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RESUMO

Alternativas renovaveis estdo sendo cada vez mais discutidas com o objetivo de ampliar a
diversidade de matérias-primas sustentaveis para o setor de biocombustiveis, promovendo a
transicdo para uma matriz energética mais limpa e renovavel. Nesse cenério, a producéo de
etanol de segunda geracdo surge como uma alternativa eficiente, pois os carboidratos presentes
em residuos lignocelulésicos, como a palha e o bagaco de cana-de-agucar, podem ser
solubilizados por meio de pré-tratamentos que liberam de monbémeros de agUcar,
fermentesciveis. Dessa forma, o presente trabalho teve como objetivo avaliar dois processos
distintos: o tratamento com agua quente e o pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco
de cana-de-agUcar. Nesse contexto, a partir da anélise imediata, observou-se elevados teores de
material volatil e carbono fixo, tanto para a palha quanto para o bagaco de cana-de-acucar, 0
que confirma uma composi¢cdo rica em compostos organicos residuais, como celulose,
hemicelulose e lignina. No tratamento com &gua quente, foi realizado um planejamento
experimental fatorial completo 23, com trés pontos centrais e nove combinagdes Unicas,
analisadas no software Minitab 17. Os fatores independentes foram: tempo (20 e 80 min, com
ponto central em 50 min), temperatura (60 e 100 °C, com ponto central em 80 °C) e proporcao
palha/bagaco de cana-de-agucar (25 e 75 %, com ponto central em 50 %). O ensaio 6 (80 min,
60°C e 75 % de palha) apresentou a maior liberagdo de acucares redutores (5,50 g/L). Ja no pré-
tratamento hidrotérmico, realizado em sistema fechado (autoclave) sob pressdo de 1 bar,
adoutou-se um planejamento experimental 22, considerando como variaveis indepedentes o
tempo (20 e 80 min, com ponto central em 50 min) e a proporc¢éo palha/bagaco (50 e 90%, com
ponto central em 70%) na solubilizacdo dos componentes lignocelulésicos. O ensaio 4 (80 min,
90% de palha) apresentou a maior liberacdo de acucares redutores (6,64 g/L), evidenciando a
influéncia positiva da presséo no processo de solubilizacdo dos componentes lignocelulésicos.
A analise estatistica do processo evidenciou que ambos 0s processos foram significativamente
influenciados pelas varidveis operacionais avaliadas. O planejamento fatorial permitiu
identificar modelos estatisticamente robustos para acUcares redutores e rendimento, com
coeficientes de determinacéo (R?) adequados e validados pela analise de variancia (ANOVA).
No tratamento com &gua quente, a proporcdo palha/bagago exerceu maior efeito sobre a
resposta, enquanto a aplicacdo do método Steepest Ascent ndo resultou em ganhos adicionais,
confirmando a proximidade da regido 6tima inicial. J& no pré-tratamento hidrotérmico, a maior
severidade do processo intensificou a solubilizacdo dos componentes lignocelulosicos,
observada pela reducéo do rendimento massico da fracdo solida e pelo aumento da liberacéo de
acucares redutores. Esses resultados confirmam a viabilidade do pré-tratamento hidrotérmico
como uma alternativa eficiente para reaproveitamento da palha e do bagago de cana-de-agucar
na producdo de etanol de segunda geracdo. Sob a perspectiva dos critérios Environmental,
Social and Governance (ESG), este estudo demonstra elevada relevancia ao incentivar praticas
sustentaveis na industria de biocombustiveis, contribuindo para a mitigacdo de impactos
ambientais e para a promocédo da economia circular, além de apresentar alinhamento com aos
Objetivos de Desenvolvimento Susténtavel (ODS) 7, 9, 12 e 13 da Organizacdo das Nacoes
Unidas (ONU).

Palavras-Chave: Reaproveitamento de residuos, Sustentabilidade energética, Biomassa
lignocelulosica, Etanol de segunda geracdo, Aclcares redutores.



