibir uma estrutura porosa,
com a presenca de nanoporos. Esse tipo de estrutura pode resultar em propriedades
funcionais adequadas para aplicagées especificas, como a filtracdo de ar [230-235].
Mesmo com uma area superficial reduzida, a rede porosa das membranas pode permitir
a retencao de particulas ou contaminantes, mantendo sua impermeabilidade, desde
que os poros sejam suficientemente pequenos para bloquear a passagem de subs-
tancias indesejaveis, mas ainda permitindo a passagem de ar, conforme necessario
para o processo de filtragem. Nesse contexto, a presenga de nanoporos pode ser
um fator crucial, pois esses poros tém a capacidade de agir como barreiras efetivas
para particulas em escala microscépica, sem comprometer a funcionalidade do filtro
[230-236].

Entretanto, é importante observar que a area superficial sozinha nao é sufici-
ente para determinar a permeabilidade do material. Outros fatores, como a distribuicao
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do tamanho dos poros, a porosidade total e as caracteristicas especificas do material,
também desempenham um papel crucial na avaliagdo da eficicia de um filtro. Para
uma analise mais completa, sdo necessarias outras avaliacbes, como a analise de
permeabilidade, que podera confirmar a adequacao do material para aplicagcdao em
sistemas de filtracdo de ar [230-235, 235-240].

5.3.5 Propriedade Mecéanica das membranas

O teste de compressao mecanica realizado teve como objetivo avaliar as propri-
edades mecénicas das amostras, utilizando um equipamento com capacidade maxima
de 18 N. As amostras FN-NTS-04, FN-NTS-08, FV-NTS-04 e FV-STS-04 apresentaram
deformacgdes superiores a 30%, com a amostra FV-NTS-04 atingindo 60%. Esses resul-
tados indicam uma boa capacidade de adaptacao a pressoes variaveis, sugerindo que
essas amostras podem suportar tensdes tipicas de sistemas de filtragdo sem compro-
meter a performance estrutural. A alta taxa de deformacao observada, especialmente
na amostra FV-NTS-04, reflete um bom potencial para absorver variagdes de pressao,
0 que é vantajoso em aplica¢oes de filtracao, como exemplificado na Figura 16. Essas
propriedades sao essenciais para garantir a flexibilidade e a resisténcia necessarias
em sistemas de filtracao dindmicos [230-235, 235-240].

Por outro lado, as amostras FV-NTS-08, FN-STS-04 e FV-STS-04 apresentaram
deformagoes inferiores a 30%, refletindo menor flexibilidade e, consequentemente, uma
adaptacao limitada a pressoes variaveis. Esses resultados indicam que, embora essas
amostras possam ser adequadas para outras aplicagoes, elas ndo seriam ideais para
sistemas de filtracdo que exigem uma adaptacao constante a pressao [240-246].

Embora uma maior deformacéo seja geralmente favoravel a adaptacéo e
flexibilidade, € importante observar que a deformacéao excessiva pode, em certos casos,
resultar no fechamento dos poros, o que reduz a permeabilidade do ar através da
membrana [240-246]. Contudo, as amostras FN-NTS-04, FN-NTS-08 e FN-STS-04,
com alta resisténcia a compressao e boa capacidade de adaptagao, sao particularmente
indicadas para aplicagdes onde a resisténcia mecéanica e a flexibilidade sdo essenciais,
como filtros para ar condicionado [240-245].

Estudos anteriores sugerem que uma maior deformacao, embora favoravel a
adaptacao, pode resultar no fechamento dos poros, reduzindo a permeabilidade do
ar através da membrana [240-245]. Portanto, as amostras FN-NTS-04, FN-NTS-08 e
FN-STS-04, com alta resisténcia a compressao e boa capacidade de adaptacao, sdo
particularmente indicadas para aplicacdes em que a resisténcia mecéanica seja essen-
cial, como filtros para ar condicionado. Esses resultados corroboram com a literatura,
que aponta que o equilibrio entre resisténcia e flexibilidade é crucial para aplicacdes em
sistemas de filtragdo, como demonstrado por Sehaqui et al. (2010)[245]. Tais proprieda-
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FIGURA 16 — Diagramas tensao-deformacao para a compressao de espumas de celulose.
FN-NTS (filtracdo natural, sem troca de solvente), FN-STS (filiragao natural,
com troca de solvente), FV-NTS (filtracdo a vacuo, sem troca de solvente) e
FV-STS (filtragéo a vacuo, com troca de solvente). Os nimeros 04 e 08 indicam
a porcentagem em massa de celulose microfibrilada (MFC).

des s&0 essenciais para garantir que o material seja capaz de se adaptar a variagdes
de pressao durante a operag¢ao, mantendo a eficiéncia da filtragdo [240-246]. Além
disso, os resultados indicam que a porcentagem de 0,4% de MFC j& é suficiente para
otimizar as propriedades mecéanicas e de permeabilidade das membranas, ndo sendo
necessario aumentar a concentracao de MFC para alcancar um bom desempenho nas
aplicacOes de filtracdo de ar [240-246].

5.3.6 Avaliacao da Permeabilidade das Membranas Filtrantes

Os experimentos realizados tiveram o intuito de investigar a permeabilidade e
a relacao entre a variacdo da velocidade do ar e a queda de pressao na superficie da
linha de filtragdo. Durante os testes, apenas ar comprimido foi utilizado, sem a presenca
de particulas. As vazdes variaram entre 2 L/min, 6 L/min e 10 L/min. Os dados de perda
de carga foram registrados utilizando uma coluna de agua, como ilustrado na Figura 6.a.
A partir desses dados, foi possivel calcular a constante de permeabilidade utilizando
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a Equacéo 5.4 e construir a curva de permeabilidade (AP/L versus v,), conforme
mostrado na Figura 17.
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FIGURA 17 — Curvas de queda de pressdao em fungao da velocidade; a) curvas para filtragéo a
vacuo; b) curvas para filtragdo natural. FN-NTS (filtragdo natural, sem troca de
solvente), FN-STS (filtragdo natural, com troca de solvente), FV-NTS (filtracao
a vacuo, sem troca de solvente) e FV-STS (filtracdo a vacuo, com troca de
solvente). Os niumeros 04 e 08 indicam a porcentagem em massa de celulose
microfibrilada (MFC).

Para os testes de controle, o filiro HEPA foi utilizado como referéncia para
comparagao com as amostras produzidas. A maioria das membranas apresentou
resultados semelhantes ao filtro HEPA, conforme mostrado nas Figuras 17.a e 17.b.
Observou-se que a queda de pressao permaneceu relativamente constante com o
aumento da velocidade do fluxo de ar, indicando que a filtracdo ocorreu sem particulas,
0 que era esperado, pois os testes ndo incluiram particulas [247-250]. A partir dos
dados obtidos sobre a queda de pressédo em relacdo a velocidade superficial, foi
possivel calcular as constantes de permeabilidade, conforme apresentado na Tabela 6.

Os resultados, apresentados na Tabela 6, mostram os valores das constantes
de permeabilidade das amostras de membranas sem a adicdo de particulas. Entre
as membranas avaliadas, destacaram-se aquelas submetidas a troca de solvente por
acetona, que apresentaram os melhores resultados, com constantes de permeabili-
dade variando de 102 a 10 m2. Esses dados indicam que a substituicdo do solvente,
associada a filtragdo natural, € uma estratégia eficaz para melhorar a permeabilidade
das membranas [250-253].

Além disso, nao foram observadas mudancgas significativas ao aumentar a
quantidade de MFC, sugerindo que uma concentracdo de 0,4% de gel é suficiente
para produzir uma membrana porosa adequada[185-190]. Para membranas com maior



75

TABELA 6 — Constantes de permeabilidade das amostras.

Amostra P (m?)

HEPA (6,63 + 0,11 )x103 @
FN-NTS-04 (5,20 £ 0,05)x 104 2
FV-NTS-08 6,63 4= 0,59) x1073 @
FN-NTS-08 (8,34 +0,01) x107*2
FV-NTS-04 (1,66 4+ 0,01)x10~2¢
FN-STS-04 (2,84 + 0,57)x10~2¢
FV-STS-04 (1,19 4+ 0,02)x10—2¢
FN-STS-08 (7,81 £ 0,36)x10~3a

FN-NTS (filtracdo natural, sem troca de solvente), FN-STS (filtragcdo natural, com troca de solvente),
FV-NTS (filtracdo a vacuo, sem troca de solvente) e FV-STS (filtracdo a vacuo, com troca de solvente).
Os ndmeros 04 e 08 indicam a porcentagem em massa de celulose microfibrilada (MFC).

permeabilidade, a filtragdo superficial se torna um fator mais importante, pois uma cons-
tante de permeabilidade menor esta associada a uma maior capacidade de retencao
de particulas [250-253].

As amostras secas de forma natural e aquelas que passaram por troca de
solvente apresentaram melhores resultados em termos de constante de permeabilidade,
guando comparadas ao filtro HEPA. Esses dados sugerem que os métodos de secagem
e tratamento das membranas tém impacto significativo na eficiéncia da filtracao [250-
253].

Membranas com baixa permeabilidade oferecem melhor eficiéncia na retengéo
de particulas, devido a sua capacidade superior de captura, resultante de uma estrutura
mais densa ou poros menores [250-253]. No entanto, isso compromete a passagem de
ar através do material. Em contraste, um material ideal deve possuir alta permeabilidade
para facilitar o fluxo de ar, mantendo alta eficiéncia na retencao de particulas. Para
alcancar esse equilibrio, € necessario que o material contenha nanoporos adequados
para impedir a passagem de particulas, garantindo tanto um bom fluxo de ar quanto
eficiente retencéo de particulas [250-253].

Portanto, com base nos resultados obtidos, as amostras submetidas ao pro-
cesso de troca de solventes demonstraram desempenho satisfatério, indicando que
nao ha necessidade de aumentar a porcentagem de MFC na mistura. A troca de sol-
vente com acetona mostrou-se uma técnica eficaz na melhoria das propriedades de
permeabilidade das membranas, resultando em valores significativamente superiores
aos obtidos com outras condigdes de processamento [250-253]. Isso sugere que esse
método ndo so6 otimiza a estrutura da membrana, mas também facilita a passagem de
ar, sem comprometer a eficiéncia de retencédo das particulas. Além disso, os dados
indicam que uma concentracao de 0,4% de MFC é suficiente para atingir a porosi-
dade desejada para uma membrana de desempenho adequado. Mesmo quando a
concentragdo de MFC foi aumentada, ndo foram observados ganhos significativos na
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permeabilidade, o0 que demonstra que a saturacao do efeito positivo ja foi alcancada
com essa concentragao [250-253].

Dentre as membranas avaliadas, as amostras submetidas a troca de solvente
com acetona, especialmente a FN-STS-04, apresentaram as maiores constantes de
permeabilidade, indicando melhor desempenho na passagem de ar. Essa caracteristica,
aliada a manutencao da eficiéncia de retencao, posiciona a FN-STS-04 como a amostra
mais promissora para aplicacées em sistemas de filtragao de ar.

5.4 CONCLUSAO

Esses resultados ressaltam a importancia do controle dos métodos de proces-
samento na fabricacdo de membranas. A analise morfoldgica revelou que cada tipo
de tratamento exerce influéncia determinante na estrutura das fibras e na formacgao
de poros. Tanto o processo de troca de solvente quanto a concentragdo de nanoce-
lulose mostraram-se fatores fundamentais na definicdo das propriedades mecanicas
e estruturais das membranas. Os resultados indicam o potencial dessas membranas
para aplicacao em sistemas de filtragéo de ar, reforcando a viabilidade de seu uso em
contextos que exigem materiais com boa permeabilidade e estrutura porosa adequada.

Amostras como FN-NTS-04 e FN-STS-04, que apresentaram alta porosidade e
baixa densidade, indicam que o tempo de filtracdo e a concentracdo de MFC sé&o varia-
veis criticas para a producao de membranas porosas € leves, sem comprometimento da
resisténcia estrutural. A adicdo de MFC demonstrou ndo apenas reduzir o tamanho dos
poros, mas também aumentar a densidade da matriz de celulose, tornando a membrana
mais compacta e apropriada para condi¢cées de operacao exigentes [254-259].

Apesar das areas superficiais relativamente pequenas, a presencga de nanopo-
ros permite uma retencao eficaz de particulas, essencial para aplicacées em filtracao de
ar. As propriedades mecanicas, especialmente a resisténcia a compressao e a flexibili-
dade, destacam-se como atributos fundamentais. A amostra FN-NTS-08, caracterizada
por alta resisténcia a compressao e adaptabilidade a variacdes de pressao, demonstrou
desempenho superior para sistemas de filtracado que requerem estabilidade estrutural
e capacidade de adaptacdo. No entanto, a alta deformacgado pode ser desfavoravel
para certas aplicagdes, uma vez que poderia comprometer a permeabilidade do ar ao
comprimir os poros, conforme evidenciado na literatura [254-259].

