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RESUMO

No Brasil, o uso do Agave sisalana Perrine permanece predominantemente voltado
para a extragdo de sua fibra (sisal), reconhecida pela elevada resisténcia mecanica.
Contudo, o crescente interesse por fontes renovaveis e sustentaveis tem impulsionado
estudos voltados a valorizagao integral dessa biomassa. Neste contexto, este trabalho
avaliou a viabilidade de produgao de hidrogéis superabsorventes a partir da celulose
extraida das folhas do Agave sisalana. As folhas foram inicialmente prensadas para
extracdo do caldo, e o bagaco obtido foi lavado e passou por pré-tratamento alcalino
empregando uma solugao de hidroxido de 10% (m/m), a 60°C por 4 h, a 10% (m/m)
de sodlidos. Em seguida, foi realizada uma etapa de branqueamento com peréxido de
hidrogénio alcalino (24% (v/v) de peroxido de hidrogénio e 4% (m/m) de hidroxido de
sdédio) a 70°C por 40 min. A polpa obtida foi refinada, por via umida, em 10 ciclos de
1 h, gerando microfibrilas de celulose. Essa celulose desfibrada foi empregada na
formulagao dos hidrogéis, segundo planejamento experimental 23, com trés repetigdes
no ponto central, variando as concentragdes de poli(alcool vinilico) - PVA (3 - 10%
m/m), da celulose desfibrada (0,2 - 1% m/m) e da epicloridrina - ECH (3 - 10% m/m).
O fracionamento mostrou-se eficiente, com solubilizacdo de 90,7 +2,7% das
hemiceluloses e 90,6 * 4,6% da lignina, preservando 92,3 + 3,1% da celulose. Nos
hidrogéis, os ensaios no ponto central (6,5% de PVA, 6,5% de ECH e 0,6% celulose)
apresentaram os melhores resultados, com rendimento de 82,91 + 1,98%, grau de
intumescimento em agua de 518,34 + 3,16%, e elevada integridade estrutural,
refletindo em fragdo gel de 89,32 £ 0,26%. A analise estatistica revelou que a celulose
exerceu um influéncia positiva e significativa no rendimento, enquanto o
intumescimento foi favorecido pela interagdo entre PVA e ECH. Ja a fragédo gel foi
significativamente impactada pelo PVA. Comparada a celulose padréo, a celulose
obtida da polpa branqueada apresentou desempenho estatisticamente superior em
todas as variaveis resposta, evidenciando sua eficiéncia na formagao de hidrogéis.
Assim, os resultados apontaram o potencial do bagacgo da folha de Agave sisalana
como alternativa viavel e promissora para o desenvolvimento de hidrogéis

absorventes sustentaveis, com potencial de aplicagao na agricultura.

Palavras-chave: biorrefinaria; economia circular; biomassa lignocelulésica; polimero

natural; material absorvente.






ABSTRACT

In Brazil, the use of Agave sisalana Perrine remains predominantly focused on the
extraction of its fiber (sisal), known for its high mechanical strength. However, the
growing interest in renewable and sustainable sources has driven studies aimed at the
integral valorization of this biomass. In this context, the present work evaluated the
feasibility of producing superabsorbent hydrogels from cellulose extracted from Agave
sisalana leaves. The leaves were first pressed to extract the juice, and the resulting
bagasse was washed and subjected to an alkaline pretreatment using a 10% (w/w)
sodium hydroxide solution at 60°C for 4 h, with 10% (w/w) solids content.
Subsequently, an alkaline hydrogen peroxide bleaching step was carried out (24% v/v
hydrogen peroxide and 4% w/w sodium hydroxide) at 70°C for 40 min. The obtained
pulp was refined by wet processing in 10 cycles of 1 h, producing cellulose microfibrils.
This defibrillated cellulose was then employed in the hydrogel formulations, according
to a 23 experimental design with three replicates at the central point, varying the
concentrations of poly(vinyl alcohol) — PVA (3—10% wi/w), defibrillated cellulose (0.2—
1% w/w), and epichlorohydrin — ECH (3—10% w/w). The fractionation process proved
efficient, with solubilization of 90.7 + 2.7% of hemicelluloses and 90.6 *+ 4.6% of lignin,
while preserving 92.3 + 3.1% of cellulose. For the hydrogels, the assays at the central
point (6.5% PVA, 6.5% ECH, and 0.6% cellulose) achieved the best results, with a
synthesis yield of 82.91 + 1.98%, water swelling ratio of 518.34 + 3.16%, and high
structural integrity, reflected in a gel fraction of 89.32 £+ 0.26%. Statistical analysis
revealed that cellulose exerted a significant positive influence on yield, while swelling
was strongly favored by the interaction between PVA and ECH. Gel fraction, in turn,
was significantly impacted by PVA. Compared with standard cellulose, the cellulose
obtained from bleached agave pulp showed statistically superior performance in all
response variables, demonstrating its efficiency in hydrogel structuring. Therefore, the
results highlight the potential of Agave sisalana leaf bagasse as a viable and promising
alternative for the development of sustainable absorbent hydrogels, with strong

