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RESUMO

Uma das principais fontes de energia renovavel no Brasil sdo as biomassas, sendo a
lignocelulose, o principal componente da biomassa vegetal, formada basicamente por celulose,
hemicelulose e lignina. O plantio e o processamento de diversos cultivares, como a cana-de-
agucar, geram uma quantidade consideravel de residuos que podem causar impactos ambientais,
se ndao forem descartados corretamente. Grande parte deste residuo, pode ser reaproveitado
como matéria-prima na geracao de energia e de produtos com alto valor agregado. A aplicacao
de uma etapa de pré-tratamento a este tipo de material permite promover a ruptura do complexo
lignina-celulose-hemicelulose, tornando-o apto a aplicagdo em bioprocessos. Nesse contexto,
alguns catalisadores tém sido estudados, devido aos beneficios como a geragcdo de efluentes
menos corrosivos ¢ ndo poluentes. Com isso, o objetivo geral deste projeto foi avaliar a
deslignificacdo do bagaco de cana, apos a aplicagdo de um pré-tratamento usando sal alcalino.
A biomassa lignocelulosica foi seca, moida e submetida ao processo para determinacido da
quantidade de lignina e agucares redutores, sendo estas etapas realizadas antes e apds o pré-
tratamento. Os testes cataliticos foram conduzidos em autoclave a 120°C, na auséncia € na
presenga de cada sal, sendo testados o carbonato de sédio e o fosfato de sédio. As condigcdes
foram definidas por meio da aplicacdo de um planejamento fatorial 2> com trés repeti¢cdes no
ponto central para avaliar a influéncia da massa de sal e do tempo de processo sobre a
quantidade de lignina e de actcares redutores (AR), presentes no residuo sélido e no meio
reacional, respectivamente. Para o planejamento utilizando carbonato de sodio foi possivel
observar que a interagdo do sal com o tempo foi estatisticamente significativa para a remogao
da lignina, entretanto, os fatores isolados ndo tiveram significancia estatistica. Aplicando este
sal foi possivel remover até 61% da massa de lignina presente no material in natura. Esse
resultado foi alcangado aplicando 10 g de sal e 45 minutos de processo. O tratamento utilizando
o fosfato de sddio ndo apresentou valores estatisticamente significativos tanto para a liberagao
de agucares redutores como para lignina. O maximo de remog¢do de lignina alcancado foi de
42%, aplicando 10 g de sal em 15 minutos de processo. O pré-tratamento alcalino previsto nos
objetivos foi concluido seguindo a metodologia explicitada neste trabalho, comprovando
estatisticamente que houve a participacao dos sais alcalinos no processo de remocao da lignina

presente no bagago de cana.

Palavras-chave: Biomassa lignoceluldsica, Bioprocessos, Pré-Tratamento, Lignina, Agucares
redutores.



ABSTRACT

One of the main sources of renewable energy in Brazil is biomass, with lignocellulose being the
primary component of plant biomass, mainly composed of cellulose, hemicellulose, and lignin.
The cultivation and processing of various crops, such as sugarcane, generate a considerable
amount of waste that can cause environmental impacts if not properly disposed of. A significant
portion of this waste can be reused as raw material for energy production and for obtaining high
value-added products. Applying a pretreatment step to this type of material allows for the
breakdown of the lignin—cellulose—hemicellulose complex, making it suitable for bioprocess
applications. In this context, some catalysts have been studied due to their benefits, such as the
generation of less corrosive and non-polluting effluents. Thus, the main objective of this project
was to evaluate the delignification of sugarcane bagasse after the application of a pretreatment
using alkaline salts. The lignocellulosic biomass was dried, milled, and subjected to processes
to determine lignin content and reducing sugars, with these steps performed both before and
after pretreatment. The catalytic tests were carried out in an autoclave at 120°C, in the absence
and presence of each salt, specifically sodium carbonate and sodium phosphate. The conditions
were defined through a 2? factorial design with three central point repetitions to evaluate the
influence of salt mass and reaction time on the amount of lignin and reducing sugars (RS) present
in the solid residue and in the reaction medium, respectively. For the design using sodium
carbonate, the interaction between salt and time was statistically significant for lignin removal;
however, the isolated factors were not statistically significant. Using this salt, it was possible to
remove up to 61% of the lignin mass from the untreated material. This result was achieved by
applying 10 g of salt for 45 minutes. The treatment using sodium phosphate did not show
statistically significant values for either reducing sugar release or lignin removal. The maximum
lignin removal achieved was 42%, using 10 g of salt for 15 minutes. The alkaline pretreatment
proposed in the objectives was successfully completed following the methodology outlined in
this work, statistically confirming the role of alkaline salts in the lignin removal process from

sugarcane bagasse.

Keywords: Lignocellulosic biomass; Bioprocesses; Pretreatment; Lignin; Reducing sugars.
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1 INTRODUCAO

Nos tltimos anos, ha uma preocupacdo cada vez maior com a degradacdo ambiental e
com as mudangas climdticas, causadas, principalmente, pelo uso de combustiveis fosseis e por
processos produtivos que geram a emissao de gases poluentes e grande quantidade de residuos.
Esses fatores, associados a questdes econdmicas e geopoliticas, t€ém comprovado a necessidade
da adogdo de fontes renovaveis de energia e de novas matérias primas na obtencao de produtos
quimicos.

Dentre as varias fontes disponiveis, destaca-se a biomassa vegetal, principalmente, as
oriundas de residuos agroindustriais, devido a sua composicao, a grande quantidade disponivel,
ao baixo custo, a ndo competitividade com géneros alimenticios e a contribuicao na reducgao das
emissoes de gas carbdnico.

Por se tratar de um material lignoceluldsico, o bagagco de cana pode ser classificado
como biomassa e ¢ composto, principalmente, por celulose, hemicelulose e lignina.
Consequentemente, apresenta grande potencial de aproveitamento, uma vez que, através do
processo de hidrolise € possivel solubilizar grande parte dos agucares presentes nas fragdes
celuldsica e hemiceluldsica, sendo que, através de processos fermentativos ou cataliticos podem
ser obtidos produtos de alto valor agregado.

Para isso, uma etapa de pré-tratamento € essencial, pois, se faz necessaria a ruptura do
complexo lignina-celulose-hemicelulose, além do aumento da porosidade e da area superficial
do material, bem como o ataque a estrutura cristalina da fragdo celuldsica. Existem varios
métodos para este fim, dentre os quais os pré-tratamentos acido, alcalino, hidrotérmico,
biologico, utilizando liquidos i6nicos ou uma combinagao entre eles, sendo que cada um possui
diferentes agdes sobre o material lignocelulodsico.

Novas formas de explorar eficazmente a biomassa e evitar os empecilhos relacionados
com as tecnologias de pré-tratamento mais aplicadas t€ém sido desenvolvidas. Grande parte dos
processos de despolimerizagdo da lignina ocorre em altas temperaturas, tendo a presenca ou
auséncia de catalisadores, entretanto, estes processos acarretam a forma¢do de componentes
volateis que sdo de dificil separacdo em processos subsequentes (LI, C. et al., 2015).

Desta forma, a utilizagdo do pré-tratamento aplicando sais alcalinos, que sdo
considerados bases fracas, como rota de producdo de compostos organicos simples demonstra-
se favoravel pela clivagem de ligagdes fracas e atuagdo direta no processo de deslignificacao
sem a geragao de componentes volateis (LI, C. et al., 2015; DING et al., 2025; CHEN, X. et
al.,2025).
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2 OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

Aplicar ao bagaco de cana-de-agucar o processo de pré-tratamento usando sais alcalinos

para reducao do teor de lignina presente em sua composi¢ao.

2.2. Objetivos Especificos

Avaliar o teor de lignina insoluvel presente nas amostras do bagago de cana, antes e apos
a etapa de pré-tratamento, visando identificar se houve atividade dos sais alcalinos no processo
reativo;

Analisar o produto liquido da etapa de pré-tratamento, visando identificar se houve
alteracdo no teor de agticares redutores presentes nas amostras;

Verificar as melhores condi¢des para o pré-tratamento e a influéncia das varidveis massa
do sal e tempo de processo sobre as quantidades de agucares redutores e lignina, observadas
apos a reagao.

Realizar a analise estatistica dos resultados como forma de comprovar a aplicabilidade

do método de pré-tratamento.
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3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 Biomassa como fonte alternativa para producio de energia

A energia tornou-se essencial para o desenvolvimento e sobrevivéncia do homem. Suas
aplicagdes perpassam diversos setores, sendo o de transporte € o manufatureiro os maiores
consumidores, utilizando o petroleo e o carvao como fonte primaria (ERDIWANSYA et al.

2024, MOHAMED et al., 2025). E possivel visualizar este consumo na Figura 01.

Figura 01 - Consumo global de energia a partir de fontes primarias.

180,000 TWh — Outras Energias Renoviveis
’ f —I Biocombustiveis Modernos

Energia Solar
160,000 TWh - Emergia Edlica

\': Encrgia Hidrelétrica

140,000 TWh Energia Nuclear

—— Gas Natural
120,000 TWh
100,000 TWh

80,000 TWh —Oleo

60,000 TWh
40,000 TWh
— Carvdo

20,000 TWh

B — Biomassa Tradicional
0TWh

1800 1850 1900 1950 2000 2023
Fonte: Ritchie; Rosado, (2024).

O uso de fontes de carbono na produg¢ado de energia fornece elevados valores calorificos,
contudo seu consumo gera problemas ambientais e econdmicos. Os problemas econdmicos sao
causados pela escassez e demorado processo de reposigao destes materiais (ERDIWANSYA et
al., 2024). A liberagdo de poluentes na atmosfera vem sendo um dos principais problemas
relacionados a utilizacdo de fontes de carbono na producgdo de energia, pois sdo gerados, apos
o processo de combustdo, didoxido de enxofre, didxido de carbono, 6xido de nitrogénio e
particulas causadoras da degradagdo da qualidade do ar (RAFID; ALI, 2022).

As chuvas acidas, o aumento da temperatura e das doencas alérgicas decorrentes do
aumento quantitativo destas substdncias na atmosfera, em conjunto com o aumento
populacional, demonstram a necessidade de uma politica mais sustentavel e renovavel (RAFID;
ALI 2022; HANA; KARI, 2023; ADEBAYO; KIRIKKAELI, 2021; ERDIWANSYA et al.,
2024).



