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Obtencédo de Fibras Téxteis Alternativas Usando Residuos de Fontes Renovaveis

Resumo

O presente trabalho teve como objetivo o estudo da possibilidade de obtencao de fibras téxteis
alternativas, utilizando-se como fontes de biomassa residuos de fontes renovaveis. A industria téxtil é das
industrias mais poluentes em todo o mundo e, consequentemente, o seu futuro depende da minimizacao
do impacto associado aos seus produtos. E neste sentido que as fibras naturais desempenham um papel
importante, principalmente as fibras provenientes de residuos. O fabrico de fibras téxteis a partir destes
residuos apresenta vantagens, tais como, sustentabilidade, reciclabilidade, e baixo custo da matéria-

prima.

Os substratos estudados foram folhas de atadeiras (Corayiine australis), também conhecidas
como fiteiras, folhas de milho (Zea mays) e folhas de bananeira (Musa sp.). Na producéo das fibras com
base nestas matérias-primas foram utilizados processos biotecnoldgicos e técnicas de quimica verde,

com o intuito de diminuir a pegada ambiental do produto final.

Os substratos utilizados na investigacdo foram submetidos a um pré-tratamento hidrotérmico,
com diferentes duracdes, para potenciar a degradacdo microbiana dos componentes nao celuldsicos.
Depois de extraidas, as fibras foram submetidas a um tratamento enzimatico com pectinase e celulase,
individualmente, e em cocktail enzimatico. As fibras obtidas foram caraterizadas a nivel fisico, quimico e
mecanico, em termos de peso, densidade linear, tenacidade e alongamento, coordenadas de cor e

COmposicao quimica.

Como o alvo de estudo foram fibras naturais, os resultados apresentaram uma elevada
variabilidade, associada ao tipo de fibras em questdo. O pré-tratamento de 7 dias mostrou ser insuficiente
para todos os substratos estudados. Na generalidade verificou-se que um maior tempo de pré-tratamento
potenciou uma maior remocao dos compostos nao-celulésicos e uma consequente melhoria na
tenacidade das fibras. Através da analise FTIR de todas as amostras e tipos de substrato analisados,
concluiu-se, também, que os tratamentos em estudo nao provocaram alteracdes qualitativas na
composicao quimica das fibras. Contudo, apesar de nao ter sido possivel quantificar-se cada composto

nas amostras, verificou-se que ocorreram diminuicdes nas concentracées dos mesmos.

PALAVRAS-CHAVE: Fibras alternativas; Sustentabilidade; Residuos; Tratamentos enzimaticos;

Quimica verde



Obtaining Alternative Textile Fibers Using Wastes from Renewable Sources

Abstract

The aim of the presente work was to study the possibility of obtaining alternative textile fibers
using residues from renewable sources as biomass sources. The textile industry is one of the most
polluting industries in the world and, consequently, its future depends on minimizing the impact of its
products. It is in this sense that natural fibers can play an important role, especially fibers derived from
waste. The production of textile fibers from these residues has advantages such as sustainability,

recyclability, and low raw material cost.

The substrates studied were Corayline australis leaves, corn leaves (Zea mays) and banana
leaves (Musa sp.). In the production of the fibers from these raw materials, biotechnological processes
and green chemistry techniques were used, in order to reduce the environmental footprint of the final

product.

The substrates used in this investigation were submitted to an hydrothermal pre-treatment, with
different durations, to enhance the microbial degradation of non-cellulosic components. After being
extracted, the fibers were submitted to an enzymatic treatment with pectinase and cellulase, individually,
and in cocktail. The fibers obtained were characterized physically, chemically and mechanically, in terms

of weight, linear density, tenacity and elongation, color coordinates and chemical composition.

As the study target was natural fibers, the results showed a high variability in the results,
associated with the type of fibers in question. The 7-day pre-treatment proved to be insufficient for all the
substrates. In general, it was found that a longer pre-treatment time enhanced a greater removal of non-
cellulosic compounds and a consequent improvement in fiber tenacity. Through the FTIR analysis of all
samples and types of substrate analyzed, it was also concluded that the treatments applied do not cause
qualitative changes in the chemical composition of the fibers. However, although it was not possible to
quantify the amount of each compound in the samples, it appears that there were decreases in their

concentrations.

KEYWORDS: Alternative fibers; Sustainability; Wastes; Enzymatic treatments; Green chemistry
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1. Introducéo

Neste primeiro capitulo apresentam-se as principais motivacées, enquadramento e os objetivos
que viabilizam este projeto de dissertacdo. Pode encontrar-se, ainda, uma contextualizacao sobre a

entidade de acolhimento onde foram realizadas as atividades propostas.

1.1. Motivacdo e enquadramento

Na area da moda, as fibras sdo um elemento essencial, ja possibilitam o fabrico de produtos
que permitem a construcao da identidade pessoal, sendo aplicadas, essencialmente, em vestuario e

artigos de decoracao [1], [2].

Em 2018 registou-se uma producdo anual de 107 milhdes de toneladas de fibras téxteis, sendo
expectavel que aumente para 145 milhdes de toneladas em 2030. Atualmente, as marcas estdo a
produzir o dobro das pecas de vestuario que produziam em 2000, tornando os impactos causados pela
industria téxtil cada vez mais significativos. Este crescimento exponencial da producao téxtil esta
relacionado com o aumento global da populacdo mundial e da respetiva qualidade de vida, associados
ao conceito de fast fashion. Tudo isto, associado ao facto de que a maioria dos téxteis sdo incinerados
ou depositados em aterro, tornam os residuos téxteis um problema ambiental crescente que necessita
de ser solucionado. Assim, a industria da moda representa uma ameaca ambiental consideravel, sendo
identificada como uma das industrias mais poluentes em todo o mundo. No entanto, devido a
preocupacao crescente por parte dos cidadaos com as alteracoes climaticas, com a degradacéo
ambiental e com a sustentabilidade, a industria téxtil, incluindo os produtores, vendedores e
consumidores, tem-se visto obrigada a promover praticas cada vez mais sustentaveis, desde o cultivo e

colheita da matéria-prima até a producédo do produto téxtil final [2]-[8].

A maioria das fibras sao constituidas por materiais poliméricos naturais e/ou sintéticos, como é
0 caso do algodao, do poliéster, da poliamida e do polipropileno. Mesmo no caso das fibras naturais,
como o algodao, a producao exige, por exemplo, um elevado consumo de agua e produtos quimicos
baseados em recursos nao renovaveis. De acordo com Kate Fletcher e Lynda Grose, citado na publicacéao

Sustainable Fibres for Fashion Industry, as fibras téxteis estdao na base de muitos dos problemas da



atualidade, ja que é possivel relacionar o seu uso, tratamento e procura com as alteracées climaticas,

producdo de residuos e escassez de agua [1], [2].

Na Figura 1 é possivel observar-se a evolucao da producao de fibras ao longo dos anos, bem
como a evolucdo da populacdo mundial. Pode ver-se que, na década de 2010, o crescimento da
producao téxtil ultrapassou o crescimento da populacao mundial, em grande parte impulsionado pela ja

referida fast fashion [3].
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Figura 1: Crescimento da populacao global e da producéo de fibras téxteis (adaptado de [3]).

Dados estatisticos mostram que a industria téxtil produz entre 8 e 10 % das emissdes globais de
diéxido de carbono e é responsavel por 20 % da poluicao industrial da dgua (maioritariamente devido aos
processos de tratamento e tingimento). Contribui, ainda, em cerca de 35 % para a poluicdo dos oceanos
através de microplasticos primarios e produz mais de 92 milhdes de toneladas por ano de residuos

téxteis [3].

Valores de 2018, publicados em By the Numbers: The Economic, Social and Environmental

Impacts of “Fast Fashion”, mostram que sao necessarios 2700 L de agua para fabricar uma t-shirt de



algodao e que as constituidas por material ndo organico podem permanecer num aterro até 200 anos

[9].

A Global Fashion Agenda mostrou que lidar com os impactos ambientais e sociais associados a
industria téxtil proporcionara um beneficio total de 170 mil milhdes de euros para a economia global até
2030. Relacionado com este facto, na Conferéncia das Nacdes Unidas sobre Alteracdes Climaticas, que
decorreu em dezembro de 2018, foi lancado o Fashion Industry Charter for Climate Action, no ambito
do qual as empresas da industria téxtil, de vestuario e da moda assumem um compromisso de

neutralidade carbénica em 2050 [9], [10].

Atualmente, existe uma grande procura do mercado por fibras naturais vegetais (como o algodao
e o linho), ndo s6 no que diz respeito a producao de téxteis e de vestuario, mas para aplicacdo noutras

areas como a construcéo, industria automovel, materiais compositos e medicina [10].

O futuro da industria téxtil depende, portanto, da reducdo das cargas ambiental e social
associadas aos seus produtos, em todo o seu ciclo de vida, e é neste sentido que as fibras naturais
desempenham um papel importante, estimando-se que a producdo das principais fibras naturais cresca
cerca de 3 % ao ano, atingindo-se cerca de 40 milhdes de toneladas por ano em meados do século XXI.
Porém, apesar deste tipo de fibras ser mais ecolégico do que as fibras sintéticas, sdo utilizadas grandes
quantidades de agua e produtos quimicos durante os seus processos de crescimento, limpeza e
manutencdo. E no sentido de se tentar amenizar estes impactos que, ao longo dos anos, tém sido
investigadas novas fontes de fibras naturais, cuja performance seja semelhante a das fibras naturais
convencionais, como é o caso do algodao e do linho, mas que apresentem melhores solucdes nas

diferentes etapas do ciclo de vida do produto [1], [6], [11], [12].

1.2. Objetivos

O principal objetivo deste projeto de dissertacao consistiu na obtencao de fibras téxteis
alternativas, utilizando-se como fontes de biomassa residuos de fontes renovaveis, como, por exemplo,

residuos agroindustriais, alimentares e florestais.

Na producao destas fibras alternativas foram utilizados processos biotecnoldgicos e técnicas de

quimica verde, de forma a ndo comprometer a sustentabilidade do produto final.



Com a producao deste tipo de fibras mais sustentaveis pretende-se promover a autossuficiéncia
da indUstria téxtil na Europa, que importa, essencialmente da Asia, a maioria das matérias-primas

utilizadas, o que conduz a impactos bastante negativos, quer a nivel ambiental, que a nivel social.

1.3. Entidade de acolhimento

Este projeto de dissertacdo foi realizado no Centro Tecnologico das Industrias Téxtil e do

Vestuario (CITEVE).

Ativo desde 1989, o CITEVE, organizacdo privada sem fins lucrativos, inclui 630 empresas,
principalmente pequenas e médias empresas com base na regido Norte de Portugal. Sediado em Vila
Nova de Famalicdo e com delegacdes comerciais no Brasil, Tunisia, Argentina, Paquistdo, Chile e México
disponibiliza as empresas do Setor Téxtil e do Vestuario um portfélio de servicos que inclui ensaios
laboratoriais, certificacdo de produtos, consultoria técnica e tecnolédgica, [&D+inovacdo, formacéo, moda
e design. Com uma relacdo muito estreita com as empresas e um conhecimento profundo da realidade
e do desempenho do setor, o CITEVE também desempenha um papel importante na definicdo e

implementacao de politicas publicas [13].

Como organizacao de referéncia no panorama nacional e europeu em matéria de promocéo da
inovacdo e desenvolvimento da Industria Téxtil e do Vestuario, a missdo do CITEVE é apoiar o
desenvolvimento das capacidades técnicas e tecnoldgicas desta industria, através do fomento e da
difusdo da inovacdo, da promocdo da melhoria da qualidade e do suporte instrumental a definicdo de

politicas industriais para o setor [13].

Para além de ser um prestador de servicos para as empresas e uma organizacao de apoio com
um papel ativo na promocado do conhecimento e informacdo para o setor, o CITEVE posiciona-se

estrategicamente entre as universidades e as empresas [13].



2. Enquadramento tedrico

Neste capitulo é feito 0 enquadramento teoérico do trabalho em questao, sendo feita uma analise

ao estado da arte.

2.1. Fibras téxteis

O termo “téxtil” nao é desconhecido para a maioria das pessoas, apesar de ser normalmente
associado a um tecido ou a uma peca de roupa usados diariamente. Contudo, os téxteis possuem
aplicacdes em muitas outras areas, na fabricacdo de compositos, nas industrias automovel, maritima,
aeroespacial, eletronica, construcao civil e biomédica e na nanotecnologia. Em cada caso, as
propriedades de um téxtil sdo determinadas pelas propriedades das fibras que o constituem que, por

sua vez, variam e sdo estabelecidas de acordo com o uso que se pretenda dar ao produto final [14].

A American Society for Testing and Materials define, genericamente, uma fibra como sendo a
unidade fundamental usada no fabrico de produtos téxteis e, mais especificamente, como uma unidade

de matéria caraterizada por um comprimento de pelo menos 100 vezes o seu diametro [15].

Contudo, nem todas a fibras naturais podem ser consideradas fibras téxteis, uma vez que, para
serem consideradas como tal, é necessario que possuam determinadas propriedades, tais como, uma
estrutura fibrosa, fiabilidade, resisténcia, finura, tingibilidade e a capacidade de reagiram com &cidos ou

alcalis [14].

As fibras téxteis podem ser de origem natural ou nao natural. As fibras naturais, tal como 0 nome
indica, existem no seu estado natural, como é o caso do algodao, da |2 e da seda, e podem ser de origem
proteica (animal), celuldsica (vegetal) ou mineral. Por sua vez, as fibras ndo naturais sdo obtidas pelo
processamento industrial de polimeros naturais ou sintéticos - organicos ou inorganicos -, e podem ser
classificadas como fibras poliméricas naturais, poliméricas inorganicas ou poliméricas sintéticas [12],

[14], [16].

Na Figura 2 encontra-se esquematizada a classificacdo geral das fibras téxteis, assim como

alguns exemplos.



Figura 2: Classificacao das fibras téxteis (adaptado de [14]).




