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APRESENTACAO

A colecao “Avancos das Pesquisas e Inovag¢des na Engenharia Quimica volume
1” € uma obra que tem como foco principal a discusséo e divulgacao cientifica por
meio de trabalhos com diferentes funcionalidades que compde seus capitulos. O
volume abordara de forma categorizada trabalhos, pesquisas que transiram nos varios
caminhos da engenharia quimica de forma mais aplicada tanto para pesquisa como
industria.

O objetivo central foi apresentar de forma categorizada e clara estudos
correlacionados a estudo cinético, termodinamico, fisico-quimico, caracterizacéo de
materiais por meio de varias técnicas (Microscopia eletrénica de varredura, analise
de difracao de raio-X dentre outras) e abordagens (tamanho de particula, tratamento
estatistico) desenvolvidos em diversas instituicdes de ensino e pesquisa do pais. Em
todos esses trabalhos a linha condutora foi 0 aspecto relacionado a caracterizagao,
aplicacao, otimizacao de procedimentos e metodologias, dentre outras abordagens
importantes na area de exatas e engenharia. O avanco das pesquisas e divulgacéo
dos resultados tem sido um fator importante para o desenvolvimento da ciéncia e
estimulo de inovacéo.

Temas diversos e interessantes sao, deste modo, discutidos aqui com a proposta
de fundamentar o conhecimento de académicos, mestres e todos aqueles que de
alguma forma se interessam pela area de exatas e engenharia quimica aplicada e
educacional. Possuir um material que demonstre evolucao de diferentes metodologias,
abordagens, otimizacdo de processos, caracterizacdo com técnicas substanciais
€ muito relevante, assim como abordar temas atuais e de interesse tanto no meio
académico como social.

Deste modo a obra “Avancos das Pesquisas e Inovacdes na Engenharia Quimica
volume 1” apresenta estudos fundamentados nos resultados praticos obtidos pelos
diversos professores e académicos que arduamente desenvolveram seus trabalhos que
aqui serao apresentados de maneira concisa e didatica. Sabemos o quao importante
€ a divulgacao cientifica, por isso evidenciamos também a estrutura da Atena Editora
capaz de oferecer uma plataforma consolidada e confiavel para estes pesquisadores
explorarem e divulgarem seus resultados.

Jéssica Verger Nardeli



SUMARIO

(03X = 1 U] 1 15 [ SRR 1

RESINA BENZOXAZINA: OBTENGCAO E POTENCIAL DE APLICACAO NO SETOR AEROESPACIAL

Cirlene Fourquet Bandeira
Aline Cristina Pereira Trofino
Sérgio Roberto Montoro
Michelle Leali Costa

Edson Cocchieri Botelho

DOI 10.22533/at.ed.5392020031

(03X =] 1 U] 1 1 2R 13

ANALISE MORFOLOGICA E LIXIVIAGAO DA LAMA VERMELHA APOS TRATAMENTO TERMICO

Bruno Marques Viegas

Keize Lorenna Martins dos Passos
Edilson Marques Magalhaes
Josiel Lobato Ferreira

Diego Cardoso Estumano

José Antbnio da Silva Souza
Emanuel Negrdo Macédo

DOI 10.22533/at.ed.5392020032

(03X =] 1 U] 1 1< J 24

ESTUDOS QINETICO E TERMODINAMICO DA U~TILIZA(;AO DE MESOCARPO DE COCO VERDE
NA REMOCAO DE {ONS FLUORETO EM SOLUCAO

César Augusto Canciam

Nehemias Curvelo Pereira

DOI 10.22533/at.ed.5392020033

(07X =1 1 W U 1 o 1 NSRRI 36

ESTUDO FiSICO-QUIMICO DE LICORES I?E CUPUACU (THEOBROMA GRANDIFLORUM SCHUM)
COMERCIALIZADOS EM BELEM DO PARA
Jodo Pedro dos Reis Lima
Allyson Allennon Pinheiro do Rosario
José Marcos Nobre de Moura Junior
Ewerton Carvalho de Souza
Ilvan Carlos da Costa Barbosa
Ewerton Reginaldo dos Santos Neves
Ronaldo Magno Rocha
Charles Alberto Brito Negréo
Regina Celi Sarkis Muller
Antonio dos Santos Silva