16

Autilizacdo da biomassa como alternativa para a descarbonizagdo do sistema de geracao
de energia vem sendo amplamente estudada, devido ao seu potencial e as preocupagdes com a
sustentabilidade (OSMAN et al., 2023; WORKU et al., 2024; KORBERG et al., 2023). O
potencial da biomassa lignocelulésica denota aspectos de mitigacdo de restri¢des energéticas e
ambientais, proporcionando a sintese de biocombustiveis, criagdo de substancias
biodegradaveis e desenvolvimentos da biotecnologia e da quimica verde (NGUYEN-THI et al.,
2024). Entretanto, a producdo de biocombustiveis derivados da biomassa apresenta problemas

relacionados a recalcitrancia da estrutura lignoceluldsica (HUANG, C. et al. 2022).
3.2  Estrutura lignoceluldésica da biomassa e seus principais componentes

O material lignoceluldésico ¢ composto principalmente por trés polimeros: celulose,
hemicelulose e lignina, e sua distribuicao desigual promove a formag¢do do esqueleto, material
de ligacdo e a dureza da lignocelulose (MANISHA et al., 2024). As caracteristicas de cada

polimero foram trazidas por (BANU et al., 2021) e estdo dispostas na Tabela 01.

Tabela 01 - Composicao e caracteristicas dos polimeros celulose, lignina e hemicelulose

Estruturas Hemicelulose Lignina Celulose
M L Polimero aromatico Cadeia Polimérica
N enor grau de polimerizagao . L
Formacio reticulado, policristalino agrupada ordenadamente

e sem cristalinidade

heterogéneo tridimensional e alta cristalinidade

Composiciao do Poli xilose, glucomanana,

Polimero galactoglucomanana GSH, GS ¢ G Lignina B(1—4) Glucano

Grau polimérico <200 4000 100-1000

Unidade de D-xilose, manose, Guaiacil propano, siringil .

. , . . o Unidade D-
Formacio Larabinose, galactose, acido propano, p-hidroxifenil .
. Glucopiranose
glucuronico propano

Ligacio entre as  Ligacdes B(1—4)glicosidicas, Unidades estruturais de Ligages

unidades de
formacao

Tipo de ligacio
entre os
componentes

fenil propano via ligagdes
éter e conexao de carbono

Ligagdes B(1—2,3,6)-

glicosidicas B(1—4)glicosidicas

Quimica Quimica Hidrogénio

Fonte: BANU et al. 2021.
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3.2.1 Lignina

A lignina € um polimero aromatico heterogéneo, sendo o terceiro maior constituinte do
bagaco da cana apresentando entre 18-25%, ficando atras apenas da celulose e hemicelulose
que correspondem respectivamente a 40-50% e 20-30% (CHAUHAN et al., 2023;
NGUYENTHI et al., 2024). O processo de geragdo da lignina ocorre durante a biossintese da
parede celular vegetal por uma polimerizagao desidrogenativa aleatoria de trés precursores
diferentes, sendo sintetizado sempre na presenga de carboidratos e os 3 mondmeros principais
sdo alcool coniferilico, alcool sinapilico e alcool p-cumarilico (CHAUHAN et al., 2023;

ZHANG, K. et al., 2019; NGUYEN-THI et al., 2024; LIU; LUO; ZHENG, 2018).

Figura 02 — Formacao da lignina através da Fenilalanina e Tirosina
Parede Celular

Fenilalanina Tirosina )
IPAL  can VTAL  camycam Cligeol

Acido cindmico— f-coumaric acid ———Acido cafeico =—————

1 4CL
[ p-coumaroyl-CoA
HCT
cCOMT
p- coumaroyl shikimate
C3H

Cafeoil chlqulmato _b Caffeoyl-CoA

lCCoAOMT
4cL . T e
Feruloyl-CoA#—— Acido ferilico

CCR CCR

y
p-coumaraldehyde Aldeido coniferilico ﬂp ﬂ! Sinapaldeido
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O arranjo dos mondmeros criam diferentes formas estruturais, apresentando funcdes
unicas, tornando as estruturas lignoceluldsicas com boas responsividades na produgdo de
biocombustiveis (FANGUEIRO et al., 2023). A lignina era categorizada como poluente,
entretanto, sua utilizagdo na obten¢do de polimeros industriais, em aplicacdes quimicas e no
campo de engenharia ambiental vem sendo aumentada (NGUYEN-THI et al., 2024).

A abundancia de grupos hidroxilas na estrutura da lignina e suas caracteristicas fisico-

quimicas a torna uma abundante fonte de compostos fendlicos, podendo apresentar bons
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desempenhos na liberagao de farmacos, agricultura, tratamento de poluentes, construgdo, satde,
nutricdo humana e animal, em conjunto com boas caracteristicas fisico-quimicas (CHIANI et
al., 2023; FANGUEIRO et al., 2023; ALZAGAMEEM et al., 2018).

A lignina, na produgdo energética, tem sido desenvolvida como precursor na formulagao
de materiais a base de carbono ativado comumente utilizados em dispositivos de
armazenamento energético, entretanto sua baixa condutividade elétrica vem sendo um dos
limitadores para a sua utilizagdo como eletrodo. Diante disso, métodos de modificagdo
estrutural vém sendo empregados para melhorar suas caracteristicas eletroquimicas
(BEAUCAMP et al., 2022; FANGUEIRO et al., 2023).

A utilizagdo deste material, ndo se limita apenas a baterias, suas caracteristicas
estruturais em conjunto com suas propriedades mecanicas, vem sendo empregadas em diversas
areas, como biorrefinarias, ciéncias dos materiais e no ramo da biotecnologia (FANGUEIRO et
al., 2023). A transformacao de biomassa em materiais de alto valor agregado em biorrefinarias,
esta sendo amplamente estudada como uma alternativa viavel para satisfazer as necessidades
por combustiveis e a0 mesmo tempo minimizar os impactos ambientais gerados (ROUSHUI;
ZHANG; XU, 2014; FANGUEIRO et al., 2023).

O setor de construgdo ¢ responsavel por cerca de 40% dos gases CO2 emitidos, com o
crescimento exponencial da populacdo ¢ de suma importancia a producdo de materiais que
consigam reduzir o impacto ambiental gerado na industria de construcdo, e a flexibilidade da
lignina fornece ao material propriedades mecanicas e térmicas ajustaveis fornecendo uma
melhor durabilidade (JEDRZEJCZAK et al., 2020; FANGUEIRO et al., 2023).

Além disso, as caracteristicas fisico-quimicas da lignina, permitem aplica¢des no ramo
da biomedicina e biotecnologia, sendo sua baixa solubilidade, sensibilidade ao pH, efeito
bloqueador de UV e alta estabilidade, caracteristicas essenciais para administracdo de farmacos
e aplicacdes médicas (CHIANI et al., 2023; FANGUEIRO et al., 2023).

Dentro da nutrigao animal, a lignina ¢ utilizada como aditivo probiotico, apesar das
barreiras digestivas que sua forma nativa apresenta no processo de digestdo dos animais
monogastricos, sua versdo purificada apresenta diversos mondmeros fendlicos de baixa massa
molecular que possibilitam efeitos divergentes da lignina nativa, podendo ser utilizada nao
apenas no processo de peletizacdo das ragdes animais, mas desempenhando processos
inibitorios de crescimento microbiano em conjunto com suas caracteristicas antioxidantes,

contribuindo para melhor desempenho da producdo em decorréncia da suspensao de antibioticos
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na ragdo alimentar (FANGUEIRO et al., 2023; JARDIM; HART; LUCIA; JAMEEL, 2020;
BAURHOO; RUIZ-FERIA; ZHAO, 2008).
Com as caracteristicas apresentadas, a lignina, apresenta-se como fonte renovavel de

compostos aromaticos a granel ou modificados, sendo um possivel substituto de compostos

tolueno, benzeno e xileno derivados do petréleo (NGUYEN-THI et al., 2024).

3.2.2 Hemicelulose

A hemicelulose ¢ pertencente ao grupo de polissacarideos heterolineares ou ramificados
nao cristalinos que se liga de forma covalente a lignina envolvendo a celulose, sendo o material
matriz para a estrutura lignoceluldsica que ¢ comumente encontrado nas paredes celulares
vegetais que apresentam ligacdes B-(1-4) com configuragdo equatorial (ABRAHAM, et al.,
2020; WANG, Z. et al., 2025; WANG, Q. et al., 2025; L1, F. et al., 2025; SOTO; SALDIVAR,
2020). A sintese da hemicelulose ocorre no complexo de Golgi, sendo exportadas
posteriormente para a parede celular através do processo de exocitose, sendo inseridas entre as
microfibrilas de celulose que sdo sintetizadas na membrana plasmatica e armazenadas na parede

celular formando uma parede composta (SANDHU; RANDHAWA; DHUGGA, 2009).

Figura 03 - Processo de sintese da Hemicelulose no complexo de Golgi seguido do processo
de exocitose para formagado da parede celular vegetal.
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O processo de sintese no complexo de Golgi ocorre através das glicosiltransferases que
tem como precursores a UDP-glicose e UDP-xilose como substratos principais para a formacao
do polimero, podendo ser convertido em agtcares redutores como xilose, arabinose, galactose,
manose, glicose, acido glucuronico e acido galacturdnico e em conjunto com a presencga de
grupos hidroxila e carboxila na sua cadeia ¢ possivel fazer modificagdes mantendo sua estrutura
nativa, biodegradabilidade e biocompatibilidade favorecendo diversas aplicacdes industriais
(CHEN, J. et al., 2025; SOTO; SALDIVAR, 2020; LL F. et al., 2025).

Uma das aplica¢des da hemicelulose no ramo da saude ¢ através do sistema de liberagao
sustentada, uma vez que a hemicelulose do tipo xilana pode ser digerido por bactérias do tipo
anaerobicas presentes no colon, porém o sistema gastrointestinal ndo dispde de enzimas
necessarias para a digestdo deste material, tornando um bom administrador de medicamentos
orais no trato gastrointestinal (LI, F. et al., 2025).

Com o aumento exponencial na demanda alimentar, a necessidade de deteccdo de
patogenos prejudiciais torna-se maior, para isto, a utilizacdo de pontos de carbono estd sendo
empregada, a capacidade fluorescente na presenga de microrganismos e sua biocompatibilidade
o qualifica como bom indicador microbioldgico, entretanto, sua pequena area de atuacdo faz
necessario a incorporacao destes pontos de carbono em hidrogéis facilitando a dispersao e
detecgdo de patdgenos, a producdo de hidrogéis a base de polimeros como hemicelulose auxilia
incorporando ao material capacidades inibidoras de crescimento bacteriano e alertando de forma
precoce potenciais contaminagdes microbiologicas (TOHAMY, 2025).

