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Resumo: No desenvolvimento do presente trabalho,
foi estudada a influéncia do tempo e temperatura de
tratamento da palha de milho com o LI acetato de n-
butilaménio, visando o aumento da concentracdo de
acucares fermentesciveis, sendo analisado os teores de
holocelulose e lignina para cada amostra obtida.
Utilizando-se o programa Statistica para andlise dos
resultados, foi possivel obter a melhor condicdo de
tratamento (22 horas e 115°C) em termos de aumento da
concentracdo de holocelulose e reducéo da lignina.

1. Introducéo

Atualmente, com o aumento da populacdo e do
consumo de combustiveis e conscientizagdo da
populacdo com relacdo aos problemas causados pela
emissdo de gases referentes a utilizacdo dos
combustiveis  fosseis, muitos estudos tém sido
realizados na busca de novas fontes energéticas,
principalmente as relacionadas com a producdo de
biocombustiveis, como o bioetanol [1,2].

Dessa forma, muitos pesquisadores tém realizados
estudos com o objetivo de aumentar o rendimento da
hidrdlise de residuos lignocelulésicos, como a palha de
milho (Figura 1), para a producdo do bioetanol sendo, a
utilizacdo de liquidos idnicos durante a etapa de pré
tratamento  muito  utilizada, devido as suas
caracteristicas.

Os liquidos ibnicos sdo sais organicos que sao
utilizados como solventes e/ou reagentes em muitas
aplicacbes na area quimica devido as suas propriedades
verdes, principalmente pela sua baixa volatilidade e a
capacidade de dissolucdo de polimeros, como a
celulose, aumentando a eficiéncia no processo de
hidrdlise enzimatico.

Assim, o desenvolvimento do presente projeto, que
visa verificar a eficiéncia da hidrdlise enzimética da
celulose proveniente da palha de milho ap6s o
tratamento prévio com o LI acetato de n-butilamdnio,
vém de encontro com essa tendéncia, uma vez que,
possibilitara a avaliagdo da disponibilidade da
holocelulose apés o tratamento com Lls e, assim,
verificar a influéncia desse tratamento no aumento da
concentracdo de agucares fermentesciveis [3].

2. Metodologia

Inicialmente foi realizada a sintese e caracterizagao
via RMN do liquido iénico acetato de n-butilamdnio
através da reacdo de neutralizagcdo &cido base [3].
Obtido 0 mesmo, foi realizado o tratamento da palha de
milho, previamente seca e triturada, com 0 mesmo
variando-se as condi¢des de tempo e temperatura
(Tabela 1). Todos os tratamentos foram realizados sob
agitacdo constante de 300 rpm de sendo 0s materiais
caracterizados por determinacdo dos teores de lignina e
holocelulose utilizando-se a metodologia descrita na
norma TAPPI Test Method T222 0s-76 (1979) para
determinacdo da concentracdo de lignina e, a
metodologia descrita por Wise e Murphy (1946) para
determinag&o dos teores de holocelulose [4,5].

Tabela 1 - Condigdes utilizadas durante o pré tratamento

Varidveis Codificadas | Variaveis ndo codificadas
t (h) T (°C) t (h) T (°C)
-1 +1 10 105
0 0 25 80
+1 +1 40 105
1 1 10 55
0 0 25 80

+1,41 0 46,21 80
+1 -1 40 55
0 -1,41 25 44,64
-1,41 0 3,79 80
0 +1,41 25 115,36

3. Resultados e Discussdes

Durante a sintese e caracterizacdo do LI acetato de
n-butilaménio (Figura 2), verificou-se a formagdo do
mesmo, uma vez que, através da analise de espectros de
RMN de hidrogénio, observa-se um sinal com
deslocamento quimico de 7,60 ppm referente ao grupo
NHs*, sendo confirmada a presenga de 3 hidrogénios
pela integracdo do sinal, que mostra a presenca dos
mesmos. J4, a partir da analise do espectro RMN de
carbono o, observa-se um sinal com deslocamento
quimico de 179,05 ppm, caracteristicos de carbonila de
sais de acidos carboxilicos, confirmando a formacdo do
produto desejado (Tabela 2).
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Figura 2 - Mecanismo de reacéo de obtencédo do liquido
idnico acetato de n-butilaménio
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Tabela 2 - Atribuigdes dos deslocamentos quimicos
obtidos via RMNH! e RMNC?3