DOI 10.22533/at.ed.5392020034

(03X = 1 U] 1 1 J R 45

INFLUENCI{-\ DA CONCENTRACAO DE SOLIDOS TOTAIS NA ELEVACAO DO PONTO DE EBULICAO
DE SOLUCOES DE LEITE/SACAROSE

Marcio Augusto Ribeiro Sanches

Rodrigo Rodrigues Evangelista

Daniele Penteado Rosa

Tiago Carregari Polachini

Javier Telis Romero

DOI 10.22533/at.ed.5392020035




(03X =] 1 U] 1 - 54

CINETICA DE SECAGEM, DE Alpinia zerumbet E INFLUENCIA DA TEMPERATURA NAS
PROPRIEDADES DO SEU OLEO ESSENCIAL

Paulo Sérgio Santos Junior

Gustavo Oliveira Everton

Amanda Mara Teles

Barbara De Souza Silva

Harvey Alexander Villa-Veléz

Adenilde Nascimento Mouchrek

Victor Elias Mouchrek Filho

DOI 10.22533/at.ed.5392020036

(07X = 1 W U 1 o Ty 20RO 66

OSCILAGCOES AMORTECIDAS EM SISTEMAS DE PARTICULAS COM MEMORIA ACOPLADA

Jair Rodrigues Neyra

Rafael Santos da Costa

José Rodrigues de Souza Chaves Gongalves
Marcos Vinicius de Souza Araujo

Paulo Gerson da Cruz Ferreira

Vinicius Frantinne Brito Alves

Waldemar Monteiro de Moura

Eliton Lima Rocha

Maria Liduina das Chagas

Thiago Rafael da Silva Moura

DOI 10.22533/at.ed.5392020037

(03X =] 1 U] 1o X TR 79

NANOPARTICULAS DE FE E PY COMO CATALISADORES DA LIQUEFACAO DO CARVAO

Rafael Santos da Costa

Jair Rodrigues Neyra

José Rodrigues de Souza Chaves Gongalves
Marcos Vinicios de Souza Araujo
Paulo Gerson da Cruz Ferreira
Vinicius Frantinne Brito Alves
Waldemar Monteiro de Moura
Andrew Nunes de Barros Reis
Maria das Gracas Dias da Silva
Marcos Lima Cardoso

Thiago Rafael da Silva Moura

DOI 10.22533/at.ed.5392020038

(03X 2] 1 U] o X TSR 90

ANALISE E DIMENSIONAMENTO OTIMO DE DECANTADOR HORIZONTAL CENTRIFUGO PARA
SEPARACAQ DE SISTEMAS CONTENDO FASE OLEOSA DISPERSA

Alex Vazzoler
DOI 10.22533/at.ed.5392020039

(03X = 1 U] 1 15 (o 99

LIPASE EXTRACELULAR DO FUNGO METARHIZIUM ANISOPLIAE PRODUZIDA A PARTIR DE
RESIDUOS AGROINDUSTRAIS

Fabriele de Sousa Ferraz
Laiane Martins Duarte
Isadora Souza Santos Dias
Lina Maria Grajales

DOI 10.22533/at.ed.53920200310




CAPITULOD T eteeeeeeeeee et e eeeteeeeesssssneesessssesnsesnsssnssssesssssnnesnssssesssesnsssnessnsssnsensssnnens 107

SINTESE E APLICACAO DE ESFERAS POROSAS DE QUITOSANA NA ADSORGAO DE NiQUEL EM
SOLUGAO AQUOSA

Flavia Cristina Cardoso Ddria
Elaine Cristina Nogueira Lopes de Lima

DOI 10.22533/at.ed.53920200311

(03X =] 1 U] W o I - 123

ADSORCAO DO COBRE Il A PARTIR DA ATIVACAO TERMICA DA CASCA DE BURITI (MAURITIA
FLEXUOSA)

Larissa Tavares Esquerdo
Brenda Thayssa Figueira Daniel
Yuri Leon dos Santos Silva
Elinaldo Silva Caldas

Alacid do Socorro Siqueira Neves
Reginaldo Sabdia de Paiva
Disterfano Lima Martins Barbosa

DOI 10.22533/at.ed.53920200312

(03X =] 1 U] o 15 131
ISOTERMAS DE SORQAO E PROPRIEDADES TERMODINAMICAS DO ABIU (POUTERIA CAIMITO)

Emilio Emerson Xavier Guimarées Filho
Ronaldo Maison Martins Costa

Julles Mitoura dos Santos Junior
Nathalia Cristina Ramos Lima
Audirene Amorim Santana

DOI 10.22533/at.ed.53920200313

(03N =] 1 o U] 1o 15 I 143

CARACTERIZACAO DO OITI LICANIA TOMENTOSA (BENTH.) E COMPARACAO DOS POS
OBTIDOS POR DIFERENTES METODOS DE SECAGEM

lané Valente Pires

Tatyane Myllena Souza da Cruz

Gisélia de Sousa Nascimento

Natasha Cunha

Antonio Manoel da Cruz Rodrigues
Heloisa Helena Berredo Reis de Medeiros

DOI 10.22533/at.ed.53920200314

CAPITULOD 15 eeeeeeeee et e eeeeseeesssessneesessssssnsssnsssnssssesssesnnesnessseassesnsesnessnessnssnsssnsenn 153

EFEITO DO TEOR E DO TIPO DE DOPANTE (MG OU MN) NAS PROPRIEDADES DOS
CATALISADORES BASEADOS EM OXIDO DE FERRO DESTINADOS A WGRS

Larissa Soares Lima

Mariana Santos Rodrigues
Rodrigo Ribeiro de Souza
Mauricio de Almeida Pereira
Maria Luiza Andrade da Silva

DOI 10.22533/at.ed.53920200315

(03X =] 1 U] o 1 - R 164
RESIDUOS DE FERRO E ALUMINIO EM COMPOSITOS POLIMERICOS

Gabriel da Cruz Oliveira
Lucas Rezende Almeida




Willian Rayol da Silva

Bruno Henrique Alves Mendes
Brenda Thayssa Figueira Daniel
Deibson Silva da Costa
Reginaldo Sabdia de Paiva

DOI 10.22533/at.ed.53920200316

(03X =1 1 U] 1o 15 250 172

DISTRIBUICAO DE TAMANHO DE PARTICULA DE BIOMASSA LIGNOCELULOSICA DE BAGACO
DE MANDIOCA (BLBM)