A cadeia e os grupos poliméricos variam de fibra para fibra e é de notar que sao os parametros
estruturais do interior de uma fibra téxtil, como o indice de cristalinidade, por exemplo, que influenciam

as propriedades fisico-quimicas da mesma [14].

0O fluxograma base para a fabricacao de um produto téxtil encontra-se representado na Figura 3.
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Figura 3: Fluxograma de producéo de um téxtil (adaptado de [14]).

Morton e Hearle [14] descreveram o0s parametros necessarios para a formacao de fibra para
aplicacao téxtil. As fibras devem ter um comprimento adequado, de forma a conferirem uma resisténcia
suficiente ao fio; devem estar orientadas paralelamente, para facilitar a formacao do fio; devem ter uma
atracdo interna para conferir coesdo a estrutura; e, devem ter um movimento molecular livre para
fornecer a extensibilidade necessaria a fibra e abertura suficiente para absorcdo de humidade e corante.
Os autores também discutiram a orientacdo molecular. As fibras possuem uma regido cristalina, na qual
as moléculas se encontram numa orientacdo regular e ordenada, e uma regido amorfa, na qual as
moléculas se encontram desorientadas. O algodado, por exemplo, é 65 % cristalino e 35 % amorfo. A
regido amorfa permite que as particulas de agua penetrem a fibra no processo de tingimento e a regido

cristalina contribui para a resisténcia da fibra [14], [17].



2.1.1. Fibras naturais de origem vegetal

As fibras naturais de origem vegetal, também chamadas fibras lignoceluldsicas, tém vindo a ser
alvo de interesse e destaque ao longo da ultima década devido as variadas possibilidades de aplicacao

em téxteis, compositos, artesanato e embalagens [6].

Os recursos fibrosos vegetais naturais incluem sementes lignocelulésicas, folhas, caules, ervas,

cascas e proteinas [11].

Sdo exemplos de fibras lignocelulosicas o algodao (Gossypium hirsutum), a juta (Corchorus
capsularis), o canhamo (Cannabis sativa L.), o linho (Linium usitatissimum L.) e o rami (Boehmeria
nivea). Todas estas fibras variam umas das outras em termos de contetido de celulose e propriedades

fisico-quimicas [14].

As fibras da semente, como é o caso do algodao, tém origem nas células epidérmicas de

algumas plantas, possuem estrutura unicelular e sao, maioritariamente, constituidas por celulose [18].

As fibras de folha, como o sisal, ttm origem nas folhas de plantas monocotiledéneas ou
endogenas e existem em feixes compostos por células individuais, denominadas fibras elementares ou
fibrilas, unidas entre si por matérias ndo celuldsicas - como as hemiceluloses, a lignina e a pectina - e
cujas extremidades se sobrepdem, formando filamentos continuos em todo o comprimento da folha.
Estes feixes sdo responsaveis por conferir resisténcia e rigidez as folhas e, por isso, para fins téxteis,
estas fibras sdo consideradas mais grosseiras que as fibras provenientes de caules ou sementes. Durante
a sua aplicacdo na industria téxtil, este tipo de fibras é utilizado na producao de tecidos mais grosseiros

e cordas [18].

As fibras de caule, como o canhamo ou a juta, tal como 0 nome indica, tém origem no caule de
plantas dicotiledoneas ou exogenas. Estas fibras sdo extraidas do floema, localizado logo abaixo da casca
do caule, e podem, ou ndo, ser lignificadas. Na Figura 4 pode observar-se a representacdo morfologica
da fibra de juta. Tal como se verifica na figura, este tipo de fibras possui uma parede primaria e uma
parede secundaria. E nesta Ultima que se localizam as microfibrilas celuldsicas puras, porém, numa
orientacdo diferente das microfibrilas presentes na primaria. As microfibrilas presentes na parede
secundaria encontram-se numa disposicdo quase paralela (7-99) em relacdo ao eixo da célula, enquanto
que as presentes na parede primaria encontram-se arranjadas de forma cruzada ou mesmo aleatoria

[14], [18].
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Figura 4: Morfologia de uma fibra de caule (adaptado de [14]).

As fibras lignoceluldsicas sao constituidas por cinco componentes basicos: celulose,
hemicelulose, pectina, lignina e extrativos (gorduras, proteinas e sais inorganicos). A celulose
corresponde a 40-90 % da constituicio em massa das fibras vegetais e é responsavel pela resisténcia
das mesmas, devido ao seu alto grau de polimerizacao e orientacao molecular. A lignina e a pectina sao
as principais impurezas presentes nestas fibras, sendo que a lignina torna as fibras rigidas e hidrofébicas,
enquanto a pectina junta as fibras em feixes, prevenindo a existéncia de fibras singulares. As
hemiceluloses estao ligadas as fibrilas através de ligacdes de hidrogénio cruzando as fibrilas com a lignina
e causando rigidez. Na Figura 5 pode ver-se uma representacédo da estrutura e composicao de uma fibra
lignoceluldsica. Este tipo de fibras sao renovaveis e biodegradaveis e apresentam, ainda, excelentes
propriedades, tais como, boa higroscopicidade e permeabilidade ao ar e nao toxicidade para o meio
ambiente. Contudo, a qualidade das fibras lignocelulosicas extraidas de diferentes espécies é variavel,
dependendo de parametros como a natureza e morfologia das fibras e o teor de celulose e material nao-

celulosico [10], [11], [14], [17]-[19].
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Figura 5: Representacao da estrutura e composicdo de uma fibra lignoceluldsica (adaptado de [14]).

As propriedades fisico-quimicas das fibras vegetais estdo associadas as diferentes proporcoes
dos seus cinco componentes, que variam conforme o tipo da fibra, como se pode ver na Figura 6.
Consequentemente, o conhecimento da estrutura interna destas fibras e da sua composicao quimica é

importante para a escolha dos tratamentos a aplicar [19].
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Figura 6: Composicdo quimica de algumas fibras vegetais [19].

Segundo um estudo realizado pela Food and Agriculture Organization of the United Nations em
2009, apesar do processamento de algumas fibras naturais libertar determinados poluentes para as

aguas, estes sdo constituidos maioritariamente por compostos biodegradaveis, contrastando com os

10



produtos quimicos persistentes, nomeadamente metais pesados, gerados aquando do processamento

de fibras sintéticas [18].

O algodao representa a fibra natural dominante na industria téxtil, com uma producao global
anual de cerca de 25 milhdes de toneladas. As fibras de algoddo sdo constituidas por 90 % de celulose,
sao0 leves e macias e possuem capacidade de absorcao. Contudo, a producao de fibras de algodao estédo
associadas desvantagens como o uso de grandes quantidades de agua e quimicos. O algoddo utiliza
entre 550 e 950 L de agua por cada mz de terreno cultivado e sdo ainda utilizados cerca de 29 000 L de
agua por cada quilograma de produto final. Os maiores produtores deste tipo de fibra sdo a India, a China

e 0s Estados Unidos da América [7], [14], [20], [21]

O canhamo é das culturas mais antigos e as suas fibras ja sdo largamente utilizadas para o
fabrico de vestuario. Estas fibras sdo extraidas do caule da planta e sdo constituidas por 70 % de celulose,
0 que as torna mais espessas, longas, rigidas e grossas em comparacdo com outras fibras naturais [7],

[22], [23].

O linho &, provavelmente, a fibra téxtil mais antiga, com evidéncias da sua producao datadas ha
7000 anos atras. As fibras de linho possuem propriedades como, baixo custo, producdo em grandes

volumes, leveza, capacidade de tensao e resisténcia a deterioracdo [24], [25].

Para viabilizar a aplicacao de fibras como o linho ou o canhamo em téxteis é necessario que
sejam submetidas a um processo de tratamento que potencie a degradacdo da parte lenhosa do caule
e que, ao mesmo tempo, permita a obtencdo de fibras de melhor qualidade. A integracao de tratamentos
enzimaticos no tratamento prévio das fibras vegetais, permite alcancar uma maior qualidade do produto

téxtil final com um baixo impacto ambiental [26].

2.1.2. Fibras alternativas

Residuos oriundos das industrias agricola, alimentar, florestal e maritima tém sido alvo de
pesquisa nos ultimos anos, como resposta a necessidade de diminuir o impacto ambiental causado pela
industria téxtil, procurando-se, constantemente, materiais diferenciadores, mais sustentaveis e, ao
mesmo tempo, com qualidade e propriedades semelhantes aos materiais convencionais. O uso destes

residuos constitui uma alternativa mais barata do que a utilizacdo de matérias-primas fosseis, ja que sao
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produzidos diariamente em varias atividades antropogénicas, nao influenciando, por exemplo, a producao

alimentar [27].

Os residuos agroindustriais sdo a principal fonte de biomassa lignocelulésica e sao
maioritariamente constituidos por celulose. Estes residuos sdo resultantes do processamento industrial
de produtos agricolas e animais, denominados residuos industriais, ou resultantes de atividades
agricolas, chamados de residuos agricolas. O crescimento acentuado da populacdo mundial e a
consequente expansao do setor agricola tem resultado na producéo anual de grandes quantidades destes
residuos. Estes residuos sdo renovaveis e tm um baixo custo associado. Contudo, por norma, estes
residuos sao depositados em aterros ou queimados, o0 que acarreta varios problemas para o ambiente e
para os seres vivos, e apenas 10 % sdo usados como matérias-primas alternativas para a industria.
Porém, os mesmos podem ser convertidos em produtos de elevado valor, nomeadamente fibras téxteis
para aplicacao industrial, e, com o declinio da quantidade de matérias-primas convencionais disponiveis

para a producao téxtil, estes residuos podem constituir uma alternativa viavel [14], [27]-[29].

O fabrico de fibras celuldsicas a partir de residuos florestais e agricolas apresenta, portanto,
vantagens, tais como, sustentabilidade, reciclabilidade e baixo custo da matéria-prima. As propriedades

das fibras extraidas dependem, maioritariamente, da localizacao geografica da planta [30],[31].

A extracao das fibras de celulose dos restantes residuos da planta necessita de um tratamento
intensivo. A hidrélise é o processo convencionalmente utilizado para remover os componentes nao-
celuldsicos e extrair estas fibras e pode ser realizada por métodos mecanicos, quimicos, enzimaticos,

fungicos e bacterianos [14], [27]-[29]

A celulose é o componente estrutural principal das plantas, conferindo forca e estabilidade as
suas paredes celulares, e &, consequentemente, o componente determinante das propriedades
mecanicas das fibras. E um polissacarideo composto por carbono, oxigénio e hidrogénio. Durante a
sintese da celulose, sao formadas longas cadeias poliméricas, originando fortes ligacbes quimicas
secunddrias intermoleculares que conferem elevada resisténcia aos materiais celuldsicos. E resistente a
bases fortes e a agentes oxidantes, mas facilmente hidrolisavel por acidos em solucoes soltveis em agua
e degradavel aquando da sua exposicao a tratamentos quimicos e de solucdo. A cristalinidade da celulose
pode variar de acordo com a sua origem e processamento. Por exemplo, a celulose do algodao possui
uma cristalinidade de cerca de 70 %, com cadeias mais ordenadas, em comparacao com a celulose de

arvores que apresenta uma cristalinidade em torno dos 40 % [18], [29], [32].
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A hemicelulose é o complexo de maior ocorréncia nos seres vivos a seguir a celulose,
correspondendo a 20-35 % da biomassa lignocelulésica. E um polissacarideo com baixa massa molar
que, geralmente, atua como enchimento entre a celulose e a lignina. E um composto constituido por
pentosanas (xilose e arabinose) e hexanas (galactose, manose e glicose) e, devido a sua estrutura aberta,
que contém varios grupos hidroxilo e acetil, é parcialmente soluvel em agua e higroscopico. Em termos

mecanicos, este composto pouco contribui para a rigidez e resisténcia das fibras [18], [29], [32].

A lignina ¢ uma macromolécula aromatica com estrutura amorfa que liga as células individuais
e as fibrilas, formando a parede celular das plantas. A lignina fornece ao tecido vegetal e as fibras
individuais resisténcia a compressao e enrijece a parede celular das fibras, prevenindo-as de danos
quimicos e fisicos. O teor deste constituinte nas fibras vegetais influencia a sua estrutura, as suas
propriedades, morfologia, flexibilidade e taxa de hidrdlise. Fibras com maior teor de lignina apresentam-
se mais finas e mais flexiveis e, geralmente, fibras com menores quantidades de celulose tém maiores
quantidades de lignina. A lignina ndo € hidrolisada por acidos, possuindo, portanto, uma elevada
resisténcia a degradacdo, sendo, no entanto, soltvel em alcalis quentes e facilmente oxidavel e

condensavel com fendis [18],[32].
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Figura 7: Composicdo dos residuos agroindustriais (adaptado de [28]).
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2.1.2.1. Tratamentos das fibras

De modo a conterem a qualidade e propriedades necessarias para a sua aplicacdo em téxteis e
consequente industrializacao, as fibras vegetais devem ser submetidas a um processo de desencolagem
para degradar os componentes ndo-celulosicos e, consequentemente, permitir a separacdo das fibras
individuais ou feixes de fibras. A degradacdo destes compostos pode ser realizada através de tratamentos
quimicos - com acidos diluidos ou agentes quelantes -, tratamentos hidrotérmicos - submetendo-se as
fibras a altas pressdes e/ou temperaturas -, tratamentos fungicos, bacterianos e/ou tratamentos
enzimaticos. A degradacdo destas impurezas melhora as propriedades e a qualidade das fibras

celuldsicas [14],[33].

