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RESUMO

CONCEICAO, Lucas. Andlise e Comparacio de Métodos de Extracio de Lignina em
Fibra de Coco. Rio de Janeiro, 2025. Trabalho de Conclusado de Curso (Graduagdo em
Quimica Industrial) - Escola de Quimica, Universidade Federal do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2025.

A lignina ¢ uma molécula aromatica abundante presente nas paredes celulares das plantas
vasculares. Ela confere rigidez, resisténcia e atua como barreira contra microrganismos, além
de auxiliar no transporte de 4gua e nutrientes. Nos ultimos anos, seu potencial como alternativa
sustentavel a materiais derivados do petroleo tem sido amplamente estudado, especialmente
para a producdo de plasticos, resinas, fibras de carbono e biocombustiveis. Dentro desse
contexto, a casca de coco verde tem se mostrado uma fonte promissora de lignina, contribuindo
para a valorizagdo de residuos agroindustriais e para a mitigagdo de impactos ambientais. Sua
utilizacdo pode representar uma rota viavel para a producdo de compostos quimicos
sustentaveis, embora ainda existam desafios relacionados a aplicagdo desses processos em
escala industrial. A extracdo da lignina da fibra de coco pode ser feita por métodos como o
organossolve e o soda. O método organossolve resulta em ligninas de alta pureza e maior valor
comercial. Ja o método soda, baseado na digestdo alcalina com hidréxido de so6dio, também
pode ser utilizado, embora com possibilidade de maior teor de impurezas. A avaliacdo dos
métodos passa por analises quantitativas, que medem o rendimento da extragdo, e qualitativas,
que caracterizam a lignina quanto a estrutura e pureza. Essas analises sdo fundamentais para
determinar a viabilidade econdmica e o potencial de aplicacao da lignina em diferentes setores
industriais. Os testes realizados revelaram que o método organossolve Lifer apresentou o maior
rendimento médio de lignina (44,27%), com baixa variabilidade entre as amostras, superando
o organossolve tradicional (40,89%) e o processo soda (34,73%). Andlises termogravimétricas
(TGA) mostraram que as ligninas extraidas pelos métodos organossolve apresentaram melhor
estabilidade térmica. Em contrapartida, a lignina obtida por soda teve perda de massa mais
acentuada em altas temperaturas, indicando maior decomposi¢ao estrutural. A espectroscopia
no infravermelho confirmou a preservagao dos principais grupos funcionais da lignina em todas
as amostras. O método Lifer mostrou bandas mais intensas, sugerindo maior presenca de grupos
hidroxilicos e estruturas aromaticas. Na analise UV-Vis, os espectros das amostras
apresentaram forte absor¢ao na faixa de 200 a 208 nm, tipica dos compostos aromaticos da
lignina, com um ombro em 230 nm associado a grupos fendlicos ndo condensados. A
similaridade entre os espectros confirma a natureza aromdtica comum entre as ligninas,
independentemente do método. A analise por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC)
apontou maior teor de actcares residuais, como glicose e xilose, na amostra obtida por soda
(11,9%), indicando possivel contaminac¢ao por polissacarideos. O método Organossolve Lifer
se destacou como a melhor alternativa para extracdo de lignina da casca de coco verde,
apresentando ndo apenas maior rendimento, mas também melhores caracteristicas térmicas e
estruturais. Isso o torna o método mais indicado para aplicagdes que exigem alta pureza e
integridade estrutural da lignina.

Palavras-chave: Lignina. Organossolve. Soda. Fibra de Coco. Métodos de Extragdo.



ABSTRACT

CONCEICAO, Lucas. Andlise e Comparacio de Métodos de Extracio de Lignina em
Fibra de Coco. Rio de Janeiro, 2025. Trabalho de Conclusdo de Curso (Graduagdo em
Quimica Industrial) - Escola de Quimica, Universidade Federal do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2025.

Lignin is an abundant aromatic molecule present in the cell walls of vascular plants. It provides
rigidity, resistance and acts as a barrier against microorganisms, as well as helping to transport
water and nutrients. In recent years, its potential as a sustainable alternative to petroleum-based
materials has been widely studied, especially for the production of plastics, resins, carbon fibers
and biofuels. Within this context, green coconut shells have proved to be a promising source of
lignin, contributing to the valorization of agro-industrial waste and the mitigation of
environmental impacts. Its use may represent a viable route for the production of sustainable
chemical compounds, although there are still challenges related to the application of these
processes on an industrial scale. Lignin can be extracted from coconut fiber using methods such
as organosolv and soda. The organosolv method results in lignins of high purity and greater
commercial value. The soda method, based on alkaline digestion with sodium hydroxide, can
also be used, although with the possibility of a higher impurity content. The method evaluation
involves quantitative analyses, which measure the extraction yield, and qualitative analyses,
which characterize the lignin in terms of structure and purity. These analyses are fundamental
for determining the economic viability and potential application of lignin in different industrial
sectors. The tests carried out revealed that the Organosolv Lifer method had the highest average
lignin yield (44.27%), with low variability between the samples, surpassing the traditional
organosolv (40.89%) and the soda process (34.73%). Thermogravimetric analysis (TGA)
showed that the lignins extracted by the organosolv methods had better thermal stability. On
the other hand, the lignin obtained by soda had a greater loss of mass at high temperatures,
indicating greater structural degradation. Infrared spectroscopy confirmed the preservation of
the main functional groups of lignin in all the samples. The Lifer method showed more intense
bands, suggesting a greater presence of hydroxyl groups and aromatic structures. In the UV-
Vis analysis, the spectra of the samples showed strong absorption in the 200 to 208 nm range,
typical of the aromatic compounds in lignin, with a shoulder at 230 nm associated with non-
condensed phenolic groups. The similarity between the spectra confirms the common aromatic
nature of lignins, regardless of the method. Analysis by high-performance liquid
chromatography (HPLC) showed a higher content of residual sugars, such as glucose and xylose,
in the sample obtained by soda (11.9%), indicating possible contamination by polysaccharides.
The Organosolv Lifer method stood out as the best alternative for extracting lignin from green
coconut shells, showing not only higher yields, but also better thermal and structural
characteristics. This makes it the most suitable method for applications requiring high purity
and structural integrity of the lignin.

Keywords: Lignin. Organosolv. Soda. Coconut Fiber. Extraction Methods.



LISTA DE ILUSTRACOES

Figura 1 - Possivel modelo estrutural da lignina

Figura 2- Esquema representativo dos componentes da biomassa vegetal
Figura 3 - Precursores primarios da lignina

Figura 4 - Esquema de ligagdes da estrutura da lignina

Figura 5 - Descrigao das diferentes camadas do coco e ilustragdo do coqueiro
Figura 6 - Fibra de coco

Figura 7 - Reator Parr

Figura 8 - Celulignina do coco

Figura 9 - Lignina obtida pelo processo Organossolve

Figura 10 - Reator de refluxo

Figura 11 - Lignina apds o processo Organossolve Lifer

Figura 12 - Amostras completamente solubilizadas

Figura 13 - Aparelho TGA Pyris 1 Perkin- Elmer

Figura 14 - Rendimento (%) das ligninas insoltveis pelo Método Klason
Figura 15 - Analise térmica da fibra de coco T2

Figura 16 - Analise térmica da fibra de coco L2

Figura 17 - Analise térmica da fibra de coco S2

Figura 18 - Espectograma de infravermelho da lignina T1

Figura 19 - Espectograma de infravermelho da lignina L1

Figura 20 - Espectograma de infravermelho da lignina S1

Figura 21 - Espectrograma de UV-Vis das Ligninas (T2, L2, S2)



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Rendimentos do Processo Organossolve (T1, T2, T3)

Tabela 2 - Rendimentos do Processo Organossolve Lifer (L1, L2, L3)

Tabela 3 - Rendimentos do Processo Soda (S1, S2, S3)

Tabela 4 - Parametros estatisticos dos rendimentos (%) dos métodos de extragdo de lignina
Tabela 5 - Rendimento da lignina insolivel obtida pelo método Organossolve

Tabela 6 - Rendimento da lignina insoluvel obtida pelo método Organossolve Lifer

Tabela 7 - Rendimento da lignina insoltivel obtida pelo método Soda

Tabela 8 - Teor de cinzas das ligninas

Tabela 9 - Atribui¢des das frequéncias no infravermelho para as ligninas

Tabela 10 - Resultados da analise de actcares



TGA
DTG

v
UV-Vis
ATR
HPLC
NaOH
H>SO4
FeCls-6H20
Cv

TG
G,H,S
T1, T2, T3
L1,L2,L3
S1,S2,S3
lig.

org.

rend.
Embrapa
SNIS
PNRS
TAPPI

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

Thermogravimetric Analysis (Analise Termogravimétrica)
Derivative Thermogravimetry (Derivada da TGA)
Infravermelho (Infrared)

Ultravioleta-Visivel (Ultraviolet-Visible)
Attenuated Total Reflectance

High-Performance Liquid Chromatography
Hidroxido de Soédio

Acido Sulfurico

Cloreto Férrico Hexahidratado

Coeficiente de Variacao

Termogravimetria

Unidades guaiacila (G), p-hidroxifenila (H), siringila (S)
Amostras do Processo Organossolve

Amostras do Processo Organossolve Lifer
Amostras do Processo Soda

Lignina

Organossolve

Rendimento

Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria
Sistema Nacional de Informagdes sobre Saneamento
Politica Nacional de Residuos Sélidos

Technical association of the pulp and paper industry



LISTA DE SIMBOLOS

°C Graus Celsius

um Micrometro

% Porcentagem

cm™! Numero de onda (frequéncia espectral)
nm Nanometro

g Grama

mg Miligrama

mL Mililitro

pH Potencial hidrogenidnico
rpm Rotagdes por minuto

m Massa

v/v Volume por volume
m/m Massa por massa

m/v Massa por volume
mg/mL Miligrama por mililitro
mL/min Mililitro por minuto

h Hora

min Minuto



Sumario

1 INTRODUGCAQ ...ueeerrencrcrerenenenesesesesesesesesesesesesesssesesessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 16
1.1 ASPECTOS GERALIS ...ttt ettt et s 16
L2 OBIETIVOS ...ttt ettt et et ettt et e st e beesane s 18
1.2.1 ODJetivo Geral...ucuueeineeenernsensnensenssnecsensssesssecsssecssnssssssssassssesssssssassssassssssssssssassssasssns 19
1.2.2 ODjetivos eSPeCITICOS..cuiccrreiersreressseresssercsssnnssssnssssasssssasesssasessssssssssssssssssssssssssssssssnsssssnssss 19
2 REVISAO BIBLIOGRAFICA .....coueumeumncnnnscnsscnssssssessssesssssssssssssssssssssssesssssssassssssssssssess 20
2.1 BIOMASSA LIGNOCELULOSICA ......oovmiioeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 20
22 LIGNINA L ettt ettt et ettt s et et esb e et e sate e bt e eaneebeenaneen 22
2.3 COCO (COCO NUCTFERA) ...ttt ettt ettt 24
2.4 METODOS DE EXTRACAO DE LIGNINA ........ooooiviiiieieeeieeeeeeeeeeesee s 28
3 METODOLOGIA.....uueeterniineinnensnnicsnnisncssseesssnsssessssssssassssessssssssssssassssssssassssssssassssassasss 31
3.1 PROCESSO ORGANOSSOLVE ......oiiiiieeeeeeeeee ettt 31
3.2 PROCESSO ORGANOSSOLVE LIFER........coiiiiiiiiiieee et 33
3.3 PROCESSO SODA ...ttt ettt ettt e be e st e b e st s 35
3.4 ANALISE QUALITATIVA DA LIGNINA .......cooooviiiiimieieeeeeeeeeeeee oo 36
3.4.1 Analise Espectrométrica na Regido do Infravermelho (IV) ....ccceeevverivcercrcnercncnnnnee 36
3.4.2 Espectroscopia UV-Vis (Ultravioleta-Visivel)......cccceeereecseecrunsuecsercsncsenseecsansncssecsnnes 36
3.5 ANALISE QUANTITATIVA DA LIGNINA ......ooovivimiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 37
3.5.1 Método Klason AdaPtado ......ccceeeeevercrsnrcssnnicssnnssssnssssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssses 37
3.5.2 Analise Termogravimétrica (TGA) para Determinacio de Cinzas .........cceecerercuerenee 38
3.5.3 Analise Cromatografica Liquida de Alto Desempenho (HPLC)........ccccceveecuereruerene 39
4 RESULTADOS ...uoiitiitiinniisntissiessisssisssssssstessssssssesssssssssssssssssssssssssssssssesssssssssssssssssssssss 41
4.1 RENDIMENTOS DOS PROCESSOS EXTRATIVOS .....oooiiiiiieeeeeeeeeeeee e 41
4.1.1 Processo OrganosSOLVe .....cceicecvercsssercssnicsssnnsssssnsssssssssssssssssssssssesssssssssssessssssssssssssnsssses 41
4.1.2 Processo Organossolve Lifer...... . eicueicnviicsiencssnicssnissssnissssncssssscsssssesssssessssssssssssses 42
4.1.3 ProcCesso SOAa....uuuiieeeiiineriniencnsnncssnncssssncssssncssssssssssssssssssssssesssssesssssssssssessssssssssssssssssses 43
4.1.4 Média, Desvio Padrao e Coeficiente de Variagao .....cccceceeeeerccneiccsscnnseccscnssccsssnnsecssens 43
4.2 METODO KLASON ....costiuumiimmiimeiseeeseseseeessessssssssss st ss s sesss s sssssssssssessnns 44
4.3 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA) PARA DETERMINACAO DAS CINZAS