Rodrigo Rodrigues Evangelista
Tiago Carregari Polachini

Juan A. Carcel

Javier Telis-Romero

Antonio Mulet

DOI 10.22533/at.ed.53920200317

(03X =] 1 U o I - SRR 184

DISTRIBUICAO DE TAMANHO DE PARTICULA DE BIOMASSA LIGNOCELULOSICA DE CASCA DE
MANDIOCA (BLCM)

Marcio Augusto Ribeiro Sanches

Tiago Carregari Polachini

Juan A. Carcel

Antonio Mulet

Javier Telis-Romero

DOI 10.22533/at.ed.53920200318

(03X =] 1 U] o I - SRR 196

COMPOSIQAO QUIMICA DE B[OMASSA LIGNOCELUI:OSICA DE BAGACO DE MANDIOCA E DE
CASCA DE MANDIOCA: INFLUENCIA DA DISTRIBUICAO DO TAMANHO DE PARTICULA

Tiago Carregari Polachini

Maria Julia Neves Martins

Antonio Mulet

Javier Telis-Romero

Juan A. Carcel

DOI 10.22533/at.ed.53920200319

(03X =] 1 U] 1 1o 209

ANALIS,E DA VARIAGAO DA GRANULOMETRIA DA LAMA VERMELHA NAS PROPRIEDADES DOS
COMPOSITOS

Eryck Eduardo Simplicio dos Santos
Victor Hugo Mafra Monfredo Ferreira
Brenda Thayssa Figueira Daniel
Bruno Henrique Alves Mendes
Deibson Silva da Costa

DOI 10.22533/at.ed.53920200320
SOBRE A ORGANIZADORA........cccotritrran s s s s sas s s san e snas 217

INDICE REMISSIVO ......cocueurureeccurarereesssasesessssssssessssssssssesssssssssssssssssssasassssssnsans 218




CAPITULO 19

COMPOSICAO QUIMICA DE BIOMASSA
LIGNOCELULOSICA DE BAGACO DE MANDIOCA
E DE CASCA DE MANDIOCA: INFLUENCIA DA
DISTRIBUICAO DO TAMANHO DE PARTICULA

Data de submissao: 03/12/2019
Data de aceite: 11/03/2020

Tiago Carregari Polachini

Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita
Filho” (UNESP), Instituto de Biociéncias, Letras
e Ciéncias Exatas (IBILCE), Departamento de
Engenharia e Tecnologia de Alimentos

Séo José do Rio Preto — S&o Paulo — Brasil
Grupo de Analisis y Simulacion de Procesos
Agroalimentarios (ASPA), Universitat Politécnica
de Valéncia, Departamento de Tecnologia de
Alimentos

Valéncia — Espanha

Orcid: https://orcid.org/0000-0002-5012-6416

Maria Julia Neves Martins

Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita
Filho” (UNESP), Instituto de Biociéncias, Letras

e Ciéncias Exatas (IBILCE), Departamento de
Engenharia e Tecnologia de Alimentos

Sao José do Rio Preto — Sao Paulo — Brasil
Orcid: https://orcid.org/0000-0001-5936-734X

Antonio Mulet

Grupo de Andlisis y Simulacion de Procesos
Agroalimentarios (ASPA), Universitat Politécnica
de Valéncia, Departamento de Tecnologia de
Alimentos

Valéncia — Espanha
Orcid: https://orcid.org/0000-0001-6748-2663
Javier Telis-Romero

Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita
Filho” (UNESP), Instituto de Biociéncias, Letras

Avancos das Pesquisas e Inovagbes na Engenharia Quimica

e Ciéncias Exatas (IBILCE), Departamento de
Engenharia e Tecnologia de Alimentos

Sao José do Rio Preto — Sdo Paulo — Brasil
Orcid: https://orcid.org/0000-0003-2555-2410
Juan A. Carcel

Grupo de Analisis y Simulacién de Procesos
Agroalimentarios (ASPA), Universitat Politecnica

de Valéncia, Departamento de Tecnologia de
Alimentos

Valéncia — Espanha
Orcid: https://orcid.org/0000-0002-3796-6146

RESUMO: O grande desafio para a producao
de etanol de segunda geracdo estd em
produzir, eficientemente, um hidrolisado rico
em acucares que possa ser fermentado para
producdo de etanol. De maneira geral, o
tamanho, a densidade e a forma das particulas
tém relevancia para o estudo das operacdes
unitarias que envolvem particulas e fluidos bem
como na eficiéncia de hidrolise. Na maioria de
projeto de equipamentos sé&o consideradas
misturas de particulas de diversos tamanhos,
possuindo uma distribuicao de tamanho. Sendo
assim, este trabalho teve como objetivo avaliar
a influéncia do tamanho de particula na etapa
de pré-tratamento de residuos de mandioca
(bagaco e cascas) como material potencial
para conversao. Foram avaliados os contetdos
de celulose, grupos acetil, hemicelulose,
lignina total, cinzas e extrativos. Tais andlises
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foram correlacionadas com o tamanho das particulas, previamente determinado
pela modelagem mateméatica aos dados de retencdo em séries de peneiras Tyler. As
amostras de bagago de mandioca com o maior didmetro médio obtiveram os maiores
teores de hemicelulose e menores teores de lignina. As amostras de cascas de
mandioca de tamanho intermediario apresentaram conteudo de celulose ligeiramente
maior. Entretanto, as melhores condi¢des de hidrélise destes residuos de mandioca
devem ser avaliadas especificamente para cada processo empregado.
PALAVRAS-CHAVE: bagaco de mandioca, casca de mandioca, lignocelulose,
acucares fermentesciveis, cromatografia.