Com vista a combater as limitacdes inerentes aos processos convencionais, tém sido explorados,
ao longo dos ultimos anos, tratamentos enzimaticos que permitam uma reducao do consumo de agua e
de energia. A desencolagem enzimatica € um método de tratamento mais sustentavel e que, ao mesmo
tempo, reduz a ocorréncia de danos nas fibras sem alterar as suas propriedades. A utilizacdo de enzimas
nos processos de tratamento das fibras naturais, contribui para a tonalidade, homogeneidade, finura e
suavidade das mesmas. Estas carateristicas sdo de extrema importancia para a competitividade das
fibras téxteis alternativas, permitindo a sua mistura com outras fibras naturais ou sintéticas. De entre as
vantagens associadas as enzimas destacam-se ainda a elevada especificidade para os substratos, o facto
de poderem substituir agentes quimicos toxicos e serem passiveis de reutilizacdo, podendo ser
recuperadas de efluentes, satisfazendo tanto requisitos econdmicos como ambientais. Apesar de todas
as vantagens enunciadas, o custo das enzimas é uma desvantagem muito significativa e que limita o seu
uso em grande escala. Contudo, tal como ja foi referido, a possibilidade de se reciclarem e reutilizarem
enzimas pode ser uma forma de diminuir os custos que lhes estdo associados. As enzimas mais
utilizadas no processamento téxtil sédo as oxirredutases e as hidrolases, de entre as quais as celulases,
amilases, pectinases, catalases e lacases. Contudo, tém sido exploradas possiveis substituicdes
enzimaticas para alguns processos convencionais, como os tratamentos anti-borboto e anti-encolhimento
da 12 e a desencolagem de fibras de seda com protéases ou a extracdo de fibras de caule com pectinases

ou hemicelulases [7], [23], [34]-[37].

As celulases representam, aproximadamente, 14 % do mercado mundial de enzimas industriais
e 50 % das enzimas fornecidas para a industria téxtil, sendo amplamente utilizadas para a producéo e

acabamento de téxteis detentores de celulose. Sdo enzimas hidroliticas que catalisam a degradacao da
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celulose em oligossacarideos mais pequenos e, posteriormente, em glucose. A hidrolise controlada por
celulases é utilizada no processamento téxtil com vista a melhorar o desempenho do processo, as

propriedades de superficie e a textura de tecidos a base de celulose [38].

O grupo das enzimas que degradam o amido em polimeros compostos por unidades de glicose,
onde se encontram as amilases, € dos mais importantes, com grande impacto em diversas areas.
Existem varios tipos de amilases, nomeadamente a, 8 e glucoamilases. As amilases tém origem em
variadas fontes, como plantas, animais e microrganismos. Contudo, as enzimas obtidas através de fontes

microbianas tém dominado o setor industrial [39], [40].

As pectinases sao essencialmente usadas para degradar as pectinas presentes na lamela do
meio das fibras naturais. A maioria das pectinases utilizadas sao acidas, com um pH 6timo entre 4 e 6.
Contudo, da utilizacdo destas enzimas podem ocorrer efeitos colaterais, resultantes da atividade da
celulase residual, que resultam numa reducao das propriedades mecanicas das fibras tratadas. O uso

de pectinases alcalinas € uma solucdo a ser considerada para eliminar o impacto da celulase [41].

As catalases sdo enzimas pertencentes a familia das oxirredutases, utilizadas para decompor o
peroxido de hidrogénio, muitas vezes produzido como um subproduto da respiracao aerobia. Estas
enzimas estao presentes numa grande quantidade de plantas, animais e microrganismos. Como estao
presentes na maioria dos organismos, as catalases podem ter varias aplicacdes, nomeadamente
processamento alimentar, téxtil, industrias do papel e farmacéutica e no campo da biorremediacao [42],

[43].

As lacases sao um grupo de enzimas oxidativas produzidas, maioritariamente, por plantas
superiores e fungos, apesar de ja terem sido encontradas lactases bacterianas, envolvidas na degradacéo
da lignina. Pertencentes a classe das fenoloxidases, estas enzimas catalisam a oxidacdo de compostos
fendlicos e aminas aromaticas. Devido a sua especificidade pelos substratos, as suas aplicacoes
biotecnoldgicas tém sido alvo de investigacdo. A utilizacdo de lacases pela industria téxtil tem vindo a
crescer ultimamente, uma vez que estas podem ser utilizadas em varios processos inerentes, como por

exemplo, nas etapas de branqueamento e tingimento [44]-[46].

Nos processos convencionais de hidrélise de fibras de caule, por exemplo, bactérias como
Bacillus amylobacter, Bacillus felsineus, Granulobacter pectinovorum, Clostridium. felsineum e Bacillus

comesiirossi promovem a degradacao da pectina e a desencolagem da fibra. No caso do linho e do
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canhamo, o processo de hidrdlise realizado sem a acdo de enzimas demora, aproximadamente, 70 a
100 h, apesar de, muitas vezes, substancias ricas em nutrientes, como a ureia, serem utilizadas para
acelerar o processo para 40 a 50 h. Contudo, a substituicdo dos processos convencionais por processos
enzimaticos encurta o processo de desencolagem e melhora a qualidade das fibras, tornando-as mais

finas e de facil separacao [35].

Varias misturas enzimaticas tém vindo a ser utilizadas como pré-tratamento, com resultados,
geralmente, melhores comparativamente a utilizacdo de enzimas isoladamente. Ding ef a/. [47] utilizaram
uma mistura enzimatica para desencolar fibras de rami com sucesso. Também, Zhang e Yan [47]
utilizaram uma combinacao de varias enzimas (pectinase, hemicelulase e lacase) para o mesmo efeito,
observando uma reducao na quantidade de componentes nao celuldsicos nas fibras e uma aptidao das
mesmas para aplicacao na industria téxtil. Porém, a investigacdo em questao envolveu um periodo de
desencolagem de 48 h e as matérias-primas necessitaram de um pré-tratamento com carbonato de sodio

[47].

Sun et al. [48], na sua investigacdo com vista ao aprimoramento da hidrélise enzimatica de fibras
provenientes da espécie Eucalyptus urophylla, realizaram um pré-tratamento hidrotérmico com variacao
da temperatura, seguido por um tratamento alcalino. O tratamento hidrotérmico, quando realizado a
temperaturas entre os 100 e 0 220 °C, degradou significativamente as hemiceluloses, resultando num
aumento da cristalinidade das fibras pré-tratadas. Contudo, quando a temperatura atingiu os 240 °C, a
celulose foi parcialmente degradada e a cristalinidade das fibras foi, consequentemente, reduzida. A
combinacao de um tratamento alcalino com o hidrotérmico permitiu a remocao das hemiceluloses e
lignina, resultando numa melhoria do rendimento da hidrdlise enzimatica das fracdes ricas em celulose.
Os autores definiram as condicdes 6timas para o, entdo, pré-tratamento destas fibras como sendo: um
tratamento hidrotérmico a 180 °C durante 30 minutos, seguido por um tratamento alcalino com 2 % de

NaOH a 90 °C, durante 2,5 horas [48].

2.1.2.2. Exemplos de fibras alternativas

A utilizacao de fibras provenientes de fontes alternativas tem vindo a crescer, tal como referido
anteriormente. Atualmente, encontram-se varios estudos na literatura sobre fibras provenientes de

residuos do cultivo de bananas, ananas, colza, milho, entre outros. De seguida, € no ambito do trabalho
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desenvolvido, serdo abordadas com mais detalhe as fibras provenientes de desperdicios do cultivo da
banana e do milho, bem como as fibras resultantes das folhas de Coradyline australis, vulgarmente

conhecida como fiteira ou atadeira.

2.1.2.2.1. Fibras provenientes de folhas de bananeira

A bananeira, pertencente ao género Musaceae, ¢ uma planta nativa da regido da Malasia e da
Indonésia e abundante por todo o mundo nos paises tropicais e subtropicais. E considerada uma das
plantas mais valorizaveis do mundo, ja que quase todas as suas partes - fruta, casca, pseudocaule, caule
e flor - podem ser utilizadas. O pseudocaule da bananeira, por exemplo, tem sido alvo de estudo para a
sua aplicacdo como matéria-prima para a fabricacdo de papel, fonte de fibras para a industria téxtil e

enchimento ou reforco estrutural em materiais compdsitos [30].

Anualmente, sdo produzidas cerca de 72,5 milhdes de toneladas de bananas em todo o mundo.
Por cada tonelada de bananas colhidas sao rejeitados cerca de 100 kg e geradas cerca de 4 toneladas
de residuos de biomassa. A Abaca (Musa fextilis) é a espécie de bananeira mais conhecida para a
producdo de fibra e as suas fibras sdo bastante importantes dentro do grupo das fibras de folhas [30],

[49].

Durante a colheita da banana sdo produzidos varios residuos que podem ser utilizados para a
producdo de fibras téxteis naturais, como é o caso do pseudocaule (tronco) da bananeira que,

normalmente, é deixado sobre o terreno de forma a atuar como adubo natural [30].

Subagyo e Chafidz [30] investigaram a extracdo destas fibras e relataram que a hidrélise permitiu
a reducao do conteudo ndo-celuldsico e a obtencdo de fibras mais fortes e com melhores propriedades
quimicas do que as fibras ndo submetidas ao processo referenciado. Descreveram, ainda, como
condicdes otimas para o processo de hidrdlise a sua realizacdo durante 28 h, com pH controlado entre
6,8 e 7,4, a temperatura ambiente e com a adicdo de carbonato de sédio. Os autores referiram, ainda,
a importancia da desencolagem em meio alcalino no caso de as fibras serem extraidas mecanicamente,

ja que, neste caso, as mesmas contém uma grande percentagem de colas e residuos nao-fibrosos [30].

Ortega ef al. [50] simularam duas formulacdes enzimaticas para o tratamento destas fibras, com

Biopectinase MO1 (composta por pectinase e hemicelulase) e Biopectinase K (composta por
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poligalacturonase). Definiram valores de razdo de banho, pH e temperatura de 1:40, 4,5 e 45 °C,
respetivamente. Estes autores, variaram os valores de tempo entre 1 h e 8 h e de concentracéo de
enzima entre 1 % e 5 % por peso seco, concluindo que a enzima mais eficaz no tratamento destas fibras
foi a Biopectinase K, demonstrando uma elevada atividade especifica e sendo apropriada para substratos
sem danificar a estrutura celulosica das fibras. Observaram também que tratamentos de longa duracéo
nao providenciaram bons resultados, devido & desativacdo da enzima. As condicOes ideais para o
tratamento enzimatico destas fibras foram 100 % Biopectinase K, 6 h de duracéo, 45 °C e pH = 4,5,
com renovacdo do banho apds 3 h. Concluiram, ainda, que os tratamentos enzimaticos melhoram a
estabilidade térmica das fibras através da remocao da pectina e da hemicelulose, produzindo uma ligeira

diminuicdo nas propriedades mecanicas [50].

Chauhan e Sharma [41], na sua investigacdo com vista a melhorar a qualidade das fibras
provenientes dos residuos de bananeira, consideraram util um pré-tratamento das folhas com pectinases,
visto que o mesmo permitiu um melhor rendimento do processo e a obtencédo de fibras com melhor

qualidade [41].

2.1.2.2.2. Fibras provenientes de folhas de milho

O milho (Zea mays) ¢ uma cultura de verao que cobre cerca de 80 % da area disponivel para
cultivo. Os Estados Unidos da América, a China e o Brasil sdo os maiores produtores de milho em todo
o mundo. Durante a colheita do milho sdo gerados residuos valorizaveis, como é o caso das folhas, e
que, geralmente, sao deixados sobre o terreno para se decomporem ou incinerados. Estes residuos sao
compostos por 38 % de celulose, 28 % de hemicelulose, entre 7 e 21 % de lignina e 3 a 7 % de cinzas.
Anualmente sdo produzidas cerca de 640 milhdes de toneladas de milho e, consequentemente, geradas
45 milhdes de toneladas de folhas de milho. As fibras provenientes destes residuos sdo, geralmente,
extraidas por processos de hidrélise em agua e, posteriormente, sujeitas a um tratamento com hidroxido

de sodio (NaOH) [31], [32], [51].

Singh et al. [31] estudaram a extracao e caraterizacao de fibras a partir das folhas de milho. As
folhas de milho foram submetidas a um processo de maceracao com agua durante 10, 15 e 20 dias.
Procederam, depois, a separacdo manual das fibras e da biomassa degradada. Como as fibras extraidas

eram bastante irregulares em didmetro e comprimento, foram submetidas a um tratamento alcalino com
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NaOH em diferentes concentracdes (5, 10 e 15 g L), durante 90 min e neutralizadas com 1 g L de
acido acético. As fibras foram, por fim, penteadas para se obterem fibras finas e desemaranhadas. Depois
de analisarem as varias fibras produzidas, os autores concluiram que o periodo 6timo para a hidrolise
das fibras de milho em agua foi de 15 dias. Em relacdo ao tratamento alcalino, foi relatado neste trabalho
que 0s 90 min de tratamento provocaram uma modificacdo na cor das fibras, de castanho para amarelo.
A forca, alongamento e teor de humidade das fibras foram aprimorados depois do tratamento alcalino,
contudo, observaram-se perdas de peso significativas. Depois do tratamento com NaOH, verificou-se
também a remocao total do contetdo em hemicelulose e lignina das fibras previamente hidrolisadas

[31].

Reddy et a/ [51] extrairam fibras das folhas de milho através de uma mistura entre um
tratamento quimico e um enzimatico. Na investigacdo em questao, as folhas de milho foram tratadas
com uma solucdo de hidréxido de sodio durante 60 min a 95 °C, as suas fibras extraidas e,
posteriormente, tratadas com xilanase e celulase. Concluiram que um tratamento com 5 % de enzima
por peso seco de fibra com cerca de 5 % de peso de fibras por volume de solucéo, durante 60 min a 50

0C, permitia a producao de fibras com a qualidade pretendida pelos autores [51].

Yilmaz et al. [52] extrairam fibras das folhas de milho através dos processos de hidrolise em
agua, alcalinizacao e tratamentos enzimaticos. Os resultados obtidos pelos autores mostraram que as
fibras extraidas pelo processo de hidrolise seguido de um tratamento enzimatico apresentavam o valor
de modulo inicial mais elevado. Os investigadores observaram também que as fibras extraidas por
alcalinizacdo apresentavam valores de alongamento mais elevados e menos rigidez que as fibras
extraidas em agua. Os mesmos relataram também que, apesar de resultarem em perdas de tenacidade
e alongamento nas fibras extraidas em agua, os tratamentos enzimaticos potenciaram o aumento do
modulo inicial e da tenacidade nas fibras alcalinizadas. Ndo foram verificados efeitos significativos do
tratamento enzimatico nas propriedades mecanicas destas fibras, verificando-se, contudo, melhorias nas

propriedades térmicas das fibras tratadas com enzimas e nas fibras alcalinizadas [52].