A hemicelulose no campo de materiais biodegradaveis tem se destacado como substituta
de produtos derivadas de petrdleo, como sacolas plasticas e filmes biodegradaveis, por meio de
suas propriedades biodegradaveis, atoxico e abundancia, contudo, para ser utilizado como
matéria prima € necessario etapas de pré-tratamento como a acetilagao fornecendo grupos acetil
ao composto organico, concedendo resisténcia mecanica, hidrofobicidade, permeabilidade ao
oxigénio, processabilidade, estabilidade térmica e permeabilidade ao oxigénio e ao vapor de

agua ao material (MARTINS et al., 2024; PENG et al., 2023).

3.2.3 Celulose

A celulose constitui cerca de 15 a 30% dos componentes da parede celular sendo o
biopolimero mais abundante do planeta. E possivel encontra-la nas paredes celulares de
cianobactérias, fungos e algas verdes, entretanto, em plantas, a parede celular ¢ constituida de

outros componentes como hemicelulose, lignina e pectinas (SOTO; SALDIVAR, 2020).



21

Do ponto de vista quimico, a celulose cristalina ¢ um polimero linear sindiotatico
inflexivel composto de unidades estruturais de D-glicose associadas por ligagdes f3-
1,4glicosidicas lineares. Sua caracteristica cristalina ¢ derivada das ligagdes de hidrogénio que
ocorrem entre os grupos hidroxilas com unidades de glicosil adjacentes, em conjunto com as
forcas de Van der Waals. E possivel que as cadeias de glucano acumulem de forma paralela
microfibrilas formando a celulose cristalina responsavel pela insolubilidade em agua, rigidez e
forga a estrutura (WANG, Z. et al., 2025; WANG, Q. et al., 2025; BANU et al. 2021; YADAV
et al. 2024; SOTO; SALDIVAR, 2020).

Na natureza, ¢ possivel encontrar a celulose cristalina de quatro formas diferentes, a
celulose I pode ser convertida de forma irreversivel para a celulose tipo II, apresentando melhor
estabilidade. Mesmo sendo metaestavel a celulose tipo I detém duas formas holomorfas, sendo
tipo I-a e I-B, cada uma destas formas ¢ produzida por organismos diferentes. A celulose I-a é
formada por bactérias e algas, enquanto a celulose I-B ¢ produzido por plantas superiores. Os
grupos I1I e IV sdo adquiridos através de tratamentos quimicos (SOTO; SALDIVAR, 2020).

O processo de formacdo da celulose inicia-se por agdao da enzima celulose sintase
(CeSA) presente na membrana plasmatica de todos os organismos sintetizadores de celulose e
em plantas superiores. Este complexo proteico esta estruturado em matrizes denominadas
rosetas, que desempenham duas fung¢des, a realizacdo da polimerizacao intracelular de cadeias
de glucano e a estruturacdo das cadeias extracelulares formando microfibrilas cristalinas. Para
isto, ¢ necessario utilizar a sacarose como principal substrato para formacao da celulose
cristalina, sendo que o processo de constituicdo da celulose inicia-se com a celulose sintase
(CeSA) glucosiltransferase gastando um primer esteroide, sitosterol-betaglicosideo em
conjunto com a UDP-Glicose para formagao da cadeia de celulose. A partir deste processo de
polimerizacao, as cadeias vizinhas ligam-se por meio de ligagdes de hidrogénio podendo haver
até 36 cadeias de B-glucano conectadas, formando as microfibrilas parcialmente cristalinas
(SOTO; SALDIVAR, 2020).

A Figura ¢ uma ilustracao da estruturacdao da cadeia de celulose a partir da jungao das
cadeias de B-glucano, sendo monitoradas pelos microtubulos e pela enzima celulase Korrigan
(Kor), também ¢ possivel observar a formagao das rosetas a partir do substrato de uridina
difosfatoglicose (UDP-G) e reutilizacdo do +UDP na enzima sacarose sintase (SuSy) sendo uma

enzima glicosiltransferase responsavel no processo de metaboliza¢ao da sacarose.
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Figura 04 - Diagrama do processo de formagao da celulose.

Cadeia de Glucano

.

Sacarose == UDP-G

+UDP

Fonte: SOTO; SALDIVAR, p. 18, 2020.

A estrutura celuldsica do bagaco pode ser quebrada com aplicagdes de acidos ou
enzimas celuloliticas, obtendo-se um produto rico em glicose, acidos organicos, derivados de
furano e compostos fenolicos. Apds o processo de hidrélise, os agucares sao utilizados em
bioprocessos produzindo biocombustiveis, sendo fundamentais na fermentagao microbiana e
permitindo a obten¢do de produtos como etanol e xilitol (YAMAKAWA ef al., 2023).

Atualmente, o processo de adsor¢do ¢ conduzido utilizando carvao ativado, zedlitas,
grafeno, nanotubos e resinas de troca i0nica, entretanto, a celulose como compdsito polimérico
vem se destacando devido a sua alta flexibilidade, eficiéncia, facilidade operacional e
sustentabilidade ambiental. Com 1isso, a sua aplicagdo na constru¢do de hidrogéis tem
demonstrado boa capacidade de adsor¢ao de ions pesados, sendo a integracao da celulose em
redes baseadas em hidrogéis uma estratégia eficaz na sustentabilidade, porém, sua fabricacao
em escala industrial ainda ¢ um fator limitante (KHIEWSAWAI; RATTANAWONGWIBOON;
UMMARTYOTIN, 2024).

O desenvolvimento de embalagens que causam o minimo de impacto ambiental,
detenham controle de temperatura e umidade em conjunto com atividades antibacterianas ainda
¢ um desafio. Nesse contexto, a celulose extraida do bagaco da cana-de-agucar tem sido
aplicada, proporcionando ao material alterado uma superficie assimétrica, molhabilidade,
dissipacdo de calor, atividade antibacteriana e resisténcia a UV melhorando as condi¢des de
conservagao de alimentos, o que a torna potencial matéria-prima para esse tipo de aplicacao

(HUANG, S. et al., 2025).
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3.3 Cana-de-Acucar

A Saccharum officinarum, popularmente conhecida como cana-de-agucar, ¢ uma planta
herbacea da familia Poaceae e pertencente ao género Saccharum. Natural da Nova Guiné, tem
sido cultivada em paises subtropicais e tropicais, detendo alto teor de agucar e baixo teor de
fibras, caracteristicas imprescindiveis para o ramo industrial transformando-a em uma das
culturas mais importantes do mundo (WANI et al., 2023; CHOUGALA et al., 2025).

A sua estrutura ¢ composta por conjuntos formados de cinco a vinte caules eretos
denominados perfilhos. Podendo atingir de 2 a 5 metros de altura e com 2 a 4 centimetros de
didmetro, cada caule tem em suas estruturas diversos nos e entrenos. Estes nds apresentam
faixas de primoérdios de raiz e brotos, sendo que os primordios de raiz quando em contato com
o solo umido ativam-se e ddo origem as raizes. O teor de acucar ¢ encontrado no bagacilho
conhecido também como medula da cana-de-acgucar, estando localizado abaixo da casca dura e
da cobertura cerosa denominada cuticula da planta (CHOUGALA et al., 2025).

Segundo a FAO (2022), a cana-de-agucar corresponde a 20% do total das culturas
produzidas ao redor do mundo, seguida do milho com 12% e trigo e arroz com 8% cada, como

consta na Figura 05.

Figura 05 - Principais produtos da produ¢ao mundial de culturas.
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Considerando a porcentagem de 20%, demonstrada na Figura 04, o Brasil ¢ responsavel
por produzir 40% de toda a cana-de-agticar no mundo, seguido pela India com 20% e China
com 10%, como apresentado na Figura 06, abaixo (FAO, 2022; AHUJA; CHINNAM; BHATT,
2024).

Figura 06 - Principais paises produtores de cultivos agricolas.
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Fonte: FAO, p. 14, 2022.

No Brasil, o acompanhamento e detalhamento das safras ¢ realizado pela Companhia
Nacional de Abastecimento (CONAB). Na Tabela 02 encontram-se os dados referentes a cana-
de-agucar para a safra 23/24 e as proje¢des para safra 24/25.

A partir do terceiro boletim de safra da CONAB de 2024, presente na Tabela 02, ¢
possivel observar que no periodo de 2023 a novembro de 2024, as principais regides produtoras
de cana-de-agucar foram o Sudeste, o Centro-Oeste, com o Nordeste na terceira colocagdo
(CONAB, 2024). A capacidade produtiva da cana-de-agucar depende de varios fatores, como:
presenca de cultivos antigos, capacidade estrutural, conhecimentos anteriores de cultivo,
infraestrutura, solo, isto reflete na forma de barreiras entre os produtores de cana-de-agucar nas

regides brasileiras (COELHO & BRAGAGNOLO, 2024).
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Tabela 02 - Dados de producao de cana-de-acucar das regides brasileiras entre 2023 a
novembro de 2024.

Produtividade (Em

Area (Em mil ha) ‘ ‘ Producio (Em mil t)

B kg/ha)
REGIAO
Safra Safra | VAR.| Safra | Safra VAR. Safra Safra VAR.
23/24 24/25 % 23/24 | 24/25 % 23/24 24/25 %
NORTE | 48,9 | 49,6 | 1,5 | 80.608 | 82.437 | 2.3 | 3.943,0 | 4.092,0 | 3,8

NORDESTE | 883.0 | 9199 | 42 | 63959 | 62746 | (1.9) | 564778 | 577177 | 22
CENTRO-OESTE | 1.778.8 | 1.8474 | 3.9 | 8153780451 | (13) | 1450357 ] 1486222 | 2.5)
SUDESTE | 5.0988 | 53872 | 5.7 |91.987 | 80.650 | (12.3) | 469.026,8 | 434.4772 | (7.9)

SUL | 5244 | 4915 | (63) | 73.860 | 68.693 | (7.0) | 38.730.9 | 33.750.1 | (12.8)

BRASIL | 8.333,9 | 8695,5 | 4,3

85.580 | 78.048 | 8,8 | 713.214,1 | 678.668,2 | 4,8)

Fonte: CONAB, 2024.

O processo de extragdo da cana-de-aglicar ocorre com ferramentas abrasivas, seguidas
do processo de extragdo do caldo, obtendo-se o bagaco e o melago que sdo utilizados para
producdo de produtos como agucar, rapadura, etanol, xaropes, melaco, rum, biogas, papel,
fermento, acidos citricos e acetato (WANI et al., 2023; MANRIQUE et al., 2025; AHUJA;
CHINNAM; BHATT, 2024).