A técnica de troca de solvente com acetona mostrou-se eficaz para aprimorar
a permeabilidade das membranas, permitindo a otimizacdo da estrutura sem a neces-
sidade de concentracdes excessivas de MFC, mantendo um equilibrio entre custo e
eficiéncia. Assim, o estudo reforgca a importancia de um equilibrio entre resisténcia,
flexibilidade e permeabilidade, posicionando as amostras analisadas como candidatas
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promissoras para aplicacoes de filtragcdo de ar de alto desempenho [254-259].

Considerando a possibilidade de otimizacdes adicionais, o préximo capitulo
explorara o uso de diferentes tipos de solventes, com o objetivo de ampliar o enten-
dimento e o potencial das membranas na eficacia e desempenho em sistemas de
filtracdo de ar [254-259].
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6 INFLUENCIA DOS SOLVENTES NAS ESTRUTURAS DE MEMBRANAS DE
POLPA DE CELULOSE COM MFC

6.1 CONSIDERAGCAO GERAL

O desenvolvimento de membranas de nanocelulose tem ganhado destaque
devido as suas propriedades notaveis, como elevada area superficial e resisténcia
mecanica, tornando-as promissoras para aplicacdes em filtracao e outros processos
industriais [160, 181, 260-263]. Essas caracteristicas unicas favorecem a criacao de
materiais filtrantes eficientes e sustentaveis, capazes de atender as crescentes deman-
das tecnolégicas e ambientais. Este estudo busca aprofundar essas potencialidades,
investigando como diferentes solventes e métodos de secagem influenciam a formacéo
de nanoporos e as propriedades das membranas, com o objetivo de otimizar suas
condi¢cdes de producao para aplicacées em filtracdo [160, 181, 260-263].

No Capitulo V, observou-se uma diferenga significativa entre as membranas
produzidas com agua e aquelas tratadas com acetona, sendo estas ultimas associ-
adas a caracteristicas promissoras para aplicacdo em sistemas de filtracdo. Esses
resultados reforcaram a necessidade de investigar novos solventes, com o objetivo de
aprimorar a formacao de nanoporos e as propriedades finais das membranas [201-204].
Paralelamente, destacou-se a importancia do processo de secagem na preservagao
das caracteristicas da nanocelulose [160, 181, 260—263]. Diante disso, dois métodos
de secagem foram avaliados: a liofilizacao, técnica que evita a degradacéao térmica
e preserva a estrutura da membrana, e a secagem em estufa a 60°C, permitindo a
comparacao dos impactos de cada abordagem sobre as propriedades das amostras
[160, 181, 260-263].

Além disso, buscou-se compreender como as interagcées entre solventes e
fibras de celulose impactam na estabilidade estrutural durante a secagem [201-204].
A compatibilidade quimica dos solventes com a nanocelulose também foi analisada,
visando identificar aqueles que promovem melhor dispersdo e organizacao das fibras
[160, 181, 260-263]. A escolha dos métodos de secagem e solventes mais adequados
é crucial para o desenvolvimento de membranas que combinem alta porosidade com
resisténcia mecanica. Dessa forma, este trabalho pretende avancar no entendimento e
na otimizagao desses parametros [160, 181, 260-263].

Para alcancar uma compreensao abrangente, este estudo considera multiplos
parametros de avaliag&o, incluindo estrutura morfologica, densidade aparente, poro-
sidade, area superficial, propriedades mecanicas, potencial zeta [160, 181, 260-263],
permeabilidade ao ar, eficiéncia de coleta e o trabalho necessario para o sistema de ar
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condicionado superar a resisténcia oferecida pelas membranas [201-204]. A analise
desses fatores permitira estabelecer uma correlacédo detalhada entre as condi¢oes de
producao e a performance das membranas, contribuindo para o desenvolvimento de
materiais mais eficientes e sustentaveis [160, 181, 260-263].

6.2 MATERIAL E METODOS

6.2.1 Material

Os seguintes solventes e produtos quimicos foram empregados no desenvolvi-
mento deste estudo:

» Acetona (Riedel-Haén, EC365-BR);
« Alcool etilico 92°GL (Waltrick);
* Cloreto de célcio (CaCl,) (Dindmica, 103383);

» Dodecilsulfato de sédio (SDS) (Sigma-Aldrich, MKBR5656V).

6.2.2 Desenvolvimento de Membranas com Solventes Diferentes

Com base nas andlises realizadas no Capitulo V, novas amostras foram pro-
duzidas utilizando solventes distintos, mantendo-se uma concentracdao constante de
0,4% em peso de nanocelulose. As amostras foram preparadas em triplicata, seguindo
0s parametros estabelecidos para cada solvente. O processo de fabricagdo seguiu o
método de filtragdo natural, conforme ilustrado na Figura 8, garantindo a padronizacao
das condi¢des experimentais [204-212, 260-268]. As etapas do processo de producéo
estdo detalhadas na Tabela 7. Para a secagem, foram utilizados dois métodos distintos:
secagem em estufa a 60°C e liofilizagao.

A escolha dos solventes nesta etapa do estudo foi motivada pelos resultados do
Capitulo V, que demonstraram melhor desempenho das membranas tratadas com ace-
tona, em comparacgao aquelas produzidas com agua. A membrana produzida utilizando
o0 solvente acetona apresentou estruturas mais fibrosas e propriedades favoraveis para
aplicacao em sistemas de filtracdo [205—210]. Com base nesses resultados, optou-se
por investigar outros solventes com caracteristicas semelhantes. O alcool 92°, por
exemplo, foi selecionado por sua ampla utilizacdo em processos de secagem e por
sua elevada volatilidade, que pode contribuir para a formacao de uma estrutura mais
porosa, ao reduzir o tempo de evaporacdo sem a necessidade de aquecimento in-
tenso. Essas caracteristicas sao relevantes para a obtencdo de membranas com maior
area superficial e desempenho aprimorado em aplicagcdes de filtracao de ar [204-212,
260—-268]
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TABELA 7 — Metodologia utilizada para a produgéo das membranas, com amostras secas em
estufa e liofilizador.

Amostra Agua Acetona  Acetonall  Alcool 92 CaCl, SDS
HEPA — — — — — —
E-A Sim Nao Nao Nao Nao Nao
E-Ac Nao Sim Nao Nao Nao Nao
*E-Ac2 Nao Nao Sim Nao Nao Nao
E-Al Nao Nao Nao Sim Nao Nao
E-Ca Nao Nao Nao Nao Sim Nao
**E-S Nao Nao Nao Nao Nao Sim
L-A Sim Nao Nao Nao Nao Nao
L-Ac Nao Sim Nao Nao Nao Nao
L-Al Nao Nao Nao Sim Nao Nao
L-Ca Nao Nao Nao Nao Sim Nao
L-S Nao Nao Nao Nao Nao Sim

*amostras secas naturalmente; **Dodecilsulfato de sédio (S).

Adicionalmente, o uso de CaCl e Dodecilsulfato de sédio (SDS) teve como obje-
tivo modificar as propriedades superficiais das membranas. O CaCl foi selecionado por
sua capacidade de promover interacdes idnicas, o que contribui para o fortalecimento
da rede de celulose e melhoria das propriedades mecanicas das membranas [204-212,
260-268]. Ja o SDS, um surfactante amplamente utilizado, foi escolhido por sua ca-
pacidade de reduzir a tensao superficial, o que facilita a formacédo de uma rede mais
homogénea e a distribuicao uniforme das fibras [204-212, 260-268]. Essa combinacao
de agentes quimicos nao apenas melhora a estrutura das membranas, mas também po-
tencializa sua eficiéncia em processos de filtragdo, ao promover uma maior estabilidade
e controle da porosidade, essenciais para a remoc¢ao eficaz de particulas [204-212,
260-268]. Além disso, ao uniformizar as fibras e otimizar a formacao da rede, o SDS
contribui para a melhoria das caracteristicas superficiais da membrana, aumentando
a sua compatibilidade com diferentes tipos de contaminantes, o que pode expandir
suas aplicacdes em sistemas de purificacao de ar. Essa modificagdo na superficie
das membranas € crucial para o desenvolvimento de materiais filtrantes com maior
desempenho e durabilidade, atendendo a demandas industriais e ambientais [204-212,
260-268].

Conforme apresentado na Tabela 7, as amostras foram submetidas a dois
métodos distintos de secagem: a secagem em estufa a 60°C e a liofilizacdo. A secagem
em estufa, adotada como método convencional, é eficaz para a remocéao rapida de
umidade, mas pode comprometer a estrutura das membranas devido a exposi¢céo a
altas temperaturas, o que pode causar mudancas em suas propriedades mecanicas
e de porosidade [204-212, 260-268]. Em contraste, a liofilizag&o foi escolhida por sua
capacidade de preservar melhor as caracteristicas estruturais das amostras. Esse
processo ocorre a baixas temperaturas e sob presséo reduzida, evitando degradagao
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térmica e proporcionando uma porosidade mais uniforme, o que € essencial para manter
a integridade e funcionalidade das membranas [204-212, 260-268]. A Figura 9 ilustra
as amostras secas por ambos os métodos: a Figura 18.a exibe a estufa utilizada para a
secagem a 60°C, enquanto a Figura 9.b apresenta a amostra ap6s esse processo. A
Figura 18.c mostra o equipamento de liofilizagéo, e a Figura 18.d ilustra a amostra seca
apds o processo de liofilizagao [204-212, 260-268].

c)

FIGURA 18 —a) estufa de 60°C; b) amostra seca na estufa de 60°C; c) equipamento de
liofilizag@o; d) amostra seca no processo de liofilizagao.

6.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Compreender as propriedades das membranas filtrantes é essencial para
o desenvolvimento de materiais eficazes em sistemas de purificacao de ar, especi-
almente em aplicagées que exigem elevada eficiéncia de remocao de particulas e
estabilidade operacional ao longo do tempo. Com esse objetivo, esta secao apresenta
uma andlise abrangente das caracteristicas morfoldgicas, estruturais e funcionais das
amostras investigadas, buscando correlacionar seus parametros fisicos e quimicos
com o desempenho final na filtragéo.

Inicialmente, foram avaliados parametros fundamentais como densidade e
porosidade, que influenciam diretamente o desempenho na filtracdo, afetando tanto a



82

capacidade de retengao de particulas quanto a permeabilidade ao fluxo de ar [204—212,
260—268]. Valores adequados desses parametros permitem otimizar o equilibrio entre
a eficiéncia de captura e a resisténcia ao fluxo, fator crucial para manter a eficacia do
sistema sem comprometer 0 consumo energético.

Na sequéncia, analisou-se a area superficial especifica das membranas, pa-
rametro intimamente ligado a quantidade de sitios ativos disponiveis para a captura
de contaminantes. Uma maior area superficial tende a favorecer a adsor¢ao e a reten-
cao de particulas ultrafinas, contribuindo para uma filtragem mais eficiente. Também
foram conduzidos testes mecanicos para avaliar a resisténcia das amostras, requisito
indispensavel para garantir a durabilidade dos filtros em condi¢des reais de operacgao,
especialmente quando submetidos a variagées de presséao e ciclos repetidos de uso
[204-212, 260-268].

Outro aspecto investigado foi o potencial zeta das membranas, responsavel
por revelar as interacdes entre suas superficies e as particulas presentes no ar. Esse
parametro esta diretamente relacionado a estabilidade coloidal e ao desempenho do
processo de filtracdo, uma vez que as cargas superficiais afetam de forma significativa a
adesao, a repulsdo e a retencdo de contaminantes [204—212, 260—268]. A compreensao
desse comportamento eletrostatico possibilita o ajuste de condicées de processamento
e modificacao de superficie para potencializar a eficiéncia de captura.

Para simular condi¢cdes praticas de uso, foram realizados testes de perme-
abilidade e de eficiéncia de coleta de particulas, com a introdug¢do controlada de
contaminantes ao sistema. Esses ensaios foram conduzidos no Laboratério de Controle
Ambiental | da Universidade Federal de Sao Carlos, sob a supervisdo da professora
Dra. Ménica Lopes Aguiar e do Dr. Bruno de Araujo Lima. A inclusédo de particulas no
fluxo permitiu avaliar o desempenho real das membranas durante a filtragéo, forne-
cendo informacdes valiosas sobre seu comportamento em ambientes que exigem alta
eficiéncia, robustez mecénica e estabilidade operacional [204—212, 260—268].