2.1.2.2.3. Fibras provenientes de folhas de atadeiras

As plantas de Cordyline australis, vulgarmente conhecidas como atadeiras ou fiteiras, sao

constituidas por folhas longas em forma de espada que emergem do seu nucleo central. Existem 20
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espécies de plantas diferentes pertencentes ao género Cordyline, encontradas maioritariamente em
Africa, na Indonésia e na Malasia, na Australia, na Nova Zelandia e na Polinésia. O comprimento médio
das folhas desta planta varia entre os 30 e os 100 cm. Esta planta tem um enorme potencial para a

producao de fibras téxteis naturais, contudo, tem sido alvo de muito pouca atencdo nesse campo [53].

Sumihartati ef a/. escreveram o primeiro artigo cientifico focado na producao de fibras téxteis a
partir das folhas de Corayline australis. Os autores extrairam as fibras desta planta através de um
processo de hidrélise em agua durante 36 dias e, apds analisarem a suas carateristicas, concluiram que
as mesmas tinham potencial para serem utilizadas como materiais alternativos para a fabricacao de fios

téxteis [53].
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3. Desenvolvimento experimental

Neste capitulo encontram-se descritas as metodologias e os materiais utilizados a fim de
se cumprirem o0s objetivos desta investigacdo, nomeadamente a identificacdo e descricdo dos
tratamentos e métodos de caracterizacao adotados, bem como as matérias-primas, equipamentos

e produtos utilizados.

A primeira etapa do procedimento experimental consistiu num pré-tratamento hidrotérmico
da matéria-prima. Procedeu-se depois a extracdo das fibras manualmente, com recurso a uma

espatula.

Na etapa seguinte, as fibras extraidas foram tratadas com enzimas, fazendo-se variar a

temperatura e a duracao do tratamento.

Por fim, analisaram-se as carateristicas fisico-quimicas e mecanicas das fibras tratadas.

3.1. Materiais e métodos

Para a investigacdo em questao foram utilizadas como matérias-primas folhas de atadeiras,

folhas de milho e folhas de bananeira.

As folhas de atadeiras utilizadas (Figura 8) foram colhidas na regido de Terras de Bouro,
Braga, Portugal, em maio e junho de 2021 e apresentaram um peso e comprimento médios de

9,36 g e 84,24 cm, respetivamente.

As folhas de milho (Figura 9) foram colhidas, também na regido de Terras de Bouro, Braga,
Portugal, em agosto de 2021 e apresentaram um peso e comprimento médios de 7,95 ge 60,71 cm,

respetivamente.
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Figura 8: Folhas de atadeiras utilizadas.

Figura 9: Fibras de milho utilizadas.

Por sua vez, as folhas de bananeira, colhidas na regido de Celorico de Basto, Braga, Portugal,
em outubro de 2021, apresentaram um peso e um comprimento médios de 550 g e 160 cm,

respetivamente.

As enzimas utilizadas para a hidrélise enzimatica, NewPrep 3000 L e NewCell Conc L, foram
adquiridas pelo CITEVE a empresa AQUITEX - Acabamentos Quimicos Téxteis, S.A. A NewCell Conc L é
uma enzima certificada pela GOTS (Global Organic Textile Standard ). As propriedades destas enzimas

encontram-se descritas na Tabela 1 e as respetivas fichas técnicas podem ser encontradas no Anexo |.
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Tabela 1: Propriedades das enzimas utilizadas nos tratamentos enzimaticos

NewPrep 3000 L NewCell Conc L

Sl ‘fe Gama Otima Sl (fe Gama Otima

Operacao Operacao
pH 55-9,5 6-9 4,5-6,5 5-6
Temperatura (°C) 35 -85 50 - 60 50 - 65 50 - 60
L:R 1:05 - 1:20 1:05 - 1:20
Concentracio (%) Baseado na diluicao 0.25-1.5
Tempo (min) 30 -60 30 -60
Atividade Enzimatica

3000 1500

Reportada(APSU-CA/g)

Para a neutralizacao do perdxido de hidrogénio utilizado no branqueamento convencional
foi utilizada a enzima Adilase EFR, uma catalase, adquirida pelo CITEVE ao Adi Center Portugal,
Unipessoal, Lda. A dose de aplicacao recomendada varia em funcao da quantidade de peroxido
residual e do tempo de tratamento. A Tabela 2 mostra os valores orientadores fornecidos na ficha

técnica da enzima, encontrada no Anexo |.

Tabela 2: Valores orientadores para aplicacdo da enzima Adilase EFR (Adi Center)

Valores dos diferentes parametros

Concentracdo (mL L) 04-1,0
Temperatura (°C) 25 -50
Tempo (min) 10-20

pH 6-8

3.1.1.Prétratamento e hidrolise enzimatica

De seguida sdo apresentados os materiais e métodos utlizados no pré-tratamento e hidrolise

enzimatica para cada substrato.

3.1.1.1. Fibras de folhas de atadeiras

Para promover a degradacdo microbiana dos componentes nao-celulosicos, as fibras de folhas

de atadeiras foram submetidas a um pré-tratamento hidrotérmico num banho Schutzart DIN 40050 - IP
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20 durante 7, 14 e 21 dias, a 25 °C e pH = 5, aproximadamente. A temperatura e o pH do banho foram

controlados regularmente.

As folhas foram retiradas do banho apds o respetivo tempo de pré-tratamento, lavadas e as suas

fibras extraidas manualmente com recurso a uma espatula, tal como se observa na Figura 10.

Figura 10: Método utilizado para a extracéo das fibras.

Depois de extraidas, as fibras foram deixadas a secar ao ar durante 24 h. Na Tabela 3,

encontram-se as temperaturas e percentagens de humidade diarias as quais as fibras foram colocadas

a secar.
Tabela 3: Temperaturas e percentagens de humidade aquando da secagem das fibras de atadeiras
Amostra Temperatura (°C) Humidade (%)
Fibras de folhas de atadeiras pré-tratadas durante 7 dias 23,2 48,4
Fibras de folhas de atadeiras pré-tratadas durante 14 dias 24,6 48,0
Fibras de folhas de atadeiras pré-tratadas durante 21 dias 25,3 54
Fibras de folhas de atadeiras pré-tratadas durante 14 dias 279 1
(Cocktail Enzimatico) '
Fibras de folhas de atadei 3-tratadas d te 21 di
ibras de folhas de atadeiras pré-tratadas durante ias 26,4 47

(Cocktail Enzimatico)
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Foi, posteriormente, realizado um tratamento enzimatico numa Mathis Labomat BFA24 90503

(Figura 11).

Figura 11: Mathis Labomat BFA24 90503.

O processo em questao foi realizado com duas enzimas diferentes, tendo-se utilizado 1 g de fibra
para cada ensaio, em copos de 200 mL, com uma razdo de banho de 1:100 e a 25 rpm. Ambas as
enzimas foram testadas para 2 temperaturas e 2 tempos de reacdo diferentes. Os valores de
temperatura, pH, tempo de reacao e concentracdo de enzimas testados encontram-se relatados na
Tabela 4. Procedeu-se a um tratamento em duplicado das amostras sujeitas as enzimas, com o intuito
de se verificar a existéncia de concordancia nos resultados, permitindo a validacdo dos mesmos. Foi
também realizado um branqueamento convencional para cada conjunto de amostras a tratar
enzimaticamente, para servir como controlo positivo do ensaio em questao, e um ensaio branco, mais

concretamente um tratamento s6 com agua, para cada temperatura a que as varias amostras foram

tratadas.
Tabela 4: Condicdes utilizadas durante o tratamento enzimatico
Enzima Ensaio Temperatura (°C) pH Tempo (min)  Concentracdo de enzima
NewPrep3000 ! > ! 00 10% (1 gLy
ewPre b 1
P 2 60 7 45 &
NewCell Conc L ! - 0 00 7,5% (0,75 g L)
74 Ul 5% (0, 1
eweelcone 2 60 6 45 &
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As condicdes de realizacao do branqueamento convencional encontram-se descritas na Tabela

5.
Tabela 5: Condicdes utilizadas durante o branqueamento convencional
Temperatura de Tempo de reacdo
Reagentes Concentragéo P < 1o b . ¢ pH
reagio (°C) (min)
Carbonato de sodio 2gl?
Perdxido d
e.rOX| IO .e Aml L
hidrogénio 95 30 11,5
Diadavin lglt
Soda caustica lglt

Salienta-se que as condicdes utilizadas nos tratamentos enzimaticos e as referidas nas respetivas
fichas técnicas das enzimas sao diferentes, tendo em conta as diferentes realidades entre a industria e

laboratério e o proprio conhecimento do CITEVE nesta area.

Foi, igualmente, testada a possibilidade de tratamento das fibras recorrendo a um cocktail
enzimatico. O cocktail enzimatico, constituido pelas enzimas utilizadas individualmente, teve como
objetivo 0 aprimoramento do tratamento enzimatico anteriormente estudado, com vista a obtencao de

melhores resultados, tal como descrito em diferentes estudos [26].

A duracéo do pré-tratamento relativo ao cocktail enzimatico foi de 14 e 21 dias.

As condicdes utilizadas durante o tratamento com cocktai/enzimatico encontram-se descritas na
Tabela 6. A variacao da concentracéo teve por base a concentracdo usada individualmente para cada
enzima. Os varios ensaios foram realizados em copos de 200 mL, a uma temperatura de 60 °C, razao

de banho de 1:100 e pH = 6, durante 45 minutos.

Tabela 6: Condicdes utilizadas durante o tratamento com cocktai/ enzimatico

Concentracao de enzimas
25 % pectinase + 75 % celulase (0,25 g L' + 0,5625 g L)
75 % pectinase + 25 % celulase (0,75 g L* + 0,1875 g L)
50 % pectinase + 50 % celulase (0,50 g L* + 0,375 g L)

50 % pectinase (0,50 g LY)

50 % celulase (0,375 g L)
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3.1.1.2. Fibras de folhas de milho

Num primeiro momento, tal como as folhas de atadeiras, as folhas de milho foram submetidas
a um pré-tratamento hidrotérmico, a 25 °C e pH = 5, e a extracdo das respetivas fibras iria ter lugar
passados 7, 14 e 21 dias. Devido ao grau de maturacdo das mesmas, as fibras das folhas de milho
foram extraidas apos 14 dias de pré-tratamento, ja que ao fim de 7 dias ainda se apresentaram bastante
verdes, impossibilitando a sua extracéo e ao fim de 21 dias se encontravam demasiado degradadas, ndo
sendo também possivel extrairem-se fibras. Depois de extraidas, as fibras em questdo foram lavadas e
colocadas a secar durante 24 h a temperatura média de 22 °C e taxa de humidade de 59 %. Foi utilizado

0 mesmo método de extracao usado para as fibras de folhas de atadeiras.

Tal como as fibras de folhas de atadeiras, as fibras de folhas de milho foram submetidas a um
tratamento enzimatico. Este tratamento foi, também ele, realizado numa Mathis Labomat BFA24 90503.
Foram utilizadas as mesmas enzimas e condicdes utilizadas para as fibras de folhas de atadeiras com
alteracdo, apenas, da razdo de banho, que, neste caso, foi de 1:200, devido ao elevado volume destas

fibras. Utilizaram-se 0,5 g de fibra para 100 mL de solucéo.

Foi, também, realizado um tratamento das fibras de folhas de milho com um cocktai/enzimatico.
Utilizaram-se as mesmas enzimas e condicdes utilizadas no tratamento com cocktai/ enzimatico das

fibras de folhas de atadeiras, apenas com alteracdo da razado de banho para 1:200.

3.1.1.3. Fibras de folhas de bananeira

Tal como as matérias-primas anteriormente analisadas, as folhas de bananeira foram
submetidas a um pré-tratamento hidrotérmico, a 25 °C e pH = 5. As fibras, neste caso, foram extraidas
aos 7 e aos 14 dias, visto que apds 21 dias de pré-tratamento as folhas se encontravam demasiado
degradadas. Apos extracdo, recorrendo ao mesmo método utilizado anteriormente, as fibras foram

lavadas e colocadas a secar durante 24 h sob as condicdes apresentadas na Tabela 7.
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Tabela 7: Temperaturas e percentagens de humidade aquando da secagem das fibras de bananeira

Amostra Temperatura (°C) Humidade (%)
Fibras de folhas de bananeira pré-tratadas durante 7 dias 21,6 47,4
Fibras de folhas de bananeira pré-tratadas durante 14 dias 21,4 83,1

As fibras de folhas de bananeira, tal como as restantes, foram submetidas a um tratamento
enzimatico, também ele realizado numa Mathis Labomat BFA24 90503. Também para este tipo de
fibras, foram utilizadas as mesmas enzimas e condicdes, com alteracao, apenas, da razdo de banho,
que, neste caso, foi de 1:400, devido, também, ao elevado volume destas fibras. Utilizaram-se, portanto,
0,25 g de fibra para 100 mL de solucdo. Igualmente, foi também realizado um tratamento usando um

cocktall enzimatico.