potential applications in agriculture.

Keywords: biorefinery; circular economy; lignocellulosic biomass; natural polymer;

absorbent material.
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1 INTRODUGAO

O agave é uma cultura de destaque em regides aridas e semiaridas ao redor
do mundo, especialmente no México — seu centro de origem —, além de estar
presente em outras areas de clima quente, como o norte da América do Sul e o leste
da Africa. No Brasil, a maior area de cultivo concentra-se na regido Nordeste, onde as
condicbes de solo e clima, caracterizadas pela baixa disponibilidade hidrica,
favorecem seu desenvolvimento (Queiroga et al., 2021; Raya et al., 2023). A elevada
resisténcia da planta a seca deve-se ao metabolismo acido das crassulaceas (CAM),
que restringe a evapotranspiragao para o periodo noturno (Schiller; Brautigam, 2021).

Entre as variedades cultivadas do género Agave, o Brasil se destaca pela
producao de Agave sisalana, espécie da qual se obtém as fibras de sisal. Em 2023, a
producao nacional de fibras de sisal foi de aproximadamente 95,6 mil toneladas, com
produtividade média de 922 kg/ha. O Estado da Bahia concentrou a maior parte dessa
producgéo, sendo responsavel por 94,6% do total nacional (IBGE, 2024).

A folha do sisal é constituida por um revestimento denominado polpa,
popularmente conhecido como mucilagem, que corresponde a cerca de 15% de sua
massa e tem a fung¢ao de proteger as fibras, responsaveis por cerca de 3 a 5% da
folna. Além disso, apresenta uma fragcdo liquida, o caldo, que representa
aproximadamente 80% da massa da folha e é composto principalmente por agua e
frutanos (Apolinario et al., 2014; Sllva; Beltrao, 1999).

Neste sentido, apenas 3 a 5% da biomassa possui valor comercial, enquanto o
restante da massa da planta é considerado residuo. Esse material apresenta desafios
para o descarte adequado, sendo muitas vezes abandonado de forma inadequada
nas areas de producdo. Embora alternativas como a compostagem ou a utilizagdo na
alimentagdo de ruminantes sejam empregadas, essas solugdes ainda nao sao
suficientes para resolver o problema do grande volume de residuos gerados (Souza,
2016).

As folhas de Agave sisalana vem sendo estudadas para obtencdo de
carboidratos e outras macromoléculas de interesse industrial, aplicando conceitos de
biorrefinarias, para produgéo de bioenergia (Damiao et al., 2018; Santos et al., 2020)
biopolimeros (Molina et al., 2023) e produtos quimicos renovaveis (Apolinario et al.,

2017). As aplicagdes tradicionais das fibras de sisal concentram-se em setores como
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artesanato, moda, fabricacdo de cordas, cordbes e mantas agricolas, entre outros
usos similares. No entanto, essas aplicagdes apresentam baixo valor tecnoldgico
agregado, o que limita seu potencial de impacto na melhoria das condigbes
socioecondémicas das regides produtoras e de suas populagdes (Severino; Franco;
Sousa, 2023).