A integracdo desses resultados fornece uma visao aprofundada das propri-
edades das membranas desenvolvidas, permitindo identificar pontos de melhoria e
direcionar estratégias para sua aplicacdo em diferentes contextos. Tais anélises sao
fundamentais para otimizar o desempenho dos filtros, especialmente em sistemas que
demandam alta performance, confiabilidade e sustentabilidade, além de servir como
base para o desenvolvimento de tecnologias filtrantes mais eficientes e ambientalmente
responsaveis.

6.3.1 Caracterizacao Morfolégica

A caracterizacdo das membranas e a obtencado de informacdes sobre sua
superficie, incluindo a topologia, foram realizadas por meio de microscopia eletrénica de
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varredura (MEV). As imagens obtidas por MEV constituem um dos principais parametros
para a compreensdo da morfologia e das propriedades estruturais das membranas.
Observou-se uma discreta diferenca morfolégica entre as metodologias utilizadas,
refletida no aumento da porosidade da estrutura, o que pode estar relacionado ao tipo
de secagem empregado [269-274].

As imagens das amostras (Figuras 19 a 23) ilustram diferentes condicdes e
metodologias de preparacéao, evidenciando que o método de processamento adotado
influencia a organizacao das fibras e a formagéo da estrutura porosa nas membranas
[269-274]. Entre elas, destacam-se as amostras obtidas com troca de solvente para
acetona (E-Ac) e alcool (E-Al), que apresentaram as melhores caracteristicas estruturais
para a aplicagao proposta. A Figura 19 apresenta uma estrutura densa e compacta,
dificultando a passagem do ar. A Figura 20 mostra um emaranhamento fibrilar mais
aberto, favorecendo o fluxo de ar. Nas Figuras 21 e 23, as amostras sdo mais compactas,
restringindo a permeabilidade. Ja a Figura 22 exibe um emaranhamento com poros
menores, dificultando a passagem de particulas.

FIGURA 19 —Imagens do MEV da E-A ( Estufa com 4gua); a) 1000x; b) 1500x; ¢) 2000x; d)
5000x

A analise das imagens obtidas por MEV permitiu estimar o didmetro das fibras
e o tamanho dos poros presentes nas membranas. O diametro das fibras foi medido
utilizando o software de analise de imagens Imaged, que possibilita a mensuragéo
precisa dessas dimensodes. De acordo com as medi¢cdes, o diametro das fibras variou
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FIGURA 20 - Imagens do MEV da E-Ac (Estufa- Acetona ); a) 1000x; b) 1500x; c) 2000x; d)
5000x.

em torno de 0,9 um. A distribuicdo do didmetro das fibras € essencial para compreender
o comportamento da membrana em termos de resisténcia e porosidade [269—274].
Quanto ao tamanho dos poros, foi possivel estimar suas dimensdes observando a
distancia entre as fibras e a morfologia dos poros nas imagens. A analise da area
dos poros foi realizada com ferramentas de anélise de imagem, complementada por
técnicas adicionais, como a analise de areas superficiais por BET, para quantificar a
distribuicdo e o tamanho dos poros [269—274]. Esses dados sao fundamentais para
avaliar a eficacia das membranas como filtros.

As imagens do MEV permitem uma comparagao direta entre as amostras
submetidas aos diferentes tratamentos. A analise destacou variagbes significativas
nas caracteristicas das membranas, indicando que cada tratamento exerce influéncia
especifica na formacao dos poros e na organizacao das fibras. Tais resultados reforcam
a relevancia das etapas de processamento na criacao de estruturas porosas e, conse-
guentemente, na eficiéncia das membranas como filtros. Considerando os parametros
morfolégicos avaliados, as amostras E-Ac e E-Al apresentaram as melhores condicbes
estruturais, com diametro de fibras adequado e organizacao favoravel a aplicacdo como
meio filtrante.
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FIGURA 21 — magens do MEV da E-Ac2 (Natural-Acetona); a) 1000x; b) 1500x; c) 2000x; d)
5000x.

FIGURA 22 — Imagens do MEV da E-Al (Estufa-Alcool); a) 1000x; b) 1500x; ¢) 2000x; d) 5000x.
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FIGURA 23 - Imagens do MEV da E-Ca (Estufa- CaCl,); a) 1000x; b) 1000x; ¢)2000x; d)
5000x.

6.3.2 Desempenho das Membranas: Densidade e Porosidade

Os valores de densidade e porosidade das amostras estao representados na
Figura 24. As Figuras 25.a e 25.c apresentam os valores da densidade aparente das
amostras secas, obtidas tanto pelo processo de secagem em estufa a 60°C quanto pela
liofilizacdo. Observa-se que as amostras secas por liofilizacao apresentaram valores
de densidade menores em comparagdo com aquelas secas na estufa.

Essa diferenca pode ser explicada pela natureza dos processos de secagem: a
liofilizag&o ocorre sob condigbes de baixa temperatura e presséo reduzida, preservando
melhor a estrutura da amostra e resultando em menor densidade. Ja o processo
convencional de secagem em estufa pode provocar compactacdo e alteragcao na
estrutura do material [269-274]. Os valores mais elevados de densidade observados
nas amostras secas na estufa podem estar relacionados a fatores como o tipo de
material, o processo de fabricacéo e a estrutura do filtro. Uma maior densidade pode
afetar a eficiéncia do filtro, a capacidade de retencao de particulas e a resisténcia ao
fluxo de ar, conforme a aplicacao especifica [269-274].

Além disso, os resultados indicam uma variacao significativa em relacao as
amostras do processo anterior, sugerindo diferencas notaveis na estrutura e no desem-
penho dos filtros, como esperado pela modificagdo no processo de secagem [269-274].
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FIGURA 24 — a)Densidade aparente das amostras secas em estufa; b) Porosidade das amos-
tras secas em estufa; ¢) Densidade aparente das amostras secas por liofilizacéo;
d) Porosidade das amostras secas por liofilizagéo. E = estufa; L = liofilizada; Ag
= agua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaClsy; S = SDS.

De acordo com as Figuras 24.b e 24.d, que ilustram a porosidade das amostras secas
tanto na estufa quanto na liofilizacao, observa-se que ndo houve uma diferenca sig-
nificativa entre os dois métodos.A porosidade das amostras variou de 40% a 99,9%,
evidenciando que o método de secagem influenciou diretamente essa propriedade.
Essa variagdo pode impactar a capacidade filtrante dos materiais, uma vez que alte-
ragdes na porosidade modificam o caminho do fluxo de ar e a retencéo de particulas,
afetando o desempenho dos filtros em diferentes aplicagdes. Portanto, o controle da
porosidade é um fator crucial para garantir a eficiéncia e a funcionalidade dos filtros em
usos especificos [269-274].

6.3.3 Avaliacdo da Area Superficial das Membranas

A Tabela 8 apresenta uma comparagao detalhada da area superficial das
amostras secas em estufa e liofilizadas, conforme mostrado na Tabela 7, com o objetivo
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de analisar como cada método de secagem impacta a area superficial das amostras. A
analise revelou que a amostra E-A (amostra que teve troca de solvente por acetona)
obteve a maior area superficial (102,5 m?/g) entre as amostras secas em estufa,
indicando que esse método pode ser eficaz para maximizar a area superficial sem a
necessidade de liofilizagdo [269-274].

Esse resultado pode ser atribuido ao fato de que a secagem em estufa induz
uma estrutura porosa mais aberta e interconectada, o que contribui para 0 aumento
da area superficial e melhora a capacidade de retencéo de particulas no processo de
filtracdo [224-229]. Embora os valores obtidos para a area superficial sejam inferiores
aos encontrados em estudos anteriores (por exemplo, Santos et al., 2020 [270]), os
dados indicam que o método de secagem em estufa ainda apresenta um potencial
promissor para aplicagdes em filtracao, oferecendo uma alternativa de baixo custo
[269-274].

TABELA 8 — Area superficial das amostras secas em estufa e liofilizadas.

Tipo de Amostra Amostras Area Superficial (m?/g)

E-A 12,45
E-Ac 102,5
E-AC2 45,5
Secas em Estufa E-Al 48,06

E-Ca 36,6 E-=

E-S 35,5 )
L-A 35,52
L-Ac 55,50
o L-Al 90,50
Liofilizadas L-Ca 75,66
L-S 59,96

estufa; L = liofilizada; Ag = agua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaCl,; S = SDS.

Os resultados sugerem que a escolha do método de secagem é fundamental
para otimizar as propriedades das membranas de filtragcdo, mantendo um bom custo-
beneficio, o que pode ser um fator importante para a producdo em larga escala de
materiais filtrantes com custos reduzidos [269-274].

Esses dados indicam que, apesar de apresentarem uma area superficial ligei-
ramente inferior em comparacao com os valores encontrados na literatura [269-274], as
membranas obtidas por secagem em estufa ainda demonstram um desempenho ade-
quado, tornando-as viaveis para uso em processos de filtragcdo com custos reduzidos
[269-274].
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6.3.4 Potencial Zeta da Celulose e seu Impacto no Mecanismo de Coleta Eletrostatico

Os testes de potencial zeta foram realizados para investigar o comportamento
da celulose em diferentes solu¢des e suas implicacées no desempenho de filtros com
mecanismo de coleta eletrostatica. O potencial zeta é uma medida fundamental da
carga superficial das particulas e da intensidade da repulséo eletrostatica entre elas,
o que afeta diretamente a estabilidade das dispersdes coloidais e o desempenho de
sistemas como filtros eletrostaticos [274-276].

Inicialmente, as amostras de celulose microfibrilada (MFC) foram dispersas
em solucdes de agua deionizada misturadas com outros solventes (acetona, alcool,
CaCl e SDS) em propor¢des de 50:50, para possibilitar a realizacdo das medicoes
no equipamento Stabino PMX 400. Esse equipamento ndo possui um padrao para
medicoes de solugbes com outros solventes, e por isso foi necessario preparar essas
misturas para permitir a leitura adequada [274-276]. O valor de potencial zeta obtido
para a celulose dispersa em agua deionizada foi de -60 mV, indicando uma carga
negativa significativa nas superficies das particulas devido a ionizagdo dos grupos
hidroxila (-OH) presentes na celulose [274-276].

Apés a preparacao das solugbes com os solventes, estas foram diluidas em
uma solugao de KCI (1:100) para corrigir possiveis cargas indesejaveis presentes nas
solucdes aquosas. O KCI foi utilizado especificamente para o ajuste das medicoes
do potencial zeta no equipamento, garantindo que os resultados fossem precisos e
consistentes [274-276].
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FIGURA 25 —a) mostra um grafico do potencial zeta com agua deonizada; b) mostra o valor
do potencial zeta com kcl.E = estufa; L = liofilizada; Ag = dgua; Ac = acetona; Al
= alcool; Ca = CaCl,y; S = SDS.

As amostras de celulose microfibrilada dispersas em solucées de agua e
acetona (50:50) apresentaram um valor de potencial zeta de -12,13 mV conforme
a Figura 25.a, sugerindo que a acetona reduziu a carga negativa na superficie das
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particulas, o que pode favorecer a agregacao das particulas, potencializando sua
captura por filtros eletrostaticos. Da mesma forma, ao dispersar as amostras em uma
solucdo de agua e alcool (50:50), o valor do potencial zeta foi de -29,92 mV, indicando
uma reducao na repulsao eletrostatica, mas em menor grau comparado a acetona.
Essas alteragdes podem influenciar diretamente a eficiéncia do mecanismo de captura
das particulas pelos filtros [274-276].

Quando as amostras foram preparadas com uma solugao de agua e CaCl,
(50:50), o valor do potencial zeta obtido foi de -23,39 mV, semelhante ao observado na
Figura 25.b, com a solugcéo de KCI, o que sugere que o Ca** também contribui para a
neutralizacao das cargas superficiais das particulas de celulose [274-276]. Em uma
solugéo de agua e SDS, o valor do potencial zeta foi de -0,77 mV, indicando uma quase
total neutralizagdo das cargas superficiais, resultando em uma instabilidade maior no
sistema [274-276].

Os resultados indicam que, para otimizar o mecanismo de coleta eletrosta-
tica em filtros, a melhor solucao para dispersdo das particulas de celulose foi a de
agua deionizada. Isso se deve ao valor de -60 mV, que sugere uma forte repulsdo
eletrostatica, promovendo maior estabilidade coloidal e potencialmente maior eficiéncia
de retencao das particulas [274-276]. As solu¢cdes com acetona, alcool, CaCl e SDS
apresentaram valores de potencial zeta menores, o que indica uma neutralizacao das
cargas superficiais, favorecendo a agregacao das particulas e, consequentemente,
diminuindo a eficiéncia do mecanismo de coleta eletrostatica.