Relativamente a nomenclatura utilizada, para uma facil compreensao, quanto aos tratamentos
enzimaticos individuais, utilizou-se o valor da temperatura, seguido da inicial da enzima e do nimero da
amostra (devido ao duplicado), terminando com a referéncia ao numero de dias de pré-tratamento
hidrotérmico (ex. 55C1_7: Amostra n° 1 tratada com celulase a 55 °C sujeita a um pré-tratamento de 7
dias). Quanto ao cocktail enzimatico, utilizou-se a percentagem de cada enzina seguida da sua inicial,
terminando no numero de dias do pré-tratamento (ex. 25%P+75%C_7: amostra submetida a um
tratamento em cocktail enzimatico, contendo 25 % de pectinase e 75 % de celulase, pré-tratada durante
7 dias). Quanto ao controlo positivo (branqueamento convencional), utilizou-se a sigla CP (controlo
positivo) seguida do numero de dias de pré-tratamento (ex. CP_7: Amostra submetida a um processo de
branqueamento convencional, pré-tratada durante 7 dias). No que toca aos tratamentos apenas com
agua, os chamados “brancos”, utilizou-se o valor da temperatura dos ensaios seguido da letra “B” de
branco e o numero de dias de pré-tratamento (ex. 55B_7: Amostra pré-tratada durante 7 dias e,
posteriormente, submetida a um tratamento apenas com agua a 55 °C). Por fim, no que toca as amostras
sujeitas apenas ao pré-tratamento, utilizou-se a sigla “ST” (Sem Tratamento) seguida do numero de dias
do respetivo pré-tratamento (ex. ST_14: Amostra que apenas sofreu a degradacao microbiana potenciada

pelo pré-tratamento e durante 14 dias).

28



3.1.2.Caraterizacao das fibras

As fibras obtidas foram caracterizadas a nivel fisico-quimico e mecanico, utilizando-se o0s
procedimentos explicados de seguida. E de salientar que, no caso das fibras vegetais, por se tratar
de um material natural, as propriedades mecanicas das mesmas variam consideravelmente de
acordo com as carateristicas do solo, condi¢cbes climaticas do local e idade da planta. Fibras
extraidas de plantas mais antigas tendem a apresentar resisténcia mais elevada do que as extraidas

de plantas mais jovens [18].

3.1.2.1. Densidade linear

O procedimento para a determinacdo da densidade linear de fibras téxteis foi realizado
tendo como base a norma NP EN I1SO 1973:1995. Foram cortadas 20 fibras individuais de 20 cm

para cada amostra a analisar e, posteriormente, pesadas numa balanca digital.
A massa linear foi calculada, em Tex, através da Equacéo 1[53]:

(Equacao 1)

D_m
L=

Onde:

D, corresponde a densidade linear (tex)
m corresponde a massa de fibra (g)

L corresponde ao comprimento da fibra (Km)

3.1.2.2. Tenacidade e alongamento

Os ensaios mecanicos de resisténcia foram realizados segundo a norma EN SO
5079:1995. Foi utilizado o equipamento Shimadzu, modelo AGX-V50kN (Figura 12), com uma célula
de 100 N e garras planas com recobrimento de borracha. A distancia entre as garras foi fixada em

20 mm, a velocidade de ensaio em 20 mm min* e a pré-tensdo em 0,5 N.
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Figura 12: Shimadzu AGX-V50kN.

A tenacidade das fibras foi calculada com base na densidade linear de cada amostra,
usando a Equacao 2 [54]:

F (Equacéo 2)

Onde:

y corresponde a tenacidade (cN tex?)
F corresponde a forca de rutura (cN)

D. corresponde a densidade linear (tex)

3.1.2.3. Coordenadas de cor

Para determinar as carateristicas colorimétricas das fibras foi utilizado um

espectrofotémetro de reflexao Spectraflasi® SF250°, representado na Figura 13, bem como o
sistema de cor Lab, um dos mais utilizados pela industria téxtil e proposto pela Commision
Internationale L’Eclairage. Este sistema permite calcular a diferenca entre os valores obtidos para

as varias amostras em relacdo a uma amostra padrao definida [55].
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Figura 13: Espectofotometro Spectrafiash® SF250®.

O sistema C/ELab utiliza trés eixos, tal como representado na

Figura 14 [55]:

e [*-luminosidade: O corresponde ao preto perfeito e 100 ao branco perfeito;

e a*- eixos vermelho-verde: valores de a* positivos caraterizam cores vermelhas e
valores negativos cores verdes;

e b*-eixos amarelo-azul: valores positivos de 6 *caraterizam cores amarelas e valores

negativos cores azuis.

L*=100

(Branco)
a*<0 b*>0
(Verde) (Amarelo)
b*<0 a >0
(Azul) (Vermelho)
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L*=0
(Preto)

Figura 14: Representacao esquematica do espaco de cor CIELAB (adaptado de [55]).

3.1.2.4. Fourier Transform Infrared Analysis (FTIR)

Com o intuito de se verificar se ocorreram alteracdes na composicdo quimica das fibras

durante os tratamenetos realizados, as amostras foram submetidas a analise F7/R.

Os espetros F7/R para as diferentes amostras de fibra foram obtidos através de um
espetofotometro F7/R Spectrum 100, representado na Figura 15. Foram realizados 16 varrimentos

para cada amostra, na gama de 4000 a 650 cm* e com uma resolucdo de 8 cm-.

Figura 15: Espectofotdmetro F7/R Spectrum 100.
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4. Resultados e discussao

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos ao longo do trabalho

experimental.

4.1. Fibras de folhas de atadeiras

Encontram-se apresentados, de seguida, os resultados obtidos para as fibras extraidas de folhas

de atadeiras.

4.1.1.Perda de peso

Na Figura 16 apresentam-se os valores relativos a perda de peso das varias amostras de fibras

de folhas de atadeiras.
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Figura 16: Perda de peso das amostras de fibras de folhas de atadeiras (a) tratadas com enzimas individuais e (b) tratadas
com cocktail enzimatico.

Pela analise da Figura 16 (a) pdde ver-se que as fibras submetidas apenas a 7 dias de pré-
tratamento sofreram perdas de peso significativamente superiores as restantes. Isto pode dever-se ao
reduzido tempo de pré-tratamento, que nao removeu a totalidade dos matérias ndo-celuldsicos das fibras
e que, consequentemente, foram removidos no tratamento enzimatico, dando origem a perdas de peso

mais elevadas em comparacao com as fibras pré-tratadas por periodos mais longos.

Verificou-se também, que, para os varios grupos de amostras, o processo de branqueamento
convencional resultou numa perda de peso mais elevada que os tratamentos enzimaticos, o que ja era

expectavel, tendo em conta que se trata de um processo mais agressivo.

Nao foi possivel retirar-se nenhuma conclusdo em relacdo a influéncia da temperatura na perda
de peso, que pode estar relacionado com o facto de se terem testado duas temperaturas muito proximas.
Assim, podera ser interessante testar-se o tratamento destas fibras com valores de temperatura mais

distantes entre si.

Para o grupo de fibras pré-tratadas durante 7 dias, pdde verificar-se que o tratamento com
pectinase originou perdas de peso mais elevadas que o tratamento com celulase. Como o pré-tratamento
aplicado a este grupo de fibras foi insuficiente, as mesmas ainda apresentavam grandes quantidades de
pectina e, como as enzimas tém funcdes muito especificas, a pectinase removeu a pectina presente

nestas fibras de forma mais eficiente que a celulase, resultando em perdas de peso mais elevadas [34].
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Pela analise das fibras pré-tratadas durante 14 dias, pdde verificar-se que, em comparacdo com
as analises de controlo (amostras tratadas apenas com agua, nas mesmas condicdes a que se realizaram
os tratamentos enzimaticos), ambos os tratamentos enzimaticos promoveram a remocao de impurezas
presentes nas fibras. Contudo, visto que os valores foram semelhantes, ndo foi possivel retirar-se

nenhuma conclusédo sobre qual dos tratamentos seria 0 mais indicado.

Em relacao as fibras pré-tratadas durante 21 dias, verificou-se que, a excecdo das amostras
tratadas com celulase a 60 °C, os tratamentos enzimaticos promoveram a remocédo das impurezas
restantes nas fibras. Também neste caso, ndo foi possivel retirar-se nenhuma conclusdo sobre qual das

enzimas seria a mais indicada para o tratamento destas fibras.

Em relacdo as amostras submetidas ao tratamento com cocktail enzimatico, Figura 16 (b), nao
foi possivel estabelecer-se uma diferenca entre as varias concentracdes utilizadas, visto que os resultados
foram semelhantes entre si. Contudo, apesar das folhas de atadeiras utilizadas para o tratamento com
cocktallterem sido colhidas com semanas de diferenca das fibras utilizadas nos tratamentos individuais
e, portanto, apresentarem um estado de maturacao distinto das outras, pdde ver-se que o tratamento
com cocktaill enzimatico resultou em perdas de peso mais reduzidas que o tratamento com enzimas

individuais.

4.1.2.Densidade linear

Na Figura 17 apresentam-se os valores obtidos para a densidade linear das amostras de

fibras de folhas de atadeiras, bem como os respetivos desvios-padrao.

Tal como referido por Symington et a/ [56], as propriedades das fibras naturais sdo

variaveis de fibra para fibra.

Como a maioria das fibras naturais possuem um diametro irregular ao longo de todo o seu
comprimento, determinar a sua densidade linear ¢ a maneira mais viavel de descrever a finura e
aspereza da fibra. Esta propriedade fornece também indicacdes quantitativas sobre a eficiéncia dos

tratamentos [54].
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Figura 17: Densidade linear (D.) das amostras de fibras de folhas de atadeiras (a) tratadas com enzimas individuais e (b)
tratadas com cocktail enzimatico.

Pela analise das Figura 17, pode verificar-se, em ambos os casos, uma variabilidade
significativa nos resultados obtidos para este parametro, justificada pela propria natureza das

fibras e, também, pela presenca de impurezas mesmo depois dos tratamentos.
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4.1.3.Tenacidade e alongamento

Na Figura 18 apresentam-se os valores de tenacidade obtidos para as varias amostras em

analise, bem como os respetivos desvios-padrao.

40
35
30
25
20

15

Tenacidade (cN tex?)

10

55P1_7

55p2_7

55C1_7

55C2_7
558_7

60P1_7

60P2_7

60C1_7

60C2_7

60B_7

cP_7

ST 14
55p1_14
55p2_14
55C1_14
55C2_14
558_14

60P1_14

60P2_14

60C1_14

60C2_14
60B_14
cP_14
ST 21

55p1_21

55P2_21

55C1_21

55C2_21
558 21

60P1_21

60P2_21

60C1_21

60C2_21
60B_21

ST 7
cpP_21

,\
Q
~

45
40
35
30
25
20
15
10

Tenacidade (cN tex?)

(b)

Figura 18: Tenacidade das amostras de fibras de folhas de atadeiras (a) tratadas com enzimas individuais e (b) tratadas
com cocktail enzimatico.

Na Figura 19 apresentam-se os valores de alongamento obtidos para as varias amostras,

bem como os respetivos desvios-padrao.
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Figura 19: Alongamento das amostras de fibras de folhas de atadeiras (a) tratadas com enzimas individuais e (b) tratadas
com cocktail enzimatico.

Os valores apresentaram uma elevada variabilidade que pode ser justificada pelas
condicdes climaticas durante o crescimento da planta e pelo método de extracdo das fibras. Fatores
como o estado de maturacdo das folhas, a disposicdo das mesmas nos copos durante o pré-

tratamento hidrotérmico, o volume dos copos utilizados aquando do tratamento enzimatico (as
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fibras mostraram-se compactadas dentro do copo o que pode ter levado a um tratamento nado
uniforme), entre outros, podem, igualmente, ter estado na origem da variabilidade dos resultados

obtidos.

Pela analise das amostras tratadas com enzimas individuais (Figura 18 (a) e Figura 19 (a)),
devido aos fatores ja referidos e ao tempo insuficiente de pré-tratamento, e consequente
conservacao das ligacoes entre as fibras, as amostras pré-tratadas durante 7 dias apresentaram
uma variabilidade bastante significativa, ndo sendo possivel retirar-se nenhuma concluséo a partir

deste grupo de amostras.

Pela analise das amostras pré-tratadas durante 14 dias e tratadas com enzimas individuais
(Figura 18 (a) e Figura 19 (a)) foi possivel observar-se que, em comparacdo com a amostra sem
tratamento, todos os tratamentos realizados permitiram uma melhoria da tenacidade das fibras e
uma diminuicdo no alongamento das mesmas. Contudo, analisando os valores obtidos para as
amostras de branco constatou-se que estes apresentavam valores elevados o0 que levou a que nao
se pudessem tirar realmente conclusdes. Verificou-se que a pectinase originou melhorias
significativas na tenacidade. Igualmente, o tratamento com celulase resultou em quebras
significativas nos valores de alongamento, o que seria expectavel, sendo que a celulase tende a
hidrolisar as cadeias de celulose, o componente responsavel pela resisténcia das fibras. Em
contrapartida, o tratamento com pectinase resultou em perdas ligeiras de alongamento, mesmo

inferiores as perdas de alongamento das amostras tratadas apenas com agua.

No caso das amostras pré-tratadas durante 21 dias e tratadas com enzimas individuais
(Figura 18 (a) e Figura 19 (a)), também se verificou uma variabilidade de valores bastante
significativa, ndo tendo sido também possivel retirar-se nenhuma conclusdo a partir destas
amostras, além de que, na generalidade, os tratamentos aplicados resultaram em valores de

tenacidade superiores.

Observou-se, também que, ainda em relacao as fibras tratadas com enzimas individuais
(Figura 18 (a)), as fibras pré-tratadas durante 21 dias apresentaram uma tenacidade superior
comparativamente as pré-tratadas durante 14 dias. Isto pode dever-se ao facto de um maior tempo
de pré-tratamento permitir a obtencao de fibras com uma quantidade de impurezas mais reduzida,

tal como ja tinha sido reportado por Lee et al. [57].
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Apesar de, tal como referido anteriormente, as fibras tratadas com enzimas individuais e
em cocktail enzimatico terem sido colhidas em alturas diferentes, afetando o estado de maturacao
das mesmas, foi possivel verificar-se que o tratamento num cocktail enzimatico (Figura 18 (b))
permitiu a obtencdo de fibras com valores de tenacidade superiores e, consequentemente, mais

resistentes a rutura.