.................................................................................................................................................. 47
4.4 CARACTERIZACAO QUALITATIVA DA LIGNINA ......cooovoviieeeeeeeceeeeeerereeen, 51
4.4.1 Analise Espectrométrica na Regido do Infravermelho (IV) ....cccccecevverevcercscnercscnencnns 51

4.4.2 Analise Espectrométrica na Regido do Ultravioleta- Visivel (UV-Vis) ...cccccceeruerene. 55



4.5 CARACTERIZACAO COMPLEMENTAR..........cocoooitiieiiiiieeieieieiesie s 57

4.5.1 Analise Cromatografica Liquida de Alto Desempenho (HPLC).....ccccceeuerencnercscnnrenes 57
5 CONCLUSOES ... uimcininnissiscsssasssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 59
6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS ......cooeeueenereeeresessesessssssesessssssessssasesesss 61

T REFERENCIAS....ovoveeeeeeerenesesesssesssssssssssssnsasssssssesssssssssssssssssssssensnsssssssssssssssssssssnsasssssssnns 62




16

1 INTRODUCAO

1.1 Aspectos Gerais

A lignina, palavra derivada que vem do latim lignum, que significa madeira, ¢ um dos
principais componentes da parede celular dos vegetais vasculares (angiospermas e
gimnospermas). Confere rigidez e resisténcia mecanica ao vegetal, além de desempenhar um
papel fundamental na protecdo contra microorganismos e no transporte de 4gua e nutrientes
(Fengel; Wegener, 1984).

A lignina ¢ um dos trés principais constituintes da biomassa lignocelulosica, juntamente
com a celulose e a hemicelulose, e também representa o polimero aromatico mais abundante na
natureza (An et al., 2017). Suas unidades fenilpropandides se conectam por diferentes tipos de
ligagdes quimicas, € o processo de isolamento da parede celular vegetal modifica sua estrutura
molecular (Morais, 1987; 1992). Apesar de todos os estudos, a complexidade da estrutura desse
componente essencial (Figura 1) ainda apresenta desafios, variando principalmente conforme a

espécie vegetal e a regido geografica em que se estabelece (Watkins ef al., 2015).

Figura 1 - Possivel modelo estrutural da lignina
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Fonte: WATKINS et al., 2015.

Pesquisadores t€ém demonstrado um interesse crescente pelo uso da lignina nos

ultimos anos, impulsionados por suas caracteristicas especificas, como a presenca de muitos
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grupos aromaticos. Eles vém desenvolvendo diversas pesquisas para valorizar essa biomassa
e encontrar alternativas sustentaveis aos produtos derivados do petroleo. A industria pode
explorar a lignina em diferentes segmentos, como estabilizador de plasticos, producdo de
resinas fenolicas, biocombustiveis e fibras de carbono (Park ef al., 2018).

Dentre outras tantas fontes de lignina, a casca do coco verde surge como uma
alternativa promissora. Estima-se que aproximadamente 85% do peso bruto do coco verde
seja constituido por casca, gerando uma quantidade significativa de residuos (Rocha et al.,
2015). Esse material apresenta taxa de decomposi¢do bastante baixa, levando mais de oito
anos para se decompor completamente (Carrijo et al., 2002). Como a diminui¢ao da geragado
desse tipo de residuo impactaria na redugdo da atividade produtiva, sua utilizagdo se torna
uma necessidade. Entretanto, ha certa escassez devido aos poucos estudos que sao realizados
visando a caracterizagao e a utilizagao da fibra da casca do coco verde. Um estudo conduzido
pela Embrapa Agroindustria Tropical revelou a viabilidade da utilizagdo da casca do coco
verde como substrato agricola (Rosa et al., 2002).

Com a alta demanda por coco verde, o grande volume ocupado por esses residuos,
juntamente com o extenso periodo de decomposi¢ao que varia de oito a doze anos, t€m
contribuido para a diminuicdo do tempo de vida util e saturagdo dos aterros sanitarios,
causando diversos transtornos no ambiente urbano, principalmente nas cidades em regides
litoraneas. Diversos outros impactos socioambientais sdo causados pelo descarte de forma
inadequada, aumentando a poluicdo e contribuindo para problemas ambientais como
acumulo de lixo, emissao de gases do efeito estufa, a conten¢do do fluxo hidrico nos centros
urbanos, gerando entupimento de corregos, bueiros e vias publicas e consequentemente
enchentes; favorecimento da proliferacdo de insetos e vetores de doencas; e a contaminagado
de solo e corpos d’agua (Silva, 2014; Rocha et al., 2015; Cabral et al., 2017).

De acordo com Silva (2014), o Brasil descarta anualmente aproximadamente sete
milhdes de toneladas de coco, mesmo existindo diversas possibilidades de reaproveitamento
do coco. As cascas sdo descartadas apds consumo e sdo dispensadas em lixo comum. E,
mesmo possuindo outras vertentes em relacdo a utilizacdo, a sociedade descarta esses
residuos como sendo apenas um problema ambiental.

O reaproveitamento da casca do coco verde para a extracdo de lignina se torna uma
alternativa viavel para mitigar impactos ambientais e agregar valor a biomassa residual. As
fibras de coco possuem alto teor de lignina, resultando elevada resisténcia e durabilidade em

comparagdo com outras fibras naturais (Silva, 2006). Entretanto, a exploragdo desse material
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ainda esta em fase inicial de seu desenvolvimento, sendo necessario um maior conhecimento
sobre suas propriedades quimicas e potencialidades industriais (Rozman et al., 2000).

A casca do coco ¢ ricamente composta por fibras lignocelulosicas, possuindo alta
durabilidade devido ao elevado teor de lignina. Entretanto, grande parte dessas fibras nao ¢
aproveitada industrialmente (Rout et al., 2001; Silva et al., 2006; Rozman et al., 2000).
Empresas e instituigdes de pesquisa buscam alternativas para o aproveitamento da biomassa
lignoceluldsica, explorando seu potencial em setores como biocombustiveis, plasticos
estabilizados, resinas fendlicas e fibras de carbono (Park et al., 2018).

Mesmo que a reciclagem da casca de coco apresente oportunidades econdmicas e
ambientais significativas, a producao anual de residuos de coco no Brasil ¢ estimada em cerca
de sete milhdes de toneladas e a maior parte descartada em lixdes ou queimadas, gerando,
consequentemente, poluentes (Silva; Jeronimo, 2012). Além disso, a decomposicao anaerdbica
desse material em aterros sanitarios contribui para a emissdo de metano, agravando o efeito
estufa (Mattos et al., 2012; Passos, 2005; Rocha et al., 2015).

Os processos de organossolve e soda sdo empregados para a extragdo da lignina em
ambientes laboratoriais € em instalagdes piloto, por meio da polpagdo quimica de residuos e/ou
subprodutos agricolas. Ambos 0s processos resultam na obtengao de ligninas isentas de enxofre
e com baixos niveis de impurezas. Além disso, suas estruturas sdo consideradas as mais
semelhantes a lignina encontrada na forma natural (Espinoza-Acosta et al., 2018).

A polpacdo organossolve se destaca por utilizar solventes com baixo ponto de ebuli¢do
€ por ser um processo mais simples e sustentavel, por ndo conter enxofre (Lu et al., 2012).
Diferentes processos organossolve (com variagdes de solvente, temperatura, tempo, entre
outros) influenciam diretamente nas propriedades fisico-quimicas da lignina, como sua pureza,
massa molar, grau de ligagdes cruzadas, atividade antioxidante e comportamento térmico (Bras
et al., 2010). Ja a lignina soda, obtida com hidréxido de sodio, tende a apresentar menor teor
de impurezas em relacdo as comerciais, apesar do maior teor de cinzas (Gillet et al., 2017).

Observando esse cenario, a utilizacdo da lignina extraida da casca do coco verde se
mostra uma alternativa viavel para aproveitamento desse residuo, minimizando os impactos
ambientais e maximizando a eficiéncia do uso dos residuos agroindustriais brutos. Descobertas
recentes reforcam a importancia de explorar a matéria-prima como uma forma atraente para
diferentes industrias, contribuindo para o desenvolvimento sustentavel e a redu¢do da poluigdo

causada pelo descarte inadequado desse residuo (Cabral et al., 2017; Silva, 2014).

1.2 Objetivos
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1.2.1 Objetivo Geral

O objetivo geral do presente trabalho consiste em investigar a extragdo e caracterizagao
da lignina presente na fibra de coco por meio de trés rotas distintas: Organossolve,

Organossolve Lifer e Soda.

1.2.2 Objetivos especificos

a) Realizar a extragdo da lignina da fibra de coco por meio do processo Organossolve;

b) Realizar a extragdo da lignina da fibra de coco por meio do processo Organossolve Lifer;

c) Realizar a extrac¢do da lignina da fibra de coco por meio do processo Soda;

d) Quantificar o rendimento de lignina obtido em cada um dos processos anteriores;

e) Caracterizar as ligninas obtidas com a ajuda de métodos analiticos apropriados e disponiveis

em termos de suas propriedades fisicos-quimicas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Biomassa lignocelulosica

A biomassa lignoceluldsica, também chamada de biomassa vegetal, ¢ majoritariamente
composta por celulose, hemicelulose e lignina (Weinwurm ef al., 2016). Sua estrutura consiste
em microfibrilas de celulose que estdo envolvidas por uma matriz amorfa formada por
hemicelulose e lignina. Nesse arranjo, a associagdo entre a lignina e os carboidratos ocorre por
meio de ligagdes covalentes do tipo éster benzilico, éter benzilico e fenil glicosidicas (Ghaffar;
Fan, 2013).

Essa forma de biomassa apresenta um grande potencial para substituir os combustiveis
fosseis devido a sua abundancia na natureza e suas propriedades fisico-quimicas favoraveis
(Johnson et al., 2004).

A celulose ¢ o material organico mais prevalente na Terra, assim como também
representa o componente principal da parede celular primaria dos vegetais, contribuindo com
aproximadamente 20 a 40% de sua composi¢do. Estruturalmente, trata-se de um
homopolissacarideo linear composto por unidades de D-glicose interligadas por meio de
ligagdes B-1,4 glicosidicas, com um grau de polimerizacao que varia entre 2.000 e 25.000. Esse
polissacarideo forma microfibrilas — polimeros ndo ramificados compostos em média por
cerca de 15.000 unidades anidras de glicose — apresentando uma estrutura heterogénea que
inclui tanto regides amorfas quanto areas cristalinas bem organizadas. Com o nivel de
cristalinidade podendo variar conforme a fonte do material celuldsico, essa caracteristica ¢
fundamental para conferir maior resisténcia as regides cristalinas contra a hidrélise enzimatica
(Dhillon, 2016; Hasunuma et al., 2013; Kuhad et al., 2016).

A cadeia da celulose possui uma conforma¢do plana, mantida por ligagdes de
hidrogénio. Essas ligagdes podem ocorrer dentro da mesma molécula (ligagdes
intramoleculares) ou entre cadeias adjacentes (ligagdes intermoleculares). Isso ¢ possivel
devido a auséncia de ramificagdes em sua estrutura. Essa disposi¢do rigida confere robustez a
parede celular vegetal. O forte vinculo entre as moléculas individuais de celulose resulta em
um modelo cristalino, com alta densidade de ligacdes de hidrogénio. Esse arranjo bem
organizado torna a celulose insoltivel na maioria dos solventes e dificulta sua degradagao por
enzimas (Hasunuma et al., 2013; Silva et al., 2017).