Posicéo 3 H (ppm) 8 C (ppm)
1 - 179,05
2 2,80 (singleto, 3H) 30,54
3 1,90 (tripleto, 2H) 39,73
4 1,61 (quinteto, 24,70
2H)
5 1,36 (sexteto, 2H) 19,94
6 0,92 (tripleto, 3H) 13,50

NHs" 7,10 (singleto, 3H) -

Apds a obtengdo do LI, foram realizados os
tratamentos da palha de milho, variando-se as condic6es
de temperatura e tempo de tratamento, sendo verificado
gue 0S ensaios que apresentaram maiores teores de
holocelulose foram: utilizagdo de 10 horas & 105°C, 25
horas a 80°C e 25 horas a 115,36°C (Tabela 3). J4, os
ensaios que apresentaram menores teores de lignina
foram: utilizagdo de 25 horas a 115,36°C, 25 horas a
80°C e, 40 horas a 105,00°C.

Tabela 3 - Resultados do planejamento experimental

t (h) T (°C) | holocelulose lignina

3,79 80 81,61+0,91 | 12,22 +0,09
10 105 92,58 +0,10 | 11,06 +0,29
10 55 80,57 +1,17 | 11,17 +0,06
25 44,64 | 83,05+0,42 | 12,00+0,26
40 55 84,01+1,61 | 12,75+0,06
40 105 | 83,93+0,36 | 9,88 +0,39
25 80 88,15+0,49 | 10,44 +0,01
25 80 83,25+ 1,73 9,69 + 0,54

46,21 80 80,70 + 1,58 9,99 + 0,35
25 | 11536 | 88,02+1,70 | 8,03+0,10

Palha

bruta 86,09+ 0,33 | 13,75+0,88

Para melhor verificacdo das condi¢des que levaram
ao maior aumento da concentracdo de holocelulose e
reducdo da concentracdo de lignina, foram realizadas
analises utilizando-se o programa Statistica e a fungao
de desejabilidade, que permite a determinacdo das
melhores condigdes de um processo analisando-se
varias variaveis ao mesmo tempo, com a otimizacdo
simultanea de todas essas variaveis (Figuras 3 e 4).

Analisando-se a Figura 3, verifica-se que a melhor
condicdo de deslignificacdo e aumento da concentracéo
de holocelulose foi aquela em que foi utilizada uma
temperatura de 115°C e 22 h de reacdo, sendo necessaria
a realizagdo da hidrélise para confirmagdo desses
resultados. Também foi possivel a confirmacdo da
maior  influéncia da  varidvel  temperatura,
principalmente na reducdo dos teores de lignina, no
tratamento através da andlise da superficie de contorno
(Figura 4).
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Figura 3 - Otimizacdo das condicfes de tratamento da
palha através da funcéo de desejabilidade

% lignina
% holacelulose

Temperatura ')

S
Tampo (min)

T

0
9
H

FEEE
Tempo [min)

Figura 4 - Superficies de resposta obtidas durante a
analise dos dados

4. Conclusoes

Um dos objetivos do trabalho era definir a melhor
condicdo de pré-tratamento para a producdo de
bioetanol. Foi considerado o melhor ensaio aquele que
apresentou maior quantidade de holocelulose. Portanto a
melhor condigdo observada foi o ensaio de 10 horas a
105°C, porém, através da analise dos resultados
utilizando-se o programa Statistica, verifica-se que a
melhor condicdo foi 115°C e 22 h. Ap0s a realizacdo das
hidrélises e andlise dos hidrolisados serd4 possivel a
confirmacg&o desses resultados.
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