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1 Introducéo

A necessidade de atenuar a emissdo de gases poluentes, garantir seguranca energética e
promover o desenvolvimento sustentavel tem proporcionado a investigacdo de novas fontes
de matérias-primas para substituir as fosseis, especialmente aquelas provenientes de biomassa
(Salve, 2020). Nesse contexto, a biomassa de milheto pérola tem ganhado destaque devido a
sua adaptabilidade a diversas condi¢des climaticas e sua elevada produtividade (Dias-Martins
etal., 2018).

As biomassas lignocelulésicas sdo compostas majoritariamente por celulose,
hemicelulose e lignina (\Verdini et al., 2021). No entanto, para isolar esses compostos visando
sua posterior aplicacdo em subprodutos, faz-se necesséario realizar ensaios de pré-tratamento,
de forma a quebrar a complexa estrutura da matriz celular da planta (Das et al., 2019). Dentre
0s trés compostos, a celulose se destaca, devido a sua diversa gama de aplicacbes com
elevado valor agregado, como reforco de materiais poliméricos, cosmeticos e produtos
quimicos, por exemplo (Lenhani et al., 2021). Diante do exposto, esse trabalho reporta a
realizacdo de diferentes tratamentos quimicos na biomassa de milheto pérola visando o
isolamento total da fracé@o de celulose.

2 Objetivos
Isolar a fracdo de celulose da biomassa de milheto pérola (Pennisetum glaucum) por

meio da realizacdo de pré-tratamentos alcalinos-acidos de forma sequencial.
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3 Metodologia

O milheto pérola foi colhido na area experimental da Universidade Federal da
Fronteira Sul, Campus Chapec0, Brasil. A biomassa foi seca em estufa a 60 °C por 48 horas e
moida para obter particulas de 0,6 mm de didmetro maximo. De forma a isolar a celulose da
biomassa de milheto pérola, foram realizados cinco testes de pré-tratamento de acordo com a
metodologia descrita por Lenhani et al. (2021), com modifica¢des, conforme descritas a seguir.

Nos testes 1 e 2, denominados de OA 3,8% e OA 5%, a biomassa de milheto foi
tratada utilizando duas concentracbes de acido oxalico, 3,8% e 5% (m/v), em agitador
mecanico, respectivamente. Para ambas as concentracdes (testes 1 e 2), foram realizadas
primeiramente duas extragdes alcalinas com hidroxido de sodio (NaOH) (4% m/v), utilizando
uma razdo solido-liquido de 1:10 (m/v) a 80 °C e 1200 rpm por 4 horas. Entre as extracdes, a
amostra foi filtrada a vacuo em funil de buchner utilizando o tecido VOAL, ressuspendida
com &gua destilada, neutralizada com é&cido acético (CH3COOH) 3% (v/v) e filtrada
novamente. Apds o tratamento alcalino, a biomassa remanescente foi submetida ao pré-
tratamento &cido, em concentracdes acido oxalico de 3,8% e 5%, respectivamente, a 80 °C e
1200 rpm por 2 horas. Ao fim do tratamento, a celulose isolada foi filtrada, ressuspendida
com agua destilada, neutralizada com NaOH 12% (m/v), filtrada e seca em estufa a 60 °C por
24 horas para posterior caracterizacdo fisico-quimica.

Os demais pré-tratamentos, teste 3 (denominado de ATA 4%) teste 4 (OAA 5%) e teste
5 (SAA 1%), foram realizados em autoclave, utilizando os agentes quimicos de hidréxido de
sodio (4% m/v), acido oxalico (5% m/v) e &cido sulfurico (H2SO04) (1% v/v). Cada um dos
agentes quimicos passou por duas extracdes alcalinas com NaOH (4% m/v), descrita
anteriormente, e por uma extracdo em autoclave a 1,4 bar e 125,6 °C por 2 horas. A celulose
resultante desses pré-tratamentos foram ressuspendidas em agua destilada, neutralizadas com
NaOH 12% (m/v) — para os ensaios OAA 5% e SAA 1% - e com CH3COOH — para 0 ensaio

ATA 4% -, filtradas e secas a 60 °C por 24 horas para caracterizacdo fisico-quimica.