6.3.5 Resultados das Propriedades Mecanicas

Os resultados obtidos a partir dos testes de compressao mecanica forneceram
uma analise detalhada da resiliéncia e da recuperabilidade das amostras submetidas a
dois métodos distintos de secagem: secagem em estufa (E) e liofilizag&o (L). Inicial-
mente, a avaliagdo de resiliéncia (Figura 26 a 30) foi realizada com base na area sob a
curva de histerese de cada ciclo de deformacéo, permitindo quantificar a energia que o
material foi capaz de absorver e recuperar. A partir dessas areas, foi possivel calcular
a recuperabilidade das amostras, refletindo a capacidade do material de retornar ao
seu estado original apds os ciclos de compressao [276-281].

A recuperacgao de energia foi quantificada utilizando a seguinte equacao:
Recuperabilidade = (%) x 100
0

onde A, € a area sob a curva no primeiro ciclo de compresséo e A; € a area
correspondente no primeiro ciclo de descompresséo [276-281].
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Além disso, para uma analise mais detalhada da recuperacédo ao longo dos
ciclos subsequentes, foi aplicada a férmula:

- Ag — Al
| = —_— 1
Recuperabilidade (Ao — Al) x 100
onde A, representa a area sob a curva de compressao apds o segundo ciclo
[276-281].

Essas analises permitiram correlacionar diretamente a energia absorvida e
devolvida (resiliéncia) com a capacidade de retorno dimensional (recuperabilidade),
possibilitando uma compreensdao mais completa do comportamento mecanico das
amostras sob uso ciclico [276-281].

No primeiro ciclo (Figura 26), todas as amostras apresentaram maior resiliéncia
neste ciclo, com valores na ordem de 10-3J/m3, superiores aos observados nos ciclos
subsequentes, que ficaram em torno de 10~*J/m3. De modo geral, as amostras secas
em estufa apresentaram os maiores valores de resiliéncia no primeiro ciclo. Esse de-
sempenho inicial elevado pode estar relacionado a integridade da estrutura do material
antes do desgaste causado pela compressao repetida. Em ciclos subsequentes, a
resiliéncia tende a diminuir devido ao desgaste progressivo da estrutura [276—281].
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FIGURA 26 — Resiliéncia do ciclo 1. E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona; Al =
alcool; Ca = CaCly; S = SDS

No segundo ciclo (Figura 27), a maioria das amostras apresentou valores de
resiliéncia na ordem de 10~*J/m3, indicando uma redugéo em relagdo ao ciclo anterior.
As amostras secas em estufa, especialmente E-Al e E-A, evidenciaram o melhor desem-
penho em resiliéncia mecéanica nesse ciclo, sugerindo maior resisténcia ao desgaste
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FIGURA 27 — Resiliéncia do ciclo 2. E = estufa; L = liofilizada; Ag = agua; Ac = acetona; Al =
alcool; Ca = CaClsy; S = SDS

inicial. Esse comportamento evidencia variacdes na resisténcia mecanica ao longo
do ciclo, indicando que fatores relacionados ao método de secagem e caracteristicas
especificas das amostras influenciam a durabilidade ao uso repetido.

No terceiro ciclo (Figura 28), a maioria das amostras apresentou reducéao na
resiliéncia, mas algumas amostras secas em estufa mantiveram desempenho significa-
tivamente superior, indicando maior resisténcia ao desgaste progressivo. A amostra
E-Ac2 apresentou desempenho intermediario. No quarto ciclo (Figura 29), amostras
como L-A, L-Al, E-S e L-Ac mantiveram resiliéncia relativamente alta, enquanto outras,
como L-S, L-Ca, E-Ac2, E-Ac, E-Al e E-A, apresentaram queda significativa, indicando
maior desgaste.

No quinto ciclo (Figura 30), observou-se a continuidade da tendéncia de redu-
cao no desempenho mecénico. A maioria das amostras liofilizadas apresentou baixa
resiliéncia, com excecao da L-Al, enquanto as amostras E-Ca, E-S e E-Al mantiveram
melhor resposta a compressao [276—281]. Essa queda na resiliéncia ao longo dos
ciclos pode ser atribuida a degradagao progressiva da estrutura interna dos materiais,
causada pelo acumulo de danos durante os testes repetidos, comprometendo sua
capacidade de absorver energia. Embora essa redugao tenha ocorrido em ambos
0s métodos de secagem e os valores tenham permanecido na mesma ordem de
grandeza (10-*J/m3), a andlise estatistica indicou diferencgas significativas entre eles,
sugerindo que o tipo de secagem influenciou a durabilidade mecanica ao longo dos
ciclos [276—281].

Embora a analise estatistica tenha indicado diferencgas significativas entre os
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FIGURA 28 — Resiliéncia do ciclo 3. E = estufa; L = liofilizada; Ag = agua; Ac = acetona; Al =
alcool; Ca = CaClsy; S = SDS
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FIGURA 29 — Resiliéncia do ciclo 4. E = estufa; L = liofilizada; Ag = agua; Ac = acetona; Al =
alcool; Ca = CaCly; S = SDS

grupos, essas diferencas representam pequenas variagoes, pois os valores de resili-
éncia se mantiveram dentro da mesma ordem de grandeza a partir do segundo ciclo,
indicando um comportamento geral semelhante ao longo dos ciclos. No primeiro ciclo,
as amostras apresentaram valores de resiliéncia na ordem de 10-3J/m83, enquanto a
partir do segundo ciclo todos os valores ficaram na ordem de 10~*J/m3, independen-
temente do método de secagem, embora com pequenas variacées pontuais entre as
amostras. No contexto de aplicagdes como filtros de ar, que estdo sujeitos a ciclos
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FIGURA 30 — Resiliéncia do ciclo 5 . E = estufa; L = liofilizada; Ag = agua; Ac = acetona; Al =
alcool; Ca = CaClsy; S = SDS

repetidos de compresséo, vibracao ou fluxo pulsado, essa estabilidade relativa no
desempenho mecénico é especialmente importante. A degradacao estrutural causada
pelo uso continuo tende a atenuar as diferencas iniciais entre os métodos de secagem,
indicando que o limite mecanico intrinseco do material é o fator mais determinante para
sua durabilidade.

A resiliéncia fornece uma visao inicial importante sobre o comportamento me-
céanico das membranas sob esforcos repetidos. Contudo, para avaliar sua durabilidade,
€ essencial também analisar a capacidade das amostras de retornar ao estado original
apos a deformagdo — ou seja, a recuperabilidade. A Figura 29 mostra os resultados
da recuperabilidade, permitindo uma analise integrada do desempenho dos materiais
durante os ciclos de compressao [276—281].

No ciclo 1 (Figura 31), todas as amostras apresentaram valores de recupera-
bilidade relativamente baixos, evidenciando uma capacidade limitada de retorno ao
estado original apds deformacao. Entre elas, as amostras secas em estufa, como E-Al
e E-A, apresentaram valores ligeiramente superiores. Esse comportamento sugere
que, independentemente do método de secagem ou composicao, a estrutura das fibras
e da matriz polimérica sofre deformagdes permanentes significativas ja na primeira
solicitagdo mecanica [276—281].

No ciclo 2 (Figura 32), observou-se um leve aumento na recuperabilidade
para algumas amostras, possivelmente associado ao rearranjo interno das fibras e a
liberagdo de tensdes residuais acumuladas no primeiro ciclo. Destacaram-se nesse
segundo ciclo as amostras E-Ca e E-Ac, que apresentaram os maiores valores de
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FIGURA 31 — Recuperabilidade do ciclo 1. E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona;
Al = alcool; Ca = CaCly; S = SDS
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FIGURA 32 — Recuperabilidade do ciclo 2. E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona;
Al = alcool; Ca = CaClsy; S = SDS

recuperacao, indicando desempenho ligeiramente superior em termos de resiliéncia
estrutural frente a repeticao do esforco mecénico. As demais amostras mantiveram indi-
ces de recuperacao, reforcando a influéncia direta da composicao e do processamento
no comportamento mecéanico e na estabilidade das membranas [276—281].

Nos ciclos 3 e 4 (Figuras 33 e 34), a recuperabilidade variou entre valores
superiores a 60% até cerca de 100%, indicando uma melhora progressiva, porém
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FIGURA 33 — Recuperabilidade do ciclo 3. E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona;
Al = alcool; Ca = CaCly; S = SDS
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FIGURA 34 — Recuperabilidade do ciclo 4. E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona;
Al = alcool; Ca = CaClsy; S = SDS

ainda distante da recuperacao total. Esse comportamento sugere que, mesmo apos
acomodacéo estrutural, a elasticidade dos materiais permanece limitada. No ciclo 5
(Figura 35), a recuperabilidade aumentou para valores proximos de 100% na maioria
das amostras. Entretanto, esse elevado percentual € atribuido a presenca de deforma-
cao plastica permanente, indicando que o material atingiu um estado onde nao ocorre
mais deformacao adicional, e ndo a um retorno elastico verdadeiro, definido como a
capacidade do material de recuperar completamente sua geometria original apoés a
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FIGURA 35 — Recuperabilidade do ciclo 4. E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona;
Al = alcool; Ca = CaCly; S = SDS

remoc¢ao da carga aplicada [276—281].

Em suma, os dados de resiliéncia e recuperabilidade indicam que a anélise con-
junta dessas propriedades foi fundamental para compreender o desempenho estrutural
dos materiais submetidos a compressao ciclica. Embora todas as amostras tenham
apresentado alguma perda na capacidade de absor¢cédo de energia e reducao na recu-
peracado dimensional ap6s deformacao, as amostras secas em estufa destacaram-se
por exibirem menor perda desses parametros ao longo dos cinco ciclos, evidenciando
maior estabilidade e resisténcia mecanica. Em contraste, as amostras liofilizadas de-
monstraram queda significativa em ambos os parametros, sem retornar completamente
ao estado inicial apds a deformacgao [276—281].

A correlagdo observada entre a reducao da resiliéncia e a diminuicdo da
recuperabilidade evidencia a interdependéncia desses parametros e indica que o
método de secagem em estufa promove uma estrutura mecanica mais resistente e
estavel. Tal caracteristica é particularmente relevante para aplicacées que exigem
desempenho mecénico duradouro, como em filtros de ar reutilizaveis, pois esses
materiais sdo submetidos a ciclos repetidos de compressao e relaxamento devido
ao fluxo continuo de ar. A capacidade de manter a integridade estrutural e recuperar
sua forma apéds deformagdes é fundamental para garantir a eficiéncia na retencao de
particulas e a durabilidade do filtro ao longo do tempo de uso [276—281].
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6.3.6 Desempenho de Permeabilidade nas Membranas

Com base nos resultados obtidos no capitulo V, foram realizados novos testes
utilizando uma concentragéo de 0,4% em peso de MFC e diferentes solventes, con-
forme detalhado na Tabela 7. Inicialmente, foi examinada a relacao entre a queda de
pressédo e a velocidade (A P/ L versus v,). Os dados relativos a queda de pressao foram
registrados utilizando uma coluna de agua, conforme exemplificado na Figura 6. Para
determinar a constante de permeabilidade [282-285], foi necessario tracar a curva de
permeabilidade, conforme demonstrado na Figura 36.
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FIGURA 36 — Curvas de queda de pressdo em fungédo da velocidade. a) amostras seca na
estufa de 60°C; b) amostras secas no liofilizador. E = estufa; L = liofilizada; Ag =
agua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaCl,; S = SDS.

De acordo com a Figura 30.a, da curva de permeabilidade e queda de pressao
em diferentes amostras, foi observado que as amostras E-Ac, E-Ac2 e E-Al demons-
traram uma alta capacidade de manter a queda de pressao proxima a zero, indepen-
dentemente da velocidade do fluxo. Isso sugere que essas amostras possuem uma
permeabilidade significativamente elevada, o que as torna promissoras para aplicagdes
em filtros, possibilitando um fluxo eficiente [281-285].

Por outro lado, as amostras E-A e E-Ca exibiram quedas de pressao mais
acentuadas para a mesma velocidade, indicando uma maior resisténcia ao fluxo, o que
pode nao ser ideal para aplicacdes de filtracao, conforme apresentado na Figura 30.a.
Com base nestes resultados, as amostras que apresentaram maior potencial para ser
usadas como filtros seriam E-Ac, E-Ac2 e E-Al, devido a sua alta permeabilidade e
baixa queda de pressao. Estas amostras parecem oferecer as melhores propriedades
para garantir uma eficiente filtracao [281-285].