As regides cristalinas em questdo sdo intercaladas com 4areas amorfas, que
correspondem a cerca de 20% da composicdo total da celulose. Essas areas sdo menos

organizadas e compactas, apresentando maior solubilidade em &gua, proporcionando
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flexibilidade adicional a celulose. Entretanto, essa caracteristica possui o ponto negativo de
tornar essas areas mais vulneraveis a degradacdo enzimatica. Como mostrada na Figura 2, a
complexa rede formada pela cadeia de celulose esta disposta ordenadamente por meio dos
filamentos que estruturam as fibrilas elementares, incluindo as microfibrilas e as macrofibrilas.
As tultimas citadas interagem com fragdes de hemiceluloses e lignina por meio de interagdes

nao covalentes (Behera et al., 2017; Hasunuma et al., 2013; Kuhad et al., 2016).

Figura 2 - Esquema representativo dos componentes da biomassa vegetal

Hemicelulose

Celulose

Fonte: DOHERTY et al., 2011.

Ja a hemicelulose representa o segundo carboidrato mais abundante presente nos
residuos vegetais, sendo composta por polimeros que incluem, principalmente, hexoses,
pentoses e acidos urdnicos. A abrangéncia de uma variedade de polissacarideos estruturais
corresponde a mais de 30% da massa seca dos restos de vegetais. Sua decomposi¢dao

normalmente ocorre de forma rapida, superando a taxa de decomposi¢ao da celulose (Wagner;
Wolf, 1999).
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2.2 Lignina

De acordo com Saliba ef al. (2001), a lignina ¢ um polimero complexo, formado por
unidades fenilpropandides repetidas de forma irregular e interconectada por meio de diferentes
tipos de ligacdo. A lignina confere rigidez a parede celular, age como um agente permanente
de ligacao entre as células, originando uma estrutura resistente a impacto, compressao e dobra.
Além disso, também desempenha fungdes cruciais como o transporte interno de d4gua, nutrientes
e metabolitos (Bristow; Kolserh, 1986).

A macromolécula da lignina se compde aleatoriamente em partes repetitivas
denominadas monolignois (Doherty et al., 2011) que representam unidades do tipo
fenilpropano diferenciadas pelo nivel de grupos metoxi ligados ao anel aromatico; essas
formam os radicais H (p-hidroxifenila), G (guaiacila) e S (siringila). Os principais monolignois
encontrados na estrutura da lignina incluem o 4lcool p-cumarilico, o alcool coniferilico e o
alcool sinapilico (Duval; Lawoko, 2014). A Figura 3 apresenta as estruturas quimicas de cada

um desses monolignois.

Figura 3 - Precursores primarios da lignina
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Fonte: Elaboragdo propria.

Durante a lignificac¢ao biologica, os monolignoéis se interconectam por meio de reagdes
radicalares de acoplamento para formar uma macromolécula tridimensional altamente

complexa (Laurichesse; Avérous, 2014), conforme ¢ ilustrado na Figura 4 apresentada abaixo.
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Figura 4 - Esquema de ligagdes da estrutura da lignina
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Fonte: Adaptado de LAURICHESSE ¢ AVEROUS, 2014.

Em comparagdo com celulose e hemicelulose, a taxa de decomposi¢do da lignina ¢
relativamente lenta (Wagner; Wolf, 1999). Observou-se que os carboidratos soliveis—como
sacarose ¢ amido—decompdem-se mais rapidamente do que os carboidratos estruturais:
primeiro vém as hemiceluloses, seguidas pela celulose, até chegar a lignina; esta tltima sendo
0 componente mais resistente ao ataque microbiologico (Siqueira; Franco, 1988).

Apesar dos avangos significativos nas pesquisas acerca da estrutura da lignina, ainda
nao ¢ possivel determinar com precisao qual configuracao representa melhor essa molécula.
Isso se deve as diversas varidveis que afetam diretamente sua morfologia. Contudo, esta
estabelecido que a lignina ¢ uma molécula classificada como poliéter fenil-propano, composta
por mondmeros interligados por meio de ligagdes carbono-carbono e diferentes tipos de

ligagdes éter (Sahoo ef al., 2011; Awal e Sain, 2013).
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Existem diversas maneiras de classificar e nomear a lignina, sendo a mais comum aquela
baseada em sua origem. Essa classificagdo considera o tipo de vegetal que gerou a lignina,
resultando em trés categorias principais: lignina proveniente de madeiras folhosas
("hardwood"), aquelas oriundas de coniferas ("softwood") e as derivadas de gramineas (Souto,
2014).

Outro modo possivel para classificar a lignina relaciona as propor¢des das unidades
monomeéricas que compodem essa substancia. A denominagao guaiacilica refere-se aquela cuja
porcentagem das unidades guaiacil excede os 90%. Caso esse percentual ndo seja atingido, ela
¢ considerada siringilica. O componente p-hidroxifenil estd sempre presente em menor
quantidade comparado as outras unidades (Souto, 2014).

Por fim, a classificagdo se refere a resisténcia ao processo hidrolitico durante o
isolamento do mesmo. Nesse contexto, temos duas categorias: core € non-core. As primeiras
sdo origindrias dos fenilpropandides presentes na parede celular; elas apresentam alta
condensagdo e sdo resistentes a degradacdo. J4 as ndo-cores provém de compostos fenolicos
com baixa massa molecular que se liberam da parede celular por meio da hidrolise e consistem
principalmente em acidos p-hidroxicinamicos ligados por ésteres (Souto, 2014).

No Brasil, sdo extraidas ligninas de cinco plantas que produzem grandes quantidades de
biomassa lignocelulosica: cana-de-agucar, eucalipto, macaiba, manga e abacaxi. Essas
diferentes formas de lignina estdo presentes nos materiais resultantes do processamento
industrial dessas culturas tropicais, além de incluir industrias agucareira e alcooleira bem como
aquelas dedicadas a produgdo de sucos. Também se consideram os residuos da fabricacao da
polpa do papel a partir do eucalipto assim como os detritos provenientes dos processos
extrativos relacionados ao 6leo da macauba (Pompéu, 2019).

Segundo Fernandes e Miguel (2011), essa fonte renovavel tem ganhado destaque devido
a sua capacidade para mitigar impactos ambientais enquanto proporciona eletricidade a pregos
acessiveis, sendo limpa e sustentavel na geragdo energética pela geracdo elétrica por meio da

combustido dessa substancia em usinas termelétricas.

2.3 Coco (Coco nucifera)

O coqueiro, mostrado na Figura 5, pertence a espécie Cocos nucifera ¢ a familia
Arecaceae, que abrange varias variedades de palmeiras. Este vegetal ¢ a unico reconhecido
dentro do género Cocos. O fruto do coqueiro apresenta uma epiderme lisa chamada epicarpo,
popularmente referida como casca; sob ela ha um mesocarpo espesso e fibroso que se abre para

um endocarpo extremamente resistente. Este ultimo envolve a semente, que possui um
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tegumento, considerada uma fina camada marrom localizada entre o albumen sélido e o
endocarpo. O albumen s6lido, também conhecido como endosperma ou polpa, ¢ uma parte
carnosa ¢ branca da fruta; ja o albumen liquido, conhecido a 4gua-de-coco, esta presente na

cavidade da semente (Aragao, 2002).

Figura 5 - Descrigdo das diferentes camadas do coco e ilustragdo do coqueiro

Epicarpo (epiderme lisa)

Albumen solido
(parte comestivel)

Mesocarpo
(feixe de fibras)

‘ Endocarpo (camada
dura e marrom que
envolve a parte
comestivel)

Albumen liquido

Fonte: BENASSI, 2006.

No Brasil, existe uma vasta area dedicada a agricultura junto com a maior
biodiversidade global e variadas condi¢des climaticas favoraveis ao agronegocio nas regides
tropicais (Maria; Millan, 2017). A producdo de cocos da espécie Cocos nucifera no pais
desempenha um papel econdmico significativo: estima-se que cerca de 2 bilhdes de frutos
sejam produzidos anualmente em aproximadamente 285 mil hectares dedicados ao cultivo
dessa planta no Brasil (Farias et al., 2017). Em 2018, o Brasil ocupava a quinta posi¢ao
mundial na producdo de coco correspondente a cerca de 3,8% do total global produzido
(Simone; Pereira, 2018).

Durante o processamento do coco, seus componentes sdo aproveitados de forma
diversificada. A agua e a polpa sdo majoritariamente utilizadas na induastria alimenticia,
enquanto o mesocarpo ¢ empregado na fabricacao de mantas, tapetes e fibras para colchoes. Ja
o endocarpo ¢ destinado a produgdo de carvao ativado e utilizado como combustivel em fornos

industriais (Lechtenberg, 2012).
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Embora o endocarpo do coco seco apresente uma composi¢do rica € um alto teor de
lignina, existem poucos estudos que investiguem sua utilizagdo para a extragao dessa substancia
(Avelino et al., 2008). Com cerca de 15 a 20 % da massa total do fruto, essa fonte significativa
de biomassa lignocelulésica oferece vantagens em relagdo aos materiais de fontes ndo
renovaveis (Sarki et al., 2011).

A fibra de coco (Figura ) ¢ classificada como uma fibra lignoceluldsica, e caracteriza-
se por sua dureza, resultante do elevado teor de lignina (Varma ef al., 1984), que compde entre
37% a 43% da fibra de coco, enquanto a celulose varia entre 31 % e 37 % (Corradini et al.,
2009). As fibras apresentam coloragdo marrom-amarelada, com comprimento médio

aproximado de 15 cm e didmetro variando entre 14 e 24 pm (Crawshaw, 2002).

Figura 6 - Fibra de coco

Fonte: Stihl, https://www.jardimdasideias.com.br/fibra-de-coco-na-jardinagem/,

Acesso em: 27/06/25.

A exploracdo dos subprodutos do coco tem sido um tema amplamente abordado nas
investigacdes cientificas, tanto em nivel nacional quanto internacional. Entretanto, ha uma
lacuna na literatura referente a gestdo da comercializagao e distribui¢do sustentavel do coco em
ambientes urbanos; ao desenvolvimento de tecnologias eficazes para a extragdo das fibras de
coco; a administragao sustentavel dos subprodutos dessa fruta em areas urbanas e costeiras;

assim como ao efeito da industrializacdo da 4gua de coco (Martins et al., 2016).


https://www.jardimdasideias.com.br/fibra-de-coco-na-jardinagem/
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Segundo Ferreira (2001), o conceito de residuo consiste no remanescente de qualquer
substancia ou resto. Portanto, no contexto da cadeia produtiva dos materiais, este estudo optou
por designar como residuos os produtos que nao constituem o foco principal das atividades
realizadas, mas sdo gerados durante todo o processo.

Assim, esses materiais geralmente sdo descartados ou, preferencialmente, reutilizados
como insumos para outras atividades. Contudo, quando um residuo ¢ simplesmente jogado
arbitrariamente em qualquer lugar, ele pode causar desequilibrios ecoldgicos. Em contrapartida,
ao ser utilizado como matéria-prima em outro processo produtivo, obtém-se dois beneficios
significativos: evitar os impactos ambientais associados a disposi¢do inadequada e reduzir a
quantidade de novos insumos necessarios para o abastecimento do processo. Portanto, €
fundamental incentivar pesquisas sobre novas aplicagcdes para materiais residuais; isso
permitird desenvolver utilidades inovadoras que agreguem valor econdmico e oferecam fungdes
mais relevantes do que as ja conhecidas (Torre ef al., 2017).

Por sua vez, o potencial da biomassa do coco ainda ¢ frequentemente considerado rejeito
devido a gestao ineficaz e déficit de logisticas sustentaveis dentro da cadeia produtiva do coco.
Nao foram encontrados dados sobre o volume total dos subprodutos do coco aproveitados
industrialmente nem sobre quanto desse material acaba sendo descartado no Brasil (Martins e?
al., 2016).

O comércio de produtos in natura e a industrializagdo da fruta geram subprodutos,
incluindo a casca do coco e suas diversas partes. A falta de compreensado sobre as propriedades
desses subprodutos pode ser um dos motivos para o descarte inadequado desse material (Rosa
etal.,2001).

Esse acamulo representa um desafio significativo para a gestdo sanitdria em varias
areas, tanto rurais quanto urbanas, além de causar danos ambientais quando descartado em
aterros sanitarios (Santos, 2006). O processo completo de decomposicao da casca do coco €
demorado e pode levar aproximadamente oito anos (Carrijo ef al., 2002).

As praias do Brasil geram uma grande quantidade de subprodutos provenientes do coco.
Em Fortaleza, em 2010, aproximadamente 150 toneladas de cascas de coco-verde foram
descartadas diariamente (Oliveira, 2010). Na cidade de Salvador, durante a alta temporada,
cerca de 2.800 unidades dessas cascas sdo jogadas fora (Silveira, 2008). No litoral do Rio de
Janeiro, entre 100 e 180 toneladas desse material foram registrados em coleta nos finais de
semana durante o periodo alto da estacdo turistica no ano de 2011 (Rio de Janeiro, 2011).