CHEMICAL COMPOSITION OF LIGNOCELLULOSIC BIOMASS OF CASSAVA
BAGASSE AND CASSAVA PEELS: INFLUENCE OF THE PARTICLE SIZE
DISTRIBUTION

ABSTRACT: The main challenge attributed to the production of second generation
ethanol is to efficiently produce a sugar-rich hydrolyzed that can be fermented into
ethanol production. In general, particle size, density and shape need to be studied
for unit operations purposes involving particles and fluids as well as for evaluating
hydrolysis efficiency. In most of equipment design, particles are presented as a particle
size distribution function. Thus, this study aimed at evaluating the influence of particle
size on the pretreatment of cassava residues (bagasse and peel) as a potential material
for conversion. The contents of cellulose, acetyl groups, hemicellulose, total lignin,
ashes and extractives were evaluated. These analyzes were correlated with particle
size, previously determined by the mathematical modeling to retention data in series
of Tyler sieves. Cassava bagasse with the largest average diameter resulted higher
hemicellulose contents and lower lignin. Cassava peel samples of intermediate size
presented slightly higher cellulose content. However, the best hydrolysis conditions of
these cassava residues should be evaluated specifically for each process employed.
KEYWORDS: cassava bagasse, cassava peel, lignocellulose, fermentable sugars,
chromatography.

11 INTRODUCAO

Atualmente ha uma crescente procura pela utilizagdo de residuos agroindustriais,
como por exemplo: bagaco de cana de agucar, farelo de mandioca, polpa de laranja, etc.
Diversos processos sao desenvolvidos para utilizagcao desses materiais transformando-
0s em compostos quimicos e produtos com alto valor agregado como etanol, enzimas,
acidos organicos, aminoacidos, etc. A utilizacdo de residuos agroindustriais em
bioprocessos € uma racional alternativa para producdo de substratos, e uma ajuda
para solucionar o problema ambiental (PANDEY et al., 2000).

O aproveitamento dos residuos gerados pelas fecularias de mandioca, por
exemplo, torna o processo de producao de fécula mais eficiente (LEONEL et al., 2000).
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Entre esses residuos, estdo o baga¢o de mandioca (obtido apds extracdo do amido) e
as casca de mandioca (obtidas ap6s preparacéo do material para extracéo). Embora
o etanol seja majoritariamente produzido a partir de cana de agucar e o milho, o uso
de residuos agroindustriais provenientes do processamento da mandioca € visto como
uma alternativa a esta situacéo. (PRIMO-YUFERA et al., 1995; POLACHINI et al.,
2016; POLACHINI et al., 2019).

A obtencéao de etanol a partir da biomassa lignocelul6sica consiste na hidrolise
dos polissacarideos com posterior fermentagdo dos acucares fermentescivel a
etanol. Porém, a estrutura recalcitrante formada pelos trés principais componentes da
biomassa (celulose, hemicelulose e lignina) dificulta sua conversao (DIAS et al., 2013).
Devido a essa complexidade na sua estrutura, pré-tratamentos sédo estudados para
melhorar a acessibilidade aos polissacarideos pelas enzimas e/ou microrganismos
(MENOR; RAO, 2012). Além disso, o pré-tratamento permite aplicar condicdes mais
brandas de sacarificagdo e a consequente formacéo de produtos de degradacéo dos
acucares, como furfural e 5-hidroximetilfurfural (HARRISON et al., 2013).

Os tipos de pré-tratamentos fisicos séo geralmente classificados em dois grandes
grupos: fisicos, como diferentes formas de moagem, e quimicos, como o0 emprego de
acidos e bases. A reducao do tamanho de particula da biomassa, especificamente, é
um processo que necessita de uma grande quantidade de energia, tornando-o bastante
custoso (WU et al. 1990; LIU et al., 2013). Em materiais como os residuos de mandioca,
que apresentam outras fracdes (amido) além da lignocelulose, um dado tamanho de
particula pode predizer um residuo com composi¢cdes distintas que necessita de um
pré-tratamento especifico. Por isso, € valido avaliar a correlagdo entre os parametros.

De maneira geral, o tamanho, a densidade e a forma das particulas tem relevancia
para o estudo das operacbes unitarias que envolvem particulas e fluidos, além da
propria acessibilidade do material. No dimensionamento de equipamentos, € comum
supor que, para um dado material, suas particulas possuam a mesma densidade e
forma. E uma hipotese de trabalho com amplo respaldo experimental e que simplifica
enormemente a analise dos problemas (PECANHA, 2014).

Diferentes técnicas podem ser utilizadas para se determinar a distribuicdo do
tamanho de particula, incluindo analise de peneira, sedimentacdo, microscopia,
contador Coulter, difracdo a laser e espectroscopia de refletdncia no infravermelho
proximo (HARELAND, 1994). Entretanto, a analise por meio de peneiras é exata e
mais acessivel a todos os tipos de laboratérios.