Em relacdo ao alongamento (Figura 19 (b)) verificou-se que todas as receitas de cocktail
testadas resultaram numa reducao deste parametro nas fibras. Verificou-se, também, que as fibras
tratadas com cocktail sofreram reducdes no alongamento mais elevadas do que as fibras tratadas

com enzimas individuais.

Uma resisténcia superior em amostras tratadas com enzimas foi, também, observado por
Yilmaz et al. [52], aquando do tratamento de fibras de milho com xilanase, e justificada pelo facto
de a biomassa nao-celuldsica presente nas fibras ser menos resistente em comparacdo com a

celulose e, portanto, a sua remocéao resultar num aumento da tenacidade das fibras [58].

Verificou-se que o valor obtido por Sumihartati ef a/[53] para a tenacidade das fibras de folhas
de atadeiras, 22,12 cN tex?, se encontrou dentro do intervalo de valores obtidos nesta investigacdo (10,71
- 38,11 cN text). Em relacdo ao alongamento, os valores obtidos neste trabalho de investigacdo (1,60 -

4,62 %) foram significativamente inferiores ao valor obtido por Sumihartati ef a/. de 13,15 %.

4.1.4.Coordenadas de cor

Na Tabela 8 apresentam-se os valores das coordenadas de cor obtidos para as varias

amostras tratadas com enzimas individuais, bem como o respetivo valor da diferenca de cor.

Na Tabela 9 encontram-se os valores obtidos para o mesmo parametro, nas fibras tratadas

com cocktall enziméatico, bem como o respetivo valor da diferenca de cor.
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Tabela 8: Coordenadas de cor CIELab, respetiva diferenca de cor e grau de branco das fibras de folhas de atadeiras

Amostra
ST_7
55P1_7
55P2_7
55C1_7
55C2_7
55B_7
60P1_7
60P2_7
60C1_7
60C2_7
60B_7
CP_7
ST_14
55P1_14
55P2_14
55C1_14
55C2_14
55B_14
60P1_14
60P2_14
60C1_14
60C2_14
60B_14
CP_14
ST_21
55P1_21
55P2_21
55C1_21
55C2_21
55B_21
60P1_21
60P2_21
60C1_21
60C2_21
60B_21
CP_21

L*
64,53 + 1,46
65,79 £+ 0,79
68,52 + 1,71
63,69 + 2,25
65,61 £ 0,14
66,10 + 2,19
62,72 + 1,06
73,68 + 0,70
67,83 +1,82
68,04 + 0,80
60,95 + 0,86
86,49 + 1,74
66,97 + 3,96
68,02 +1,71
70,97 + 0,35
70,48 + 0,34
63,61 + 1,92
65,06 £ 0,74
64,45 + 0,90
69,00 + 0,88
66,87 + 0,95
66,92 + 1,57
68,88 + 0,62
78,50 + 0,64
74,98 + 0,26
65,36 + 0,58
73,56 + 0,12
76,03 + 1,21
72,58 + 0,88
72,79 + 0,76
73,05+ 2,71
72,41 + 0,64
79,82 + 1,43
74,96 + 0,42
77,95+ 1,01
81,43 + 0,37
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a*
1,56 + 0,10
2,40 £ 0,23
1,97 £+ 0,16
2,63 +0,29
2,22 £ 0,18
2,37 + 0,25
1,04 + 0,25
0,77 £ 0,30
2,69 + 0,35
1,81 +0,23
2,86 + 0,03
-1,86 £ 0,14
0,42 + 0,47
0,55+ 0,19
1,65+ 0,09
-0,05+0,12
0,15+ 0,26
0,95 +0,38
0,18 + 0,08
0,28 + 0,24
0,43 + 0,11
1,69+ 0,12
0,67 +0,15
0,89 + 0,10
0,15+0,12
0,26 + 0,14
0,19 £ 0,15
-0,68 £ 0,15
0,63 +0,12
0,12 £ 0,20
-0,49 £ 0,27
-1,08 £ 0,19
-0,50 + 0,28
0,69 +0,15
0,47 £ 0,21
0,70 + 0,27

b*
21,47 + 0,99
17,71 £ 0,59
18,47 £ 0,55
17,34 £ 1,64
17,31 £ 0,39
18,48 + 0,66
17,44 + 0,50
17,57 £ 0,35
17,90 + 0,42
17,17 £ 0,57
18,90 + 0,37
11,26 + 3,54
19,50 + 3,65
21,09 + 0,44
19,02 + 0,36
20,11 £+ 0,49
18,77 + 0,47
20,10 + 0,32
21,56 + 0,46
21,57 + 0,55
23,13+0,18
20,99 £ 0,74
20,57 + 0,27
19,66 + 0,22
21,79 + 0,45
20,30 + 0,27
19,85 + 0,30
14,49 + 1,59
20,90 + 0,90
21,43 +1,85
21,54 + 3,10
19,64 + 0,63
17,43 + 0,85
20,93 + 0,47
18,50 + 1,10
18,88 + 0,29



Tabela 9: Coordenadas de cor CIELab, respetiva diferenca de cor e grau de branco das fibras de folhas de atadeiras

tratadas com cochktail enzimatico

Amostra L* a* b*
ST_14 72,79 + 1,19 2,53 +0,19 19,67 + 0,62
25%P+75%C_14 78,25 + 0,65 1,92 + 0,12 17,89 + 0,22
75%P+25%C_14 74,86 + 0,45 1,49 + 0,09 17,30 £ 0,22
50%P+50%C_14 76,46 + 0,95 2,11+0,19 17,08 + 0,27
50%P_14 73,12 + 1,59 2,00+ 0,41 18,66 + 0,70
50%C_14 76,98 + 0,62 1,91 +£0,19 19,51 + 1,65
ST_21 71,21 £ 0,78 4,34 + 0,07 24,43 + 0,62
25%P+75%C_21 73,45 + 0,59 1,89 + 0,17 23,09 + 0,96
75%P+25%C_21 74,09 + 0,79 3,07 £ 0,26 20,57 + 0,59
50%P+50%C_21 76,60 + 0,17 2,79 0,20 19,82 + 0,26
50%P_21 75,09 + 0,53 3,23+ 0,03 21,49 + 0,15
50%C_21 77,16 + 0,58 2,70 £ 0,63 19,41 £ 0,23

Pela analise do parametro L* da Tabela 8, pode-se verificar que as fibras submetidas ao
branqueamento apresentaram uma tonalidade significativamente mais clara do que as fibras tratadas
com enzimas. Verificou-se, também, que as fibras submetidas a 21 dias de pré-tratamento hidrotérmico

apresentaram-se, na generalidade, mais claras do que as restantes.

Os valores do parametro a*da Tabela 8 foram, na sua maioria, para as amostras pré-tratadas
durante 7 e 14 dias, positivos e, conclui-se, portanto, que estas amostras tendiam a aproximar-se do
vermelho. Para as fibras pré-tratadas durante 21 dias, ja se verificaram muitos valores de a* negativos,
ou seja, muitas das amostras ja tendiam a aproximar-se da cor verde. Em relacao aos valores de 67

estes foram todos positivos e, portanto, as fibras tendiam a ser amareladas.

Em relacdo as fibras tratadas com cocktail enzimatico, Tabela 9, nao se verificaram diferencas
significativas em relacao aos valores obtidos para o parametro £* Em relacdo aos valores obtidos para
0s parametros a*e b* foram todos positivos e, por isso, as fibras tendiam para uma cor vermelho-

amarelada.
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4.1.5. FTIR

O espetro do FTIR foi analisado na regido 4000-650 cm?, abrangendo as bandas carateristicas
dos principais constituintes das fibras vegetais: a celulose, hemicelulose e lignina. Estes componentes
sdo maioritariamente formados por alcanos, compostos aromaticos, alcoois, ésteres e cetonas com

grupos funcionais que contém oxigénio [59].

As curvas FTIR obtidas para as diferentes amostras encontram-se representadas na Figura 20.
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Figura 20: Espetro FTIR das fibras de folhas de atadeiras pré-tratadas durante (a) 7 dias, (b) 14 dias e (c) 21 dias e tratadas
com enzimas individuais e pré-tratadas durante (d) 14 dias e (e) 21 dias e tratadas com cochtail enzimatico.

Constatou-se que, em todos os grupos de amostras, as varias curvas apresentaram
comportamentos muito similares, ndo existindo alteracdes quimicas qualitativas significativas dentro dos
varios grupos. Desta forma, pode-se afirmar que, tal como expectavel, os tratamentos enzimaticos nao

alteraram a composicdo quimica qualitativa das fibras.

Através da analise dos graficos da Figura 20 foi possivel visualizar-se varios picos de absorcdo
carateristicos das fibras naturais em todas as amostras estudadas. O espetro FTIR obtido apresentou
semelhancas com o espetro FTIR das fibras de algoddo, com bandas de absorcdo carateristicas nos

picos 3450-3250 cm+, 2900 cm+, 1630 cm?, 1430 cm+, 1370 cmte 1100-970 cm- [18].

Verificou-se também que os picos de absorcdo obtidos foram semelhantes aos obtidos por
Sumihartati ef a/. [53] na sua investigacdo relativa a producao de fibras de atadeiras. As analises FTIR
realizadas pelos autores apresentaram picos de absorcdo em 3429,43 cm+, 2902, 87 cm?, 1730,15

cm?t, 1427,32 cm?, 1060,56 cm, 1056,99 cm e 898,83 cm-.

O pico de absorcado a 3297,80 cm (7 dias), 3287,12 cm* (14 dias) e 3301,56 cm (21 dias)
corresponde a vibracdo de alongamento do grupo OH- e a vibracdes livres devido as ligacdes de
hidrogénio [11], [60], [61]. Estas sdo as bandas maiores em todos os graficos, o que era esperado, tendo

em conta que o material em analise é de origem vegetal e este comprimento de onda esta associado a
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celulose, hemicelulose e lignina [18], [53]. O pico de absorcao a 2918,57 cm* (7 dias), 2917,59 cmt
(14 dias) e 2917,14 cm* (21 dias) corresponde as vibracdes do grupo CH, induzido pela presenca de
um maior grupo celulose-CH.OH [6], [59], [60]. O pico de absorcado a 2850 cm (7 dias), 2849,82 cm-
(14 dias) e 2849,63 cm (21 dias) corresponde as vibracdes de alongamento simétrico do grupo CH de
polissacarideos para ceras e 6leos [57]. O pico a 1726 cm* (7 dias), 1726,67 cm* (14 dias) e 1727.78
cm (21 dias) corresponde a vibracao de alongamento dos grupos C=0 ndo conjugados da hemicelulose
[47], [62]. O pico de absorcao a 1636,24 cm (7 dias), 1636,02 cm (14 dias) e 1634,50 cm (21 dias)
corresponde a vibracao de alongamento do grupos conjugados CO presentes na lignina [31], [62]. O pico
presente nos 1464 cm- (7 dias), 1463,02 cm* (14 dias) e 1462,09 cm+ (21 dias) corresponde a vibracao
do grupo CH: da celulose [6], [31], [60], [61]. Os picos a 1372 cm* e 1318 cm* (7 dias), 1368 cm e
1319,17 cm* (14 dias) e 1369,12 cm* e 1316,29 cm* (21 dias) correspondem, respetivamente, ao
alongamento simétrico e antissimétrico dos grupos CH da celulose e hemicelulose [31], [61], [62]. Os
picos em 1235,35 cm (7 dias), 1237,14 cm* (14 dias) e 1239,83 cm* (21 dias) correspondem &
vibracdo de alongamento do grupo CO [60], [62]. Os picos em 1162 cm* (7 dias), 1158,17 cm* (14
dias) e 1159,45 cm (21 dias) correspondem a vibracdo do alongamento antissimétrico das ligacoes C-
0-C na celulose e hemicelulose [31], [60], [62]. Os picos localizados em 1025,41 cm< (7 dias), 1028,05
cm (14 dias) e 1028,57 cm (21 dias) correspondem a vibracdo de deformacéo do grupo CH [62]. Os
picos localizados em 902 cm- (7 dias), 906 cm* (14 dias) e 892 cm (21 dias) correspondem ao grupo

funcional C-H da lignina [53].

Concluiu-se, assim. que os grupos funcionais presentes nas fibras de folhas de atadeiras sdo os
grupos OH:, C=0, CO e CH, associados ao conteudo em celulose, hemicelulose e lignina, que sdo os

componentes presentes nas restantes fibras lignocelulosicas [18], [53].

4.2. Fibras de folhas de milho

Encontram-se apresentados, de seguida, os resultados obtidos para as fibras extraidas de folhas

de milho.
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4.2.1.Perda de peso

Na Figura 21 apresentam-se os valores relativos a perda de peso das varias amostras de fibras

de folhas de milho depois dos tratamentos enzimaticos.
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Figura 21: Perda de peso das amostras de fibras de folhas de milho.

Pela analise da figura anterior, pode ver-se que, em comparacdo com os respetivos brancos, na
generalidade, todos os tratamentos resultaram na diminuicdo do peso das fibras e, portanto, ocorreu a
remocao de componentes nao-celuldsicos. Pode verificar-se, também, que a amostra submetida ao
processo de branqueamento apresentou uma perda de peso muito superior em comparacdo com as
restantes, o que era expectavel, tendo em conta que o tratamento quimico & mais agressivo que 0s

tratamentos enzimaticos, tal como referido por Garg et al. [63].

4.2.2.Densidade linear

Na Figura 22 apresentam-se os valores obtidos para a densidade linear das amostras em

questao, bem como os respetivos desvios-padrao.
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Figura 22: Densidade linear (D.) das amostras de fibras de folhas de milho.

Também para este tipo de fibras, devido a elevada variabilidade associada aos valores, ndo foi

possivel retirar-se nenhuma conclusao a partir deste parametro.

4.2.3.Tenacidade e alongamento

Na Figura 23 apresentam-se os valores de tenacidade obtidos para as varias amostras em

analise e 0s respetivos desvios-padréao.

Na Figura 24 apresentam-se os valores de alongamento obtidos para as mesmas amostras,

bem como os respetivos desvios-padrao.