A casca da cana-de-agucar apresenta propriedades antimicrobianas derivadas da
luteolina em sua composicdo, a0 mesmo tempo que garantem caracteristicas antioxidantes e
viabilizam a eliminag¢do de radicais livres, enquanto a sacarose que ¢ extraida pode ser aplicada
em processos fermentativos (WANI ez al., 2023).

A aplicacdo mais requerida da cana-de-agucar ¢ voltada para a produgdo de etanol,
entretanto, existem outros processos que podem ser incorporados ao processamento. Uma vez
que o bagaco corresponde a um percentual entre 30 e 40% da massa processada, apds a extracao
do melago, parte desse residuo tem sido destinado para geragdo de eletricidade, sendo
responsavel por 9% da energia gerada no Brasil. Processos de hidrdlise do bagago também sao
frequentes, podendo gerar de 40 a 50% de glicose e de 20 a 30% de xilose. A biomassa residudria
pode ser reaproveitada na produgdo de produtos quimicos como plésticos e combustiveis
alternativos (ROSSI et al., 2021).

Com avangos nas biorrefinarias, outros produtos também vém se destacando como
acidos levulinico na produgdo de farmacos, y-valerolactona na producdo de perfumes e

solventes (ROSSI et al., 2021).
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A cana-de-acucar possui alcaloides, proteinas, fendlicos, taninos, flavonoides, agticares
redutores e resinas em sua composi¢do. Estes constituintes possuem diversas aplicagdes
industriais, as xilanas podem ser utilizadas na produgdo de adogantes, os B-glucanos sao
utilizados na fabricacao de cosméticos e como antidiabético e a celulose pode ser utilizada pela
industria de papel ou como aditivo alimentar (AHUJA; CHINNAM; BHATT, 2024; WANI et
al.,2023; (ROSSI et al., 2021).

Com o crescimento da demanda de fontes de energia limpa, a cana-de-agticar apresenta-
se como uma alternativa viavel reduzindo a dependéncia do consumo do petréleo e a0 mesmo
tempo reduzindo a emissao de carbono. Assim processos de automacao e melhoramento nos
plantios de cana-de-agtcar também vem contribuindo para este avanco, tendo como perspectiva
a regeneracdo das florestas em conjunto com a produ¢ao de bioenergia (ROSSI et al., 2021,

COELHO & BRAGAGNOLO, 2024)

3.3.1 Bagago de Cana-de-agucar

O bagaco ¢ um subproduto gerado no decorrer dos processos de limpeza, preparagao e
retirada de sacarose e constitui de 25% a 30% da cana-de-ac¢ticar em base umida, este material
apresenta caracteristicas fibrosas, resisténcia mecanica e biodegradabilidade, propiciando
alternativas sustentaveis, sendo ideal para melhoramento de compositos poliméricos
(CHOUGALA et al.,2025; WANI et al.,2023; HAKIM et al., 2025; MUNAGALA et al., 2021;
ELSAYED et al., 2025).

A composicdo do bagago de cana-de-agucar ¢ formada principalmente por componentes
carbondceos, sendo, 32 a 45% de celulose, 17 a 32% de lignina e 20 a 32% de hemicelulose, 1
a 9% de cinzas e alguns componentes adicionais, devido a uma farta porosidade, o material
detém uma ampla area superficial MOHAMED et al., 2025; HAKIM et al., 2025; QURAISHI
et al., 2025).

O bagaco da cana-de-agucar ¢ um dos materiais mais utilizados no processamento de
materiais lignoceluldsicos, fato que, em grande parte, se deve a sua viabilidade economica e
disponibilidade quando comparado com outros residuos agricolas como palha de trigo, sorgo,
arroz € milho. Por este motivo, anualmente, tem-se uma producao de 1,0448 bilhdo de toneladas
de bagaco de cana (QURAISHI ez al., 2025).

O Brasil, como maior produtor de cana-de-agucar mundial, também gera grandes

quantidades de bagaco durante o processamento industrial, com uma média de 280 - 500 kg de
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bagaco por tonelada de cana-de-agucar moida (QURAISHI et al., 2025; ELSAYED et al., 2025;
MOREIRA et al., 2024; MORAN-AGUILAR et al., 2024).

O bagaco, subproduto do processamento industrial, ¢ comumente utilizado como
combustivel em caldeiras para a formagao de vapor e calor, o qual ¢ realocado ao processo
produtivo (RAMACHANDRAN e GNANASAGARAN, 2024; HIRANOBE et al., 2024;
QURAISHI et al., 2025). Entretanto, esta pratica implica em custos ambientais significativos,
sobretudo devido a liberagdo de CO> e outros gases de efeito estufa, durante o processo de
combustdo. Diante deste cendrio, alternativas sustentaveis estdo sendo formuladas como formas
de remediar a superproducdo do bagaco de cana-de-aguicar (RAMACHANDRAN e
GNANASAGARAN, 2024; HIRANOBE et al., 2024; QURAISHI et al., 2025).

O programa das Nagdes Unidas para o Meio Ambiente enfatiza a necessidade de
estratégias eficientes para a gestdo de residuos, tendo a finalidade de atenuar os efeitos
ambientais gerados. Para isto, a incorpora¢do dos principios da economia circular € necessaria,
minimizando os residuos através da reutilizagdo continua de recursos (GHAMARI et al., 2025).
Atualmente, 40% do bagaco produzido ¢ destinado para a produgdo de biocombustiveis, em
contrapartida, o excedente carece de aplicagdes sustentaveis, sendo descartado (HIRANOBE et
al., 2024; QURAISHI et al., 2025).

Das aplicagdes envolvendo o bagaco da cana, ¢ possivel utilizad-lo como biossorventes
na remoc¢ao de metais e corantes de efluentes evitando a bioacumulacao e toxicidade no meio e
as cinzas geradas no processo de formacao de energia podem ser reaproveitadas (HIRANOBE
et al.,2024; QURAISHI et al., 2025; BARVE e KHAIRNAR, 2025).

Além disso, apos a geragao de energia, as cinzas do bagaco da cana podem ser utilizadas
como substitutas de materiais da construgao civil, devido a presenca de nanoparticulas de silica
em sua composicdo, o que favorece também sua utilizacdo em pastilhas de freio, que
normalmente utilizam alumina e silica como abrasivos primarios, entretanto, apos a
incorporagdo das cinzas de bagaco de cana, observou-se um aprimoramento nas propriedades
mecanicas dos compdsitos poliméricos, sendo uma alternativa viavel para reaproveitar residuos
industriais (HIRANOBE et al., 2024; BARVE e KHAIRNAR, 2025).

A fabricagdo de produtos com valor agregado em larga escala ¢ viabilizada pela
formagdo carbonicea do bagaco da cana-de-aglicar, porém a presenca da lignina em sua
estrutura inibe o processo de sacarificagcdo, sendo necessario um pré-tratamento para reduzir a
recalcitrancia da biomassa, principalmente o processo de lignificacdo, a complexidade

estrutural da parede celular e a cristalinidade da celulose (QURAISHI et al., 2025).
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3.4 Processamento da Biomassa

A conversao de materiais lignoceluldsicos em produtos de valor agregado ocorre em trés
etapas: pré-tratamento, hidrélise quimica/enzimatica e fermentacao (AZAD et al., 2025). O pré-
tratamento da biomassa implica em alteragdes das propriedades fisicas e quimicas do material
mediante métodos fisicos, quimicos ou bioldgicos (ZHANG, Y. et al., 2025; CANCAO et al.,
2025).

Dentre os métodos de conversdo da biomassa, a hidrolise enzimatica de celulose é
comumente utilizada na produgdo de etanol, tendo como principal processo a degradacdo
enzimatica da estrutura lignocelulose em monossacarideos, utilizados posteriormente pelas
leveduras (CANCAO et al., 2025; WOZNIAK et al., 2025). Este método se destaca pela
seletividade da hidrdlise, pelo fato que as enzimas celuloliticas interagem apenas nas ligagdes
da celulose, possibilitando que as outras estruturas do material permanegcam intactas e
minimizando a produ¢do de subprodutos que podem agir como inibidores no processo de
fermentagdo (WOZNIAK et al., 2025).

A utilizagdo de enzimas celuloliticas produzidas por microrganismos como fungos dos
géneros Trichoderma reesei e Aspergillus niger, tem a fungao de catalisar a quebra das ligacdes
glicosidicas B-1,4 na celulose gerando a liberagdo de glicose no processo. Para esta reagao
acontecer sdo necessarias algumas etapas, inicialmente o material deve ser submetido a um pré-
tratamento mecanico ou termoquimico, posteriormente, as enzimas sdo introduzidas ao
material, quando as condi¢des favoraveis de temperatura e pH estiverem entre 50°C e 4,8
respectivamente, tém-se a decomposicao da celulose em oligossacarideos mais curtos, os quais
sdo posteriormente convertidos em glicose, utilizada pelas leveduras (WOZNIAK et al., 2025).

A hidroélise dcida ¢ um dos métodos mais antigos de pré-tratamento e consistem em
utilizar acidos concentrados ou diluidos para decompor a estrutura da hemicelulose e celulose
em agucares simples, convertendo a hemicelulose em pentoses e a celulose em hexoses
(WOZNIAK et al., 2025). A utilizagdo da hidrélise acida pelo método de acidos diluidos penetra
efetivamente na estrutura celular enfraquecendo as ligacdes glicosidicas do complexo
lignoceluldsico aumentando a porosidade da parede celular. Mesmo sendo um método
comumente barato e mais rapido do que a hidrdlise enzimatica ¢ necessario realizar outros
processos posteriormente a hidrolise. Para a metodologia utilizando acidos concentrados ¢
necessario a neutralizagdo e recuperagdo dos reagentes, encarecendo o processo. Utilizando

acidos diluidos tém-se menor eficiéncia quando comparado com o concentrado e sdo
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necessarias etapas de remocdo de subprodutos gerados antes da aplicagdo no processo de
fermentagdo (LV et al., 2024; (WOZNIAK et al., 2025).

Os métodos de pré-tratamento reduzem a polimerizagao e a cristalinidade da celulose,
rompendo as camadas de ligacdo e hemicelulose, aumentando a area superficial especifica
efetiva, ajustando a composicdo do material e facilitando a liberacdo de actcares apds o
processo de hidrélise enzimatica (AZAD et al., 2025; ZHANG, Y. et al., 2025; CANCAO et
al., 2025).