Por isso, o objetivo deste trabalho foi identificar as fungdes de distribuicdo de
tamanho de particula e caracterizar a distribuicdo de tamanho de particulas de farelo
de mandioca.
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2 | MATERIAIS E METODOS
2.1 Biomassa lignoceluldsica

As raizes de mandioca foram adquiridas no CEASA — Séo José do Rio Preto, para
serem levadas ao laboratério de Medidas Fisicas da Universidade Estadual Paulista —
UNESP, campus de Sao José do Rio Preto. As raizes foram devidamente lavadas em
agua corrente até a remogao dos residuos do solo e, em seguida, higienizadas com
hipoclorito de sodio (250 ppm) por 10 min e secas a temperatura ambiente.

2.2 Procedimentos experimentais

A preparacao do material buscou-se a obtencdo do bagaco de mandioca (BM)
e das cascas de mandioca (CM). Neste procedimento, as cascas foram retiradas
manualmente da polpas (raizes sem casca). Para realizar o processo de trituracao, foi
utilizado o Liquidificador profissional alta performance marca Philips Walita R12137/81
800W. As raizes e as cascas foram misturados individualmente com agua destilada
em uma proporcéo de 2 L para cada kg de raiz ou de casca, resultando em uma
pasta. Essa pasta foi armazenada a 4°C por 24 horas (LEITE et al., 2017). Durante
este periodo, o amido e as fibras decantaram em duas fases, sendo separadas por
filtragem. O bagaco de mandioca (BM) e a as cascas de mandioca (CM) foram secas
a 40 °C e, posteriormente, trituradas em moinho de facas modelo MA380 (Marconi,
Piracicaba, Brasil) até obter trés diferentes granulometrias: < 0,417; < 0,833 e < 2,0
mm. Misturas foram realizadas para se obter amostras com diferente distribuicdo de
tamanho de particula (entre 1651 a 175,26 pym), originando os bagacos de mandioca
integrais BMI-A, BMI-B, BM-C e as cascas de mandioca integrais CMI-A, CMI-B e
CMI-C. As amostras foram embaladas e armazenadas a temperatura ambiente (28 +
2 °C).

Para a andlise de distribuicdo de tamanho de BMI e CMI, foram utilizadas 12
peneiras, divididas em 2 baterias de 6 cada uma. Sua relagdo encontra-se na Tabela
1. Optou-se por uma série de peneiras devido a grande dispersao de tamanho das
particulas e com o objetivo de ter um resultado melhor de distribuicdo de tamanho e
de didmetro médio.

1a bateria 2a bateria
Tyler Abertura Tyler Abertura
(mesh) pym (mesh) ym
14 1168,40 35 416,56
16 990,60 42 350,52
20 833,12 48 294,64
24 701,04 60 246,38
28 589,28 65 208,28
32 495,30 80 175,26
Fundo 0 Fundo 0
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Tabela 1: Série de peneiras empregadas na analise da distribuicdo de tamanho de BM e CM.

Aproximadamente 100 g de bagacgo ou casca de mandioca foram colocados na
parte superior da série de peneiras e estas foram presas em um agitador eletromagnético
sendo agitadas durante 15 min. Apds este periodo, as peneiras foram pesadas para
determinar a massa retida em cada uma delas.

O modelo de distribuicao do tamanho de particulas de Rosin-Rammler-Bennet,
representado pela Equacéo (1) (ALLEN, 1981), foi ajustado aos dados experimentais.

Y=1-exp _[Xi]
! (1)

ondeY é a fracdo massica do material mais fino do que a abertura da peneira, g-g-
1 total; x & a abertura da peneira de ordem n, em m; X_ € o parametro que representa o
tamanho médio das particulas, em m, e n € o parametro adimensional que representa
a disperséo.

2.3 Determinacao da composicao quimica das biomassas

O teor de umidade da biomassa lignocelulésica de bagaco de mandioca integral
(BMI) e das cascas de mandioca integral (CMI) foi analisado gravimetricamente
por secagem da amostra a 105 °C até peso constante (AOAC, 2005). As amostras
previamente moidas numa granulometria de (< 0,5 mm) idéntico ao material de menor
granulometria.

A determinacao dos extrativos foram determinados de acordo com Sluiter et al.,
(2005), pelo método de soxhlet (AOAC, 2005). Essa determinagao possui a finalidade
de extrair e quantificar os extrativos a fim de remover esse material das biomassas
antes das demais quantificagdes (lignina e carboidratos) para nao haver interferéncia
nas outras determinacdes.

O residuo da analise de umidade das amostras de BMI e CMI (M1) (3,00 g)
foram colocados em cartuchos de papel de filtro para o processo de extragdo. Foram
adicionados 190 mL de alcool etilico aos cartuchos com as amostras, e 0 conjunto foi
colocado em tubos de extracdo do soxhlet. A extracdo se deu até que o solvente em
torno do cartucho de extracdo ficasse incolor. Apos a extragdo os cartuchos foram
lavados com agua destilada para remocao do alcool etilico, sendo posteriormente
transferidos para cadinhos com placa filtrante devidamente tarados (M2) e filtradas a
Vacuo.

Posteriormente, as amostras foram colocadas na estufa a 105°C para secagem
até peso constante. As amostras foram pesadas em balanca analitica (M3). A Equacgéao
(2) apresenta o célculo para determinacao do teor de extrativos.
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% Extrativos = %100

[Mi _(“M; - )] (2)

onde M, é a massa da BMI e CMI descontando o teor de umidade, em g, M, é a
massa do cadinho, em g e M, € a massa do cadinho somado da massa do BMI ou CMI
livre de extrativos, em g.