Neste processo, além das amostras secas na estufa a 60°C, foram prepa-
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radas amostras conforme descrito na Tabela 7, mas com uma alteracdo no método
de secagem, que foi substituido por liofilizagdo. A Figura 30.b apresenta o grafico
correspondente a analise de permeabilidade [281-285].

De acordo com a Figura 30.b, as amostras liofilizadas apresentaram uma
tendéncia de queda de pressao relativamente constante a medida que a velocidade
do ar aumentava, indicando um desempenho eficiente do processo de filtracdo. A
observacado de uma queda de pressao estavel, sem aumentos significativos mesmo
com o aumento da velocidade, sugere que o processo de filtragdo ocorreu sem a
presenca significativa de particulas no fluxo de ar. Essa estabilidade da queda de
pressao € um indicativo da eficacia dos filtros na remocao de particulas, resultando em
uma operacao regular e uniforme do sistema de filtracao [286-288].

A partir dos dados da queda de pressdo em relagcéo a velocidade, conforme
apresentados na Figura 30, foi possivel determinar os valores das constantes de
permeabilidade empregando a Lei de Fick. O coeficiente angular foi derivado por meio
de um ajuste linear (y=ax), como demonstrado na Tabela 9. Pode-se notar na Tabela
9 que os valores das constantes de permeabilidade mostraram escalas de grandeza
comparaveis ao valor do Filtro HEPA, mesmo com variagcdées na pressao. Isso sugere
uma consisténcia relativa na eficiéncia de filtracao das amostras avaliadas em relacao
ao filtro de referéncia [289-291].

TABELA 9 — Constantes de permeabilidade das amostras secas em estufa e liofilizadas.

Tipo de Amostra Amostras p1 (P/m2) ps (P/m2)
E-Ag (38,4 £2,86)x 10712 (3,4 +2,86)x 1012
E-Ac (2,74 £0,17)x 1072¢ (2,74 £0,17)x 1072¢
Secas em Estufa E-Ac2 (3,17 +£0,76)x 10730 (3,17 +£0,76)x 103P
E-Al (3,37 +4,01)x 1073 (3,37 £4,01)x 107P
E-Ca (7,13 £9,58)x 10730 (7,13 £9,58)x 1073P
E-S (4,41 £3,46)x 10730 (4,41 £3,46)x 1073P
L-Ag (3,29 +£0,33)x 10732 (3,29 +0, 33)x 1032
L-Ac (1,7 £1,16)x 1072® (1,7 £1,16)x 1072°
Liofilizadas L-Al (3,42 £1,57)x 10726 (3,42 £1,57)x 10~2P
L-Ca (7,26 £0,44)x 10720 (7,26 £0,44)x 1072P
L-S (3,51 +£1,53)x 10732 (3,51 £1,53)x 10732

E = estufa; L = liofilizada; Ag = 4gua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaCl,; S = SDS.

Com base nos resultados apresentados na Tabela 9, a amostra tratada com
acetona (E-Ac e L-Ac) revelou-se a mais eficaz, seguida pelas amostras tratadas com
acetona Il (E-Ac2), alcool (E-Al e L-Al), CaCl (E-Ca e L-Ca) e SDS (E-S e L-S), que
também apresentaram desempenho satisfatério. Em contraste, a baixa permeabilidade
observada nas amostras que nao tiveram troca de solvente (E-Ag, L-Ag) sugere limita-
cbes quanto a sua utilidade como filtro. No que diz respeito ao método de secagem das
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amostras, os resultados indicam que a liofilizagcao e a secagem em estufa oferecem
resultados semelhantes, conforme mostrado na Tabela 9, o que sugere que a secagem
em estufa pode ser adequada [289-291]. A eficacia e adequacao desses materiais
como filtros sdo apoiadas pela consisténcia dos dados obtidos e pela conformidade
com os requisitos estabelecidos para um filtro de alto desempenho [289-291].

6.3.7 Eficiéncia de retencao de particulas

A avaliacao da eficiéncia de retencao de particulas foi realizada utilizando a
metodologia padronizada pela norma ISO 8573-1, conforme descrito no Capitulo I,
secdo 6.1. Essa abordagem, amplamente reconhecida, garante a reprodutibilidade e
a comparabilidade dos resultados em diferentes contextos, tanto industriais quanto
académicos. Para o teste, particulas com didametros variando de 11,8 a 278 nm foram
coletadas antes e depois de passar pelo filtro, durante 60 segundos, e os testes foram
realizados em ftriplicata. Essa faixa de particulas é particularmente relevante para
aplicagbes praticas, como a filtracdo de ar em ambientes controlados, onde a presenca
de particulas ultrafinas pode impactar negativamente tanto a saude humana, estao
representados na Figura 37 e Figura 38.
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FIGURA 37 — Andlise de eficiéncia de retengéo de particulas.E = estufa; L = liofilizada; Ag =
agua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaCl,; S = SDS.

Os dados obtidos (Figuras 37 e 38) mostram que as amostras testadas apre-
sentaram uma variacao significativa na eficiéncia de retengéo de particulas, com taxas
entre 73% e 98%. Em contraste, o filtro HEPA, usado como controle, apresentou uma
taxa de retencéo excepcional de 99,8%. A analise da queda de pressao também foi um
parametro importante, revelando que a amostra E-Ac se destacou devido a uma queda
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FIGURA 38 — Analise de eficiéncia de retencao de particulas.E = estufa; L = liofilizada; Ag =
agua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaCls; S = SDS.

de pressao significativamente alta, o que dificultou a medicéo precisa de sua eficiéncia.
Essa elevada queda de pressado sugere uma baixa permeabilidade do material, um
achado que se alinha com os estudos de Silva et al. (2021) [292-269], que associaram
uma alta queda de pressao a baixa permeabilidade em materiais filtrantes.

As Figuras 39, 40, 41, 42, 43 e 44 mostram a eficiéncia de retencao de parti-
culas das amostras filtro HEPA, E-A, E-Ac, E-Ac2, E-Al, E-Ca e E-S. As membranas
E-Ac e E-Al se destacaram por sua capacidade de reter particulas entre 40 e 160 nm,
conforme mostrado nas Figuras 34 e 36. Embora o filtro de acetona nao tenha atingido
a eficiéncia quase total do filtro HEPA, apresentou uma eficacia significativa na retencao
dessas particulas, destacando-se pela versatilidade[250-253]. O filtro HEPA ( Figura
39), por sua vez, manteve uma eficiéncia de retencao quase total para particulas entre
10 e 360 m [292-269]. . A Figura 40, que representa a amostra E-A, apresentou valores
semelhantes de retencdo; no entanto, esse desempenho ndo se deve a eficiéncia
do material em si, mas sim a sua permeabilidade extremamente baixa. A amostra
E-A é composta por um material praticamente impermeavel ao ar, o que impede o
fluxo e, consequentemente, a passagem de particulas, resultando em uma retengao
artificialmente elevada.

A Figura 41, que apresenta os dados da amostra E-Ac, revela que, embora a
eficiéncia de retengéo tenha sido comparavel a do filtro HEPA, esse desempenho foi
obtido com uma queda de pressao elevada. Esse comportamento é caracteristico de
materiais com alta densidade ou porosidade reduzida, o que impde maior resisténcia
ao fluxo de ar. A relacao entre a eficiéncia de retencao e a permeabilidade do material
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FIGURA 39 — Amostragens realizadas e Eficiéncia fracionaria para a amostra HEPA.
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FIGURA 40 - Amostragens realizadas e Eficiéncia fraciondria para a amostra E-A (Estufa-
Agua).

deve ser analisada de forma integrada, pois uma alta eficiéncia nem sempre representa
um sistema ideal, especialmente quando compromete o desempenho energético do
equipamento de ventilagdo. A otimizagdo desse equilibrio entre desempenho filtrante e
resisténcia ao fluxo é essencial para garantir tanto a qualidade da filtragem quanto a
viabilidade do sistema em aplicacdes reais.

Por outro lado, a amostra E-Ac2 (Figura 42) ndo apresentou bom desempenho
em termos de eficiéncia de retencdao. Em contraste, a amostra E-Ac, com variacao de
eficiéncia entre 99% e 70%, e a E-Al, com retencao entre 90% e 85% para particulas
de 50 nm, demonstraram potencial promissor, especialmente quando comparadas a
materiais filtrantes ndo convencionais. Esses resultados posicionam a E-Ac como uma
alternativa viavel em contextos onde o custo-beneficio é fator determinante, mesmo
que alguns ajustes ainda sejam necessarios para atingir desempenho ideal em todas
as faixas de particulas.

As Figuras 43 e 44 evidenciam que a retencdo de particulas menores, es-
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FIGURA 41 — Amostragens realizadas e Eficiéncia fraciondria para a amostra E-Ac (Estufa-
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FIGURA 42 — Amostragens realizadas e Eficiéncia fracionaria para a amostra E-Ac2 (Estufa-
Acetona).

pecialmente na faixa de 10 a 50 nm, n&o foi satisfatéria em algumas das amostras
analisadas. Essa limitagdo pode estar associada a baixa densidade ou a distribuicao e
configuracao dos poros nas membranas, que podem néo favorecer a captura eficiente
de particulas ultrafinas. A captura eficiente de particulas menores é uma das principais
exigéncias em aplicac¢des criticas, como ambientes hospitalares e industriais de alta
pureza, exigindo uma engenharia mais precisa da microestrutura das membranas. Para
isS0, ajustes no processo de fabricagdo — como o controle do grau de nanofibrilagéo, a
compactacao controlada ou o uso de aditivos para aumentar a adesao das particulas
— podem ser estratégias eficazes para aprimorar a eficiéncia.

De modo geral, os resultados indicam que, embora o filtro HEPA continue
sendo referéncia em desempenho, as amostras E-Ac e E-Al apresentaram desempe-
nho técnico significativo. A amostra E-Ac, em particular, se destacou pela boa relagao
entre custo e desempenho. No entanto, para competir em aplicagbes mais exigentes,
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FIGURA 43 — Amostragens realizadas e Eficiéncia fracionaria para a amostra E-Al (Estufa-
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FIGURA 44 — Amostragens realizadas e Eficiéncia fracionaria para a amostra E-Ca (Estufa-
CaCl2).

sera necessario refinar aspectos como a permeabilidade e a eficiéncia na retencao
de particulas ultrafinas. As demais amostras, especialmente as de menor eficiéncia,
indicam que melhorias na formulagéo, estrutura ou método de producao sao imprescin-
diveis. Assim, reforca-se a importancia de um projeto integrado de materiais filtrantes,
no qual a morfologia, a composicdo e o processo sejam cuidadosamente ajustados
para atender aos requisitos especificos de cada aplicacéo.

6.3.8 Trabalho realizado pelo ar-condicionado

A analise matematica do impacto da instalacdo de membranas adicionais
em sistemas de ar-condicionado foi realizada considerando trés tipos de ambientes:
residencial, comercial e industrial. A introducao dessas membranas pode gerar aumento
no consumo energético devido a perda de carga adicional e a maior resisténcia ao
fluxo de ar, exigindo maior poténcia dos sistemas para manter o desempenho esperado.
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FIGURA 45— Amostragens realizadas e Eficiéncia fracionaria para a amostra E-S (Estufa-
SDS).

Com base em dados técnicos, o fluxo de ar necessario foi estimado em 400 m3h (0.111
m3/s) para o ambiente residencial [297-307], 1200 m3/h (0.333 m?/s) para o comercial
[297-307] e 2000 m3/h (0.556 m3/s) para o industrial [297-307].

Em ambientes residenciais, a resisténcia adicional pode gerar um impacto
significativo no consumo de energia, exigindo que o sistema opere com maior poténcia
[159-261]. Nos ambientes comerciais, 0 aumento no consumo energético tende a ser
moderado, mas ainda relevante, especialmente em sistemas de climatizacao de médio
porte [297-307]. Ja no ambiente industrial, o impacto € acentuado devido ao grande
volume de ar processado, resultando em custos operacionais mais elevados [159-261].
Portanto, a instalacdo de membranas adicionais pode impactar a eficiéncia energética
e 0s custos operacionais, tornando o monitoramento continuo essencial para otimizar o
desempenho dos sistemas [297-307].

A analise matematica foi conduzida com base na equacao 5.27, considerando
variaveis como propriedades das membranas e condi¢cdes operacionais especificas.
O modelo utilizou os pardmetros a = 0.1358[Pa m° mol™?], b = 3.64 x 10~°[m? mol™]
[297-307], MM = 28.9647 x 1073, [kg mol™'], T = 298.15[K], R = 8.314[J mol™! K]
e Ar = 0.002[m?] (area transversal) [297-307], com condicdes iniciais de presséo de
Py =1 x 10°Pa [162-267], uma variagdo de pressdo de AP = 0.2 x 10°Pa e uma vazéo
volumétrica de @; = 0.0000166m? /s [297-307].