A utilidade de um método de pré-tratamento estd relacionada com a necessidade de
ampliar o acesso a celulose, minimizar a formagdo de compostos inibitérios nas etapas
enzimaticas de hidrdlise e fermentativa e reduzir a cristalinidade da celulose. Os compostos
inibitorios que podem ser formados durante estes processos sao acido acético, 2-furfuraldeido
e o 5-hidroximetil-2—furfuraldeido, produzidos principalmente na etapa de hidrolise acida ou
na degradacdo da hemicelulose, interferindo no processo de fermentacdo das leveduras
(BARRETO et al., 2025).

O pré-tratamento fisico tem como principal método o esmagamento mecanico e o
aquecimento. Este método reduz o tamanho da particula, o grau de polimerizagdo e a area
superficial especifica do material, alterando sua estrutura. A sua aplicagdo ¢ simples, porém,
requer um alto consumo de energia sendo uma das barreiras para aplicagdo desta tecnologia
(SONG et al., 2025; ZHANG, Y. et al., 2025).

O pré-tratamento quimico envolve a decomposicao das ligacdes quimicas do material
lignoceluldsico por meio da utilizagdo de reagentes quimicos, visando a redugdo do grau de
polimerizacao e da cristalinidade do material, o que promove a sua degradacdo. As formas mais
comuns desta etapa sao os métodos acidos e métodos alcalinos (SONG et al., 2025; ZHANG,
Y. et al., 2025).

O pré-tratamento biologico utiliza o metabolismo ou enzimas dos microrganismos na
alteracdo da estrutura fisico-quimica da biomassa, para isto, os locais de contato do
microrganismo com o material promovem a sacarificacdo enzimatica, entretanto, este método
necessita de um método de processamento mais longo e a taxa de hidrolise é baixa quando
comparada com outros pré-tratamento (SONG et al., 2025; ZHANG, Y. et al., 2025).

O pré-tratamento utilizando métodos fisico-quimicos consiste na utilizagdo de altas
temperaturas e pressoes relacionadas com reagentes quimicos aumentando a eficiéncia no pré-

tratamento do material, este método facilita as modificagdes nas estruturas quimicas e nas
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propriedades fisicas do material, quebrando as ligagdes e as interacdes intermoleculares
(ZHANG, Y. et al., 2025).

Dentro das estruturas do complexo carbonéceo, a lignina detém uma estrutura complexa
e heterogeneidade que se mostram como barreiras a sua despolimerizagdo e conversao em
produtos de valor agregado. Para isto, métodos de pré-tratamento se destacam no processo de
deslignificacdo, porém, em alguns casos a recuperacdo da fracdo da lignina tem sido
negligenciada, principalmente em condi¢des acidas, condensando a lignina reduzindo seu
potencial de extratividade e valorizagao (TANIS et al., 2024).

Portanto, o pré-tratamento alcalino vem sendo amplamente utilizado no fracionamento
de materiais lignoceluldsicos, conseguindo remover a lignina e quebrar as ligagcdes destes
materiais lignoceluldsicos. Contudo, altas dosagens de base favorecem a degradagao

significativa do aglicar durante o processo de pré-tratamento (AZAD et al., 2025).

3.4.1 Preé-tratamento com Sais Alcalinos

A maioria dos processos de despolimerizagdo da lignina ¢ realizada em altas
temperaturas, com ou sem catalisadores. Como resultado, obtém-se uma mistura fenolica de
compostos alquilados e poli-hidroxilados formando também componentes volateis e carvao (LI,
C.etal.,?2015).

Tendo em vista a dificuldade de separacdo destes componentes em processos
posteriores, a hidrdlise da lignina por catalisadores alcalinos se demonstrou uma excelente rota
na produgao de compostos aromaticos simples. A clivagem das estruturas mais fracas da lignina
como, aril-alquil éter e ligagdes B-O-4 ocorrem pelo processo de solvolise das ligagdes éter no
processo de deslignificagdo alcalina (LI, C. et al., 2015).

Recentemente, sais alcalinos, como bases fracas, incluindo o carbonato de sddio
(Na2CO3), sulfeto de soédio (NaxS), hipoclorito de sodio (NaClO), acetato de sodio
(CH3COONa) e trifosfato de sodio (Na3POs) foram usados no pré-tratamento de materiais
lignoceluldsicos, sendo substitutos vidveis para pré-tratamentos caros baseados em reagentes
alcalinos, como o hidroxido de sddio (NaOH). Os mecanismos de reacdo quimica quando se
aplicam os sais alcalinos sdo semelhantes aos métodos baseados em bases fortes, como o
hidréxido de sddio. As bases fracas podem causar o inchago das fibras da biomassa e aumentar
a porosidade, o que facilita a difusdo de enzimas hidroliticas, aumentando assim a recuperagao

de acticares. Além disso, causam dissolugdo e ruptura de estruturas de lignina e hemicelulose,
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desesterificagdo de ligacdes €ster intermoleculares, rearranjo e modificagdo de fragmentos de
lignina e da cristalinidade da celulose. O trifosfato de s6dio mostra uma capacidade de remover
a lignina da biomassa lignocelulosica sob condi¢des mais brandas de pré-tratamento com
menores temperatura e carga alcalina, em comparacao ao carbonato de sdédio. Além disso, o
trifosfato exibe excelente capacidade tamponante que promove a formagdo de compostos
acidos, incluindo 4cidos organicos da lignina e 4cidos acéticos das hemiceluloses (QING et al.,
2016; SEWSYNKER-SUKAI, SUINYUY e KANA, 2018; HUANG, X. et al., 2018;
SEWSYNKER-SUKAI e KANA, 2017).

Altas temperaturas em conjunto com longo tempo de reacdo, sdo fatores que auxiliam
na geragdo de mondmeros, entretanto, a formacdo de produtos indesejados pela reacdo de
condensac¢do compete com o processo de despolimerizacgao, sendo um dos principais problemas
na produgdo de mondmeros (LI, C. et al., 2015).

A agdo dos reagentes alcalinos foi comprovada pelos estudos de Ding et al., (2025),
utilizando pré-tratamento alcalino assistido por ultrassom, lavagem de acido acético e
tratamento de branqueamento na palha de algodao, sendo que a concentragdo do sal e o tempo
de reagdo influenciaram diretamente na taxa de perda de massa do material durante o processo

de pré-tratamento, comprovando a remog¢ao da hemicelulose e da lignina do material.
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4 METODOLOGIA

As etapas de processamento da biomassa, os testes cataliticos e a caracterizacao do
produto sélido e liquido do pré-tratamento foram realizados nos Laboratorios de pesquisa da
Unidade Académica de Engenharia de Biotecnologia e Bioprocessos do Centro de
Desenvolvimento Sustentavel do Semidrido, em Sumé-PB, onde encontravam-se disponiveis

todos os equipamentos e reagentes necessarios para o desenvolvimento dessas etapas.
4.1 Processamento da biomassa

O bagago de cana-de-agucar foi obtido e processado em forrageira com produtores no
Sitio Tamandu4, zona rural do municipio de Monteiro - PB. O material imido foi suspenso em
telas de polietileno, para lavagem em &gua corrente, e, posteriormente, secagem solar a

temperatura ambiente, durante um periodo de 1 semana, conforme apresentado na Imagem 01.

Imagem 01 - Secagem solar do bagaco da cana-de-agucar imido suspenso em telas de
polietileno.

- -

Fonte: Autor, 2025,
A umidade restante foi removida utilizando estufas (SOLAB — SL 100/81) do
Laboratério de autoclavagem da Unidade Académica de Engenharia de Biotecnologia e
Bioprocessos do Centro de Desenvolvimento Sustentdvel do Semiarido, em Sumé-PB,
Imagem 02 (a), a uma temperatura de 60°C durante um periodo de 72 horas.
Apos a secagem na estufa, o material foi processado em moinho de facas (Willye -

STAR FT50 com peneira), Imagem 02 (b), no Laboratério de Fisica e Morfologia do Solo da
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Unidade Académica de Tecnologia do Desenvolvimento do Centro de Desenvolvimento
Sustentavel do Semidrido, em Sumé-PB. A quantidade de material coletado apds esta etapa foi

de 2 Kg, sendo reservados 200g para os ensaios deste trabalho, Imagem 02 (c).

amento e armazenamento do material.

Imagem 02- Processo de secagem, process
— X ,L‘HIHL-‘-' ]

Fonte: Autor, 2025.

4.2 Pré-tratamento da biomassa

Os testes de pré-tratamento foram conduzidos em batelada, sendo utilizados como
reatores Erlenmeyers de 250 mL, como apresentado na Imagem 03. As condigdes de operacao
e o controle da temperatura foram alcancados utilizando autoclave (PRISMATEC — CS300),
sendo aplicado o planejamento fatorial para verificar a influéncia das varidveis de entrada massa
de sal alcalino e tempo de processamento, sobre a quantidade de lignina, no produto s6lido, e a

quantidade de agucares redutores, no produto liquido.

Imagem 03 — Misturas reacionais dos ensaios C1, C2, 03 e 04, antes dos testes de pré-
tratamento.

Fonte: Autor, 2025.



Imagem 04 - Mistura Reacional ap6s os testes de pré-tratamento com sal alcalino.

Fonte: Autor, 2025.
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Para os ensaios de pré-tratamento com sal alcalino, foram fixados os valores das

varidveis temperatura, em 120 °C, volume de 4gua destilada no meio reacional, em 100 mL, e

a massa de biomassa em 10 g. Na Tabela 03 ¢ apresentada a matriz de planejamento fatorial

completo. Os niveis codificados e reais das variaveis de entrada foram definidos de acordo com

a estrutura disponivel, e com as condi¢des aplicadas por Neves (2019), Pereira (2022) e

Sewsynker-sukai, Suinyuy e Kana (2018). O planejamento fatorial foi aplicado para os sais

carbonato de so6dio (Na>CO3) e fosfato de s6dio monobasico (NaH,PO4.H>0).

Tabela 03 - Matriz de planejamento com niveis codificados e reais das variaveis

independentes.
Ensaios Massa de sal Tempo
1 -15,0g) -1 (15 min)
2 +1 (10,0 g) -1 (15 min)
3 -1(5,0¢g) + 1 (45 min)
4 +1 (10,0 g) + 1 (45 min)
5 0(7,5¢) 0 (30 min)
6 0(75¢ 0 (30 min)
7 0(7,5¢) 0 (30 min)

Fonte: Autor, 2025.

