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Otimizacao das etapas de hidrélise e filtracao
para a quantificacao de carboidratos estruturais
e lignina de bagaco de cana-de-aguicar

Introducao

O etanol, uma importante fonte de energia renovavel, pode ser produzido a partir de
diversas matérias-primas e diferentes tecnologias de conversdo. No Brasil, as tecnologias de
primeira geragdao baseiam-se na fermentagdo do caldo de cana-de-aglcar, enquanto que as
de segunda geracdo, o processo fermentativo é baseado nos agucares liberados do bagaco
por hidrdlise da celulose (SOCCOL et al., 2010). O bagaco de cana-de-aglcar, nos paises
tropicais, € um dos principais materiais lighoceluldsicos usados na produgdo de etanol de
segunda geragdo, ja que apresentam alto teor de carboidratos e baixo teor relativo de
lignina (PANDEY et al., 2000).

O desenvolvimento de processos para a produgdo de etanol, envolve a otimizagdo de
diversas etapas: pré-tratamento, hidrélise e fermentagdo. Para a avaliagdo da eficiéncia
desses processos, é fundamental a exata composicdo quimica da biomassa (GOUVEIA et
al., 2009). O método de determinagdo de carboidratos estruturais e lignina consiste em
uma hidrdlise dcida com duas etapas que fraciona a lignina em material insolivel em acido
(lignina insoluvel) e material soldvel em acido (lignina soluvel). Os carboidratos poliméricos
sdo também hidrolisados e os monomeros formados sdo solubilizados na fragdo liquida do
hidrolisado (SLUITER et al., 2008).

Esse trabalho teve como objetivo otimizar as etapas de hidrdlise e filtracdo para a
implementagdo de um método confidvel de quantificagdo de carboidratos estruturais e
lignina de bagaco de cana-de-agucar.

Materiais e Métodos

A determinacdo dos teores de carboidratos estruturais e lignina foi realizada segundo
método proposto por Sluiter et al. (2008), com adapta¢des. Amostras de 0,3 g foram
transferidas para tubos de pressdo com 3 mL de 4cido sulfirico 72% e colocadas em banho
termostético a 30°C por 1 h, a cada 10 min os tubos eram agitados. Apéds a adigdo de 84 mL
de dgua, os tubos foram tampados e autoclavados a 121°C por 1 h. O material resultante foi

1 1Embrapa Agroenergia, PqEB, W3 Norte, Brasilia/DF, 70770-901
2 Universidade de Brasilia, Campus Universitario Darcy Ribeiro, Brasilia/DF, 70910-900
*|Imcfilardi@gmail.com; raquel.campanha@embrapa.br



filtrado em cadinhos tipo Gooch, nessa etapa, trés modelos de cadinho foram testados: um
de porcelana, recomendado pelo método, e dois de vidro, sendo um de porosidade n° 2 (C2)
(402100 um) e outron®4(C4) (10 a 16 um). Para o teor de lignina soltvel (LS), a absorbancia
do filtrado foi determinada a 240 nm. Para o teor dos carboidratos estruturais (CE), 10 pL
do filtrado foi injetado em HPLC-RID e as concentrac¢des de glicose, xilose, arabinose e acido
acético foram determinadas. Os cadinhos contendo a lignina insoltvel (LI) foram secos em
estufa a 105°C overnight e, em seguida, levados a mufla a 500°C por 3 h. As andlises foram
feitas em duplicata e a diferencga entre as médias foi analisada estatisticamente pelo teste t
de Student (p<0,05).

Resultados e Conclusoes

Foram realizados diversos testes para a implementacdo do método. Primeiramente o
cadinho de porcelana recomendado foi testado. No entanto, por ser pouco poroso, ndo
foi possivel filtrar a amostra mesmo com o uso de bomba de vacuo. Deste modo, como
alternativa, foram testados cadinhos de vidro com duas porosidades diferentes, C2 e C4.
Como o método recomenda realizar a queima do residuo insoluvel a 575°C, teve-se que
reduzir a temperatura da queima para 500°C devido a substituicdo do cadinho.

Quatro repetigdes de uma amostra de bagaco de cana-de-agucar foram hidrolisadas,
duas delas foram filtradas no C2 e duas no C4. Apds a filtracdo, foi observada a presenca
de particulas no filtrado do C2 (FC2), enquanto que, o filtrado do C4 (FC4) mostrou-se
limpido. Foi necessario passar o FC2 em um filtro de seringa de 0,22 um, antes da leitura
no espectrofotdmetro, para evitar a interferéncia das particulas insoluveis. Os teores de LS
encontrados foram 4,96 e 4,98% para FC2 e FC4, respectivamente. Os valores de LI obtidos
foram 18,92% para C2 e 24,34% para C4. Analisando estatisticamente esses resultados,
observa-se que os teores de LS ndo diferiram, ao contrario dos valores de LI, indicando que,
a diferenga de porosidade dos cadinhos influenciou apenas o teor de LI. Esses resultados
sugerem que C2 permitiu a passagem de parte da LI para o filtrado, que foi removida antes
da determinacdo de LS. O teor de lignina total (LT) foi obtido a partir da soma dos teores
de LS e LI. Com isso, os valores de LT encontrados foram 19,26% para C2 e 25,04% para C4.

O ponto de controle da hidrdlise acida é a observagao do pico cromatografico referente
a celobiose, sua presenca indica que a rea¢do ndo foi completa. Durante a implementacdo
do método foi observada a presenga da celobiose em duas situagdes, ambas na primeira
etapa da hidrélise. Uma foi no uso do banho com temperatura abaixo de 30+1°C e outra,
na agitacdo que deve ser realizada ao menos 5 vezes para cada tubo durante o tempo
de reagdo. Os teores de CE foram os mesmos, tanto para C2 quanto C4, que apresentou
41,97% de celulose e 23,56% de hemicelulose.

Todos os valores encontrados para C4 foram préximos ao publicados por NREL (ESTADOS
UNIDOS, 2015), que variam de 23,09 a 27,56% para LT, 31,87 a 43,39% para celulose, e,
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12,23 a 25,47% para hemicelulose. Com isso, conclui-se que, para a determinagdo de teor
de lignina, o cadinho C4 foi melhor que o C2, e, mesmo com as adaptacgdes, a exatiddo dos
resultados ndo foi comprometida.
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