Os célculos matematicos permitiram avaliar a perda de carga resultante da
introducdo das membranas, evidenciando o aumento da resisténcia ao fluxo de ar
[297-307]. Em sistemas de climatizacdo, essa perda é diretamente proporcional ao
impacto no consumo energético, sendo um parametro critico para otimiza¢ao.Os valores
negativos obtidos no modelo indicam a perda de carga no sistema ap6s a adi¢cao da
membrana ao ar condicionado. Isso sugere que, com a inclusdo da membrana, o
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sistema precisara realizar um trabalho adicional para compensar essa perda e manter
seu desempenho ideal [297-307].

A tabela a seguir apresenta os resultados detalhados para as diferentes amos-
tras avaliadas nos trés tipos de ambiente (residencial, comercial e industrial) [297-307].

TABELA 10 — Impacto dos Filtros em Diferentes Tipos de Ambiente
Perda de Carga (P) Impacto Residencial Impacto Comercial Impacto Industrial

Filtro

(W] (W] (W] (W]
E-Ag 5,29 + 2,889 -295,24 + 2,852 -885,71+ 2,872 -1476,19+ 1,882
E-Ac 0,15+ 0,17° -14,35+ 0,189 -43,0519+ 0,17 -71,75+ 0,169
E-Ac2 0,20 £1,71° -1,87+ 1,73 -5,62+ 1,75 -9,37+ 1,70’
E-Al 0,03 + 0,042 -23,02+ 0,01" -69,05+ 0,07" -115,08 + 0,08
E-Ca 0,06 + 0,042 -242,86+ 0,07° -728,57+ 0,04° -1214,29+ 0,06°
E-S 0,23 £ 0,21° -116,83+ 0,27° -350,48+ 0,25° -584,13+0,17¢
L-Ag 513 £2,17° -37,48+ 0,179 -112,43+ 0,179 -187,38+ 0,17°
L-Ac 0,12+ 0,13° -6,64+ 0,17 -19,91£ 0,17 -33,18+ 0,17"
L-Al 0,58 + 0,01¢ -269,24+ 0,02° -807,73+ 0,01° -1346,23+ 0,02°
L-Ca 2,08 £ 1,19 -174,98+ 1,17¢ -524,95+ 1,17¢ -874,93+ 1,189
L-S 1,73 + 1,55° -82,43+ 1,70° -247,29+ 0,72 -412,14+ 1,774

E = estufa; L = liofilizada; Ag = agua; Ac = acetona; Al = alcool; Ca = CaCl,; S = SDS.

A amostra L-Ag se destacou, apresentando o melhor desempenho, com a
menor perda de carga e impacto reduzido em todos os tipos de ambiente, demons-
trando alta eficiéncia. Por outro lado, a amostra E-Ag obteve os piores resultados, com
grandes perdas de carga e impactos elevados nos ambientes residencial, comercial e
industrial, indicando baixa eficiéncia. J& as amostras E-Ac e E-Ac2 mostraram perdas
de carga moderadas e impactos mais baixos, enquanto E-Ca, E-S, L-Al e L-Ca tiveram
desempenho intermediario, com perdas de carga significativas e impactos considera-
veis, especialmente nos ambientes residencial e comercial. A amostra L-S, apesar de
apresentar uma perda de carga moderada, teve um impacto elevado, particularmente
no ambiente industrial [300-307].

Entender e gerenciar a perda de carga é essencial para otimizar a eficiéncia
energética e o desempenho operacional dos sistemas de ar-condicionado. A andlise
detalhada permite ajustes precisos no sistema, garantindo desempenho ideal e efici-
éncia energética. Quando valores atipicos, como perdas negativas, sdo identificados,
é fundamental contar com a avaliacao de especialistas em climatizagdo para uma
abordagem mais eficaz e precisa [300-307].

6.4 CONCLUSAO

Os resultados deste estudo demonstram que os tratamentos aplicados € os
métodos de secagem influenciam significativamente as propriedades das membranas
de polpa de celulose. A andlise por microscopia eletronica de varredura (MEV) revelou
variagées na estrutura dos poros e no emaranhamento das fibras, dependendo do
tratamento, impactando a eficiéncia das membranas como filtros [308-313].
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A secagem por liofilizagao preservou melhor a estrutura das membranas,
resultando em menor densidade e maior eficiéncia de filtragcdo, enquanto a secagem
em estufa causou maior densidade, mas sem afetar significativamente a porosidade. No
entanto, a compactacao observada na secagem em estufa pode impactar a resisténcia
mecanica.

A eficiéncia de retencao de particulas foi promissora para as amostras tratadas
com acetona (E-Ac) e com polpa de celulose modificada (E-Al), com destaque para
a amostra E-Ac, que mostrou boa capacidade de retencdo em particulas na faixa de
40 a 160 nm, préximo ao tamanho de particulas virais como o SARS-CoV-2, que tem
diametro médio entre 60 e 140 nm. Embora a eficiéncia dessas membranas ainda
nao alcance a alta eficiéncia dos filtros HEPA, que retém particulas a partir de 0,3 um,
esses materiais alternativos podem ser utilizados em outras aplicacbes que demandem
retencdo de particulas maiores e ainda podem funcionar como filtros complementares
ou pré-filtros, oferecendo boa relacao custo-beneficio [308-313].

A amostra E-A, seca em estufa, apresentou a maior area superficial (102,5 m?/q),
indicando que a secagem em estufa pode ser (til para aumentar essa propriedade.
Embora os valores estejam abaixo de outros estudos, a secagem em estufa continua
sendo uma alternativa viavel [308-313].

Em suma, os resultados indicam que ajustes nos parametros de fabricacao e
no tipo de solvente utilizado podem otimizar o desempenho das membranas, tornando-
as uma alternativa viavel aos filtros convencionais, especialmente em sistemas que
demandam alta eficiéncia de filtracao e baixo custo. A continuidade da pesquisa €
essencial para melhorar a retencdo dos bioaerosséis e a permeabilidade dos materiais.
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7 MEMBRANAS DE CELULOSE E NANOCELULOSE PARA EMBALAGENS ECO-
LOGICAS: IMPACTO DA INCORPORACAO DE TANINO

7.1 INTRODUCAO

Nos capitulos anteriores, discutimos a producéo e as propriedades de membra-
nas permeaveis, com énfase na celulose e na nanocelulose. As membranas desenvolvi-
das foram avaliadas em termos de suas caracteristicas de permeabilidade, resisténcia
mecanica e suas possiveis aplicacées em diferentes areas, como filtragem e barreiras
fisicas. A andlise das propriedades de permeabilidade foi fundamental para entender
a viabilidade dessas membranas em varias aplicagcdes, como no caso de filtros de ar
[314-322]. Além disso, a resisténcia mecanica das membranas também foi um aspecto
crucial para garantir sua funcionalidade em diferentes condi¢cdes de uso [266-273].
Esses principios, especialmente a permeabilidade controlada e a resisténcia mecanica,
S80 essenciais para a aplicacdo de materiais derivados da celulose e nanocelulose em
embalagens [314-322].

A industria de embalagens tem experimentado uma transformagao significativa
nos ultimos anos, impulsionada pela crescente modernizagao e pela mudanga nos
padrdes de consumo, especialmente com 0 aumento da demanda por alimentos semi-
preparados. Esse aumento no consumo de alimentos prontos para consumo, como
refeicdes congeladas, snacks e carnes embaladas, resultou em uma maior necessidade
de embalagens adequadas, com destaque para as bandejas plasticas utilizadas para
acondicionar esses alimentos [314-322]. No entanto, o0 uso de plasticos apresenta
sérios problemas ambientais. O plastico € amplamente reconhecido por sua nao
biodegradabilidade, o que leva ao acumulo de residuos no meio ambiente por centenas
de anos. Além disso, a taxa de reciclagem de plasticos é notoriamente baixa, agravando
a crise do lixo plastico global [314-322]. A dependéncia do petrbleo para a producéo
desses materiais, uma fonte ndo renovavel, também contribui para os problemas
ambientais, uma vez que a producdo de plasticos a partir do petrdleo intensifica a
exploracao de recursos naturais e gera emissdes de gases de efeito estufa [314-322].

Alternativamente, vem crescendo o uso de materiais renovaveis e biodegrada-
veis para a confecgao de embalagens ecoldgicas, mais conhecidas como "embalagens
verdes". A celulose, a nanocelulose e os biopolimeros tém se destacado como materiais
sustentaveis para a producao dessas embalagens. A celulose, proveniente de fontes
vegetais como a madeira e a cana-de-acgucar, tem sido utilizada como base para a
fabricacao de filmes e embalagens [322-325]. A nanocelulose, uma forma mais refi-
nada da celulose, € particularmente interessante devido as suas propriedades unicas,
como alta area superficial, resisténcia e biodegradabilidade [322-325]. Os biopolimeros,
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por sua vez, sdo polimeros originados de fontes naturais, como amido e proteinas,
que oferecem alternativas sustentaveis e biodegradaveis aos plasticos convencionais
[322-325].

Além disso, compostos quimicos de origem vegetal podem ser incorporados
como aditivos nas embalagens verdes, proporcionando caracteristicas adicionais dese-
javeis [322-325]. Exemplos incluem propriedades antimicrobianas e antioxidantes, que
sao importantes para prolongar a vida util de alimentos e reduzir a necessidade de con-
servantes sintéticos. Compostos como os taninos, que sao polifendis encontrados em
varias plantas, tém mostrado potencial para conferir essas propriedades as embalagens
[322-325]. O tanino é conhecido por suas propriedades antioxidantes e antimicrobianas,
sendo utilizado na preservagao de alimentos e em varias aplicagées médicas [322-325].
Assim, a incorporagéo de tanino em embalagens de celulose ou nanocelulose pode
ser uma estratégia eficaz para aumentar a durabilidade dos produtos alimenticios e,
ao mesmo tempo, agregar valor ao material, tornando-o mais sustentavel e funcional
[322-325].

Nos resultados obtidos no Capitulo IV e Capitulo V, foi observado que a amos-
tra feita com agua apresentou baixa permeabilidade, o que a torna particularmente
promissora para a fabricacdo de membranas para suporte alimentar, um dos produ-
tos mais demandados pela industria de embalagens. Essas caracteristicas de baixa
permeabilidade sdo essenciais para manter a integridade dos alimentos embalados,
evitando a penetracdo de umidade e outros contaminantes. Neste trabalho, o objetivo
foi avaliar a incorporagdo do tanino nessas estruturas previamente otimizadas. A prin-
cipal preocupacao foi garantir que a adicao do tanino ndo alterasse as propriedades
desejadas, como a resisténcia mecéanica e a permeabilidade, além de verificar seu
efeito no potencial antioxidante e antimicrobiano do material desenvolvido [322-325]. A
incorporacdo de tanino em materiais compostos, como celulose e nanocelulose, tem o
potencial de resultar em embalagens verdes que ndo apenas atendem as exigéncias
de sustentabilidade, mas também oferecem uma maior prote¢ao aos alimentos, sem
comprometer suas propriedades nutricionais e sensoriais [322-325].

Essas alternativas podem substituir o uso de plasticos convencionais, alinhando-
se com as crescentes preocupagdes ambientais e com as demandas de uma sociedade
que busca solugbes mais ecoldgicas e sustentaveis [322-325]. O desenvolvimento de
membranas biodegradaveis, incorporando tanino ou outros aditivos naturais, € um
passo importante para reduzir a dependéncia de plasticos a base de petréleo, aten-
dendo tanto as exigéncias do mercado quanto as normas ambientais mais rigidas, cada
vez mais exigidas globalmente [322-325].
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7.2 MATERIAIS E METODOS
7.3 MATERIAIS

Os materiais utilizados foram o tanino da marca Alste, a polpa de celulose e
a celulose microfibrilada (MFC), ambas derivadas de folhas de celulose branqueada
fornecidas pela empresa Klabin e hidratadas no Laboratério de Tecnologia da Madeira
da Embrapa Florestas. A MFC foi obtida por desfibrilacdo mecanica da polpa com
adicao de tanino. A fabricacdo das membranas sustentaveis foi realizada por meio da
homogeneizacao e secagem da mistura de polpa de celulose, MFC e tanino.