Algumas amostras foram utilizadas como controle, sendo mantido um tempo de 45

minutos, replicando o mesmo periodo aplicado no ensaio 4 do planejamento fatorial, conforme
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apresentado na Tabela 04. Os resultados obtidos nesta etapa foram utilizados para comparagao

com os obtidos nas condi¢des estabelecidas para rea¢do na presenca dos catalisadores.

Tabela 04 - Condi¢des aplicadas para as amostras utilizadas como controle.

Amostra Condigoes

Controle 1 (C1) bagaco + agua + 45 min
Controle 2 (C2) bagaco + agua + 120 °C + 45 min

Fonte: Autor, 2025.

Apos cada ensaio, foi realizada a filtragao a vacuo do material, sendo separado o produto
s6lido do liquido. O liquido foi armazenado em garrafas de plastico, para posterior quantificagdo
dos agucares redutores, e o produto sélido retido no papel filtro, foi submetido a secagem em
estufa por 24 horas a 50°C, seguida da quantificacdo do componente lignina.

Antes e apos cada ensaio, foram verificados os teores de °brix e pH no meio reacional,

utilizando refratdmetro portatil e pHmetro digital, respectivamente.

4.3 Caracterizacio da biomassa

A caracterizagdo foi realizada antes e apds o pré-tratamento, sendo quantificado o teor
de lignina, adaptando a metodologia utilizada por Lopes (2015). As amostras a serem analisadas
continham entre 5 ¢ 10% de umidade. A preparagdo destas amostras para a determinagdo de
lignina (insoluvel) envolveu as etapas de hidrolise acida. Para isso, foram reservados
aproximadamente 1,0 g da amostra. O valor da massa foi anotado e transferido para um becker
de 10 mL. Foram adicionados 10 mL de acido sulftrico a 72% em cada becker, que em seguida
foram acomodados em um banho térmico regulado a 30 °C e com a amostra sendo mantida
nessas condi¢cdes por 60 minutos, sob agitacdo com bastdo de vidro a cada 10 minutos, sem
remog¢ao da amostra do banho.

Ap6s a realizagdo da hidrdlise acida concentrada, foram removidos os recipientes do
banho térmico e o acido foi diluido a uma concentracdo de 4% pela adi¢dao de 200,00 mL de
agua destilada, sendo transferido o contetdo para um frasco Erlenmeyer de 250 mL. Em
seguida, os frascos Erlenmeyer foram selados com folhas de aluminio e autoclavados a 121 °C
por 1h, para completa hidrélise dos oligdmeros restantes.

Na sequéncia, os frascos esfriaram lentamente para retirada da folha de aluminio. A

mistura reacional de cada frasco Erlenmeyer, que continha o residuo sélido (lignina insoluvel e
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cinzas) foi filtrada em filtro de papel (UNIFIL — FAIXA BRANCA, 9cm &) previamente seco
em estufa a 105 °C e tarado. Todo o sélido do Erlenmeyer foi coletado pela lavagem com dgua
destilada. Os solidos coletados foram direcionados para a determinagdo de lignina insoluvel,

determinada através da Equagao (1):

massa do papel+amostra—massa do papel

Lignina (%) = 100

massa inicial da amostra

(1)

4.4 Teor de acucares redutores (AR)

O teor de agucares redutores no produto liquido do pré-tratamento foi avaliado pelo
método do ADNS (acido 3,5-dinitro salicilico), utilizando espectrofotdometro (INSTRUTHERM
UV - 1000A) a 540 nm, conforme procedimento descrito por Vasconcelos (2013).

Foram separados tubos de ensaios, que foram identificados de acordo com o ensaio
realizado, sendo os do planejamento realizados com o carbonato de soédio identificados como
PC ¢ os com fosfato de sodio identificados como PF. As amostras avaliadas foram C1, C2, PC1,
PC2, PC3, PC4, PC5, PC6, PC7, PF1, PF2, PF3, PF4, PF5, PF6 ¢ PF7, contra a amostra de
referéncia, denominada branco.

Foram adicionados 0,5 mL de cada amostra aos tubos identificados, sendo o contetido
do branco 0,5 mL de agua destilada. Em seguida, foram adicionados 0,5 mL de ADNS em cada
tubo que continha as amostras, que foram homogeneizadas com o auxilio de um agitador. Apds
a agitacao, os tubos foram levados para banho-maria com dgua em ebuli¢ao (100 °C) pelo tempo
de 12 minutos.

Ap6s o tempo de 12 minutos, foram adicionados 2,5 mL de dgua destilada aos tubos de
ensaio e novamente realizou-se a homogeneiza¢do da mistura com auxilio de um agitador. Por
fim, foi realizada a leitura da intensidade da cor em espectrofotometro a 540 nm, contra a

amostra de calibracao, identificada como branco.
4.5 Analise Estatistica dos Dados
Os testes cataliticos foram conduzidos utilizando o planejamento fatorial com adigao de

pontos centrais, visando verificar a influéncia das varidveis de entrada massa de sal e tempo

sobre a quantidade de lignina, no produto s6lido, e a quantidade de agucares redutores, no
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produto liquido. Ap6s a condugao dos ensaios foi realizado o célculo dos efeitos para cada fator
e para interagdo entre eles, seguido da andlise de significancia estatistica e andlise de variancia.
Visando avaliar a diferenga entre os valores médios de lignina presentes nas amostras
do bagaco de cana, apds o processo foi realizada uma Anélise de Variancia (ANOVA) utilizando
o software Statistica®, para os ensaios com réplicas (C2 e pontos centrais). A analise de
variancia (ANOVA), foi aplicada na comparagao da distribui¢do dos trés grupos, com amostras
independentes. O objetivo foi testar a hipotese estatistica referente a existéncia de diferengas
significativas na distribuicdo de uma varidvel de interesse entre os grupos analisados
(OLIVEIRA; LIMA, 2019). Formalmente, foram definidas as hip6teses do teste como:
e Hipdtese Nula: Nao ha diferencas estatisticamente significativas entre os teores médios
de lignina obtidos nos ensaios de pré-tratamento, sem e com a aplicacdo de um sal
alcalino.

e Hipdtese Alternativa: Pelo menos um grupo apresenta um teor médio distinto.

O conceito de diferenga entre distribui¢des esta diretamente relacionado a variabilidade
das amostras. Quando os grupos apresentam variabilidade interna homogénea e médias
estatisticamente equivalentes, as distribui¢des tendem a se sobrepor, sustentando a hipotese
nula. No entanto, se as médias diferem significativamente, as distribui¢des se afastam
proporcionalmente a magnitude da diferenca entre as médias (OLIVEIRA; LIMA, 2019).

Para aplicacdo da analise de varidncia, foi necessario verificar algumas suposicdes,
sendo elas:

1. As observagdes sdo independentes,
2. Os erros sdo independentes e provenientes de uma distribui¢do normal
3. Os grupos comparados apresentam homogeneidade de variancia;

Os ensaios de pré-tratamento foram realizados de forma a garantir a independéncia dos
resultados, considerando as amostras C2 e os pontos centrais dos planejamentos fatoriais
desenvolvidos na presenga de carbonato de sddio e de fosfato de sodio, respectivamente.

A normalidade dos dados foi avaliada aplicando-se o teste de Shapiro-Wilk, uma vez
que o niumero de dados avaliados foi inferior a 50. O teste de Shapiro-Wilk teve como objetivo
avaliar se a distribui¢do dos dados se aproxima de uma distribui¢do normal, possuindo as
seguintes hipoteses nula e alternativa:

® Hipotese Nula: A variavel de interesse ¢ oriunda de uma populagdo com distribuicao

normal;
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® Hipodtese Alternativa: A varidvel de interesse ndo ¢ oriunda de uma populacdo com
distribui¢cdo normal.

O teste produziu a estatistica W, com um valor de p a ela associado. Se o valor de

p fosse menor que o nivel de significancia escolhido (0,05), entdo a hipotese nula

seria rejeitada. Com 1isso, foi possivel afirmar se os dados se afastam
significativamente ou ndo de uma distribui¢ao normal (LIMA, 2021).

Para avaliar a homogeneidade das variancias, foi aplicado o teste de Levene, uma

metodologia estatistica que compara a variabilidade das amostras com a variancia geral. O teste

de Levene estabeleceu as seguintes hipoteses estatisticas:

® Hipdtese Nula: As variancias dos grupos sdo estatisticamente iguais.

® Hipdtese Alternativa: As variancias dos grupos sao estatisticamente diferentes.

A estatistica de teste gerada pelo método corresponde a um valor de F, acompanhado do
respectivo valor de p, utilizado para tomada de decisdo. Considerando um nivel de significancia
de 0,05, as interpretacdes possiveis foram:

® Sep <0,05, rejeita-se a hipdtese nula, indicando que ha diferencga significativa entre as
variancias dos grupos;

® Sep>0,05,ndo ha evidéncias estatisticas suficientes para rejeitar a hipotese nula, o que
sugere que as variancias podem ser consideradas homogéneas.

E importante destacar que esse critério de interpretagio difere da abordagem
convencional da estatistica classica. Normalmente, ao avaliar o impacto de um tratamento na
distingdo entre grupos, um valor de p inferior a 0,05 ¢ desejado para indicar diferengas
significativas. No entanto, no contexto da verificagdo da homogeneidade das varidncias, um
valor de p superior a 0,05 sustenta a premissa de igualdade das variabilidades entre os grupos
(LIMA, 2023).

Apos a realizacdo da ANOVA, foi confirmado que pelo menos um grupo era diferente
dos demais, mas foi necessario identificar entre quais grupos a diferenca foi significativa. Para
isso, foi aplicado o Teste de Tukey.

O Teste de Tukey, denominado Teste de Tukey para Diferencas Honestamente
Significativas (HSD — Honestly Significant Difference), ¢ um procedimento estatistico de

comparacdes multiplas utilizado para identificar diferencas significativas entre as médias de


https://www.blog.psicometriaonline.com.br/o-que-e-valor-de-p/
https://www.blog.psicometriaonline.com.br/o-que-e-valor-de-p/

39

grupos distintos. Essa metodologia fundamenta-se na Diferenga Minima Significativa (DMS),
um limiar critico determinado pelos percentis da distribui¢ao do grupo.

O calculo da DMS considerou a distribui¢do estatistica para um intervalo padronizado,
o quadrado médio dos residuos extraido da analise de variancia (ANOVA) e o tamanho amostral
dos grupos. Esse método ¢ amplamente empregado em experimentos onde se busca verificar
quais grupos apresentam médias estatisticamente distintas apds a deteccdo de um efeito
significativo na ANOVA (OLIVEIRA, 2019).