ABSTRACT

Renewable alternatives are increasingly being discussed with the aim of expanding the diversity
of sustainable raw materials for the biofuel sector, promoting the transition to a cleaner and
more renewable energy matrix. In this scenario, second-generation ethanol production emerges
as an efficient alternative, since the carbohydrates present in lignocellulosic residues, such as
sugarcane straw and bagasse, can be solubilized through pretreatments that release fermentable
sugar monomers. Therefore, this work aimed to evaluate two distinct processes: hot water
treatment and hydrothermal pretreatment of sugarcane straw and bagasse. In this context, from
the immediate analysis, high levels of volatile matter and fixed carbon were observed for both
sugarcane straw and bagasse, confirming a composition rich in residual organic compounds
such as cellulose, hemicellulose, and lignin. In the hot water treatment, a full 23 factorial
experimental design was carried out, with three central points and nine unique combinations,
analyzed using Minitab 17 software. The independent factors were: time (20 and 80 min, with
a central point at 50 min), temperature (60 and 100 °C, with a central point at 80 °C), and
straw/sugarcane bagasse ratio (25 and 75%, with a central point at 50%). Trial 6 (80 min, 60°C,
and 75% straw) showed the highest release of reducing sugars (5.50 g/L). In the hydrothermal
pretreatment, carried out in a closed system (autoclave) under 1 bar pressure, a 22 experimental
design was adopted, considering as independent variables the time (20 and 80 min, with a
central point at 50 min) and the straw/bagasse ratio (50 and 90%, with a central point at 70%)
in the solubilization of lignocellulosic components. Trial 4 (80 min, 90% straw) showed the
highest release of reducing sugars (6.64 g/L), highlighting the positive influence of pressure on
the solubilization process of lignocellulosic components. The statistical analysis of the process
showed that both processes were significantly influenced by the operational variables evaluated.
The factorial design allowed the identification of statistically robust models for reducing sugars
and yield, with adequate coefficients of determination (R?) validated by analysis of variance
(ANOVA). In the hot water treatment, the straw/bagasse ratio had the greatest effect on the
response, while the application of the Steepest Ascent method did not result in additional gains,
confirming the proximity to the initial optimum region. In the hydrothermal pretreatment, the
greater severity of the process intensified the solubilization of lignocellulosic components,
observed by the reduction in the mass yield of the solid fraction and the increase in the release
of reducing sugars. These results confirm the viability of hydrothermal pretreatment as an
efficient alternative for reusing sugarcane straw and bagasse in the production of second-
generation ethanol. From the perspective of Environmental, Social and Governance (ESG)
criteria, this study demonstrates high relevance in encouraging sustainable practices in the
biofuel industry, contributing to the mitigation of environmental impacts and the promotion of
the circular economy, in addition to aligning with the Sustainable Development Goals (SDGSs)
7,9, 12 and 13 of the United Nations (UN).

Keywords: Waste reuse, Energy sustainability, Lignocellulosic biomass, Second-generation
ethanol, Reducing sugars.
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1 INTRODUCAO

Entre os principais focos das pesquisas atuais esta a aceleracao da transicdo energética,
decorrente do agravamento da situacdo ambiental e climatica causada pela superexploracéo dos
recursos de combustiveis fosseis e pelo aumento do crescimento populacional e da urbanizacéo
(Benali e Toyir, 2026). Tanto é que, a seguranca energética tem sido cada vez mais priorizada
nas agendas politicas e econémicas globais.

No Brasil, diversos incentivos sdo promovidos por meio de programas como 0
RenovaBio, Mover e pela Lei Combustivel do Futuro (Lei N° 14.993/2024) que apoiam a
diversidade de matérias-primas sustentaveis para o setor de biocombustiveis, promovendo a
transicdo para uma matriz energética mais limpa e renovavel. Apesar desses esforgos, apenas
cerca de 15% da energia produzida no mundo provém de fontes renovaveis, destacando a
necessidade de acelerar a substituicdo de combustiveis fosseis por alternativas ambientalmente
mais adequadas.

Dentre as fontes de energia sustentavel, como a hidraulica, solar e eolica, a biomassa
lignocelulésica tem despertado interesse devido a sua ampla disponibilidade e custo reduzido,
pois consiste, em sua maioria, de residuos agricolas (Cho et al., 2020; EPE, 2023). Para atender
a crescente demanda energética e reduzir as preocupac¢des ambientais, 0 uso de matéria-prima
lignocelulosica para a producgéo de biocombustiveis apresenta grande potencial (Thakur, Singh
e Kaur, 2026).