7.4 PRODUCAO DE MEMBRANAS IMPERMEAVEIS COM ADICAO DE TANINO

Durante a producao da celulose microfibrilada (MFC), o tanino foi adicionado
na proporcao de 1:1, durante a desfibrilagdo mecanica da polpa de celulose, com o
objetivo de conferir propriedades antibacterianas ao material. Esse processo foi reali-
zado utilizando o método de Filtracdo Natural sem Substituicdo de Solvente (FN-NTS),
conforme ilustrado na Figura 9, que busca criar um material poroso e de baixa permea-
bilidade, sem a necessidade de solventes adicionais [215, 326-329]. A integracéo do
tanino durante a desfibrilagdo contribuiu para a formacao de uma estrutura estavel e
com funcionalidades antimicrobianas. O resultado final foi um material sustentavel e
adequado para aplicacdes alimenticias. A Tabela 10 descreve o procedimento completo,
que incluiu a combinagao de celulose branqueada, MFC com tanino e 4gua deionizada,
seguida de secagem em estufa ou liofilizagao [215, 326-329].

TABELA 11 — Metodologia utilizada para produzir as membranas.

*Amostra Tanino Estufa de 60°C Liofilizador
E-ST nao sim nao
L-ST nao nao sim
E-CT sim sim nao
L-CT sim nao sim

* E-ST: Estufa sem tanino; L-ST: Liofilizador sem tanino; E-CT: Estufa com tanino; L-CT: Liofilizador com
tanino.

O processo de preparagao das amostras, que envolveu a mistura de celulose
branqueada com MFC contendo tanino e agua deionizada, foi detalhado anteriormente
(Capitulo I11). Em resumo, as amostras foram submetidas a dois métodos de secagem
distintos: estufa a 60°C e liofilizagdo, com o objetivo de desenvolver um suporte para
aplicacdo em alimentos [215, 326-329].
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7.5 RESULTADOS E DISCUSSOES

7.5.1 Analise morfolégica

A andlise por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) revelou diferencas
estruturais marcantes entre as amostras avaliadas. A Figura 39 mostra as imagens da
amostra E-ST, com destaque para sua estrutura compacta e densa, baixa porosidade e
poucas fibras soltas na superficie (Fig. 46c¢, d). Esse comportamento esta de acordo
com estudos que descrevem a celulose nao modificada como um material tipicamente
denso e pouco poroso [330—333].

FIGURA 46 — Imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV) da amostra E-ST (Estufa-
sem tanino). (a) Vista superficial a 120x de aumento; (b) Vista superficial a 500x
de aumento; (c) Vista em perfil a 200x de aumento; (d) Vista em perfil a 500x de
aumento.

A Figura 47 apresenta a amostra E-CT, na qual a incorporag&o de tanino resul-
tou em aumento da porosidade e leve expansao da estrutura. Esse efeito € atribuido a
interacao entre o tanino e a matriz celuldsica, promovendo maior espagcamento entre
as fibras e gerando regides com diferentes densidades. Essa modificagéo estrutural é
consistente com a literatura sobre os efeitos do tanino na celulose [330—333].

As Figuras 48 e 49 ilustram as amostras liofilizadas. A amostra L-CT (Figura 49)
manteve caracteristicas semelhantes a E-CT, com porosidade preservada. A compara-
cao entre L-ST e L-CT mostra que a L-CT apresenta poros mais evidentes, indicando
que a liofilizacdo ajuda a conservar a microestrutura original ao evitar o colapso da
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FIGURA 47 — Imagens de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) da amostra E-CT (Estufa-
com tanino). (a) Vista superficial a 120x de aumento; (b) Vista superficial a 500x
de aumento; (c) Vista em perfil a 200x de aumento; (d) Vista em perfil a 500x de
aumento.

rede fibrosa. Isso é reforgado por estudos que apontam a liofilizagdo como um método
eficaz para preservar a porosidade de materiais celulésicos [330—333].

Em contraste, a secagem em estufa promoveu um maior adensamento es-
trutural, como observado na amostra E-ST, possivelmente devido ao rearranjo das
fibras durante a evaporagcédo da umidade, o que reduziu 0s espagos porosos. Por outro
lado, a amostra L-ST (Figura 48) apresentou poros de maior dimensao, indicando que
tanto a composicao quanto o método de secagem exercem influéncia direta sobre a
configuragéao final da microestrutura [330—333]. Além disso, a interagao entre o tanino e
a celulose mostrou-se eficaz para aumentar a porosidade e a capacidade de absorcao,
o que amplia o potencial de uso desses materiais em aplicagées como filtragdo e
retencdo de substancias. Os resultados ressaltam a relevancia da escolha do método
de secagem para a obtencéo de propriedades morfolégicas adequadas ao uso final
[330-333].

Por fim, destaca-se o desempenho das amostras liofilizadas, especialmente
da L-CT, cuja elevada porosidade e leveza a tornam adequada para aplicagdes sus-
tentaveis, como bandejas e embalagens absorventes. A estrutura porosa, aliada a
resisténcia mecanica, indica que esses materiais tém potencial como alternativas eco-
I6gicas as embalagens convencionais, alinhando desempenho funcional com menor
impacto ambiental [330—-333].
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FIGURA 48 — Imagens de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) da amostra L-ST
(liofilizada- sem tanino). (a) Vista superficial a 120x de aumento; (b) Vista super-

ficial a 500x de aumento; (c) Vista em perfil a 200x de aumento; (d) Vista em
perfil a 500x de aumento.
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FIGURA 49 — Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) da amostra L-CT
(liofilizada- com tanino). (a) Vista superficial a 120x de aumento; (b) Vista super-
ficial a 500x de aumento; (c) Vista em perfil a 200x de aumento; (d) Vista em

perfil a 500x de aumento.
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7.5.2 Propriedades Fisicas das Amostras

Os resultados das amostras submetidas a diferentes condigées de secagem e
tratamento com tanino foram avaliados em termos de densidade, porosidade e area
superficial. A Tabela 12 apresenta esses dados, que serdo discutidos a seguir.

TABELA 12 — Propriedades fisicas das amostras: densidade, porosidade e area superficial.
Area Superficial

Amostras Densidade (g/cm?) Porosidade (%) (m?/g)
E-ST 9,0+0,8 40+ 0,5 12,45+ 0,5
L-ST 51+05 90+0,3 35,52+0,2
E-CT 51+£0,7 50 + 0,1 22,05+0,3
L-CT 43+0,3 88 + 0,1 45,00 £ 0,3

E-ST e L-ST sdo amostras sem tanino, enquanto E-CT e L-CT possuem tanino.

A andlise dos resultados revela que as amostras E-ST (Estufa sem tanino)
apresentaram densidade de aproximadamente 4,6 g/cm?3 e porosidade de 40%, carac-
terizando uma estrutura relativamente compacta [317, 318, 320, 333]. Em contraste,
as amostras L-ST (Liofilizador sem tanino) exibiram densidade ligeiramente maior (5,4
g/cm3) e porosidade de 87%, indicando que a liofilizagdo promoveu uma estrutura mais
aberta e porosa.

Com a adi¢ao do tanino, as amostras E-CT (Estufa com tanino) e L-CT (Liofiliza-
dor com tanino) mostraram aumento da porosidade para 85% e 88%, respectivamente,
enquanto a densidade permaneceu proxima as amostras sem tanino, em torno de 4,6
g/cm?3 [317, 318, 320, 333]. Isso sugere que o tanino contribui para a formacao de
estruturas mais porosas, especialmente nas amostras liofilizadas, sem alterar significa-
tivamente a densidade.

Os valores da area superficial corroboram essas observacoes. As amostras
E-ST apresentaram menor area superficial (12,45 + 0,5 m?/g), enquanto a liofilizacao
elevou esse valor para 35,52 + 0,2 m?/g nas amostras L-ST. A adicdo do tanino
aumentou ainda mais a area superficial, atingindo 22,05 + 0,3 m?/g (E-CT) e 45,00 +
0,3 m?g (L-CT), indicando maior disponibilidade de superficie para interacoes [321,
323, 334].

Esses resultados indicam que o processo de secagem e o tratamento com
tanino influenciam diretamente a microestrutura do material, promovendo maior poro-
sidade e area superficial [290-300, 317-320], parametros essenciais para aplicagcoées
como suporte alimentar, onde a resisténcia microbiolégica e a capacidade de interacao
sao fundamentais [ 321, 323, 333, 334].
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7.5.3 Propriedade Mecanica

A resisténcia mecanica é um fator crucial para a aplicacao pratica das amostras,
especialmente em produtos como bandejas que devem suportar cargas e manuseio
sem falhas. Por isso, os testes de compressao e tracao foram realizados para avaliar a
capacidade das amostras de resistir a deformacgodes e rupturas sob diferentes esfor¢os
[335-340].

No teste de compressao, a amostra L-ST destacou-se, suportando tensdes
acima de 25% com deformacéao préxima a 0,07 MPa, conforme a figura 50. A E-CT
resistiu a tensdes superiores a 30% com deformacao acima de 0,08 MPa, enquanto
a E-ST atingiu tensdes proximas a 40% com deformacao de quase 0,09 MPa [335-
340]. Ja a amostra L-CT apresentou menor resisténcia, com deformagéo abaixo de
25% e tensao acima de 0,07 MPa [335-340]. Isso demonstra que a L-ST oferece
maior robustez para suportar cargas compressivas, caracteristica fundamental para a
durabilidade do produto [335-340].

0:10 d I T I & ] & I

0,084

0,06

0,04 +

Tensao (MPa)

0,02 +

Deformacao (%)

FIGURA 50 — Teste de compressao realizado nas amostras sem tanino (ST) e com tanino (CT).

Em resumo, a combinacédo de alta resisténcia a compressao e estabilidade na
tracdo, como observada na amostra L-ST, aponta para um material ideal para aplicacoes
que demandam rigidez, durabilidade e confiabilidade, como suportes alimentares [335-
340].
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7.5.4 Permeabilidade

Os resultados referentes ao pré-tratamento Il estdo apresentados na Figura 51,
que mostra a curva de permeabilidade. Como era previsto, as amostras demonstraram
uma constancia nos valores de permeabilidade, devido ao fato de que durante o teste
foi utilizado apenas ar no fluxo [341-353].
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FIGURA 51 — Curvas de queda de pressao em funcao da velocidade. E-ST e L-ST sao amos-
tras sem tanino, enquanto E-CT e L-CT possuem tanino.

Os resultados apresentados na Figura 51, revelam diferengas significativas
na permeabilidade entre as amostras. A amostra NTE demonstrou uma queda de
pressao quase constante e préxima de zero ao longo da variacao da velocidade do
fluxo, indicando que o filtro possui alta permeabilidade e permite que o fluxo passe
com minima resisténcia, independentemente da velocidade [335-340]. Em contraste, a
amostra STE apresentou uma alta queda de presséo, que aumentou com a velocidade
do fluxo [341-348]. Esse comportamento sugere que a amostra STE possui baixa
permeabilidade e oferece uma resisténcia crescente ao fluxo conforme a velocidade
aumenta, indicando uma estrutura interna que limita mais a passagem do ar [348-353].

A partir da curva de permeabilidade (Figura 44), é possivel determinar a
constante de permeabilidade, conforme a equagéo 5.4.
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TABELA 13 — Metodologia utilizada para produzir as membranas.

Amostra P (m?)
E-ST (4,02 +1,63) x 1012
L-ST (8,15 + 4,66) x 1073
E-CT (2,83 +4,73) x 1073
L-CT (8,84 +3,59) x 103P

* NTE: amostras sem tanino e secas na estufa; NTL: amostras sem tanino secas no liofilizador; STE:
amostras com tanino secas na estufa; STL: amostras com tanino secas no liofilizador.

7.5.5 Andlise das Interac¢des entre Tanino e Celulose por FTIR

A espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foi em-
pregada para investigar as interacées quimicas entre o tanino e a celulose/microfibrilas.
Os resultados obtidos confirmaram a presencga dessas interagdes, conforme evidenci-
ado pelo espectro FTIR mostrado na Figura 52. Nas amostras contendo tanino (E-CT
e L-CT), observou-se um pico acentuado na faixa de 3200-3500 cm?, caracteristico
de vibragdes de O-H, que é atribuida aos compostos fendlicos presentes no tanino
[353-358]. Esse pico sugere uma interagao significativa entre os grupos hidroxila do
tanino e a celulose, corroborando a formacao de ligacdes de hidrogénio entre os
componentes[353-358].
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FIGURA 52 — Espectros FTIR das amostras sem tanino (ST) e com tanino (CT).

Além disso, picos mais intensos foram registrados em torno de 1000 cm’,
associados a vibragoes de C-O, que sao caracteristicas dos grupos funcionais presentes
tanto na celulose quanto nas microfibrilas de celulose (MFC) [353-358]. A presenca
desses picos indica uma interagcdo adicional entre o tanino e os grupos hidroxila
da celulose e MFC, o que pode contribuir para uma maior compatibilidade entre os
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componentes. Essa interacao, sugerida pelos deslocamentos dos picos, implica na
formacao de uma rede mais integrada e densa, resultando em amostras com menor
porosidade [353-358].