Como a amostra C2 foi realizada em duplicata e os pontos centrais em triplicata, foi
necessario aplicar o Teste de Tukey-Kramer, uma versdo ajustada do Teste de Tukey que
permite comparagdes multiplas, garantindo uma melhor adequagdo estatistica. Nesse caso, o
calculo da Diferenca Minima Significativa (DMS) foi modificado para incorporar os diferentes
tamanhos amostrais, tornando a abordagem uma aproximagdo, em vez de um teste exato. O
Teste de Tukey-Kramer mantém o principio da amplitude estudentizada, mas ajusta o erro
padrao das diferengas entre médias, ponderando a variabilidade conforme o nimero de
observagoes em cada grupo (OLIVEIRA, 2019). Essa adaptacdo foi essencial para evitar inflar
artificialmente a significancia estatistica, pois os grupos possuiam tamanhos distintos.

Todos os testes mencionados neste topico foram realizados com o auxilio do software

Statistica®.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO
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A andlise do teor de lignina presente no bagaco de cana foi realizada para as amostras in
natura € apés a etapa de pré-tratamento, visto que o objetivo do processo era a reducdo deste
componente. Com isso, os resultados para essas andlises permitiram realizar a comparagao
dessas quantidades presentes no bagago de cana e avaliar a eficiéncia do processo estudado. Os
resultados obtidos para os controles C1 e C2 e ao aplicar como catalisador o carbonato de sddio

(Na2CO0:3), ensaios indicados como PC, encontram-se na Figura 07.

Figura 07 - Teores de lignina (%) do bagaco de cana antes e ap6s o pré-tratamento com
carbonato de sodio.
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Fonte: Autor, 2025.

Os resultados obtidos demonstram que a aplica¢do do carbonato de sddio promoveu a
reducdo dos teores de lignina para todas as condi¢des estudadas, sendo o menor teor residual de
lignina, 10,03%, observado no ensaio 4. Comparado ao controle in natura (C1), esse resultado
indica que a aplicagdo de 10 gramas de carbonato, em conjunto a um tempo de 45 minutos,
resultou na remocao de 61,00 % da quantidade inicial de lignina. Esse resultado, se aproxima
do obtido nos ensaios 6 € 1, com remogdes de 59 e 58%, respectivamente. Destaca-se o ensaio
1, no qual foram utilizados apenas 5 gramas de sal e um tempo de processo reduzido, de 15
minutos.

A pesquisa realizada por Zhu e colaboradores (2025) utilizando 0,4 g de carbonato de

sodio (Na2CO3) 4%, em uma mistura de 10 ml de politetrafluoretileno (PTFE), para avaliar a
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remocao da lignina na palha de trigo, gerou uma taxa de remogao de 63,6%, aplicando 90°C em
uma duragdo de 120 minutos.

Estudos realizados por Steffen e colaboradores (2024) aplicando o pré-tratamento
alcalino de palha de trigo com carbonato de sdédio (Na2COs3), variando sua concentracdo de 12%
a 24%, a uma temperatura de 150°C e um periodo de 30 minutos, geraram uma taxa de remog¢ao
de 75%, demonstrando que o aumento na quantidade do sal pode influenciar no processo de
deslignificacdo, sendo observada uma maior remog¢ao para uma maior concentragao de sal.

O estudo realizado por Chen e colaboradores (2021) fixou um tempo de reagdo de 60
minutos utilizando diferentes cargas de alcali titulavel total (TTA), sendo sua variagdo iniciando
de 4% e chegando a 20% e variando a temperatura de 110 a 120°C. Foi observado que quanto
maior a (TTA) maior sera a taxa de remocao da lignina, sendo que para 20% obteve-se uma
remocao de 56,9% da lignina utilizando o carbonato de sddio.

Nguyen-Thi e colaboradores (2024), alcangaram 61,4% de remocao da lignina presente
no bagago de cana, aplicando concentracao de hidroxido de sédio (NaOH) em 10%, temperatura
de reagdo de 90 °C e tempo de 90 min. Com relagdo a temperatura do processo, o aumento dessa
variavel proporcionou o aumento na remocgao de lignina, sendo aplicada por eles a temperatura
de 90°C, pois foi observada uma pequena diferenga na capacidade de recuperagdo de lignina
versus uma grande diferenca na energia fornecida pela temperatura, quando comparada a
temperatura de 120°C. Além disso, 120 °C pode afetar a estrutura da lignina. Ficou comprovado
que tempos maiores que 90 minutos favorecem a rea¢do de condensacdo e consequentemente o
aparecimento de grumos na solucdo, levando a uma diminuigao na eficiéncia do processo. Sobre
a concentracao de hidroxido, os pesquisadores concluiram que maiores valores geram maior
remogao de lignina, até o limite de 14%, pois a partir deste ponto a lignina intumesceu, causando
reacdo de condensag¢do, gerando dificuldades na operacao e reduzindo o desempenho.

Yang e colaboradores (2024) estudaram o pré-tratamento de residuos do dlamo com
fosfato de s6dio monossodico (NazPO4.12H20) 3%, a 180°C e por 90 minutos, alcancando 52%
de remogao de lignina, demonstrando que condi¢des mais severas de processo, como tempo e
concentracoes de sal mais elevados podem reduzir o percentual de remocao, além de aumentar
0s custos com a energia requerida. Ao usar uma maior quantidade de sal, o ion PO4>~ pode
promover a remoc¢ao de lignina, por meio da quebra da ligacdo fenol-B-aril éter da lignina. No
entanto, com o aumento da concentragao de alcali de 3 para 9% em peso, a remocgao de lignina
caiu de 52% para 43%. Com isso, ¢ possivel deduzir que quanto menor a massa ativa por mol,

mais tempo de reagdo ¢ necessario para conseguir atingir a mesma quantidade de remocgao de
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lignina, da mesma forma aumentar a quantidade do reagente, também acarreta menor tempo de
reacao.

Os resultados obtidos para o teor de lignina (%) ao aplicar o pré-tratamento com fosfato
de sodio, nos ensaios indicados como PF, em comparag¢ao com os controles C1 e C2, encontram-

se na Figura 08.

Figura 08 - Teores de lignina (%) do bagaco de cana antes e ap6s o pré-tratamento com
fosfato de sodio.
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Fonte: Autor, 2025.

Ao aplicar o planejamento fatorial utilizando fosfato de sodio, foi possivel alcancar o
teor minimo de lignina de 15,69%, representando uma remoc¢ao méxima de 42%, comparando
o resultado da amostra C1 com o do ensaio PF2, em que foram aplicados 10 gramas de sal e 15
minutos de reagdo. Portanto, o percentual de remocao nos ensaios com fosfato foi inferior ao
alcancado no planejamento utilizando carbonato de sodio.

Ao avaliar a quantidade de agucares redutores, ¢ possivel verificar que houve reducao
apos aplicacdo do pré-tratamento, nos dois planejamentos, quando se compara os resultados
obtidos para as amostras in natura C1 e C2 e os ensaios conduzidos na presenca do carbonato
de sodio (PC) e do fosfato de sddio (PF), sendo as menores quantidades de agticares observadas
nos ensaios PF1 e PF2. Esses resultados encontram-se na Figura 09.

Figura 09 - Acucares redutores (%) no bagacgo de cana antes e apds o pré-tratamento com
carbonato e fosfato de sodio.
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Aredugdo no teor de aglicares ndo era esperada, uma vez que quando submetida a reagdo,
nas condi¢des de temperatura aplicadas nesse estudo, apds o tempo de processo a biomassa
geralmente apresenta concentragdo de agucares redutores no meio reacional maiores que as
iniciais, devido a degrada¢do das fragdes celulose e hemicelulose.

Laltha e colaboradores (2021) também observaram uma reducdo na concentragcdo de
acucares redutores ao estudarem o pré-tratamento alcalino do bambu e sabugo de milho,
aplicando fosfato de s6dio monossddico e hidroxido de sddio em microondas, e justificaram
essa reducdo pelo fato que em tempos de pré-tratamento mais longos, o calor abundante
promove a desidratagdo dos componentes da mistura reacional, dificultando a expansdo dos
granulos, levando ao estresse entre os biopolimeros, causando inevitavelmente o colapso e a

ruptura de suas estruturas, podendo ser responsaveis pelo menor teor de agticares redutores.

5.1. Analise estatistica para o planejamento fatorial
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A andlise estatistica foi realizada com o objetivo de comprovar a significancia dos
fatores massa de sal e tempo de reagdo sobre as respostas teor de lignina (%) e quantidade de
acucares redutores (mg/mL). Os valores dos efeitos calculados para o planejamento aplicando

o carbonato de sodio encontram-se na Tabela 05.

Tabela 05 - Média das respostas, efeito dos fatores e da interag@o entre eles sobre o teor de
lignina (%) e seus desvios-padrao.

Média Global (%) Desvio Padrao (%)
12,11 0,45
Efeitos principais (%) Desvio Padrao (%)
Massa do sal (g) -1,25 1,19
Tempo (min) 0,39 1,19
Efeito da interacao (%) Desvio Padrio (%)
Massa x Tempo -4,33 1,19

Fonte: Autor, 2025.

O efeito da massa de sal sobre o percentual de lignina foi negativo, indicando que se
mantivermos o tempo constante, ao realizar a mudanca na quantidade do carbonato de sédio de
5 para 10 gramas, foi observada uma redu¢ao média no teor de lignina de 1,25%. Ao avaliar o
fator tempo, foi possivel verificar um efeito positivo, o que indica que um aumento no tempo,
mantendo fixa a massa de sal, gera um aumento médio de 0,39% no teor de lignina.

Esses valores para os efeitos principais sdo considerados baixos, indicando que os niveis
aplicados provavelmente ndo apresentam diferenca estatistica entre si, o que pdde ser
confirmado pela analise da significancia dos efeitos para cada fator, a um nivel de confianca de
95%. Além disso, € possivel observar que o efeito que apresentou o maior valor absoluto foi o
da interacdo entre os fatores, sendo esse efeito negativo, indicando que a altera¢do dos niveis
para a interagdo entre o tempo e a massa de catalisador, passando de uma combinacao de sinais
negativa para positiva, pode gerar uma redu¢ao média de 4,33% no teor de lignina.

A significancia estatistica pode ser facilmente observada utilizando o grafico de Pareto,

Figura 10.