A determinacdo do teor de cinzas foi realizada de acordo com (AOAC, 2005).
A finalidade é quantificar o material inorganico presente na biomassa. O contetdo
de carboidratos foi determinado de acordo com Sluiter et al., (2018). O conteudo de
lignina, grupos acetil e furfural e 5-hidroximetilfurfural foram determinados de acordo
com Hyman et al., (2007). Para estas analises, & necessario utilizar as amostras de
BMI ou CMI livres de extrativos.

Na hidrdlise com H,SO, 72% (m/m), o BMI ou CMI livre de extrativos foi
previamente moido até obter o aspecto de p6. Foram pesadas 0,3 g de cada amostra
(M1) em tubos de ensaio, sendo adicionados 3 mL de H,SO, 72% (m/m) em cada tubo,
e colocados em banho termostatico a 30°C por 1 h. Os tubos foram homogeneizados
a cada 10 minutos com auxilio de um bastdo de vidro, com o intuito de garantir um
processo de hidrélise homogénea.

O conteudo dos tubos foi transferido quantitativamente para frascos tipo Schott
de 250 mL e adicionados 84 mL de agua destilada, obtendo uma concentracao acida
do meio para 4%. Os frascos foram levados a autoclave a 121°C e 1,1 bar por 1 hora
para a total hidrélise dos oligdmeros formados.

Para determinacdo de Lignina Klason (insoluvel), primeiramente, os filtros de
papel foram secos em estufa a 105°C, pesados em balanca analitica, tendo suas
massas M,. Os hidrolisados foram filtrados com o auxilio dos filtros para as analises
posteriores de lignina soluvel, carboidratos, contetdo de grupos acetil, furfural e
5-hidroximetilfurfural. Os s6lidos foram neutralizados e levados a estufa a 105°C para
secagem até peso constante com massa M..

Uma fracdo desse material insoluvel é constituida de cinzas. Assim, para que
nao haja uma superestimacao dos dados de lignina insoluvel, foi realizada a analise
do teor de cinzas, segundo a metodologia descrita anteriormente.

O calculo do teor de lignina insoluvel na BMI e no CMI € mostrado na Equacéo

2).

% extrativos 100
100

lignina insoluvel (%)= [(M3 — Mﬂ;)- P ]x (1 -
1 (2)

onde C, é a massa do BMI ou CMI utilizado na hidrdlise, em g; M, é a massa do
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papel de filtro tarado, em g; M3 é a massa do papel filtro + lignina insoluvel seca, em g.

A quantidade de lignina soluvel foi determinada em espectrofotdmetro.
Aproximadamente 1 mL de hidrolisado foi transferido para baldes volumétricos de 25
mL, adicionados de 0,5 mL de solugdo de NaOH 6,5 N para atingir pH 12, completando
o volume do baldo com agua destilada. A leitura foi realizada em 280 nm. O branco foi
preparado partindo de uma solug¢ao de &cido sulfurico 4% (m/m), tendo o pH ajustado
com NaOH 6,5 N até pH 12. O calculo da concentragéo da lignina soluvel & mostrado
pelas Equacdes (3) e (4).

Cligning = 4187 x 107 &T = Apd )' 3,279x107
soluvel (3}

A ;=08 + 048
pd ] TL2k3 (4}

Onde Clignina soluvel é a concentracdo de lignina soluvel, em g/L; AT é a
absorbancia da solugcédo de lignina junto com os produtos de degradacao, em 280
nm; Apd é a absorbéancia, a 280 nm, dos produtos de decomposicdo dos aglUcares
(furfural e HMF), calculado através da Equacao (4), cujas concentragoes c, e c, serao
determinadas previamente por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) e €, e
€, 880 as absortividades de furfural e HMF (146,85 e 114,00 L g’ cm™), determinadas
experimentalmente (HYMAN et al., 2007).

A Equacéo (5) apresenta, entdo, o céalculo para lignina soluvel:

lignina ' Vl_ﬁ.l'rrudr} F‘D

4] M
% tignina = soluvel w[1- % extrativos 100
sofivel M[ 100

()

onde C.’J;‘F,‘::L“, éaconcentragdoda .., €Ma/L; V irade € 0 volume do hidrolisado
filtrado, 0,087 L; FD o fator de diluigédo do hidrolisado; M, a massa do BMI ou CMI
utilizado na hidrélise, em g.

O teor de lignina total foi determinado através da soma da lignina soltvel mais a
lignina insoluvel.

Na determinacéo dos carboidratos e produtos de decomposicéo, a quantificacao
dos acucares celobiose, glicose, xilose, arabinose; do acido acético e dos produtos de
decomposicéo furfural e 5-hidroximetilfurfural; presentes no hidrolisado acido foram
analisados por cromatografia liquida de alta eficiéncia. Para isso, foram construidas

curvas analiticas utilizando solugdes de concentracdes conhecidas para cada um
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dos componentes: arabinose, celobiose, xilose, glicose, acido acético, furfural, 5—
hidroximetilfurfural.