Esses dados sdo consistentes com a hipdétese de que a adigdo de tanino
favorece a formagdo de uma estrutura mais compacta e ordenada, o que pode influen-
ciar diretamente nas propriedades mecanicas e de porosidade das amostras, como
observado nas analises anteriores [353-358].

Esses resultados sao corroborados por estudos recentes, como o de Lima
et al. (2023) [355], que investigaram as modifica¢des estruturais da celulose e seus
derivados em interagcdo com compostos fendlicos, confirmando o impacto das interagcoes
hidrogénio-entre taninos e celulose [353-358]. Além disso, a andlise de TGA-FTIR
de biomassa celulésica também revelou mudancgas nas caracteristicas estruturais e
quimicas de amostras tratadas com compostos fendlicos, sugerindo que o tratamento
com tanino pode promover modificagdes semelhantes em suas amostras [353-358].

7.5.6 Quantificacdo de Compostos Fendlicos na Estrutura da Membrana

A Tabela 14 apresenta os resultados de potencial antioxidante para as mem-
branas desenvolvidas. Os resultados obtidos indicam que as amostras sem tanino,

TABELA 14 — Potencial antioxidante das membranas.
Concentracao relativa de compostos

Amosra fendlicos (mg EAG/Q)
ECT 389+ 1.7°
E-ST 108 +0.3°
L-CT 425 1 1.4
L-ST 104 +0.3°

Resultados expressos em massa equivalente a acido galico por massa de amostra (mg EAG/g), com
média + desvio padrdo. Valores seguidos de letras diferentes (na mesma coluna) indicam diferengas
significativas entre as amostras (teste de Tukey, p 0,05).

tanto as secas em estufa quanto as liofilizadas, apresentaram a mesma concentracao
relativa de compostos fendlicos [353-358]. Esse achado sugere que o material utilizado
contém naturalmente algum composto fenélico, possivelmente um residuo de lignina
presente na polpa de celulose branqueada. Além disso, observa-se que o método de
secagem nao influenciou significativamente a concentracao desse composto especifico
[353-358].

Por outro lado, as amostras com tanino, independentemente do método de
secagem, exibiram uma concentracao significativamente maior de compostos fendélicos
em comparacao as amostras sem tanino [353-358]. Esse resultado evidencia que a
adicao de tanino ao material sélido foi eficaz para aumentar a quantidade de compostos
fendlicos na estrutura das membranas [353-358]. Embora ndo tenham sido realizadas
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analises especificas com alimentos, hipotetiza-se que essa maior concentracao de
compostos fendlicos possa contribuir para a prote¢éo dos alimentos contra a degrada-
cao oxidativa, prolongando sua estabilidade e potencialmente aumentando seu tempo
de conservacgao [353-358].

7.5.7 Coloracédo das Amostras com Tanino

As andlises de colorimetria foram realizadas para avaliar a influéncia da pre-
senca de tanino na coloracao das membranas. Os valores obtidos para os parametros
L*, a* e b* indicam variag¢des significativas entre as amostras analisadas, especial-
mente em relagcdo aquelas que possuem tanino em sua composi¢ao. Estudos recentes
demonstram a importancia da andlise colorimétrica para entender as modificacées
visuais de materiais, especialmente em materiais alimenticios [359-363].

De acordo com a Tabela 15, as amostras E-ST e L-ST, que ndao contém
tanino, apresentaram os maiores valores de L* (94,86 e 90,48, respectivamente),
indicando maior luminosidade e uma coloracdo mais clara. Além disso, essas amostras
apresentaram as menores diferencas de cor (E = 0 para E-ST e E = 4,67 para L-ST),
sugerindo que a auséncia do tanino contribuiu para a manuten¢éo da coloracao original
da membrana [359-363]. A manutencdo da cor de materiais sem tanino tem sido
observada em estudos anteriores sobre compostos fendlicos [359-363].

Por outro lado, as amostras E-CT e L-CT, que contém tanino, apresentaram
valores reduzidos de L* (85,20 e 87,15, respectivamente), evidenciando um escureci-
mento significativo [359-363]. Além disso, os valores de b* foram mais elevados para
essas amostras (8,64 para E-CT e 7,55 para L-CT), indicando um aumento na tonali-
dade amarelada. A amostra L-CT também apresentou um valor positivo de a* (1,48),
sugerindo uma leve tonalidade avermelhada. Essas mudancas refletem a interacao
do tanino com o material da membrana, resultando em uma coloragao mais intensa e
distinta [359-363].

TABELA 15— Anélise colorimétrica das amostras.

Amostra L* ar b* AE
E-ST 94,86 0,01 5,25 0,00
E-CT 85,20 0,75 8,64 10,26°
L-ST 90,48 -0,33 3,64 4,672
L-CT 87,15 1,48 7,55 8,18

L* = luminosidade; a* = tonalidade vermelho-verde; b* = tonalidade amarelo-azul; AE = diferencga total
de cor.

A diferenca total de cor (E) foi mais acentuada nas amostras que contém
tanino, com valores de 10,26 para E-CT e 8,18 para L-CT, em comparagao com 4,67
para L-ST. Isso sugere que o tanino desempenha um papel central na modificacao da
coloragao das membranas, possivelmente devido a processos de oxidacao, formacéao de
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complexos cromoéforos ou interacées com outros componentes da estrutura do material,
conforme descrito em pesquisas anteriores sobre a estabilidade e a reatividade dos
taninos [359-363].

Esses resultados séo relevantes para a aplicacdo das membranas como bande-
jas, pois a alteracao da coloracao pode impactar tanto a percepcao estética do material
quanto sua aceitacao pelo consumidor [359-363]. Além disso, a estabilidade da cor ao
longo do tempo deve ser considerada, uma vez que o tanino pode continuar reagindo e
intensificando sua coloracédo durante o armazenamento ou em diferentes condi¢des
ambientais [359-363].

7.6 CONCLUSAO

A incorporagdo de tanino em matrizes de celulose e nanocelulose previamente
otimizadas resultou em materiais com maior concentracao de compostos fenélicos,
sem comprometer caracteristicas-chave como permeabilidade e integridade estrutural.
As analises de FTIR e TGA indicaram interacoes entre os taninos e a estrutura da
celulose, promovendo modificagées quimicas que podem favorecer o desempenho
funcional do material. Os dados de colorimetria revelaram alteragées significativas na
coloracao, com potencial impacto na aceitacao visual do produto, além da necessidade
de estudos sobre a estabilidade da cor ao longo do tempo.

Ressalta-se, contudo, que os ensaios realizados concentraram-se nas proprie-
dades dos materiais em escala laboratorial, e ndo em seu comportamento no formato
final de membrana. Portanto, embora os resultados demonstrem o potencial dessas
estruturas como alternativas sustentaveis aos plasticos convencionais, sdo necessa-
rios estudos adicionais para validar sua aplicacao pratica em condicoes reais de uso,
incluindo testes com alimentos, durabilidade, e producao em escala.
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8 CONCLUSAO GERAL

Em um cenario cada vez mais pressionado por questdes ambientais e de
saude publica, pensar em materiais sustentaveis nao é apenas uma alternativa —
€ uma necessidade. Nesta perspectiva, investigou-se a fabricagdo de membranas a
partir de polpa de celulose combinada com microfibrilas de celulose (MFC), buscando
desenvolver uma estrutura biodegradavel com potencial para aplicacao na filiracao de
nanoparticulas.

Por meio de uma metodologia simples e escalonavel, baseada na troca de
solventes e na variagao das condi¢cbes de secagem, foram obtidas membranas com
boa permeabilidade, resisténcia mecanica e eficiéncia na retencao de particulas. Os
resultados mostraram que as membranas produzidas por troca de solvente com acetona
e secagem por filtracdao natural apresentaram desempenho superior, com constantes
de permeabilidade variando entre 10-2 e 10~* m2. As amostras tratadas com alcool
também apresentaram valores relevantes, enquanto os tratamentos com DSD e CaCl
nao geraram resultados satisfatérios.

Entre as diferentes formulacdes testadas, as membranas obtidas pela troca
de solvente com acetona (E-Ac) e secagem por filtracao natural destacaram-se pelo
melhor desempenho global, apresentando alta permeabilidade, excelente retencao
de particulas (até 99%) e boa resisténcia mecanica. Essa amostra, em especial,
demonstrou também a maior area superficial (102 m2/g), fator fundamental para a
eficiéncia filtrante. Embora o objetivo inicial fosse desenvolver um filtro capaz de
capturar particulas tdo pequenas quanto o virus SARS-CoV-2, que possui tamanho
médio entre 60 e 140 nm, as membranas produzidas mostraram maior eficiéncia na
retencao de particulas de tamanho maior. Por isso, essas membranas podem ser
utilizadas para capturar particulas maiores em sistemas de filtragcdo, ou ainda como
pré-filtros integrados a filtros HEPA, agregando uma camada adicional de protecéo e
prolongando a vida util dos filtros convencionais.

A Unica amostra que nao apresentou desempenho satisfatério para aplicacéo
como filtro foi a E-Ag, que apresentou uma constante de permeabilidade muito baixa,
indicando baixa capacidade de passagem de ar e comprometendo sua eficiéncia
filtrante.

As analises de eficiéncia indicaram retencao de particulas entre 80% e 99%,
e 0s ensaios de compressao demonstraram que as estruturas obtidas sdo mecanica-
mente robustas, mesmo sem o uso de técnicas avangadas, como a secagem supercri-
tica. Um exemplo notavel é a amostra E-Ac, que atingiu area superficial de 102 m?/g,
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reforcando o potencial das membranas para aplicagao em filtracdo de nanoparticulas.

O tratamento desenvolvido no Capitulo IV foi essencial para a escolha do
solvente mais eficiente e para a definicdo do método ideal de remocao de agua,
contribuindo diretamente para a formag¢do de membranas com estrutura mais uniforme
e porosa. A partir desses resultados, consolidou-se uma abordagem simplificada e
eficaz para a producdo de membranas sob condi¢des brandas de processamento.

Os resultados obtidos no Capitulo V, que revelaram membranas com baixa per-
meabilidade, estimularam a investigacao de novas aplicagcées, como o desenvolvimento
de materiais para suporte alimentar biodegradavel, com potencial para substituir ban-
dejas convencionais, tema explorado no Capitulo VI. Além disso, andlises preliminares
demonstraram que a incorporagao de tanino as membranas contribui para melhorar
a resisténcia microbiol6gica do material, destacando um efeito positivo do tanino na
protecdo contra contaminag&o microbiana.

Em sintese, esta tese contribui significativamente para o avango do conhe-
cimento no desenvolvimento de materiais funcionais a partir de fontes naturais e
abundantes, propondo uma alternativa promissora e sustentavel para aplicacées em
filtracéo e suporte biodegradavel. Embora as membranas aqui desenvolvidas néo alcan-
cem diretamente o desempenho dos filtros tradicionais de alta eficiéncia, como os do
tipo HEPA, elas oferecem potencial para aplicacdes futuras que conciliam desempenho,
sustentabilidade e viabilidade econ6mica. Portanto, os resultados obtidos abrem cami-
nho para novas pesquisas e desenvolvimentos que podem trazer beneficios relevantes
para a saude publica e 0 meio ambiente.
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9 PROJETOS FUTUROS

Para os proximos projetos, estao previstos estudos detalhados sobre a efici-
éncia na retencao de particulas presentes no ar, utilizando membranas submetidas a
liofilizacdo. O objetivo € compreender como esse processo influencia a capacidade das
membranas em reter particulas suspensas no ar. Ademais, serdo desenvolvidos e ca-
racterizados filtros fabricados com polpa de pinus, a fim de comparar suas propriedades
com as membranas produzidas a partir de polpa de celulose de eucalipto.

Outro foco sera o aprofundamento dos estudos das propriedades mecanicas
das membranas, com énfase em analises robustas de compressao, flexao e resisténcia
a deformacéo, visando otimizar a estrutura dos materiais para aplica¢des praticas.

Também estao planejadas andlises de materiais de baixa permeabilidade para
uso como suporte alimentar, incluindo a substituicdo do tanino por outros agentes anti-
bacterianos. Essas abordagens pretendem proporcionar uma compreensao mais ampla
das propriedades e possiveis aplicacoes desses materiais em diferentes contextos.

Dessa forma, os projetos futuros delineados nesta tese visam ampliar o conhe-
cimento acerca dos materiais desenvolvidos, contribuindo para o avango tecnolégico e
para o desenvolvimento de alternativas sustentaveis e funcionais.

T
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