Segundo o Ministério das Cidades e o Sistema Nacional de Informagdes sobre

Saneamento (SNIS), na décima sexta edicdo do Diagndstico do Manejo dos Residuos Solidos
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Urbanos — ano base 2017 —, foi constatado que em torno de 2.052 municipios, ou seja 36%,
destinam seus residuos para aterros sanitarios considerados adequados; enquanto 1.071
municipios (19%) enviam seu lixo para lixdes e 601 municipios (10%) utilizam aterros
controlados — o que significa que cerca de um terco desses locais encaminham os residuos
para métodos inadequados ambientalmente; além disso, 1.846 cidades, representando
aproximadamente 33%, ndo forneceram dados relevantes sobre essa questdo (Brasil, 2019).

Entre os efeitos adversos resultantes do gerenciamento inadequado das cascas de coco,
destacam-se aqueles provocados pela sua disposicao irregular em areas publicas. Isso gera
incdmodos visuais e dificulta a circulagdo; além disso, pode obstruir o sistema de drenagem da
agua pluvial e criar condigdes favoraveis para a proliferacdo de mosquitos transmissores de
doengas. Também ha um aumento nos gastos com limpeza urbana, incluindo transporte e
descarte final dos residuos, sem contar os impactos decorrentes da decomposicao dos materiais
organicos que geram gases de efeito estufa e chorume (Silveira, 2008).

Assim como qualquer matéria orgénica, as cascas de coco quando dispostas em aterros
sanitarios sob condigdes anaerobicas ndo apenas ocupam grandes volumes espaciais, mas
também levam a produgdo natural de metano durante seu processo decompositivo. O metano ¢
considerado o segundo gas mais significativo responsavel pelo efeito estufa apos o didxido de
carbono e contribui para o aquecimento global (Passos, 2005). Quando esses subprodutos sdo
expostos ao ambiente externo sem controle adequado podem poluir o solo localizando riscos a
saude publica bem como degradar tanto a drea quanto seus arredores (Silveira, 2008). Conforme
estipulado na Lei n® 12.305 datada de 2 agosto de 2010 — que estabelece a Politica Nacional
dos Residuos Solidos (PNRS) no Brasil e segue em vigor até hoje — as caracteristicas das
cascas tornam possivel uma destinagdo ambientalmente apropriada; entretanto elas
frequentemente sao tratadas incorretamente como rejeitos.

Considerando os problemas ambientais decorrentes do acumulo de cascas de coco seco
em aterros sanitarios e zonas urbanas, ¢ essencial investigar op¢des que utilizem esse recurso
abundante em biopolimeros. Dessa forma, ha avangos em direc¢do a solugdes mais sustentaveis

€ menos nocivas ao meio ambiente (Sarki et al., 2011).

2.4 Métodos de extracao de lignina
Como a lignina esta covalentemente associada a parede celular dos polissacarideos, ¢
imprescindivel romper sua ligag@o natural para isola-la dos demais componentes. Para isso, sao

adotados diversos métodos de separagao (Espinoza-Acosta et al., 2018).
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As propriedades quimicas da lignina variam conforme o método empregado em sua
extracdo. Em escala industrial, ela ¢ produzida em grandes volumes — chegando a até 50
milhdes de toneladas anualmente — como um coproduto do processamento da celulose
destinado a fabricagdo de papel e bioenergia derivada da celulose, como o bioetanol (Espinoza-
Acosta et al., 2018). No setor de papel e celulose, uma variedade de produtos quimicos degrada
a estrutura da lignina enquanto preservam intacta a celulose. Com essa abordagem, a lignina,
geralmente, se torna soluvel no meio reacional. Apds esse processo, a separacao entre as fibras
celulésicas e os residuos de lignina ¢ realizada por filtragdo (Kun; Pukénszky, 2017).

Os métodos Kraft e sulfito sdo responséaveis pela producdo de mais de 90 % da lignina
gerada industrialmente (Espinoza-Acosta ef al., 2018). A lignina gerada pelo processo Kraft ¢
extraida por meio de uma combinacao quimica que inclui hidroxido de sodio (NaOH) e sulfeto
de sddio (Na»S), enquanto os lignosulfonatos (sulfito) sdo derivados do cozimento com dioxido
de enxofre aquoso (SOz) em presenga de uma base, como célcio, sddio, magnésio ou amonio.
As ligninas obtidas por meio desses dois processos sdo recuperadas mediante a acidificagdo dos
licores negros, com os subprodutos liquidos resultantes dos processos de cozimento da madeira
na industria de papel e celulose, e apresentam um teor sulfurado entre 1-2 % para apenas o
método Kraft (Laurichesse; Avérous, 2014).

Para isolar a lignina em escalas laboratoriais e em plantas piloto, utilizam-se também os
processos organossolve, soda e liquidos i6nicos na polpacao quimica de residuos agropecuarios,
resultando nas formas mais purificadas da lignina - sem enxofre e com minimas impurezas -
cujas estruturas se aproximam das caracteristicas naturais da molécula original (Espinoza-
Acosta et al., 2018).

O processo de organossolve consiste na extragdo de lignina a partir de solventes
organicos polares como etanol, metanol, acido acético e acido formico. A escolha do solvente
influencia diretamente as caracteristicas da lignina obtida, incluindo sua polaridade, estrutura e
propriedades especificas (Kun; Pukdnszky, 2017).

As ligninas resultantes desse método sdo recuperadas por meio de precipitagdo, durante
a qual se ajustam variaveis como temperatura, pH e concentragdo. Geralmente, essas ligninas
apresentam uma massa molecular reduzida e baixa polidispersao; além disso, sao soluveis em
solventes organicos enquanto permanecem insoliveis em 4agua devido a sua natureza
hidrofobica (Matsushita, 2015).

O processo soda ¢ frequentemente aplicado em gramineas e, geralmente, a preferéncia
ocorre em relacdo ao seu custo reduzido para recuperacao quimica e a eficacia tecnoldgica no

tratamento do efluente gerado durante esse procedimento. Por se tratar de um método de
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extragdo mais brando, ¢ comumente escolhido quando ha interesse em preservar a integridade
estrutural da lignina. O funcionamento do processo envolve o cozimento da biomassa dentro de
um reator fechado e pressurizado, onde as temperaturas variam por volta de 150 °C na presenca
de alcalis, geralmente hidroxido de sddio. A lignina obtida por meio desse processo ndo contém
enxofre nem hemicelulose em quantidades significativas. Ademais, sua estrutura demonstra
baixa suscetibilidade a oxidagdo, favorecendo assim sua aplicagdo na producgdo de itens com
maior valor agregado (Doherty, Mousavioun e Fellows, 2011).

A natureza heterogénea e complexa da lignina pode resultar em propriedades
indesejaveis que limitam suas aplicagdes comerciais. Sua forma amorfa, junto com uma ampla
gama de massas molares e baixa solubilidade em solventes, restringe seu uso. Apenas uma
fracdo reduzida ¢ aproveitada em determinados campos aplicados; enquanto isso, a maior parte
¢ incinerada para geracao de calor (Park et al., 2018).

Com base nos diferentes métodos extrativos supracitados, torna-se essencial avaliar ndo
apenas o rendimento obtido, mas também a pureza da lignina, a fim de identificar a técnica

mais eficiente e adequada para aplicacoes especificas.
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3METODOLOGIA

As fibras de coco empregadas neste trabalho foram disponibilizadas pela distribuidora
Coco Verde Reciclado e se originaram da Cidade do Conde, na Bahia. Essas foram moidas em
um moinho de facas tipo Willye modelo TE-860 da marca TECNAL localizado no Instituto de
Macromoléculas Professora Eloisa Mano (IMA) da UFRJ. As fibras cominuidas passaram por
peneiras granulométricas para reter o tamanho de 0,85 mm (ou 20 mesh) para os subsequentes

tratamentos Organossolve, Organossolve Lifer e Soda.

3.1 Processo Organossolve

Este procedimento e o posterior seguiram o protocolo modificado desenvolvido por
Parot, Rodrig e Stevanovic (2022).

Cerca de 10 g da fibra de coco cominuidas e peneiradas foram submetidas ao processo
organossolve em um reator compacto Parr 5500 Series (Figura 7), com capacidade de 600 mL.
A reacdo ocorreu utilizando 100 mL de uma solucdo aquosa contendo etanol e dgua, na
propor¢ao volumétrica de 70:30, a uma temperatura de 180 °C por um periodo de 1,5 h. O
controle térmico foi realizado desde a condicdo ambiente até 180 °C, mantendo agitagdo
constante de 500 rpm e pressdo autdogena (aproximadamente 20 bar), sob supervisdo do
controlador Parr modelo 4848. Ao final do tempo estipulado para a reac¢do, o reator foi

rapidamente resfriado imergindo-o em um banho gelo até que atingisse a temperatura de cerca
de 30 °C.

Figura 7 - Reator Parr

Fonte: Autoria propria.
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Posteriormente, o meio reacional passou por filtragem a vacuo, usando papel filtro
quantitativo com porosidade variando entre 4-12 um da marca Macherey-Nagel MN-615. A
fase solida resultante desta etapa consistiu na celulignina (Figura 8); fracdo que foi isolada,
lavada com agua deionizada e seca numa estufa a temperatura controlada de 40 °C durante 48
horas. Em relacdo a fase liquida obtida, sendo composta pelo licor, procedeu-se a precipitagao
da lignina solubilizada utilizando 4dgua destilada deionizada, a uma razdo de licor:dgua de 1:4

(v/v). O processo ocoreu em temperatura ambiente e sem agitacao.

Figura 8 - Celulignina do coco

Fonte: Autoria propria.

A lignina precipitada foi entdo isolada por meio da filtragdo sob vacuo, usando papel
filtro Macherey-Nagel MN-615, e ressuspendida em 300 mL de agua deionizada antes do
novo processo de filtracdo. A lignina obtida (Figura 9) na filtragem passou por varias
lavagens com agua deionizada, até que o pH das 4guas de lavagem alcancasse 7,0;
posteriormente esse material seco ficou armazenado em estufa ajustada a temperatura de 40

°C ao longo do periodo de 48 h. Posteriormente, o material foi preservado em dessecador até

analises subsequentes.
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Figura 9 - Lignina obtida pelo processo Organossolve

Fonte: Autoria propria.

3.2 Processo Organossolve Lifer

O procedimento adotado corresponde a uma versio modificada do processo
organossolve, com ajustes nas condigdes de extragao.

Cerca de 20 gramas da fragdo de fibras cominuidas e peneiradas foram submetidas a um
tratamento pré-extrativo em um reator de refluxo Soxhlet (Figura 10). Este processo ocorreu
com 200 mL de uma solug¢dao etanol-agua (1:1, v/v), permanecendo em refluxo a uma
temperatura de 80 °C durante 6 horas. Apos essa etapa, as fibras livres de extrativo foram
isoladas por meio de filtragdo a vacuo, lavados com agua deionizada e secas em estufa a

temperatura de 40 °C, por um periodo total de 24 horas.
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Figura 10 - Reator de refluxo

Fonte: Autoria propria.

Em seguida, aproximadamente 10 g dessa fracdo livre de extrativos passaram pelo
processo Organossolve Lifer dentro de um reator Parr modelo 5500 Series Compact Reactor
(Parr, EUA), utilizando-se para isso uma solucdo aquosa composta por etanol-agua na
proporcao de 70:30 (v/v), acompanhada pela adicao de 5% em relacdo a massa das fibras (0,5
g) de cloreto férrico hexahidratado (FeCls-6H20). O experimento foi realizado sob aquecimento
desde a temperatura ambiente até atingir os 180 °C, permanecendo em isoterma por 1 hora e
meia. Manteve-se a agitacdo constante fixada em 500 rpm, em que agitacdo e temperatura
tiveram supervisdo do controlador Parr 4848 Reactor Controller.

Assim que se completou o tempo necessario para reacdo, o reator foi rapidamente
imerso num banho de gelo até alcangar 30 °C, e entdo realizou-se a filtragem a vacuo do meio
reacional, usando papel de filtro Macherey-Nagel MN-615.

A fase s6lida obtida passou também por lavagens adicionais antes mesmo ser seca numa
estufa @ mesma temperatura anterior (40 °C) por 48 horas. Simultaneamente, a fase liquida
resultante conhecida como licor contendo lignina solubilizada foi precipitada com agua
deionizada, a uma razdo de licor:agua de 1:4 (v/v). O processo ocorreu em temperatura
ambiente e sem agitagao.

Por fim, a lignina precipitada foi isolada por filtragdo a vacuo no papel de filtro

Macherey-Nagel, MN-615, ressuspendida em 300 mL de agua deionizada e refiltrada. A lignina
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filtrada ¢ lavada com dgua deionizada em excesso, até¢ que o pH da 4gua de lavagem atingisse
7,0, sendo posteriormente seca em estufa a 40 °C por 48 horas, como pode ser visto na Figura

11.