A biomassa lignocelulésica, amplamente distribuida no planeta, possui uma producao
anual estimada em 500 milhdes de toneladas (UDOP, 2025). Entre as principais fontes dessa
biomassa, a cana-de-acucar se destaca como uma das commodities mais relevantes do
agronegocio nacional. De acordo com dados da Companhia Nacional de Abastecimento
(CONAB, 2024a), a safra 2025/2026 devera alcancar uma producdo de 668,8 milhGes de
toneladas, sendo a regido Sudeste responsavel pela producdo 424,5 milhdes de toneladas de
cana-de-acUcar. Essa elevada producéao esta associada a geracdo de residuos lignocelulosicos,
como a palha e o bagaco de cana-de-acucar, que, quando mal gerenciados, podem causar
impactos ambientais significativos, como degradacdo do solo, poluigdo hidrica e riscos a satde
publica. Estima-se que, para cada tonelada de cana processada, sejam gerados
aproximadamente 250 kg de bagaco e 204 kg de palha e pontas secas (Gabriel, 2021).

A palha de cana-de-agicar vem ganhando destaque devido ao avango da colheita
mecanizada e as crescentes preocupacdes ambientais. Nesse contexto, a cana-de-agucar

corresponde a uma planta que absorve carbono na forma de compostos organicos para auxiliar
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0 seu crescimento, assim, com a queimada do canavial, todo carbono absorvido é liberado
rapidamente, contribuindo para emiss@es atmosféricas significativas. Por outro lado, o bagaco
de cana-de-agucar € comumente aplicado a geracdo de energia elétrica por meio da combustéo
em caldeiras, porém, pode ser utilizado em outras vertentes dado ao seu potencial
biotecnologico.

Essa narrativa possibilitou a criagdo de leis como a Lei n°11.241/2002, no Estado de
Séo Paulo, o Codigo Florestal Brasileiro Lei n° 12.651/2012 e a Resolugdo CONAMA n°
436/2011, que estabelecem a reducdo gradativa das queimadas de vegetacdes, bem como a
diminuicdo da emissdo de poluentes para a atmosfera estabelecendo a protecdo da vegetacao
nativa. Diante desse cenario, a utilizacdo da palha e do bagaco de cana-de-agtcar na producéao
de etanol de segunda geracao apresenta justificativa técnica e se destaca como uma alternativa
promissora (Navarrete et al., 2021; Coelho e Bragagnolo, 2024).

O etanol de segunda geragdo € obtido por meio da bioconversdo da celulose presente
nos residuos lignocelulésicos em acglcares fermentesciveis. A palha de cana-de-agUcar é
composta por 40-44% de celulose, 30-32% de hemicelulose e 22-25% de lignina. A celulose
corresponde ao polimero linear de glicose, organizado em feixes circundados pela
hemicelulose, e é o biopolimero mais abundante na Terra. A hemicelulose, por sua vez, é um
heteropolissacarideo amorfo e ramificado, composto por monémeros como xilose, arabionose
e galactose. Ja a lignina envolve esses dois componentes estruturais, conferindo rigidez ao
material devido a sua natureza reticulada, aromatica, irregular e amorfa, o que dificulta o acesso
de produtos quimicos e enzimas durante o processamento (Carvalho et al., 2021).

Em razdo da forte interacdo e recalcitrancia presentes no complexo celulose-
hemicelulose-lignina, faz-se necessario um pré-tratamento do material para reduzir a
cristalinidade do residuo e remover as fracGes indesejaveis, facilitando o acesso a celulose nas
etapas subsequentes de hidrolise enzimatica, fermentacéo e destilacdo (Pedrazzi et al., 2019).
Os processos de pré-tratamento podem ser quimicos, fisicos, biolégicos ou uma combinacao
desses métodos aplicados ao mesmo material. Conforme descrito por Coelho et al. (2022),
embora 0s processos quimicos sejam eficazes na deslignificacdo, eles exigem grandes
quantidades de agua e utilizam reagentes que causam polui¢do ambiental, demandando etapas
subsequentes mais onerosas de reciclagem e eliminacéo de residuos. Além disso, Silva et al.
(2024) apontam que os métodos fisicos e bioldgicos sdo relativamente ineficientes quando
utilizados isoladamente.