Os hidrolisados foram filtrados utilizando filtros de membrana de éster de
celulose com poros de 0,22 um (Milipore, Merck), para posterior analise. Na analise
dos carboidratos, as solugbes padrao (arabinose, celobiose, xilose e glicose) e as
amostras foram injetadas no cromatdgrafo acoplado a uma coluna acida Biorad Aminex
HPX-87H equipada com uma pré-coluna. Solucéo filtradas e degaseificadas de acido
sulfarico 0,01N foi utilizada como fase moével, a um pH de 2,6, preparada com agua
ultra-pura (Milli-Q).

As condicbes de analise no cromatégrafo foram: volume de injecdo igual a
15 pL; taxa de fluxo de 0,6 mL/min; temperatura da coluna a 35°C; temperatura do
detector a 30°C; detector indice de refracéo (RID); tempo de analise de 18 minutos.
As concentracdes de cada componente foram determinadas através das areas dos
cromatogramas e das curvas analiticas.

O calculo do teor de carboidratos para o bagaco integral € mostrado na Equacgéao

(6).

%

celulose ou
hemiceluloses

Cope " FCV % '
_ (Lo ftrado | fy Yo extrativos <100
M, 100

(6)

onde C, ,c
fator de correcao para calcular a concentracdo polimérica dos aglUcares dada a

€ a concentracao do acgucar quantificado por CLAE, em g/L; FC é

concentragdo monomeérica dos agucares (celobiose: 0,95; glicose: 0,9; xilose: 0,88 e
arabinose: 0,88); V € volume do hidrolisado filtrado, 0,087 L; M1: massa do BM ou
CMI utilizado na hidrélise, em g.

filtrado

As massas de celobiose e glicose foram convertidas em celulose, utilizando os
fatores de conversado de 0,95 e 0,90, respectivamente. As, as massas de xilose e
arabinose foram convertidas em hemiceluloses, empregando o fator de conversao
de 0,88. Os fatores sao calculados baseados na adicdo de agua nos polissacarideos
durante a hidrolise acida (KAAR et al., 1991).

Para a analise de grupos acetil, o acido acético foi quantificado através do mesmo
equipamento e condicbes. As areas obtidas pelo cromatograma correspondentes ao
acido acético foram utilizadas para calcular a concentracao dos grupos acetil, sendo
utilizado um fator de conversao de 0,72 para transformar o teor de acido acético em
acetato (KAAR et al., 1991). O calculo do teor de acetato para a BMI e CMI € mostrado
na Equacao (7).

C FC-V % extrativos
% acetato = | — £ o ﬁ”’“""’]x’l—( > 100 ] x100
1 (7)
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onde C, . ¢
fator de conversao do acido acético em acetato, 0,72; V

é a concentracdo do acucar quantificado por CLAE, em g/L; FC é o
iivago € O VOlume do hidrolisado
filtrado, 0,087 L; M, a massa de BMI ou CMI utilizado na hidrolise, em g.

Para analise de furfural e 5-hidroximetilfurfural foi utilizada a coluna Nova-Pak C18
(Waters Co., Milford, MA). Como fase movel, foi utilizada uma solugcéo de acetonitrila/
agua (1:8 com 1% de acido acético), previamente filtrada e degaseificada. As areas
dos picos correspondentes ao furfural e 5-hidroximetilfurfural foram utilizadas para
calcular suas concentragcdes na amostra. Os fatores de converséo utilizados para o
furfural e o 5-hidroximetilfurfural foram 1,37 e 1,29, respectivamente.

As condicdes de andlise no cromatoégrafo foram: volume de injecédo igual a 15
ML; taxa de fluxo de 0,8 mL/min; temperatura da coluna a 30 °C; comprimento de onda
de 280 nm, temperatura do detector a 25 °C; detector ultravioleta (UV-VIS), tempo de
analise de 8 minutos.

Os célculos dos teores de hemiceluloses proveniente da quantificacéo do furfural,
para a BLBMI ou BLCMI é mostrado pela Equacao (8).

C FC-V 0 ;
% hemicelulases = S x 1 - M x 100
M 100
Surfural 1 (B}
onde C_, .- € a concentragéo de furfural quantificado por CLAE, em g/L; FC € o

fator de conversao do furfural, 1,37; Vfiltrado é o volume do hidrolisado filtrado, 0,087
L; M.: massa da BMI ou CMI utilizado na hidrélise, em g.

O célculo do teor celulose proveniente da quantificacdo do 5-hidroximetilfurfural,
para a BMI ou CMI é mostrado pela Equacéo (9).

%

celulose
hidrocimetilfirfural

_ (C:;cz.w 'FC'V_ﬁrmdo]x[1_(%&Ifrﬂﬁms)]xlﬂﬂ

M, 100 ©)

onde G ¢ e

em g/L; FC é o fator de converséo do 5-hidroximetilfurfural, 1,29; V. € o volume do

hidrolisado filtrado, 0,087 L; M.: massa de MI ou CMI utilizado na hidrélise, em g.

€ a concentragédo do 5-hidroximetilfurfural quantificado por CLAE,

3 | RESULTADOS E DISCUSSOES

Apobs o ajuste do modelo de Rosin-Rammler-Bennet aos dados de retencéo em
cada peneira, foi possivel calcular o diametro médio (XR) de particula para as diferentes
amostras (Tabela 2). Menores valores de n estdo associados a uma distribuicao
mais dispersa, enquanto que valores mais elevados de n implicam em uma estrutura
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cada vez mais uniforme (BEKE, 1964). Desta forma, pode-se dizer que existe maior
variabilidade no tamanhos das particulas nas amostras com maior diametro médio do
que nas amostras com didmetro menor.