Figura 11 - Lignina apds o processo Organossolve Lifer

Fonte: Autoria propria.

3.3 Processo Soda

Procedeu-se o protocolo adaptado descrito de Latif et al. (2021) para o processo de
extragdo utilizando soda. Aproximadamente 10 g de fibra de coco cominuida e peneirada, foram
adicionadas a 100 mL de uma solu¢@o aquosa de hidroxido de s6dio a uma concentragao de
30% (m/v), estabelecendo uma relag¢do entre fibra e solugdo na proporcao de 1:10 (m/v). O
procedimento ocorreu em um reator Parr modelo 5500 Series Compact Reactor com capacidade
para 600 mL, sob controle do aparelho Parr modelo 4848 Reactor Controller. Durante trés
horas, a reagdo se desenvolveu a temperatura constante de 180 °C e agitagdo mecanica continua
a uma velocidade de 500 rpm. Ao final desse periodo, o reator foi resfriado em banho gelo até
atingir a temperatura de 30 °C. Em seguida, o contetudo reacional passou por filtragem a vacuo,
em papel de filtro quantitativo com porosidade entre 4-12 um da marca Macherey-Nagel MN-
615.

A fase liquida obtida apos essa etapa (licor contendo lignina) foi cuidadosamente vertida
em uma solucdo contendo 4cido sulfurico a 20% (v/v), em um volume total correspondente a
400 mL, mantendo agitagdo constante durante o processo. Finalmente, a suspensao resultante

foi novamente submetida a filtragem a vacuo em papel de filtro de mesma porosidade. A lignina
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filtrada foi lavada com agua deionizada até que a dgua de lavagem alcancasse um pH igual a

7,0. Posteriormente, a lignina foi seca por 48 horas em estufa condicionada em 40 °C.

3.4 Analise Qualitativa da Lignina
A lignina foi caracterizada por meio de andlises qualitativas, incluindo a analise
espectrométrica na regido do infravermelho (IV) e andlise espectrométrica no ultravioleta-

visivel (UV-Vis).

3.4.1 Analise Espectrométrica na Regido do Infravermelho (IV)

Para a andlise da lignina extraida da fibra do coco, foi aplicada a técnica de refletancia
total atenuada (Attenuated Total Reflectance - ATR) com cristal de germanio. Com objetivo de
realizar a andlise da lignina da fibra do coco, esse método consiste em um acessorio acoplado
ao instrumento que possibilita a leitura de substincias na forma pulverizada. A lignina foi
previamente macerada para otimizar a detec¢do do material. A avaliagdo foi conduzida ao
adicionar uma pequena quantidade da amostra sobre o cristal do equipamento de modelo
Spectrum 100 fabricado pela Perkin Elmer. Foram realizadas 32 acumulagdes, operando-se com

resolugio de 4 cm™!, e aquisicdo espectral na faixa de nimero de onda de 4000 a 750 cm™.

3.4.2 Espectroscopia UV-Vis (Ultravioleta-Visivel)

O presente método seguiu o protocolo descrito no artigo de Mohamad Ibrahim, Chuah
e Daud (2004).

Para o preparo do branco, uma solugdo foi preparada com 100 uL de dgua e 900 pL de
dioxano em um frasco de 5 mL previamente lavado e seco. Essa mistura deve ser adicionada a
25 mL de solugdo dioxano-agua, narazao 1:1 (v/v). A leitura da solugcao em questao foi utilizada
como branco para as analises posteriores.

Para o preparo da amostra, cerca de 5 mg de lignina desumidificada sdo pesados e
adicionados em um frasco de vidro de 15 mL previamente lavado e seco. A massa deve ser
anotada com todas as possiveis casas decimais. Adicionam-se 10 mL de solug¢do de dioxano-
agua, na razao 9:1 (v/v). Como o material nao foi totalmente solubilizado apds a agitacao, o
frasco contendo a solucao foi fechado com tampa para evitar a volatilizacdo do solvente. O
conjunto foi submetido ao banho de ultrassom até completa solubiliza¢do do material (10 min).

Com as amostras completamente solubilizadas, como mostrada na Figura 12, uma
aliquota de 1 mL dessa solugdo foi extraida por uma pipeta e vertida em um erlenmeyer

previamente lavado e seco. Posteriormente, 25 mL de uma solu¢ao de dioxano-agua, na razao
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de 1:1 (v/v), foram adicionadas a essa aliquota e, por fim, submeteu-se a andlise

espectrofotoscopica na regido supracitada.

Figura 12 - Amostras completamente solubilizadas

Fonte: Autoria propria.

Os espectrogramas de lignina sdo coletados na faixa do comprimento de onda de 200-
400 nm. Utilizou-se cubeta de quartzo de 1 cm (1 mL) para afericdo da analise. Para a realizagao
do ensaio, devem-se preparar solugdes do branco e da amostra.

Para realizar a analise espectrométrica da lignina, utilizou-se o aparelho UV-1800
Shimadzu.

3.5 Analise Quantitativa da Lignina

3.5.1 Método Klason Adaptado

Para determinacdo do teor de lignina presente na biomassa, utiliza-se um protocolo
subsequente de hidrolises conhecido como método Klason. A determinagdo ¢ realizada por
gravimetria antes e ap6s as hidrolises e deve ser executado em triplicatas.

Aproximadamente 30 mg de lignina proveniente da fibra do coco, previamente seca na
estufa (40 °C), foi submetida a uma solu¢do aquosa de 0,3 mL de acido sulfurico 72 % (m/m).
Esse tratamento ocorreu sob agitagdo constante, a temperatura ambiente por aproximadamente

1 hora. Posteriormente, foram adicionados 8,4 mL de agua destilada ao meio reacional, para
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atingir uma concentracdo de 4cido de, aproximadamente, 4 % (m/m), e a mistura foi
autoclavada durante aproximadamente 1 hora, a uma temperatura de 121 °C e 1 atm (Effland,
1977; Gomide, 1986)

Apbs o processo de autoclavagem, o meio reacional passou por filtragdo a vacuo em
cadinhos de porcelana, com porosidade na faixa de 16 a 40 um, previamente calcinados. A fase
solida retida no cadinho, composta por residuo insolivel em &cido, foi lavada com
aproximadamente 50 mL de dgua deionizada e seco em estufa a 105 °C por aproximadamente
24 horas, para a amostra livre de umidade. Posteriormente, o conjunto composto pelo cadinho
e pela amostra foi pesado e sua massa total anotada.

A fase liquida resultante foi separada e armazenada para andlise da lignina soltvel em

acido, bem como para mensurar a quantidade de carboidratos presentes na fibra.

3.5.2 Andlise Termogravimétrica (TGA) para Determinacao de Cinzas

Para o estudo, aproximadamente 5 mg da amostra foram submetidos ao TGA, em uma
atmosfera de ar sintético, o que permitiu investigar o teor de cinzas da amostra da lignina.
Seguiu uma adaptagao das normas ASTM E1131, ISO 11358 e ASTM E1755-01. A analise foi
conduzida em um aparelho de modelo TGA Pyris 1, da marca Perkin-Elmer (Figura 13), em
atmosfera de ar sintético — a vazdo de injecao do ar sintético foi de 30 mL/min na amostra e
50 mL/min de nitrogénio na balanca. A analise procedeu com aquecimento a taxa de 20 °C/min,
desde a temperatura ambiente até 105 °C por 30 min, ou até obtencdo de massa constante;
posteriormente, a taxa de 10 °C/min de aquecimento, realizou-se novo aquecimento desde a
temperatura de 105 °C até 250 °C; a essa temperatura, estabeleceu-se uma isoterma de 30 min;
seguida de novo aquecimento, em taxa de 10 °C/min, até a temperatura de 575 °C. Essa
temperatura foi mantida por 3 h, ou até obtencao de massa constante. O teor de cinzas foi obtido
pela relacao da massa residual ao término do ensaio, pela massa de amostra obtida constante

em temperatura de 105 °C.
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Figura 13 - Aparelho TGA Pyris 1 Perkin- Elmer
— g

Fonte: Autoria propria.

3.5.3 Analise Cromatografica Liquida de Alto Desempenho (HPLC)

Para caracterizagdo dos aclicares presentes na estrutura da lignina, procedeu-se com a
analise cromatografica liquida de alto desempenho a partir da fase liquida do hidrolisado &cido
de Klason.

O HPLC ¢ uma técnica utilizada para separar compostos quimicos em solucido,
permitindo a distingdo seletiva entre diferentes espécies quimicas dentro da mesma amostra. A
separacao ocorre devido as particularidades das estruturas moleculares e/ou dos grupos
funcionais que demonstram maior afinidade por uma das fases: movel ou estaciondria. Cada
espécie quimica possui um tempo de migragdo especifico, o que possibilita sua separagdo e
analise individualizada. Para garantir essa efetividade na anélise, as colunas cromatograficas
sdo projetadas com divisdes minuciosas e operam sob pressoes elevadas assegurando assim um
fluxo adequado do liquido injetado (Skoog et al., 2006).

Com o propdsito de quantificar os carboidratos presentes na fase liquida, uma aliquota
de 10 mL do hidrolisado de lignina de Klason foi separada e transferida para um béquer para
ter o seu pH verificado. Apos a amostra ter seu pH ajustado para 7,0 com carbonato de calcio,
essa mistura passou por uma filtragdo a vacuo e, logo depois, por uma filtragdo com filtro de
seringa de 0,22 pum de porosidade. O hidrolisado foi armazenado sob refrigeragdo por um

periodo maximo de 15 dias, até a data da analise.
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A fase liquida foi submetida a uma coluna e foi analisada por cromatografia liquida de
alto desempenho (HPLC - "High-Performance Liquid Chromatography"), previamente
calibrada com os padrdes de celobiose, glicose, xilose, galactose e arabinose. As analises foram

realizadas no Laboratério de Bioetanol do IQ-COPPE/UFRIJ.
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4 RESULTADOS
4.1 RENDIMENTOS DOS PROCESSOS EXTRATIVOS

Foram realizados testes para avaliar o rendimento da extracao de lignina utilizando trés
métodos distintos: Organossolve Padrao, Organossolve Lifer e Soda. Cada método foi testado
em triplicata, com os resultados detalhados nas Tabelas 1, 2 e 3 das subsecdes subsequentes.

Os calculos de rendimentos foram realizados por meio da Equacao 1. Foi utilizada a
massa do recuperado (“lignina’) obtida apds o processo, a massa de fibra de coco inserida no

meio reacional e o percentual teorico adquirido experimentalmente.

Rendimento de recuperado (%) = M * 100% (Equagdo 1)
fibra

Em que:

mRec. de lignina = massa de recuperado de lignina extraida, em gramas;

Mfbra = massa da amostra de fibra de coco utilizada no processo, em gramas.

Esse rendimento se refere ao extrativo obtido; entretanto, nem todo o material extraido
corresponde exclusivamente a lignina. Por isso, ressalta-se que a massa obtida ¢ o recuperado
do processo extrativo, ja que ele contém a lignina junto a possiveis contaminantes. Apesar de a
literatura chamar de lignina todo o material proveniente do processo extrativo (incluindo-se
seus contaminantes inerentes), a obten¢do da lignina pura ¢ obtida medindo-se sua pureza
(apresentada de maneira discriminada por alguns autores), que sera apreciada em subsegdes
posteriores (subsecao 4.2, por meio do Método de Klason). A massa de recuperado de lignina,
nas tabelas abaixo, corresponde a aliquota final seca obtida apds a hidrolise acida. Essa amostra

contém principalmente lignina, mas pode apresentar tracos de impurezas residuais.
4.1.1 Processo Organossolve

Tabela 1 - Rendimentos do Processo Organossolve (T1, T2, T3)
Teste 1 (T1)  Teste 2 (T2) Teste 3 (T3)

massa da fibra (g) 10,1222 10,0334 10,1213
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massa pos filt. (g) 5,7816 4,9951 5,8423
massa de lig. (g) 3,866 4,3125 4,2003
rend. (%) 38,19 42,98 41,50

Fonte: Elaboragio propria.

Na Tabela 1 e 2, a massa pods-filtragdo ¢ o residuo coletado imediatamente apos a
filtracdo, contendo lignina ainda com muitas impurezas e umidade do processo. Em contraste,
a massa de lignina ¢ o material resultante apos etapas adicionais de lavagem e secagem na
estufa, representando a lignina em sua forma mais pura. Dessa forma, a massa pos-filtracao
reflete um rendimento bruto, enquanto a massa final indica o rendimento efetivo do produto.