Pela analise dos dados pode-se verificar que, aquando do tratamento das fibras com
enzimas individuais, a celulase permitiu a obtencao de fibras mais resistentes do que a pectinase.

Nao se verificaram diferencas significativas em relacdo as duas temperaturas testadas.
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Figura 24: Alongamento das amostras de fibras de folhas de milho.

No caso das fibras de folhas de milho, o intervalo dos valores de tenacidade obtidos no trabalho

realizado (6,62 — 23,14 cN tex!) foi bastante semelhante ao intervalo de valores encontrado na literatura
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para a tenacidade das mesmas fibras (4,45 — 23,89 cN tex!). Em relacao aos valores de alongamento

obtidos (1,53 - 5,15 %), estes foram bastante inferiores aos da literatura (4,2 — 15,3 %) [31], [51], [52].

4.2.4.Coordenadas de cor

Na Tabela 10 encontram-se os resultados obtidos para as coordenadas de cor das varias

amostras em estudo, bem como o respetivo valor da diferenca de cor.

Tabela 10: Coordenadas de cor CIELab, respetiva diferenca de cor e grau de branco das fibras de folhas de milho

Amostra L* ar b*
ST_14 61,78 + 2,06 0,11 + 0,47 20,13 +£0,32
55P1_14 63,42 + 1,27 -1,42 + 0,30 19,05 + 0,22
55P2_14 71,40 £ 1,17 2,11 £ 0,25 17,82 + 1,57
55C1_14 65,11 + 1,86 -1,56 + 0,15 18,56 + 1,08
55C2_14 69,08 + 3,08 -1,47 + 0,39 21,16 + 1,39
55B_14 62,74 + 3,69 -1,24 + 0,45 18,54 + 0,49
60P1_14 56,72 + 6,47 0,81 + 0,64 16,90 + 0,68
60P2_14 65,66 + 0,61 -1,60+0,18 17,17 £ 0,66
60C1_14 69,28 + 3,51 -1,33+0,39 19,09 + 1,34
60C2_14 64,71 + 1,06 -1,44 + 0,10 16,91 + 0,89
60B_14 75,80 + 2,73 -1,97 £ 0,73 19,11 + 1,74
25%P+75%C_14 73,17 £ 1,76 -1,72 £ 0,14 17,05 + 1,40
75%P+25%C_14 68,96 + 1,69 -1,12 £ 0,22 21,67 £ 0,27
50%P+50%C_14 69,01 £ 2,44 -1,24 + 0,37 20,28 + 0,79
50%P_14 68,65 + 2,24 -1,64 + 0,28 20,13 +£0,84
50%C_14 66,62 + 2,21 -1,16 £ 0,28 16,69 + 1,07
CP_14 54,96 + 1,88 -0,27 + 0,57 24,25 + 0,63

Pela analise dos valores obtidos para o parametro £ *(Tabela 10), verificou-se que, ao contrario
das fibras de folhas de atadeiras, a amostra submetida ao branqueamento convencional possuia uma
cor mais escura do que as restantes. Com excecdo da amostra 60P1_14, que foi também a que
apresentou um maior erro associado, em comparacao com a amostra nao tratada, todos os tratamentos

enzimaticos aplicados resultaram num aumento da claridade das fibras.
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Como os valores do parametro a* (Tabela 10) foram, a excecdo da amostra ndo tratada,
negativos, concluiu-se, que estas amostras tendiam a aproximar-se do verde. Como os valores do

parametro 6 *foram todos positivos, as fibras tendiam a ser amareladas.

4.2.5. FTIR

As curvas FTIR obtidas para as diferentes amostras encontram-se representadas na Figura 25.

3650 3150 2650 2150 1650 1150 650

Comprimento de onda (cm™)

— ST 14 —55p_14 55C_14 — 558 14 60P_14
—60C_14 —60B-14 — 25%P+75%C_14 —— 75%P+25%C_14 —— 50%P+50%C_14
—— 50%P_14 50%C_14 ——CP_14

Figura 25: Espetro FTIR das fibras de folhas de milho.

Também para as fibras de folhas de milho, nao se verificaram alteraces quimicas qualitativas
na composicao das fibras. Verificou-se, também, que o espetro FTIR destas fibras apresentou 0s mesmos
picos de absorcado que o espetro das fibras de folhas de atadeiras, o que era expectavel visto que também

estas sdo fibras naturais.
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4.3. Fibras da Folha de Bananeira

Encontram-se apresentados, de seguida, os resultados obtidos para as fibras extraidas de folhas

de bananeira.

4.3.1.Perda de peso

Na Figura 26 apresentam-se os valores relativos a perda de peso das varias amostras de fibras

provenientes da folha da bananeira analisadas.
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Figura 26: Perda de peso das amostras de fibras de folhas de bananeira.

Pela analise da Figura 26 pdde verificar-se que o processo de branqueamento resultou em perdas
de peso bastante mais elevadas que os tratamentos enzimaticos, principalmente nas fibras pré-tratadas

durante 7 dias, o que era expectavel, visto tratar-se de um tratamento mais agressivo que os restantes.

Verificou-se também que, na generalidade, as fibras pré-tratadas durante 14 dias sofreram

perdas de peso mais elevadas que as fibras pré-tratadas durante 7 dias.
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No caso das fibras pré-tratadas durante 7 dias, devido aos valores elevados verificados para as
analises de controlo (brancos), ndo foi possivel avaliar-se a eficacia dos tratamentos enzimaticos.
Contudo, em relacéo as fibras pré-tratadas durante 14 dias, verificou-se que, em comparacdo com as
respetivas analises em branco, todo os tratamentos aplicados resultaram na eliminacao de materiais

nao-celuldsicos presentes nas fibras e numa consequente perda de peso superior.

4.3.2.Densidade linear

Na Figura 27 apresentam-se os valores obtidos para a densidade linear das amostras em

analise, bem como os respetivos desvios-padrao.
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Figura 27: Densidade linear (D.) das amostras de fibras de folhas de bananeira.

Pela analise dos valores representados na Figura 27 verificou-se que, na generalidade, as
amostras pré-tratadas durante 7 dias apresentavam valores de densidade linear mais elevados, devido a
menor reducao dos componentes nao-celulosicos em relacao as amostras pré-tratadas durante 14 dias.

Verificou-se, também, que as amostras de controlo (brancos) e sem tratamento apresentavam valores
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de densidade linear mais elevados, tal como era expectavel, visto que continham um maior numero de

impurezas.

4.3.3.Tenacidade e alongamento

Na Figura 28 apresentam-se os valores de tenacidade obtidos para as amostras em analise,

bem como os respetivos desvios-padrao.

30

25 I
20 i

Tenacidade (cN tex?)

15
]: :|: II ]
10 & & b & f it T
I I B
' : I
5 I I & I
I =
0
L e D T T L S T T T NNNS &9 @& 9§ 8 8 5 < < < < S <
| A A A A AU A A AR A B B R e B e e T R R N —
F o4 N A NN N m a Oaoa | 1 o0
waoooUOUmnmaoaoooouo X RO AN A NO AN N @ a U o
N wmwwmmo o O o O I lR=) nw oo OO0 inao o VU Oo X X O
n N w1 wn © O © © 0 n wnmuwmuwmmoo oo © S o
n 1 w1 © © © © 0 h

25%P+75%C_7
75%P+25%C_7
50%P+50%C_7
25%P+75%C_14
75%P+25%C_14
50%P+50%C_14

Figura 28: Tenacidade das amostras de fibras de folhas de bananeira.

Na Figura 29 apresentam-se os valores de alongamento obtidos para as varias amostras em

analise, bem como os respetivos desvios-padrao.

Verificou-se que, na generalidade, as fibras pré-tratadas durante 14 dias apresentaram
valores de tenacidade mais elevados, o que pode ter sido devido a presenca de maiores quantidades
de impurezas nas fibras pré-tratadas durante 7 dias, que diminuem a resisténcia das mesmas. Em
relacdo ao alongamento, foi possivel verificar-se uma ligeira diminuicao dos valores de alongamento

das fibras pré-tratadas durante 14 dias em relacao as fibras pré-tratadas durante 7 dias.
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Figura 29: Alongamento das amostras de fibras de folhas de bananeira.

Ruan et a/.,, durante um estudo sobre a duracao da hidrdlise de linho em agua, também
observaram que o aumento do tempo de pré-tratamento das fibras em aguas permitia um aumento

dos valores de tenacidade e uma diminuicao nos valores de alongamento.

Os valores de tenacidade obtidos para estas fibras (4,12 - 25,30 cN text) foram inferiores aos
valores encontrados na literatura para a tenacidade das mesmas fibras (25,95 - 28,4 cN text). Contudo,
0s valores obtidos para o alongamento (1,27 — 3,46 %) foram semelhantes aos encontrados na literatura

(1,52 - 4,44 %) [64].

4.3.4.Coordenadas de cor

Na Tabela 11 encontram-se os resultados obtidos para as coordenadas de cor das varias

amostras em estudo, bem como os respetivos valores de diferenca de cor e grau de branco.
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Tabela 11: Coordenadas de cor CIELab , respetiva diferenca de cor e grau de branco das amostras de fibras de folhas de

Amostra L* ar b*
ST_7 41,51 +2,30 -0,50 £ 0,49 14,94 + 1,84
55P1_7 47,10 + 1,48 0,81 +0,11 15,90 + 0,68
55P2_7 48,78 + 2,42 0,73 £0,42 16,66 + 0,65
55C1_7 45,13 +2,76 0,57 £0,21 16,76 + 0,44
55C2_7 40,73 £ 1,72 0,52 + 0,37 14,77 + 1,63
55B_7 43,96 + 3,17 0,28 +0,18 14,62 + 0,32
60P1_7 42,84 + 2,41 0,88 +0,13 14,17 + 1,03
60P2_7 46,25 + 0,71 0,32 +0,09 15,63 £0,76
60C1_7 46,60 = 1,57 0,73 £ 0,06 15,14 + 1,58
60C2_7 51,65 +1,33 0,03 +0,15 16,89 + 0,54
60B_7 46,11 + 2,25 0,23 +0,17 14,48 + 0,45
25%P+75%C_7 44,17 + 2,47 0,95 +0,11 15,74 + 0,84
75%P+25%C_7 42,99 + 3,00 0,21 +0,18 15,40 £ 1,21
50%P+50%C_7 40,58 + 2,69 0,31 +0,54 15,02 + 0,67
50%P_7 44,85 + 1,63 0,30 + 0,08 14,55 + 0,63
50%C_7 42,52 +1,82 0,30 +0,12 15,07 £ 0,70
CP_7 56,93 + 1,87 -1,88 £ 0,40 19,46 + 0,38
ST_14 40,09 £ 1,01 -0,11 £ 0,21 12,90 £ 0,32
55P1_14 51,40 + 3,07 1,13 £0,10 15,90 + 0,46
55P2_14 48,39 + 0,59 0,75 +0,11 15,36 + 0,39
55C1_14 51,73 £ 0,63 0,82 +0,10 16,00 + 0,36
55C2_14 52,09 +2,78 0,38 +0,16 15,11 £ 0,30
55B_14 52,46 + 1,41 0,75 +0,21 15,74 + 0,32
60P1_14 49,60 + 2,44 0,93 +0,18 15,27 + 0,41
60P2_14 54,16 + 1,68 0,28 + 0,54 16,06 + 0,27
60C1_14 53,16 £ 0,55 0,72 +0,14 15,82 + 0,08
60C2_14 52,92 + 0,69 0,77 £0,14 15,60 + 0,55
60B_14 48,18 + 2,46 0,97 +0,12 15,62 + 0,55
25%P+75%C_14 47,56 + 1,98 0,14 £ 0,24 14,17 + 0,20
75%P+25%C_14 52,72 +1,72 0,52 +0,21 16,29 £ 0,21
50%P+50%C_14 47,75 + 1,27 0,34 +0,12 14,48 + 0,60
50%P_14 49,22 + 2,45 0,23 + 0,06 14,94 + 0,72
50%C_14 55,34 + 1,29 0,67 +0,16 17,09 + 0,60
CP_14 68,55 + 1,12 -0,72 +0,17 21,67 +0,34

Pela analise dos valores obtidos para o parametro £ * observou-se que, tal como verificado para
as fibras de folhas de atadeiras e ao contrario do verificado para as fibras de milho, as amostras de fibras
de folhas de bananeira submetidas ao branqueamento convencional possuiam uma cor mais clara do

gue as restantes. Verificou-se também que, na generalidade, todos os tratamentos aplicados as fibras

56



resultaram num aumento do parametro £ *das mesmas, ou seja, os tratamentos tornaram as fibras mais

claras.

A excecao das amostras sem tratamento enzimatico e das amostras branqueadas, os valores do

parametro a* foram positivos, concluindo-se que estas amostras tratadas com enzimas tendiam a ser

avermelhadas. Em contrapartida, as amostras nao tratadas com enzimas e branqueadas tendiam a ser

esverdeadas. Como os valores de 6 *foram todos positivos, as fibras tendiam a ser amareladas.

4.3.5. FTIR

As curvas FTIR obtidas para as diferentes amostras encontram-se representadas a seguir (Figura

30).
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Figura 30: Espetro FTIR das fibras de folhas de bananeira pré-tratadas durante (a) 7 dias e (b) 14 dias.

Pela analise da Figura 30, pode-se verificar que, também estas amostras, apresentavam os picos
de absorcao carateristicos das fibras vegetais, tal como os restantes substratos estudados. Constatou-se
também que, também neste caso, os tratamentos nao provocaram alteracdes quimicas qualitativas na
estrutura das fibras, visto que todas as amostras apresentaram os seus picos nos mesmos comprimentos

de onda.
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5. Conclusées e perspetivas futuras

A industria téxtil tem visto o seu impacto ambiental crescer exponencialmente, sendo
considerada das industrias mais poluentes e considerando-se a fast fashion um dos motivos.
Consequentemente, praticas mais sustentaveis tém sido bastante procuradas, de modo a reduzir este
impacto que lhe ¢ inerente. E neste sentido que se torna fundamental explorar novas alternativas téxteis

naturais, com melhores propriedades e menos poluentes para o ambiente.