Parametros ,

Amostras X (um) n (adimensional) R
BMI-A 509,1 2,119 0,999
BMI-B 1068,7 2,415 0,999
BMI-C 1213,9 3,068 0,999
CMI-A 1105,9 2,095 0,998
CMI-B 1367,1 3,546 0,993
CMI-C 1375,6 4,334 0,995

Tabela 2: Pardmetros calculados para a fungéo Rosin-Rammler-Bennet.

A composicédo quimica das amostras estdo apresentadas na Tabela 3, para o
bagaco de mandioca, e na Tabela 4, para as cascas de mandioca. Por estes resultados,
pode-se afirmar que mais de 60% (celulose+hemicelulose) dos dois tipos de biomassa
podem ser convertidos em agucares fermentesciveis para produgcéo de bioetanol.

De acordo com os resultados, observou-se que o bagaco de mandioca integral
com maior diametro médio (BMI-C; X, = 1213,9 ym) resultou em maiores valores
de hemicelulose frente as demais amostras e menor teor de lignina total, sem
diferencas significativas no teor de celulose. Considerando que altas quantidades de
lignina na biomassa prejudicam a acessibilidade do material aos agentes quimicos e
enzimaticos, pode-se dizer que as amostras de bagaco de mandioca ndo necessitam
ser submetidos a processos de moagem muito severos. Além disso, a distribuicao de
tamanho de particula e composicao destes residuos afeta as propriedades de biofilmes
adicionados de tais compositos (VERSINO; GARCIA, 2019). Pelo contrario, na medida
em que se diminui o tamanho de particula, o conteudo de hemicelulose diminui e de
lignina aumenta. Porém, deve-se avaliar se a economia no processo de moagem é
supera uma eventual perda de eficiéncia do processo de conversédo e maior gasto de
bombeamento e mistura das suspensdes com viscosidade aumentada ao se utilizar
particulas de biomassa maiores (POLACHINI et al., 2019).

Com relagdo as amostras de cascas de mandioca integral, a biomassa com
diametro médio intermediario (CMI-B X_ = 1367,1 ym) apresentou teores de lignina
significativamente menores que as outras amostras. Dessa forma, um grau de moagem
intermediario pode resultar em um material mais acessivel com maior eficiéncia de
conversdo quando comparados aos outros. Por outro lado, ndo houve diferencas
significativas para os outros componentes.

E valido ressaltar as amostras de cascas de mandioca apresentaram maiores
conteudos de celulose frente aos resultados para as amostras de bagag¢o de mandioca,
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além de maior concentragéo de cinzas. Entretanto, as amostras de bagaco de mandioca

apresentaram maior concentracéo de hemicelulose.

Componente BMI-A BMI-B BMI-C
% (base seca)

Celulose 35,98 + 0,66 @ 37,27 +0,98 @ 37,35+0,912
Grupos acetil 3,06 + 0,27 @ 2,96 +0,082 2,85+0,09°
Hemicelulose 26,67 +0,40° 28,60 + 0,59 @ 29,13 +0,36 ®
Lignina Total 26,20 +0,72 @ 24,20 +0,87°" 23,56 +0,10°

Cinzas 2,99 +0,132 2,89 +0,012 2,93 +0,09°

Extrativos 498 +0,24 2 3,76 +0,31 2 3,82 +0,07 2

Balanco de massa 99,89 99,68 99,64

Tabela 3: Composicao quimica dos bagacos de mandioca BMI-A (XR = 509,1 ym), BMI-B (XR =

1068,7 ym) e BMI-C (XR = 1213,9 um).

Médias seguidas de letras minusculas diferentes na mesma linha apresentam diferenca significativa (p<0,05) pelo

teste de Tukey a 95% de confianca.

Componente CMI-A CMI-B CMI-C
% (base seca)

Celulose 42,18 +0,98 @ 43,99 +0,54 @ 4438 +2,18 2
Grupos acetil 1,71 £0,24 2 1,79 +£0,322 1,76 £ 0,27 2
Hemicelulose 20,48 +0,37 @ 21,09 +£0,82° 20,22 +£1,212
Lignina Total 24,41 +1,30° 21,86 +0,95° 22,04 +1,56 2

Cinzas 5,13+0,182 5,06 £0,28 @ 4,84 +£0,40°

Extrativos 5,75+0,052 5,56 +0,49 2 6,35 +1,04 2

Balanco de massa 99,68 99,35 99,59

Tabela 4. Composicao quimica das cascas de mandioca CMI-A (XR = 1105,9 ym), CMI-B (XR =

1367,1 ym) e CMI-C (XR = 1375,6 ym).

Médias seguidas de letras minUsculas diferentes na mesma linha apresentam diferenca significativa (p<0,05) pelo

teste de Tukey a 95% de confianca.

41 CONCLUSOES

A biomassa lignocelul6sica de bagaco de mandioca de maior diametro médio de

particula apresentaram maiores teores de hemicelulose com concentracéo reduzida

de lignina, caracterizando uma condicao mais apropriada para o preparo da matéria-

prima para futuro processo de conversao.

Quanto a biomassa de cascas de mandioca, ndo houve diferengas significativas
entre os componentes, exceto pelo conteudo de lignina reduzida nas amostras de
tamanho intermediario (CMI-B).
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