No primeiro experimento, denominado Teste 1, foram utilizados 10,1222 g de fibra de
coco. Apos o processo de filtragdo, restaram 3,866 g de lignina foram extraidos, resultando em
um rendimento de 38,19%. No Teste 2, a partir de 10,0334 g de fibra, obteve-se 4,3125 g de
lignina extraida, com rendimento de 42,98%. Ja no Teste 3, a massa inicial de fibra foi 10,1213

g, dos quais foram extraidos 4,2003 g de lignina, alcangando um rendimento de 41,50%.

4.1.2 Processo Organossolve Lifer

Tabela 2 - Rendimentos do Processo Organossolve Lifer (L1, L2, L3)
Teste 1 (L1) Teste 2 (L2) Teste 3 (L3)

massa de fibra (g) 10,5085 10,5542 10,3436
massa pos filt. (g) 4,6672 4,9812 4,7398
massa de lig. (g) 4,6367 4,5923 4,6714
rend. (%) 44,12 43,51 45,16

Fonte: Elaboragdo propria.

No teste L1, foram utilizados 10,5085 g de fibra, com 4,6367 g de lignina extraida,
gerando rendimento de 44,12 %. Ja no L2, a massa de fibra foi de 10,5542 g e 4,5923 g de
lignina extraida, resultando em rendimento de 43,51%. Por fim, no teste L3, com 10,3436 g de

fibra e resultando 4,6714 g de lignina extraida, o rendimento foi de 45,16%.
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4.1.3 Processo Soda

Tabela 3- Rendimentos do Processo Soda (S1, S2, S3)
Teste 1 (SI)  Teste 2 (S2) Teste 3 (S3)

massa de fibra (g) 10,0238 10,0274 10,1453
massa de lignina (g) 3,3148 3,6241 3,5482
rend (%) 33,07 36,14 34,97

Fonte: Elaboragdo propria.

Foram realizados trés testes (S1, S2 e S3) para avaliar a extragdo de lignina a partir de
fibras. No Teste S1, uma massa de fibra de 10,0238 g foi utilizada, da qual foram extraidos
3,3148 g de lignina, resultando em um rendimento de 33,07%. No Teste S2, a massa de fibra
foi de 10,0274 g, com uma extracao de 3,6241 g de lignina, o que corresponde a um rendimento
de 36,14%. Ja no Teste S3, a massa de fibra utilizada foi de 10,1453 g, com 3,5482 g de lignina
extraida e um rendimento de 34,97%. O maior rendimento foi observado no Teste 2, indicando

maior eficiéncia na extragdo de lignina nesse ensaio.
4.1.4 Média, Desvio Padrao e Coeficiente de Variagao

A andlise estatistica descritiva dos dados experimentais foi realizada utilizando o
Microsoft Excel da versdo 2019 do Pacote Office. Foram empregadas as fungdes MEDIA e
DESVPAD, bem como a formula do coeficiente de variagao (CV), obtido pela razdo entre o

desvio padrao e a média.

Tabela 4 - Parametros estatisticos dos rendimentos (%) dos métodos de extragao de lignina

Org. Padrao Org. Lifer Soda
Média 40,89 44,26 34,73
Desvio Padrao 2,45 0,83 1,55
Coeficiente de Variacao (CV) 0,06 0,02 0,04

Fonte: Elaboragdo propria.

A Tabela 4 apresenta os parametros estatisticos dos rendimentos (%) de lignina obtidos

por trés métodos de extracao: Organossolve (Org. Padrdo), Organossolve Lifer (Org. Lifer) e
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Soda. O método Organossolve Lifer apresentou o maior rendimento médio (44,27%), seguido
pelo Organossolve (40,89%) e pelo método Soda (34,73%).

Embora o método Organossolve Lifer tenha apresentado o maior rendimento médio
(44,26%) entre os trés avaliados, ¢ importante considerar a variabilidade experimental. A
considerar o desvio-padrao do médodo Organossolve Lifer (44,26 + 0,83) e o organossolve
padrao (40,89 + 2,45), os resultados sdo marginalmente proximos, podendo vir a representarem,
estatisticamente, um mesmo rendimento extrativo. Entretanto, como ja relatado, em termos de
pureza da lignina, é preciso equacionar a fim de se avaliar aquele que apresenta maior

percentual real final de lignina extraida em cada método.

4.2 METODO KLASON

Dentre os contaminantes mais frequentes da estrutura da lignina, estdo os carboidratos
ligados covalentemente com a sua estrutura. Esses sdo decorrentes da clivagem da celulose e
hemicelulose da matriz lignoceluldsica da fibra, que permanecem ligados a molécula de lignina
durante o seu processo de isolamento. A quantificacdo da lignina isenta de carboidratos foi
realizada por meio do método Klason. O processo, que consiste em um processo de hidrolise
acida, fornece um solido residual em sua etapa final (lignina insolivel de Klason) e tem parte
da lignina solubilizada no processo de hidrdlise (até 5 % de material, a depender das condig¢des
espectroscopicas utilizadas em sua determinacdo). Para o céalculo da lignina insoluvel na

hidrolise acida, foram utilizadas as seguintes Equacoes:
Massa final da lignina (g) = Mcopjunto — Mcadinho (Equagdo 2)
Em que:
Meonjunto = Massa total do conjunto formado pela amostra de recuperado de lignina e o
cadinho, obtida apds a etapa de secagem em estufa, em gramas;

Meadinho = Massa do cadinho utilizado na andlise, em gramas.

Mfinq lignina

Lignina insolavel (%) = * 100% (Equacgao 3)

Minicial llgnlna

Em que:
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Mipiciar lignina = massa inicial do recuperado de lignina antes da hidrdlise acida, em
miligramas;

M¢ina) lignina = massa final de residuo so6lido ap6s a hidrolise acida, em miligramas.

Os calculos foram realizados com base em dados gravimétricos, obtidos por meio da
pesagem das amostras em balanga analitica. A analise da lignina insoluvel refere-se a fragao
solida que permanece apoOs a hidrdlise acida. Essa separagdo (lignina e carboidratos) €
viabilizada pela transformac¢do quimica dos componentes da biomassa vegetal, em que os
polissacarideos sdo convertidos em produtos soltuveis (Saliba ef al., 2001).

As Tabelas 5, 6 e 7 fornecem os dados experimentais obtidos pelo método Klason para

determinagdo da lignina final insolivel nas aliquotas tratadas com os trés processos distintos.

Tabela 5 - Rendimento da lignina insoluvel obtida pelo método Organossolve

T1 (Org. Padrao) T2 (Org. Padrao) T3 (Org. Padrao)

massa inicial lig. (mg) 30,003 30,102 30,182
massa do cadinho (g) 22,2344 25,2315 25,0112
massa do conjunto (g) 22,2592 25,2552 25,0317
massa final da lig. (mg) 24,8 23,7 20,5
rendimento (%) 82,66 78,73 67,92

Fonte: Elaboragao propria.

Tabela 6 - Rendimento da lignina insoluvel obtida pelo método Organossolve Lifer

L1 (Org. Lifer) L2 (Org. Lifer) L3 (Org. Lifer)
massa inicial lig. (mg) 30,008 30,02 30,178
massa do cadinho (g) 25,3025 25,3816 25,2938
massa do conjunto (g) 25,3273 25,4054 25,3208
massa final da lig. (mg) 24,8 23,8 27
rendimento (%) 82,64 79,28 89,47

Fonte: Elaboracao propria.
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Tabela 4.7 - Rendimento da lignina insoluvel obtida pelo método Soda

S1 (Soda) S2 (Soda) S3 (Soda)
massa inicial lig. (mg) 30,034 30,046 30,308
massa do cadinho (g) 25,0074 23,2224 25,233
massa do conjunto (g) 25,0291 23,2422 25,2523
massa final da lig. (mg) 21,7 19,8 19,3
rendimento (%) 72,25 65,90 63,68

Fonte: Elaboragao propria.

Analisando os dados das médias e desvios-padrao dos resultados, o grafico da Figura 14

sintetiza os resultados obtidos dos trés tipos de tratamentos aplicados a trés diferentes amostras.

Figura 14 - Rendimento (%) das ligninas insoluveis pelo Método Klason
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Fonte: Elaboragao propria.

Da mesma forma que para o recuperado de lignina, o processo Organossolve Lifer
apresentou um valor médio que, em se considerando o desvio-padrdo, pode se equiparar,
estatisticamente, ao mesmo resultado encontrado pelo processo Organossolve padrao. As linhas
pontilhadas em vermelho no grafico mostram isso pela interse¢do da barra de desvio-padrao da

lignina organossolve padrdo com a lignina organossolve Lifer. O processo soda, segue sendo
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aquele que apresentou menor rendimento entre as técnicas de extra¢do estudadas, indicando
maior contaminagdo com carboidratos na amostra.

A cerca da lignina soluvel, contida na fase liquida do hidrolisado, igualmente foi aqui,
no presente trabalho, desprezada. Para sua determinag@o, quantifica-se o seu teor presente na
fase liquida do hidrolisado por espectrofotometria na regido do ultravioleta (UV). Entretanto, a
literatura ndo € unanime na sua determinagao. Primeiro porque a escolha do comprimento de
onda para avaliacdo nao ¢ consagrada. Na literatura, os autores usualmente empregam 198 nm,
280 nm e 240 nm. Em cada um desses casos, interferentes (e.g. proteinas, aclcares de
degradagdo) podem se somar a quantificacdo, superestimando o resultado. Ademais, o
coeficiente de extin¢cdo (ou absortividade) necessario para o calculo (lei de Lamber-Beer)
depende da biomassa, no que ndo se identificou nenhum valor adequado para a lignina de coco
na bibliografia. Mesmo na escassa literatura que trabalhou com lignina de coco, os autores nao
foram claros no coeficiente de extingao utilizado, no que os calculos sugeriram terem sido
utilizados valores de madeira. Dessa maneira, esse parametro requer investigagdes futuras, no
que o presente trabalho optou por despreza-la, pressupondo-se que usualmente, a lignina se
solubiliza em meio acido em cerca de 2 a 3 %.

Como conclusio, a pureza da lignina levou em consideragdo apenas a lignina insoluvel
de Klason. Em termos absolutos, a lignina obtida pelo processo Organossolve Lifer apresentou
maior rendimento extrativo e uma lignina de maior pureza dentre as demais. O processo Lifer
tem esse apelativo de apresentar uma lignina com maior pureza em relagdo a técnica
organossolve padrdo. Embora a lignina soluvel tenha sido desprezada, na caracterizagdo da
pureza, estatisticamente, ela ndo se diferenciou do processo padrao, sugerindo ndo haver uma
vantagem em relacdo a esse quesito, quando para o uso da fibra de coco.

Visando a avaliar outro possivel contaminante das técnicas, afim de investigar a questao,

a determinagdo dos inorganicos presentes (cinzas) foi realizada.

4.3 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA) PARA DETERMINACAO DAS CINZAS
De acordo com Latif ef al. (2021), a fibra de coco submetida ao processo soda (lignina
soda) apresentou um teor de cinzas de 2,50 + 0,01%. Por outro lado, em estudo conduzido por
Melo (2013), utilizando o processo Organossolve (lignina Organossolve), apresentou um teor
de cinzas de 1,80+ 0,02%. No levantamento feito por Schultz (2022), a lignina obtida pelo
processo soda apresentou teor de cinzas variando entre 0,7 % e 2,3 % (m/m), refletindo a
presenca residual de compostos inorganicos. Ja no processo organossolve, foi observado um

teor médio de cinzas em torno de 1,7 % (m/m).
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Para determinacao do teor de inorganicos, procede-se com um protocolo de avaliacio
de cinzas da biomassa estudada. Para tanto, a norma estabelecida e consagrada prevé o uso de
1,0 a 1,5 g de biomassa. Essa aliquota ¢ submetida a temperatura de 575 °C, com taxas de
aquecimento controlado e isotermas definidas ao longo do procedimento, determinando-se
gravimetricamente pela massa residual o percentual relativo de cinzas (inorganicos) inerentes
a biomassa estudada. Tendo em vista a limitagao massica do presente trabalho, a determinagao
de cinzas das ligninas do presente trabalho utilizou uma adaptag¢ao das normas-padrao de cinzas
em biomassa (ASTM E1755-01) e de cinzas por andlise termogravimétrica em plasticos e
compostos poliméricos (ASTM E1131e ISO 11358). Tal método permite o uso de uma aliquota
de 5 a 10 mg de massa para caracterizagao.

A analise termogravimétrica, conhecida como TGA, ¢ uma técnica que permite observar
a diminuicao de massa de uma determinada substancia a medida que a temperatura aumenta. O
aquecimento da amostra ocorre segundo uma programacao previamente definida e sob uma
atmosfera controlada. Além disso, a derivada da curva resultante do TGA, chamada DTG, pode
ser obtida por meio desse mesmo procedimento (Souto, 2014). A utilidade desse método
possibilita determinar, por exemplo, a temperatura em que se inicia a decomposi¢ao do material.
Sendo assim, ¢ possivel analisar diversas propriedades do material, incluindo estabilidade
térmica e oxidativa, taxa de decomposi¢do térmica, composicdo quimica, cinética de
decomposic¢do, estimativa da vida 1til e percentual de volateis (Rodrigues e Marchetto, 2002).