A composigéao lignoceluldsica da folha de sisal destaca-se pelo elevado teor de
celulose, que representa entre 54% e 78% de sua constituicdo. Além disso, séo
encontrados hemiceluloses em torno de 15%, lignina variando entre 8% e 13%, bem
como outros componentes minoritarios, como cinzas e extrativos (Ledo, 2014; Zhu;
Hao; Zhang, 2020). Devido a este alto teor de celulose, a busca por desenvolvimento
de processos e produtos para valorizagdo dessa fragdo polimérica € de grande
interesse para esta biomassa.

Para obtencdo da celulose com elevada pureza, a biomassa precisa ser
submetida a processos de pré-tratamento e branqueamento visando promover a
solubilizacdo de grande parte das hemiceluloses e da lignina (Ferreira et al., 2018).
Uma das possibilidades de uso da celulose extraida das folhas de Agave sisalana é
na formulacdo de géis hidrofilicos, onde a celulose extraida atua como polimero
biolégico capaz de atuar favoravelmente na estruturagao de hidrogéis. Comumente
combinadas a outros polimeros, de fase continua, as estruturas fibrilares de celulose
podem contribuir para a melhoria das propriedades de formacao e hidrofilicas do
material, ou seja, pode possivelmente colaborar e até promover aumento na
capacidade de absorcao de agua (Mitani; Ozaki; Sato, 2022; Montesano et al., 2015).
Contudo, para que o potencial de absorcdo e retencdo de agua seja plenamente
alcangado, é necessario que os polimeros aplicados estejam interligados por meio de
pontos de jungao, formando redes tridimensionais estaveis por meio do processo de
reticulacdo. Nessas redes, a agua € armazenada entre as malhas, promovendo sua
expansao e, consequentemente, o aumento do volume do hidrogel. A reticulagao pode
ser promovida por agentes quimicos que ampliam a quantidade de grupos hidroxila
reativos nas superficies das fibras e da matriz, favorecendo a interagao entre os
componentes do material (Mota; Gimenez, 2023).

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo avaliar a produgao de
hidrogéis superabsorventes a partir da celulose extraida das folhas de Agave sisalana.
O carater inovador da pesquisa esta na escassez de estudos sobre o uso das fibras

dessa espécie na produgdo de hidrogéis e na analise de seu desempenho quanto ao
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grau de intumescimento e a formagao da fragdo gel. Tal cenario evidencia a
necessidade de explorar o potencial promissor do Agave sisalana como matéria-prima

para o desenvolvimento de biomateriais inovadores e ambientalmente sustentaveis,
como os hidrogeéis.
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5 CONCLUSOES

O presente trabalho demonstrou que houve viabilidade técnica da celulose
extraida das folhas de Agave sisalana para a formulagcdo de hidrogéis absorventes
desde a preparacdo da biomassa até a avaliagdo funcional dos materiais
desenvolvidos. O processo experimental que combinou pré-tratamento alcalino,
branqueamento oxidativo-alcalino e refino mecanico, permitiu obter uma fragao
celuldsica com alta pureza, conferindo a matéria-prima propriedades fisico-quimicas
favoraveis a formacgao de redes poliméricas tridimensionais.

A pureza da fragéo celulésica alcangou 80,56 + 1,50%, apds a remogao de
90,60 * 4,60% da lignina e 90,70 + 2,70% de remocado de hemiceluloses, com
preservacao de aproximadamente 92,30 + 3,10% da massa celuldsica inicial.

O pré-tratamento e o branqueamento foram determinantes para reduzir a
complexidade quimica da biomassa e aumentar a acessibilidade das cadeias
poliméricas de interesse, como visto através da suavizagao dos picos identificados no
FTIR que apontou a remocéao das fragdes ndo celuldsicas. As condigdes operacionais
adotadas foram capazes de minimizar degradagdes indesejadas da celulose, o que
ficou evidenciado pela baixa perda de massa nas etapas de purificagdo, apenas 7,70
+ 3,10%, valor significativamente inferior a outros tratamentos reportados na literatura.