O milheto peérola e a celulose isolada foram caracterizadas em termos dos teores de
umidade, cinzas, extrativos, lignina total, celulose e hemicelulose, de acordo o método
descrito pela National Renewable Energy Laboratory (SLUITER et al., 2012). A andlise de
Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) foi realizada para o
ensaio que apresentou o melhor resultado em termos do isolamento da celulose por meio de
um espectrofotdmetro equipado com acessério de refletdncia total atenuada (FTIR-ATR
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IRTrace-100, Shimadzu), de acordo com a metodologia descrita por Lenhani et al. (2021).
4 Resultados e Discussdo

A composicdo fisico-quimica da biomassa de milheto pérola, em termos de cinzas,
extrativos, lignina total, celulose e hemicelulose em base seca sdo apresentados na Tabela 1,
sendo os resultados de acordo com os reportados na literatura (Yadav; Rengasamy; Gupta,
2019).

Tabela 1 — Caracterizacdo da biomassa de milheto pérola em base seca.

Cinzas Extrativos Lignina Total Celulose Hemicelulose

3,03+ 0,26 15,39 £ 0,09 18,55+ 0,65 43,89 + 2,62 21,08+ 1,31

Na Figura 1 sdo apresentados os resultados em termos da composicdo fisico-quimica
da celulose isolada apds a realizacdo dos tratamentos alcalinos-acidos.

Figura 1 — Conteddo de lignina-polissacarideos para os diferentes tratamentos &cidos-
alcalinos realizados.
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Conforme mostra a Figura 1, os tratamentos alcalinos-acidos OAA 5% e SAA 1%
realizados em autoclave solubilizaram 99,86% e 100% da hemicelulose presente na matriz
lignocelul6sica. No entanto, o ensaio com &cido oxalico (OAA 5%) apresentou um melhor
desempenho, devido a menor perda de celulose (22,65%) em comparacdo com o teste
realizado com acido sulfarico (SAA 1%), de 26%. O tratamento com NaOH (ATA 4%)
apresentou um valor remanescente de hemicelulose de 11,06%, solubilizando apenas 79,48%
da hemicelulose presente na biomassa de capim elefante ao fim do tratamento. Isso corrobora
com a literatura, indicando que acidos diluidos sdo mais eficazes na degradacdo da

hemicelulose quando comparados aos tratamentos alcalinos.
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Na Figura 2 é apresentado o espectro de infravermelho para as principais bandas de
absorcdo encontradas na amostra de celulose isolada a partir do pré-tratamento OAA 5%.

Figura 2 - Espectro de FTIR-ATR do pré-tratamento alcalino-acido em autoclave realizado
com acido oxalico (OAA 5%).
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Conforme mostra a Figura 2, o intervalo entre as bandas 3500 e 3000 cm™ se tornou
mais reduzida, essas bandas sdo atribuidas ao estiramento dos grupos hidroxilas OH, dessa
forma, isso nos sugere uma ruptura das ligacbes de hidrogénio intermoleculares na lignina
(DAS et al., 2019). Para a molécula de hemicelulose, uma das bandas que a representa é a
1730 cm™, a qual corresponde ao grupo acetil e ester urénico da hemicelulose (Horikawa et
al., 2019). Na imagem, podemos observar uma diminui¢cdo da mesma apos o tratamento com
0 &cido oxalico, indicando a remocdo desse componente. Em termos da celulose, observa-se o
aparecimento dos picos referentes as bandas 1317, 1150 e 1100 cm™, evidenciando assim o

processo de isolamento da fracdo de celulose da biomassa de milheto pérola.

5 Concluséo

A celulose foi isolada do milheto pérola através do pré-tratamento alcalino-acido que
possibilitou solubilizar 100% da lignina e 99,86% da hemicelulose, bem como recuperar
77,35% da celulose presente na matriz lignocelulésica ao fim do tratamento. Além disso, com
o0 auxilio da andlise de FTIR, foi possivel confirmar a remocéao da lignina e da hemicelulose,
bem como o incremento da celulose presente no material lignocelulésico apds a realizagdo do
pré-tratamento OAA 5%. Dessa forma, conclui-se que a celulose pode ser isolada do milheto
pérola a partir da realizagdo de pré-tratamentos alcalinos-acidos, de forma a possibilitar sua
futura utilizagdo na producéo de produtos de elevado valor agregado.
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