Analises térmicas das ligninas da fibra de coco foram realizadas para se verificarem os
seus teores de cinzas. Para tanto, o processo utilizou atmosfera oxidativa (ar sintético) para
simular o processo. As curvas termogravimétricas estao ilustradas nas Figuras 15, 16 ¢ 17, em
que o eixo das ordenadas indica a porcentagem de perda de massa e o eixo das abscissas
representa o tempo.

As curvas de DTG aqui incluidas, foram apresentadas para se evidenciarem as taxas de
decomposi¢do, bem como as inflexdes de onde iniciam e encerram os eventos de decomposi¢ao
massicas.

Essas andlises foram realizadas em uma tinica determinacao, em que a escolha da réplica

analisada pelo TGA foi feita arbitrariamente.
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Figura 15 - Analise térmica da lignina T2
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Fonte: Elaboragao propria.
Figura 16 - Analise térmica da lignina L2
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49



50

Figura 17 - Analise térmica da lignina S2
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Fonte: Elaboragao propria.

A Tabela 8 resume os resultados obtidos pelas andlises de TGA. As massas foram
obtidas em condi¢des de massa constante, em que nao foram evidenciadas variagdes na curva
da TGA e da DTG. A massa inicial (Minicial) corresponde a aliquota inicial da andlise. A massa
desumidificada (Maesumidificada) € aquela obtida a massa constante ap6s uma isoterma de 105 °C.
Essa massa ¢ tida como referéncia para determinacdo das cinzas. A massa final (M fial)

corresponde as cinzas da amostra, como residuo apos a exposicao isotérmica de 575 °C e

obtencao de massa constante.

Tabela 4.8 — Teor de cinzas das ligninas

Minicial (M)  Mdesumidificada (Mg) Miinal (mg) Cinzas (%)

Org. Padrao 3,425 3,271 0,019 0,05
Org. Lifer 3,454 3,327 0,046 1,38
Soda 4,387 4,064 0,055 1,35

Fonte: Elaboragdo propria

Dentre as amostras analisadas, a Organossolve Padrdo foi a que apresentou menor
percentual de cinzas. Considerando que todas as amostras foram lavadas exaustivamente com
agua deionizada, até a obtengdo de pH neutro na agua de lavagem para todas as réplicas,

pressupdem-se que as cinzas remanescentes pudessem ser sais aprisionados as particulas de
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lignina precipitadas no processo de recuperagdo. Esses sais sdo mais evidentes nos processos
Organossolve Lifer ¢ Soda. No primeiro, a inser¢ao de FeCls no processo de isolamento da
lignina a partir da fibra, pode ser uma justificativa. No processo soda, o Na>(SO4) formado no
processo de precipitagdo da lignina talvez se justifique. Neste, utiliza-se o acido sulfurico para
precipitagdo da lignina por ajuste de pH. O 4cido sulfurico, no meio alcalino do licor negro
(NaOH), forma como subproduto o Nax(SOs).
Esse resultado apenas corrobora conclusdes anteriores. A considerar as “contaminagdes”

por sais junto as amostras, os percentuais aqui encontrados ndo mudariam as conclusdes obtidas
em torno das purezas das ligninas Organosolve Lifer e Padrdo serem estatisticamente

semelhantes, o que mantem essas duas ligninas como as mais puras entre os processos extrativo.

4.4 CARACTERIZACAO QUALITATIVA DA LIGNINA

4.4.1 Analise Espectrométrica na Regido do Infravermelho (IV)

A espectroscopia na regido do infravermelho (IV) ¢ uma metodologia amplamente
empregada na andlise de compostos organicos, tanto de fontes naturais quanto resultantes de
processos de sintese e transformacgao. Essa técnica consiste em espectroscopia por absor¢do que
opera na faixa de nimeros de onda entre 14.290 e 200 cm™. Nesse processo, quando uma
molécula intercepta radia¢do eletromagnética que possui a mesma frequéncia que uma de suas
ligagdes quimicas, ocorre a absor¢do da radiagdao proveniente da fonte (Lopes e Fascio, 2004;
Silverstein, Webster e Kiemle, 2005; Souto, 2014).

A andlise dos espectrogramas de infravermelho permitiu a investigagcdo dos principais
grupos funcionais presentes das ligninas obtidas. Foram realizadas anélises espectroscopicas de
IV nas réplicas de todas as amostras. Para um mesmo tipo de lignina, utilizou-se a fungao de
comparagio (compare) do software (Spectrum™) do equipamento para avaliar as réplicas. Essa
funcdo faz uma analise de conformidade/similaridade entre os espectrogramas analisados. O
critério definido para comparagdo espectral foi o limite de similaridade, que tem como
algoritmo de implementacdo a correlacdo de Pearson entre os espectros. O critério de
similaridade definido foi maior ou igual a 98 % de correspondéncia para aceitacdo. Todas as
réplicas passaram no teste, apresentando similaridade igual ou superior a esse percentual. Dessa
forma, as réplicas apresentaram fungdes organicas similares em suas composigoes.

Dadas as similaridades, escolheram-se arbitrariamente uma das réplicas de cada
condigdo extrativa para apreciacdo das suas atribuicdes espectrais. As Figuras 18, 19 e 20

apresentam, respectivamente, os espectrogramas obtidos das réplicas T1 (Organossolve Padrao),
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L1 (Organossolve Lifer) e S1 (soda). As designagdes das bandas nos espectros estdo

apresentadas na Tabela 9.

Tabela 9 - Atribui¢des das frequéncias no infravermelho para as ligninas

Comprimento de onda (cm™)

Atribuigdes

3400

3000
2936 — 2850
1720 — 1690
1675 - 1650
1656
1470 — 1460
1430 — 1415
1275 — 1265
1240 — 1230
1140 — 1085
1035 —-1030
915 - 815

Grupos hidroxilicos

C-H aromatico

C-H alifatico

C=0 nao conjugada

C=0 conjugada

C=0 de cetonas conjugadas
C-H de grupos metilicos
C-C de anéis aromaticos
C-0 de ané¢is guaiacilicos
C-0 de anéis siringilicos
C-O de alcoois secundarios
C-O de alcoois primarios
C-H aromaticos

Fonte: Adaptado de Morais, 1992 e Saliba et al., 2001.

Foi possivel notar nos espectrogramas que as amostras ndo mostraram alteragdes

estruturais relevantes, o que sugere a preservacao dos principais grupos de ligninas.

Figura 18 - Espectrograma de infravermelho da lignina T1
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Fonte: Elaboragao propria.
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Figura 19 - Espectrograma de infravermelho da lignina L1
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Fonte: Elaboragio propria.

Figura 20 - Espectrograma de infravermelho da lignina S1
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Foi possivel identificar, em todos os espectrogramas obtidos, uma banda larga na regido
entre 3400 e 3200 cm™, que € geralmente atribuida a grupos hidroxilicos, como os encontrados
em lignina, celulose e agua. Essa banda pode indicar a presenca de umidade residual ou grupos
hidroxilas livres. Na faixa de 2915 até 2850 cm™, observam-se bandas médias associadas ao
estiramento C—H de cadeias alifaticas presentes na celulose, hemicelulose e lignina.

Uma absor¢ao significativa proxima de 1500 cm™ esta relacionada ao estiramento C=C
de anéis aromaticos, caracteristico da lignina, e também pode sugerir ligacdes C=0 conjugadas.
Por fim, a regido complexa de 1230 até 1020 cm™ abrange contribui¢des de C—O—C de éteres
e ésteres, além de C—-O de alcoois secundarios, como os encontrados na celulose.

A analise de L1 revela um padrao nas bandas bem semelhante ao da amostra de T1, mas
com absor¢des mais intensas, 0 que sugere uma maior concentragao de grupos funcionais e uma
menor transmitancia geral, indicando maior absor¢cao de luz. Os picos principais observados
em L1 incluem uma banda entre 3300 e 3400 cm™, que ¢ mais intensa do que em T1, indicando
uma forte presenca de grupos O—H (hidroxilas). Isso pode sugerir uma quantidade maior de
umidade ou a presenca de celulose exposta.

Em L1, na faixa de 2915 cm™, a absor¢do ¢ moderada e est4 associada ao estiramento
de C—H alifatico. A banda em 1730 cm™ ¢ mais evidente em L1, correspondendo ao estiramento
C=0, o que pode indicar uma maior presenca de hemicelulose e sugere a presenga de materiais
oxigenados ou degradados.

Além disso, ainda para L1, a regido entre 1240—-1030 cm™ € intensa e ampla, refletindo
a presenga de C—O—-C e C-O, que estao associados a polissacarideos estruturais, como celulose
e hemicelulose, sugerindo uma riqueza em materiais estruturais na amostra L1.

Por fim, L1 tem maior intensidade de absor¢do, com, sutilmente, mais grupos funcionais
detectaveis. Isso pode indicar maior grau de modificacdo quimica, maior hidratacdo ou menor
pureza.

A andlise de S1 revela um perfil semelhante ao observado em T1 e L1, mas com
intensidades e defini¢des de picos mais marcantes, especialmente nas regides aromatica e C—
O. Isso sugere que S1 pode representar uma fracado mais pura de lignina. Especificamente, na
faixa de 1700 até 1600 cm™, observa-se um estiramento C=0, que corresponde a carbonilas
conjugadas. Essa presenca indica estruturas aromaticas conjugadas, como as encontradas na
lignina guaiacil e siringil. Além disso, essa absor¢ao também pode estar relacionada a oxidagao
parcial da lignina, evidenciando a complexidade e a pureza da fracdo analisada em S1.

Ainda sobre a amostra S1, a regido entre 1500—-1450 cm™* revela deformagdes de anéis

aromaticos (C=C), que estao fortemente associadas a estrutura aromatica da lignina. Essa faixa
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¢ crucial para entender a conformacdo e a estabilidade das estruturas aromaticas presentes. Na
regido de 1260-1000 cm™, observa-se uma intensidade significativa com multiplos picos,
refletindo a presenca de diferentes grupos funcionais. Esses picos estdo associados ao C—O de
ésteres e compostos aromaticos, bem como ao C—O-C (éteres), que sdo encontrados nas
ligacdes internas da lignina. Além disso, essa regido também pode incluir contribuicdes de
deformagdes C—H fora do plano dos anéis aromaticos, evidenciando a complexidade estrutural
da lignina.

Na faixa de 890 a 800 cm™, os picos s@o relacionados a ligagdes C—H fora do plano,
tipicos de substitui¢des no anel aromatico, especialmente nas posi¢des 1,3 ou 1,4. Essas
caracteristicas adicionais reforcam a ideia de que S1 ¢ uma fragcdo mais pura de lignina, com
uma estrutura aromatica bem definida e complexa.

Outra banda que distingue o espectrograma da amostra S1 das demais € o intenso pico
associado aos grupos hidroxilicos em torno de 3400 cm™!. Vale ressaltar novamente que ha
variagdes na transmitancia de certos grupos em comparagao com 0s espectrogramas anteriores,
sendo essas diferengas proporcionais a presenga dos elementos relacionados ao sinal

correspondente.

4.4.2 Analise Espectrométrica na Regido do Ultravioleta- Visivel (UV-Vis)

A técnica de espectroscopia na faixa do ultravioleta (UV) € aplicavel tanto em analises
qualitativas quanto quantitativas de ligninas em solucdo. Essa abordagem permite a
caracterizagdo das propriedades moleculares e as alteracdes estruturais que podem ocorrer. A
regido do UV abrange comprimentos de onda entre 100 e 400 nm, sendo que qualquer composto
quimico capaz de absorver radiacdo dentro desse intervalo pode ser identificado pelo
equipamento (Souto, 2014).

De acordo com Marabezi (2009), a espectroscopia de UV-Vis € uma analise relevante
para ligninas devido a sua estrutura aromatica. Cada composto fendlico possui uma absorbancia
distinta, o que torna essa técnica util na identificagdo das possiveis composi¢des da lignina.

A intensidade do pico maximo de absor¢do e a respectiva posi¢ao sao indicativos do
tipo de lignina, das modificagdes quimicas realizadas durante os processos de isolamento e do
solvente utilizado nas medic¢des fotométricas. Embora existam variagdes nos espectros UV para
diferentes tipos de lignina, um perfil tipico deve apresentar um pico maximo em torno dos 280
nm, além dos picos adicionais situados entre 200 e 208 nm. Ademais, compostos com grupos

fendlicos ndo condensados tendem a exibir uma banda proxima aos 230 nm (Marabezi, 2009).
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Figura 21 - Espectrograma de UV-Vis das Ligninas (T2, L2, S2)
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Fonte: Elaboragao propria.