O refino para alcangar a microfibrilagdo promoveu alteragées morfoldgicas
benéficas, que refletiram na exposicdo dos sitios ativos (—OH), formadores das
ligacdes de hidrogénio com o poli (alcool vinilico) e ligagdes covalentes com o agente
reticulante epicloridrina. Essas transformagdes estruturais promoveram a formagao de
redes poliméricas bem reticuladas no ensaio com melhor desempenho, validando
assim o protocolo operacional desenvolvido.

Quando aplicada na formulacao dos hidrogéis, a celulose da polpa branqueada
melhorou a estabilidade estrutural, capacidade de intumescimento, e porcentagem de
gel preservado. O ponto central do planejamento fatorial obteve a condigado de melhor
desempenho global, com concentragdes intermediarias de celulose a 0,6% (m/m), poli
(alcool vinilico) a 6,5% (m/m) e epicloridrina também a 6,5% (m/m). Essas proporgdes
propiciaram o melhor balango entre intumescimento, fracdo gel e rendimento
simultaneamente. Especificamente, os ensaios do ponto central alcangaram
rendimento de 82,91+ 1,98%, grau de intumescimento de 518,34 £ 3,16% e fracao gel

de 89,32 t+ 0,26%, evidenciando que a propor¢ao igual entre PVA e ECH com
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concentracao intermediaria, favoreceu a organizagao adequada dos ligantes, com
uma densidade de reticulagdo adequada para suportar a expansao da malha para
entrada de agua. Em termos estruturais, esse resultado revelou que existe a
necessidade de balancear, principalmente, a quantidade de estruturas epoxi e de
polimeros que conferem a densidade estrutural. Foi visto que o excesso de reticulante
e baixa disponibilidade polimérica, formou uma rede muito fragil, ao passo que o
excesso de polimero dificulta a expansao da rede para o inchago. Entdo, o ensaio
central ocupou, assim, a zona 6tima dessas relagoes.

A comparagao qualitativa indicou que a celulose obtida neste trabalho
desempenhou superioridade em relagao a celulose comercial avaliada e em outros da
trabalhos da literatura. Em processos que utilizam nanoestruturas ou celulose de
elevada pureza quimica, a relacdo entre custo e complexidade do processo de
obtencado pode nao valer a pena, visto que o uso de matérias-primas alternativas,
como a folha de agave, através de um processamento facilitado mostrou-se eficiente
para producgéao de hidrogéis. Além de promover implicagdes positivas no ambito social,
econdmico e ambiental nas regides sisaleiras, onde a valorizagdo de residuos
agricolas pode gerar impacto socioecondmico relevante para muitas familias. Do
ponto de vista de sustentabilidade, o desenvolvimento desses estudos contribuiu para
agregar estratégias com potencial aplicagcdo em biorrefinaria e economia circular, ao
transformar produtos subvalorizados, neste caso o sisal de baixo valor agregado, em
insumos de alto valor agregado e aplicagdes biotecnolégicas.

Assim, reconhece-se também que houve limitagdes nas investigacoes, que sado
oportunidades para aprimoramento em trabalhos futuros, como a investigacdo da
cinética maxima de absor¢ado em periodos mais longos, avaliagdo do comportamento
das malhas em ciclos repetidos de absor¢cdo e liberacdo de agua, ensaios de
biodegradabilidade em condi¢cbes reais de solo e analise técnica e econémica de
escalonamento da produgéo.

Por fim, o estudo desenvolvido comprovou que a celulose extraida e refinada a
partir do bagaco das folhas do Agave sisalana constituiu uma matéria-prima viavel,
sustentavel e economicamente atrativa para a produc¢do de hidrogéis absorventes,
oferecendo uma alternativa na aplicacdo no setor agricola e que pode ser explorado
para aplicacdes além dessa. Ainda, além dos beneficios ambientais, o uso desta
matéria prima para incremento tecnolégico tem o potencial de melhorar as questées

socioecondmicas das regides sisaleiras.
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