0 trabalho desenvolvido teve, entdo, como objetivo o estudo da possibilidade de obtencéo de
fibras téxteis alternativas, utilizando-se como fontes de biomassa residuos de fontes renovaveis. Os
residuos agroindustriais estdo disponiveis em grandes quantidades e nao sdo, por norma, valorizados.
Estes podem ser convertidos em produtos de elevado valor, tais como fibras téxteis para aplicacdo
industrial. O fabrico de fibras a partir destes residuos apresenta vantagens, tais como, sustentabilidade,
reciclabilidade e baixo custo da matéria-prima. Os substratos estudados foram folhas de atadeiras
(Coradyline australis), milho (Zea mays) e bananeira (Musa sp.). Na producdo destas fibras foram
utilizados processos biotecnolégicos e técnicas de quimica verde, de forma a ndo comprometer a

sustentabilidade do produto final.

Os substratos utilizados na investigacdo foram submetidos a um pré-tratamento hidrotérmico
para potenciar a degradacdo microbiana dos componentes ndo celuldsicos. Apos extracao das fibras,
estas foram submetidas a um tratamento enzimatico com pectinase e celulase individualmente e em
cocktall enzimatico. As fibras obtidas foram caraterizadas em termos de peso, densidade linear,

tenacidade e alongamento, coordenadas de cor e grau de branco.

Concluiu-se que, para todos os substratos estudados, um pré-tratamento de 7 dias foi insuficiente
e que na generalidade, um maior tempo de pré-tratamento potenciou uma maior remocao dos compostos
nao-celuldsicos e uma consequente melhoria na tenacidade das fibras. Através da analise FTIR de todas
as amostras e tipos de substrato analisados, concluiu-se, também, que os tratamentos em estudo nao

provocaram alteracdes na composicao quimica das fibras.

Como nao foi possivel retirar-se nenhuma conclusdo sobre a influéncia da temperatura no

tratamento das fibras seria interessante a repeticdo dos tratamentos enzimaticos, porém com
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temperaturas mais distanciadas. Seria, também, interessante a repeticdo dos mesmos tratamentos com
diferentes enzimas. Por exemplo, uma celulase Low Temperature, para ver se permite a obtencdo dos

mesmos resultados que a celulase utilizada, com diminuicao dos gastos energéticos.

A producao de fio a partir das fibras obtidas, através da mistura com fibras naturais ja
implementadas como por ex. o algodao ou /ocell, bem como a posterior producdo de tecido/malha ¢
outro aspeto de relevancia a estudar no futuro, analisando-se, assim, a possibilidade de incorporacéo

das fibras estudadas no presente trabalho na industria téxtil.
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Anexo |

Fichas técnicas das enzimas utilizadas ao longo do trabalho experimental
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AGUITEX

NewPrep 3000 L

TECHNICAL INFORMATION

In this product the key enzyme activity is provided pectate lyase that hydrolyzes (1,4)-alpha-D-
galacturonan to give oligosaccharides with 4-deoxy-alpa-D-galact-4-enuronosyl groups at their non-
reducing agents.

CHARACTERISTICS
Composition e Pectate Lyase
Aspect e Light to dark brown liquid
e (Color can vary from batch to batch. Color intensity is
not an indication of enzyme activity.
Activity (APSU-CA/g) e 3000
pH (25 °C) e 7.50+1.50
Approximate densitive (g/mL, 25 e 1.10
°C)
Alc. Pectinase Stndard Units (g) e Min. 3000
PROPERTIES

Traditional scouring involves the use of chemicals such as caustic soda, which is not only harsh on the
fabric, but also on the environment. Disadvantages of traditional scouring include chemical handling,
excessive rinsing, effluent concerns, and possible fiber damage.
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To counter this, bioscouring is an enzymatic process offering a milder and gentler alternative to the
traditional scouring.

e NewPrep 3000 L is a specially developed alkaline pectate lyase for formulators. Pectate lyase
degrades the pectin from the primary cell wall of cotton without degrading the cotton itself.

e Research has shown that pectin acts like glue between the fiber core and the waxes, but it can
be removed by an alkaline pectate lyase, making the residual waxes easy to eradicate in the
subsequent hot rinse.

e Bioscouring hasa number of potential benefits over traditional scouring, including:
o Gentler on fabrics.

Improved dyeing.

o

o Lower yarn coefficient of friction.

o Increased yarn elongation for improved weaving efficiencies.
o Improved emerising and brushing properties.

o No degradation of cellulose.

o Lower weight loss.

o Environmentally friendly.

o Safe and easy to use.

o Less water required for rising.

GM STATUS

e This product is not a GMO.
Production organism: Bacillus licheniformis

e The enzyme product is manufactured by fermentation of a microorganism that is not present in
the final product. The production organism is improved by means of modern biotechnology.
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APPLICATION AND PERFORMANCE

NewPrep 3000 L Operation range Optimal range
pH 55-9.5 6-9
Temperature 35 -85°C 50 - 60°C

Time / Application

Pad-batch / Exhaust: 30 — 60 min

L:R

1:05 - 1:20

Dosage

Based on dilution

Relative efficency 1%

Fig. 1.
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Fig. 2. Temperature profile of NewEnzymes NewPrep 3000 L

STORAGE CONDITIONS

e Recommended storage: 0 — 25°C

e Packaging must be kept intact, dry, and away from sunlight. Please follow the
recommendations and use the product before the best before date to avoid the need for a
higher dosage.

e Best before: You will find the best before date in the certificate of analysis or on the product
label.

e The product gives optimal performance when stored as recommended and use prior to the
best- before date.

SAFETY AND HANDLING PRECAUTIONS

e Enzymes are proteins. Inhalation of dust or aerosols may induce sensitizing and may cause
allergic reactions in sensitized individuals.

e Some enzymes may irritate the skin, eyes, and mucous membranes upon prolonged contact.

e See Safety Data Sheet
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The information contained in this file is based on AQUITEX current knowledge. Yet AQUITEX does not
take any responsibility by the use of the product without previous testing in your work conditions before
its industrial use.
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AQUITEX — Acabamentos Quimicos Texteis, SA
Rua Augusto Simoes, 1042 | 4425-626 Pedroucos — Portugal

Mod.055/AQ.5
Tel: +315229069300 | Email:dep.comercial@aquitex.pt /AQ

www.aquitex.pt
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AGUITEX

NEWCELL CONC L

TECHNICAL INFORMATION

In this product the key enzyme activity is provided by cellulase that hydrolyzes (1,4)-beta-D-glucosidic
linkages in cellulose and other beta-D-glucans.

CHARACTERISTICS
Composition e Cellulase
Aspect e Yellow to brown liquid
e (Color can vary from batch to batch. Color intensity is
not an indication of enzyme activity.
pH (at 25 °C) e 520+1.00
Activity (EGU/g) e 1500

Endugluconase unit (EGU/g) Min. 1500

PROPERTIES

Bioblasting is a process that modifies the surface of cotton and other cellulosics in the presence of
a cellulase enzyme.

e Benefits of NewCell Conc L include:
o Improved fabric quality

o Prevention of hairiness in fabrics.
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o Prevention of pilling in garments after repeated washes.
o Longer-lasting and newer-looking garments.
o Easy and safe to use.

o Environmentally friendly.

GM STATUS

This product is not a GMO.

The enzyme product is manufactured by fermentation of a microorganism that is not present
in the final product. The production organism is improved by means of modern biotechnology.

APPLICATION AND PERFORMANCE

The biopolishing process ensures that the loose fibers on the fabric are dislodged. For
optimum results, it is important that equipment with high agitation is used to remove the
loose fibers from the fabric. Suitable equipment includes jet dyeing machines as well as
aqueous fabric tumblers.

NewCell Conc L Operation range Optimal range
pH 45-6.5 5-6
Temperature 50 - 65°C 50 - 60°C
Time 30 - 60 min

L:R 1:05 - 1:20

Dosage 0.25-1.5%
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STORAGE CONDITIONS

e Recommended storage: 0 — 25°C

e Packaging must be kept intact, dry, and away from sunlight. Please follow the
recommendations and use the product before the best before date to avoid the need for a

higher dosage.

e Best before: You will find the best before date in the certificate of analysis or on the product

label.

e The product gives optimal performance when stored as recommended and use prior to the
best- before date.
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SAFETY AND HANDLING PRECAUTIONS

e Enzymes are proteins. Inhalation of dust or aerosols may induce sensitizing and may cause
allergic reactions in sensitized individuals.

e Some enzymes may irritate the skin, eyes, and mucous membranes upon prolonged contact.

e See Safety Data Sheet

The information contained in this file is based on AQUITEX current knowledge. Yet AQUITEX does not
take any responsibility by the use of the product without previous testing in your work conditions before
its industrial use.

AQUITEX — Acabamentos Quimicos Texteis, SA
Rua Augusto Simoes, 1042 | 4425-626 Pedroucos — Portugal

Tel:+315229069300 | Email:dep.comercial@aquitex.pt
www.aquitex.pt
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Literatura Técnica AD | LAS E® E F R

GRUPO ADI

SR IR

ajcer ajcer
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SYSTEM
PARTNER

Auxiliar para a eliminacdo do peréxido residual

Propriedades e campos de aplicacao

- Eliminacéo enzimatica do peroxido residual apés branqueio melhorando a fiabilidade do processo

- Decompde de forma especifica o peroxido residual presente no tecido e no banho de tratamento
emoxigénio nao ativo e agua:

2 Hp09 > 09 +2 Ho0
- A utilizacdo de ADILASE EFR permite otimizar os consumos de agua, tempo e energia

- Nao sado conhecidos efeitos negativos sobre os corantes sendo possivel tingir
aproveitandoo banho de aplicacdo da ADILASE EFR

- Nao é necessario aquecer o banho de tratamento uma vez que a partir dos 25°C, a enzima
esta jaativa.

- Nao se formam subprodutos nem residuos nocivos para o ambiente

Propriedades
Base Quimica Enzima estabilizada
lonicidade Nao aplicavel
Aspecto Liguido acastanhado
Densidade (20 °C) 0,99-1,03 g/cm3
pH (20 °C)(solucdo a 10%) 6-7
Solubilidade Soluvel em dgua em qualquer proporcdo
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Técnica de aplicacao

Diagramas de atividade - influéncia da temperatura e pH na efetividade da ADILASE EFR

100 -i- 100 =
= 2
%JD ' > B0
° =
560 =
B @
o > B0+
l:'"D 1 E
&
20 4 P — 40 =—oif _
0 10 20 30 40 50 60 70 B0 o0 3 4 5 6 8 9 10 11 12
Temgerature, °C oM

Aplicacéo

A dose de aplicacdo recomendada é funcao da quantidade de peroxido residual e do
tempo detratamento. Pode ter-se como valor orientativo o seguinte:

ADILASE EFR 0,4-1,0 mL/I
25-50°C

10 - 20 minutos

1 - Vazar o banho de branqueio

2 - Lavar uma ou duas vezes durante 10 minutos com agua quente (60 -
80°C)3 - Encher a maquina com agua limpa

4 - Ajustar o pH para 6 a 8 com TANACID NAC e circular durante 10 minutos a 25
- 50°Cdurante 10 a 20 min.

5 - Adicionar a quantidade necessaria de ADILASE EFR e continuar o processo a 25 -
50°C.6 - Verificar o teor de peroxido residual.

7 - Prosseguir com o processo de tingimento no mesmo banho ou vazar e iniciar o tingimento

com agua limpa.
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Estabilidade de Armazenamento

Armazenar a temperaturas entre 25 - 40°C. Com temperaturas inferiores a 25°C, o produto mantem
asua atividade nominal durante 3 meses. Devem evitar-se temperaturas superiores a 30°C durante
periodos prolongados. As embalagens devem ser sempre fechadas apos cada utilizacao.

Notas de Seguranca

Informacdes sobre o manuseamento e o comportamento ecolégico e toxicolégico do produto
podem ser encontradas na folha de dados de seguranca do ADILASE EFR

Clausula de desresponsabilizagao para Produtos Comerciais

Esta informacéo e o nosso aconselhamento técnico - verbal, por escrito ou através de ensaios - sé@o dados de boa fé mas sem
garantias, isto também se aplica sempre que estejam envolvidos interesses de terceiros. O nosso aconselhamento néo retira a
obrigacéo do cliente verificar a validade das informacdes e testar a adequabilidade dos produtos para as aplicacdes e processos
pretendidos. A aplicacao, utilizacdo e processamento dos nossos produtos com base no nosso aconselhamento técnico esta fora
do nosso controlo e ¢, portanto, inteiramente da responsabilidade do nosso cliente.

Clausula de desresponsabilizagéo para Aconselhamento Técnico

Esta informacéao técnica é, apenas, um auxiliar para os nossos parceiros de negocio e outros interessados nos nossos produtos.
Como as condi¢des de utilizagdo e aplicagdo das formulagdes sugeridas estao fora do nosso controlo, é imperativo que sejam
testadas para determinar, de acordo com as vossas necessidades, a sua adequabilidade para as utilizacdes e aplicacdes
pretendidas. Esta avaliacao deve incluir, no minimo, testes para determinar, dos pontos de vista técnico, de saude, seguranca e
ambiental a adequacdo do produto. Todas as informacdes aqui prestadas sdo dadas sem garantias e é expressamente
compreendido e acordado que o utilizador do produto assume e, por este meio expressamente nos liberta de toda a
responsabilidade civil, contratual ou outras que possam ser contraidas, relacionadas com a utilizacao deste guia de aplicacao.

Edicdo: 2009-02-23

ADI Center Portuga, S.A.

RUA ANTONIO JOAQUIM CAMPOS MONTEIRO N° 700

4780-165 (COUTO) SANTA CRISTINA - SANTO TIRSO - PORTUGAL
Telefone: +351 252 089 425

adiportugal@a
digrupo.com
http://www.a
digrupo.com
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