Foi possivel observar que os espectrogramas (Figura 21) apresentam comportamentos
bastante semelhantes com pequenas diferencas podem estar associadas aos métodos extrativos
ou modificagdes quimicas. As trés amostras apresentam espectros muito semelhantes, com
curvas praticamente sobrepostas, indicando que essas ligninas compartilham caracteristicas
estruturais similares no que diz respeito a absor¢ao de luz UV-Vis.

Observa-se um pico bastante acentuado exatamente nessa regido inicial do
espectrograma, em que as trés amostras (T2, L2 e S2) apresentam valores elevados de
absorbancia. Isso confirma o resultado obtido por Fengel ¢ Wegener (1984) que apontam a
existéncia do maximo de absor¢do com um alto valor de absorvidade na regido de 200 e 208
nm.

Os comprimentos de onda inferiores a 220 nm foram desconsiderados, pois estdo
sujeitos a interferéncia do dioxano na andlise. A instabilidade na faixa de 200 nm pode ser
atribuida a absorcdo do solvente dioxano, e essa interferéncia ¢ conhecida como cutoff

(MOHAMAD IBRAHIM et al., 2004).
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Visualmente, hd uma curvatura ou inflexdo leve ao redor de 230 nm para todas as
amostras. Essa regido nao apresenta um pico definido como o anterior, mas sim uma mudanga
sutil na inclinagdo da curva, o que € tipico de um ombro. Segundo Marabezi (2009), o pico
observado em 230 nm ¢ caracteristico de grupos fenodlicos nao condensados.

Observa-se, de fato, um pico mais discreto entre 270 e 280 nm, visivel nas trés curvas,

embora com intensidade bem menor comparada ao pico em 200-208 nm.

4.5 CARACTERIZACAO COMPLEMENTAR

4.5.1 Analise Cromatografica Liquida de Alto Desempenho (HPLC)

A técnica de cromatografia liquida de alto desempenho (HPLC) foi empregada para
quantificar os carboidratos contidos na lignina, revelando a presenca de dois tipos especificos.
Este achado ¢ consistente com os métodos seletivos utilizados para extrair a lignina, que
preservam tanto a celulose quanto a hemicelulose. Os dados obtidos indicam vestigios de
agucares que estao covalentemente ligados a estrutura da lignina.

O teor dos carboidratos presentes na fibra foi avaliado através da mesma técnica HPLC.
Os carboidratos examinados incluiram celobiose, glicose, xilose, galactose e arabinose. A
analise revelou apenas pequenas concentragdes de xilose e glicose nas amostras testadas; por
outro lado, ndo foram detectados celobiose, galactose ou arabinose em nenhuma das amostras
analisadas. Essa distribuicdo sugere uma baixa prevaléncia desses determinados carboidratos
na amostra estudada.

Sabe-se as massas iniciais das amostras recuperadas submetidas ao método Klason e
também as concentracdes individuais dos diferentes carboidratos; assim sendo possivel calcular
o percentual destes em relagdao a massa total das respectivas amostras.

A Tabela 10 apresenta os resultados da andlise de glicose e xilose em trés amostras
diferentes (T2, L2 e S2), usando cromatografia liquida de alto desempenho (HPLC). Para cada

amostra, foram registradas as seguintes informagoes.

Tabela 10 - Resultados da analise de actcares

Concentracdo dos Massa da Massa de % dos
agucares (mg/mL) amostra (mg) acucar (mg) acglcares

Glicose T2 0,0335 30,136 0,29145 0,97
Glicose L2 0,1259 30,02 1,09533 3,65
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Glicose S2 0,2037 30,046 1,77219 5,90
Xilose T2 0,0926 30,136 0,80562 2,67
Xilose S2 0,2075 30,046 1,80525 6,01

Fonte: Elaboragio propria.

Na tabela acima, constam outras informagdes relevantes, entre elas o fato de que um
volume constante de 8,7 mL foi utilizado para todas as amostras. A massa de agucar obtida foi
calculada com base na concentragdo de acucar presente em cada amostra, aplicando a relagao
entre concentracdao e volume. Essa metodologia possibilitou a determinacdo da quantidade de
acucar em miligramas (mg) para cada uma das amostras analisadas.

A amostra T2 apresentou a menor concentracdo de glicose, com 0,0335 mg/mL,
resultando em uma massa de 0,29145 mg do agticar, o que representa, aproximadamente, 0,97%
da amostra. L2 teve uma concentracdo intermediaria (0,1259 g/mL), com 1,09533 mg de
glicose, equivalente a 3,65% da amostra. Ja a S2 possui a maior concentracdo de glicose (0,2037
mg/mL), resultando em 1,77219 mg, ou 5,90% da amostra.

Em relacdo a xilose, T2 apresentou uma concentragdo de 0,0926 mg/mL, resultando em
0,80562 mg do agucar, o que representa 2,67% da amostra. J4 a S2 teve a maior concentragao
entre as duas (0,2075 mg/mL), com 1,80525 mg de xilose, correspondente a 6,01% da amostra.

A amostra S2 apresentou os maiores valores tanto para glicose (5,90%) quanto para
xilose (6,01%), indicando que esta amostra possui o maior teor total de agucares entre todas.
T2 teve os menores percentuais de glicose (0,97%) e xilose (2,67%), indicando baixo teor de
acucares.Amostra L2 foi analisada apenas para glicose, apresentando um valor intermediario
(3,65%). Nao hé dados de xilose para essa amostra.

O somatorio dos percentuais de glicose e xilose mostra que S2 tem, aproximadamente,
11,9% de acucares, e T2 tem cerca de 3,64%. Ja L2 tem apenas o valor de glicose (3,65%),
enquanto a xilose ndo foi quantificada.

A xilose ¢ um agucar simples (um monossacarideo) que ¢ o principal bloco de
constru¢do da hemicelulose, um tipo de polissacarideo encontrado nas paredes celulares das
plantas. A hemicelulose, por sua vez, ¢ uma mistura heterogénea de polimeros de agtlicares,
incluindo xilose, arabinose, galactose e outros.

Isso sugere que a amostra S2 foi a mais eficiente ou mais degradada em termos de

liberacao de agtcares, sendo um possivel indicativo de um tratamento mais eficiente.
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5 CONCLUSOES

A lignina da fibra de coco (extraida do mesocarpo do fruto do coqueiro Cocos nucifera)
apresenta uma composicao quimica baseada nas unidades estruturais guaiacil (G), siringil (S) e
p-hidroxifenil (H). O coqueiro, embora ndo seja uma graminea no sentido botanico estrito, é
uma monocotiledonea, assim como as gramineas. Dessa forma, a lignina da fibra de coco
compartilha caracteristicas quimicas e estruturais mais proximas da lignina de gramineas do
que das ligninas de madeiras folhosas (hardwoods) ou coniferas (softwoods). Portanto, na
classificagdo da lignina por origem vegetal, a lignina da fibra de coco se enquadra entre as
ligninas de gramineas.

Os resultados obtidos na extracdo de lignina a partir da fibra de coco, por meio dos
métodos Organossolve Padrao, Organossolve Lifer e Soda, revelaram diferencas significativas
em rendimento, preservacdo estrutural e consisténcia. Entre os métodos analisados, o
Organossolve Lifer se destacou como o mais eficiente, apresentando um rendimento médio de
44,27%. Esse resultado indica ndo apenas uma maior capacidade de extragdo de lignina, mas
também a preservacao de suas propriedades quimicas e estruturais, fator essencial para sua
aplicagao industrial.

A baixa variagdo nos resultados do Organossolve Lifer, com desvio padrao de apenas
0,83 e coeficiente de variagdao de 1,89%, reforca sua reprodutibilidade e confiabilidade. Em
contraste, o método Soda apresentou o menor rendimento médio (34,73%), indicando menor
eficiéncia na extracao e maior degradacao da lignina. Essa degradacao pode estar associada a
quebra excessiva das ligagdes quimicas durante o processo alcalino, comprometendo a
integridade da lignina obtida.

O Organossolve Padrao, por sua vez, mostrou um rendimento intermediario, porém com
maior variabilidade entre os testes, o que pode limitar sua aplicagdo em contextos industriais
que demandam repetibilidade.

As analises térmicas e espectroscopicas confirmaram a preservacao das propriedades da
lignina nos métodos menos agressivos. A analise termogravimétrica indicou estabilidade
térmica até cerca de 250-300 °C, enquanto a espectroscopia no infravermelho revelou a
manutengao dos principais grupos funcionais.

J4 a quantificacao de carboidratos por HPLC evidenciou a auséncia de xilose na amostra
S2, o que sugere que o uso de FeCls no Organossolve Lifer contribuiu para a remogao efetiva
da hemicelulose durante a extragdo. A remogao seletiva desse componente pode ser vantajosa

para aplicacdes que exigem uma lignina com menor contaminagao de polissacarideos.
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As analises de cinzas e impurezas revelaram ainda valores de 3,27% para o
Organossolve Padrao, 4,67% para o Organossolve Lifer e 11,95% para o método Soda,
indicando uma variagdo expressiva na presenca de residuos ndo lignoceluldsicos entre os
métodos. Contudo, foi observada uma diferenga significativa entre o teor de lignina Klason e o
valor calculado de impurezas, o que pode ser atribuido a diversos fatores. Entre eles, destaca-
se a carbonizagdo parcial de carboidratos durante a hidrélise acida, que pode levar a
superestimacao da lignina Klason. Além disso, a presenga de lignina solivel em &acido, ndo
contabilizada pela metodologia de Klason, pode subestimar o valor real de lignina total. Outros
fatores possiveis incluem residuos de proteinas, ceras ou lipideos, que ndo sdo removidos por
lavagens convencionais e podem interferir nas andlises gravimétricas, bem como umidade
residual, que afeta diretamente os calculos de rendimento e impurezas. Esses aspectos reforcam
a necessidade de analises complementares para uma caracterizacdo mais precisa da lignina
extraida.

A valoriza¢do da lignina, portanto, ndo se limita ao seu uso como subproduto, mas
emerge como uma alternativa promissora para reduzir impactos ambientais ¢ fomentar a
sustentabilidade da agroindustria. Métodos de extracdo que maximizam o rendimento e
preservam a estrutura da lignina, como o Organossolve Lifer, oferecem potencial significativo
para aplicagdes industriais e cientificas. Sua eficiéncia, seletividade e reprodutibilidade o

destacam como a abordagem mais promissora entre os métodos testados.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como os métodos de extragcdo de lignina avaliados neste estudo demonstraram variagdes
significativas em eficiéncia e na capacidade de preservagdo das caracteristicas desejaveis do
material, 0 método Organossolve Lifer se destacou como o mais eficaz. Tal resultado apresenta
implicagdes relevantes ndo apenas para aplicagdes industriais, mas também para pesquisas
cientificas voltadas a extragdo e utilizacao da lignina como matéria-prima.

Futuros estudos devem se concentrar na otimizagdo do processo Organossolve Lifer,
investigando parametros operacionais como tempo, temperatura, concentracao de solventes e
tipo de catalisador, visando ao aumento do rendimento e a redu¢do de impurezas. Além disso,
a exploracdo das propriedades funcionais da lignina extraida — como potencial antioxidante,
atividade antimicrobiana, capacidade de complexacao e propriedades térmicas — podera abrir
caminho para aplicagdes especificas em areas como biopolimeros, adesivos, cosméticos,
embalagens e fairmacos.

Outro aspecto crucial ¢ a avaliagdo da viabilidade econdomica em escala industrial,
considerando fatores como custo de reagentes, reaproveitamento de solventes, efici€ncia
energética e geragdo de residuos. Essa andlise permitira estimar a competitividade do método
frente a alternativas comerciais e sua aplicabilidade no contexto de biorrefinarias.

Sugestdes de trabalhos futuros também envolvem o uso de planejamentos experimentais
para entender melhor a influéncia dos fatores reacionais, além de aprofundar a compreensao
dos mecanismos de extracao. Do ponto de vista analitico, recomenda-se a realiza¢ao de técnicas
complementares como ressonancia magnética nuclear (RMN), cromatografia de permeagdo em
gel (GPC/SEC) e cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (GC-MS), que
podem contribuir significativamente para a elucidagao estrutural da lignina obtida.

A integracdo dessas abordagens — otimizagdo de processo, caracterizagdo funcional,
analise economica e aprofundamento analitico — podera ampliar a valorizag¢ao da lignina como
recurso estratégico para a bioeconomia, promovendo o uso sustentavel de residuos
agroindustriais e contribuindo para o desenvolvimento de cadeias produtivas mais circulares e

inovadoras.
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