No contexto do desenvolvimento de tecnologias mais limpas e ambientalmente corretas

para 0 processamento de biomassa, o0 pré-tratamento hidrotérmico e o tratamento com agua
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quente destacam-se por dispensarem 0 uso de reagentes quimicos, apresentarem maior
eficiéncia na separacdo dos componentes lignoceluldsicos e reduzirem a formagdo de
subprodutos de degradacdo de acgucares. Dessa forma, o pre-tratamento hidrotérmico €
responsavel por promover o rompimento das ligacdes lignina-carboidrato por meio de altas
pressOes e temperaturas. Além disso, a solubilizagdo do complexo hemicelulose-lignina ocorre
devido a liberagdo de ions hidrénio (H30*) e hidroxido (OH") no meio, o que possibilita a
reorganizacao estrutural da lignina na superficie do residuo. J& o tratamento com agua quente
faz uso de agua em altas temperaturas, promovendo o aumento da digestibilidade do material e
a maior sustentabilidade operacional em funcdo da reciclagem de agua e energia durante o
processo (Sun et al., 2022).

Desta maneira, o presente trabalho possui relevancia significativa, pois os diversos
efeitos gerados por cada metodologia aplicada no aproveitamento residual para a producdo de
etanol séo particularmente importantes na atualidade, considerando o grande apelo ambiental
para a descarbonizacdo e a necessidade urgente de ampliar a participacéo das fontes renovaveis
na matriz energética. A pesquisa contribui na avaliacdo do pré-tratamento hidrotérmico e do
tratamento com &gua quente como alternativas sustentaveis frente aos métodos quimicos
convencionais, destacando seus impactos estruturais na biomassa lignocelulésica e suas
implicacOes na eficiéncia da possivel producéo de etanol 2G. Além disso, alinha-se diretamente
aos ODS 7 e 12, ao incentivar a geracao de energia limpa e acessivel, além de fomentar padrdes
sustentaveis de producdo e o consumo. Também estd em conformidade com os critérios ESG,
ao promover o uso sustentavel da biomassa na producéo de etanol 2G, consolidando, assim, a
relevancia do setor bioenergético na transicdo para uma matriz energética mais sustentavel e

diversificada.
1.1 Objetivos
1.1.1 Objetivo geral
Otimizar e avaliar os processos de pré-tratamento hidrotérmico e de tratamento com
agua quente da palha e do bagaco de cana-de-agUcar visando a producédo de etanol de segunda

geracao.

1.1.2 Objetivos especificos
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Realizar um estudo bibliométrico e uma andlise de contetdo sobre as técnicas de pré-
tratamento hidrotérmico e tratamento com &gua quente aplicadas a palha e ao bagaco de
cana-de-acucar;

Utilizar a palha e o bagaco de cana-de-agUcar e obter um material uniformizado quanto
a granulometria;

Avaliar as propriedades fisico-quimicas da palha e do bagaco de cana-de-agucar,
incluindo andlise imediata, poder calorifico, termogravimetria (TGA/DTG),
espectroscopia de infravermelho (FTIR-ATR);

Realizar o pré-tratamento hidrotérmico em autoclave, buscando avaliar a influéncia da
pressdo e do tempo de residéncia na solubilizacdo da biomassa lignoceluldsica, com
base em um planejamento experimental fatorial completo 23;

Realizar o tratamento com agua quente em diferentes condi¢fes de tempo, temperatura
e proporcdo de biomassa, seguindo um planejamento experimental previamente
definido;

Aplicar o método do Steespest Ascent como ferramenta de otimizacdo, a fim de
confirmar a existéncia ou ndo de melhorias significativas na liberacdo de acgUcares
redutores no tratamento com agua quente;

Quantificar os acucares redutores liberados na fracdo liquida apos os tratamentos e
avaliar a solubilizacdo dos componentes macromoleculares nas diferentes propor¢oes
de palha/bagaco na fracdo solida;

Avaliar a composi¢do dos licores obtidos ap0s o pré-tratamento hidrotérmico e o
tratamento com agua quente por meio da Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia
(HPLC), correlacionando os perfis cromatograficos com a eficiéncia dos tratamentos.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Producéo de etanol convencional no Brasil

As biorrefinarias estdo emergindo como estratégias-chave para promover o
desenvolvimento sustentavel, transformando residuos agroindustriais em produtos quimicos,
energia e materiais de alto valor agregado (Ferrero, Ardoz e Robles, 2026). Em especial, 0s
biocombustiveis, tém atraido interesse como meio de reduzir o consumo de petréleo, remover
0 CO- e promover o0 emprego rural e o desenvolvimento econdmico ((Zambello et al., 2026).