Figura 10 - Grafico de Pareto com a interag@o dos efeitos para analise do teor de lignina (%).
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Interacéo -3,65

(1)Massa de Sal (g) -1,05

(2)Tempo (min) 0,33

p=,05
Estimativa do Efeito Padronizado (Valor Absoluto)

Fonte: Autor, 2025.

A anédlise do Grafico de Pareto para o teor de lignina (%) no planejamento fatorial
aplicando o carbonato de sodio confirma que os efeitos principais ndo apresentaram
significancia estatistica, para os niveis aplicados, entretanto, a interacdo entre os fatores foi
significativa, confirmando que quando passamos a usar uma combinag¢do entre os fatores que
gera um sinal positivo, como nos ensaios 1 e 4, € possivel gerar uma redu¢cdo média de 4,33%
no teor de lignina, ao comparar os resultados com os obtidos nos ensaios 2 e 3.

Como o pré-tratamento usando sais alcalinos possui como objetivo principal a reducdo
na quantidade de lignina presente na biomassa, a analise da superficie de resposta permite
definir em quais niveis dos fatores foram observados os menores teores e consequentemente as
condi¢des que devem ser aplicadas para a obtengdao dos melhores resultados.

Verifica-se que os menores percentuais de lignina foram alcangados nas condig¢des
aplicadas nos ensaios 1, com massa de sal em 5,0 gramas e tempo de 15 minutos, e 4, com
massa de sal em 10 gramas e tempo de 45 minutos.

Nos ensaios estudados ndo € possivel afirmar se hd uma diferenca entre os resultados,
porém visando a otimizacdo do processo de deslignificacdo, seria recomendado utilizar as
condigdes presentes no ensaio 1, sendo aplicada menor quantidade do sal e menor tempo de
reacdo, como pode ser observado no grafico de superficie de resposta, presente na Figura 11.

Figura 11 - Gréfico de superficie relacionando o tempo (min), massa de sal (g) e quantidade
de lignina (%).
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Fonte: Autor, 2025.

Outra conclusdao que pode ser obtida observando o grafico de superficie de resposta, ¢
que na regido estudada a relacdo das varidveis de entrada e o teor de lignina ndo aparenta ser
linear. Com isso, foi realizada uma analise de variancia, presente na Tabela 06, confirmando a
significancia estatistica da interag¢do entre os fatores, sendo possivel confirmar também que nao
houve o ajuste dos resultados ao modelo linear, pelo fato do F calculado ser menor que o

tabelado, de 10,13, mesmo o valor do coeficiente de determinacao sendo de 82,90%.

Tabela 06 - Analise de Variancia para o ajuste de um modelo linear aos dados do
planejamento fatorial usando o carbonato de sddio considerando a resposta teor de lignina.

Fonte de Soma quadratica Graus de Média F calculado
variaciao liberdade quadrética
Regressao 20,47 3 6,82 4,83
Residuo 4,22 3 1,41 F tabelado
Total 24,69 6 10,13
R? 82,90%

Fonte: Autor, 2025.
Os resultados dos efeitos calculados para a quantidade de agucares obtida no

planejamento com carbonato de sédio, encontram-se na Tabela 07.
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Tabela 07 - Média das respostas, efeito dos fatores e da interag@o entre eles sobre o teor de
acucares redutores (mg/mL) e seus desvios-padrao.

Média Global (mg/mL) Desvio Padrao (mg/mL)
8,88 0,18

Efeitos principais (mg/mL) Desvio Padrao (mg/mL)
Massa do sal (g) -1,57 0,50
Tempo (min) 0,55 0,50

Efeito da interaciao (mg/mL) Desvio Padrao (mg/mL)
Massa x Tempo 0,35 0,50

Fonte: Autor, 2025.

Os fatores principais e a interacdo entre eles ndo apresentaram significancia estatistica,
para os niveis estudados, o que pode ser comprovado ao avaliar o grafico de Pareto, presente na

Figura 12.

Figura 12 - Grafico de Pareto para o teor de actcares redutores observado apos o
planejamento fatorial usando o carbonato de sodio.

(1)Massa de Sal (g) -
(2)Tempo (min) 1,11
Interagéo 0,71
p=,05

Estimativa do Efeito Padronizado (Valor Absoluto)
Fonte: Autor, 2025.
Outra conclusdo que pode ser obtida observando o grafico de superficie de resposta,
presente na Figura 13, ¢ que na regido estudada a relacdo entre as varidveis de entrada e o teor

de acucares ndo aparenta ser linear.

Figura 13 - Grafico de superficie de resposta, relacionando o tempo (min), massa do sal (g) e
a quantidade de actcares redutores (mg/ml).
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Com isso, foi realizada uma analise de variancia, presente na Tabela 08, confirmando
a ndo significancia estatistica dos fatores e da interagdo entre eles, sendo possivel confirmar
também que ndo houve o ajuste dos resultados ao modelo linear, pelo baixo valor do coeficiente

de determinacgdo, 59,83%, e pelo fato do F calculado ser menor que o tabelado, de 10,13.

Tabela 08 - Analise de Variancia para o ajuste de um modelo linear aos dados do
planejamento fatorial usando o carbonato de sddio considerando a resposta quantidade de
agucares redutores.

Fonte de variacio Soma quadritica Graus de liberdade Meédia quadratica F calculado

Regressao 2,91 3 0,97 3,88
Residuo 0,75 3 0,25 F tabelado
Total 3,66 6 10,13
R? 59,83%

Fonte: Autor, 2025.

A analise estatistica do planejamento fatorial aplicado com o fosfato de sdédio também
foi realizada, mas nenhum efeito foi estatisticamente significativo, tanto para o teor de lignina
no bagaco, quanto para a quantidade de aglicares redutores no produto liquido. Além disso, a
andlise de variancia permitiu concluir que o modelo linear também ndo ¢ adequado para
relacionar os fatores com as respostas, considerando os niveis aplicados no planejamento.

Como forma de comprovar que o tratamento com sais alcalinos promove a remocgao de

lignina presente no bagaco, foi realizada uma comparagao entre as médias obtidas para essa
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variavel. A comparagdo foi realizada entre os valores médios observados nos pontos centrais
dos planejamentos com carbonato e fosfato de s6dio e a média observada para as amostras
tratadas na auséncia dos sais. Os valores médios obtidos, e seus respectivos desvios-padrao,

encontram-se na Figura 14.

Figura 14 - Grafico da quantidade de lignina com os ensaios utilizados.
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Fonte: Autor, 2025.

Para isso, inicialmente foram realizados os testes de Shapiro-Wilk, para avaliar a
normalidade dos dados e de Levene, para confirmar a homogeneidade das variancias. Em
seguida, foi realizada a anélise de variancia considerando o fator presenca de sal, para confirmar
que havia diferenga entre as médias, seguida do teste de Tukey para identificar entre quais
médias houve a diferenca estatisticamente significativa.

A aplicagdo do teste de Shapiro-Wilk confirmou a normalidade dos dados de teor de
lignina (%), sendo observado um valor de p igual a 0,1367. Com isso, como o valor de p foi
maior que o nivel de significancia escolhido (0,05), a hipotese nula pode ser aceita e assim
afirmar que os dados se aproximam significativamente de uma distribuicdo normal (LIMA,
2021).

O teste de Levene, para comprovar a homogeneidade das variancias, se baseia no valor
de F, acompanhado do respectivo valor de p, utilizado para tomada de decis@o. Considerando

que o valor de p obtido para os dados de teor de lignina foi de 0,339, maior que o nivel de
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significancia (0,05), ndo hé evidéncias estatisticas suficientes para rejeitar a hipotese nula, o que
sugere que as variancias podem ser consideradas homogéneas.

Como ficou comprovada a normalidade dos dados e homogeneidade de variancias, foi
realizada a analise de variancia, ficando comprovado que pelo menos um grupo era diferente
dos demais, uma vez que o valor de p para os dados de teor de lignina (%) foi de 0,000096, bem
inferior ao nivel de significancia (0,05).

Para identificar entre quais médias ha a diferenca foi aplicado o Teste de Tukey-
Kramer, uma versdo ajustada do Teste de Tukey que permite comparagdes multiplas. Os
resultados obtidos, demonstraram que houve diferenga estatisticamente significativa entre todas
as médias, o que indica que os teores de lignina (%) presentes no bagaco tratado na auséncia
dos sais ¢ diferente dos valores observados na biomassa tratada com sais alcalinos.

O conceito de diferenca entre distribuicoes esta diretamente relacionado a variabilidade
das amostras. Quando os grupos apresentam variabilidade interna homogénea e médias
estatisticamente equivalentes, as distribuigdes tendem a se sobrepor, sustentando a hipotese
nula. No entanto, se as médias diferem significativamente, as distribuicdes se afastam
proporcionalmente a magnitude da diferenca entre as médias (OLIVEIRA; FARIA, 2021).

Com isso, por haver diferenca entre todas as médias avaliadas, fica comprovado que o
uso dos sais alcalinos proporciona a reducdo do teor de lignina, bem como a obtencdo de
melhores resultados ao aplicar o carbonato de sodio, quando comparado com os resultados

obtidos para o fosfato de sodio.

6 CONCLUSAO

O pré-tratamento alcalino previsto nos objetivos foi concluido seguindo a metodologia

explicitada neste trabalho. Apos aplicacdo dos planejamentos fatoriais utilizando o carbonato



51

de sodio e o fosfato de sddio, ficou comprovada pela andlise estatistica dos resultados, a um
nivel de confianca de 95%, que houve atividade dos sais alcalinos na remog¢ao de parte da
lignina presente no bagago de cana.

Com a aplicagao do teste de Tukey-Kramer, foi possivel verificar, para as condi¢des
empregadas nos ensaios, que o carbonato de sddio gerou uma maior deslignificacdo do material
quando comparado com o fosfato de sddio, apresentando um percentual de remog¢ao de lignina
de 61%, enquanto o fosfato gerou uma remoc¢ao maxima de 42%.

Os efeitos para os fatores isolados ndo apresentaram significancia estatistica, contudo a
interagdo entre os fatores tempo e massa de sal foi estatisticamente significativa para a remog¢ao
da lignina no planejamento fatorial utilizando carbonato de sdédio, gerando redu¢do média de
4,33%, quando comparados os resultados entre os ensaios. Através do grafico de superficie de
resposta, foi possivel definir que os ensaios 1 e 4 apresentaram os melhores valores de remogao
de lignina perante os demais ensaios.

Para os planejamentos utilizando fosfato de sddio, nenhum dos fatores ndo apresentou
significancia estatistica sobre o teor de lignina e concentracao de agucares redutores no produto

liquido.
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