A producéo de etanol convencional no Brasil, por exemplo, tem suas raizes fortemente
ligadas ao setor sucroalcooleiro, uma vez que a cana-de-agUcar corresponde a uma das
principais commodities da agroindustria brasileira. Nesse contexto, a producdo de cana-de-
acucar na safra 2024/2025 atingiu 678,67 milhdes de toneladas, apresentando um crescimento
de 4,3% nas areas destinadas a colheita, 0 que proporcionou um aumento na extensdo plantada.
Esse quantitativo também é expresso em termos dos produtos disponiveis nesse ambito, com
destaque para o etanol, cuja producdo alcancou 36,1 bilhGes de litros ho mesmo periodo
(CONAB, 2024b).

O etanol é um combustivel de formula molecular C2HsO, liquido incolor e inflamavel,
geralmente encontrado em motores a combustdo. Esse produto é obtido pela fermentacéo de
acucares, seguida de destilacdo, promovendo a separacdo dos componentes por diferenca de
volatilidade. Tomasi et al. (2023) explicaram que, no processo de fermentacdo alcodlica,
acucares como glicose, frutose e sacarose sao convertidos em energia celular pela levedura
Saccharomyces cerevisiae, produzindo etanol e dioxido de carbono como residuos metabdlicos.
Gongcalves et al. (2024) fazeram ressalva sobre a destilagdo extrativa, apontando o processo
como fundamental para a producado de etanol, contribuindo para a separagao da mistura original
quando ocorre a formacao de um aze6tropo.

Considerando as questbes legais, o etanol é comumente utilizado como aditivo a
gasolina em virtude das politicas estabelecidas pela Agéncia Nacional do Petrdleo (ANP) e
confirmadas pelo Ministério de Minas e Energia (MME), sendo atualmente 27,5% o percentual
maximo atrelado a mistura e 18% o minimo (Brasil, 2024). Entretanto, Mattos Filho (2024)
retrata que o Senado aprovou o projeto de Lei n° 528/2020 dispondo sobre a promoc¢édo da
mobilidade sustentavel de baixo carbono, considerando o limite minimo de etanol a gasolina
como 22% e o maximo podendo chegar a 35%. Nesse cenario, na Tabela 1 foi ilustrado a

producdo de etanol anidro e hidratado segundo as regiGes da Federacdo nos anos de 2020 a



20

2025.

Tabela 1. Producdo de etanol anidro e hidratado, segundo grandes regides e unidades da
Federacdo — 2020/2025.

Grandes  regides e Producéo de etanol anidro e hidratado
unidades da Federagéo (mil m®)
2020 2021 2022 2023 2024 2025

Brasil 32.522,23  30.028,07 30.637,10 35.380,25 36.961,31 35.853,33
Regido Norte 233,92 256,38 268,25 253,65 261,42 229,56
Regido Nordeste 1.918,61 1.842,16 1.749,48 2.077,89  1.929,97 2.385,68
Regido Sudeste 17.786,57  15.184,14  15.020,31  17.149,70 17.328,20 14.770,47
Regido Sul 1.263,96 1.193,62 1.087,56 1.231,24 1,135,42  1.235,55
Regido Centro-Oeste 11.319,18  11.551,77 1251152  14.667,77 16.306,28 17.232,05

Fonte: ANP/SBQ (2025).

Observa-se que a regido Sudeste apresentou o maior indice de producdo de etanol,
17.149,70 mil m® no ano de 2023. Esse aspecto decorre dos elevados niveis de producéo de
etanol atribuidos as regides de Minas Gerais e S&do Paulo, em comparag¢do com outros estados,
durante o periodo de 2020 a 2023. Além disso, eles correspondem aos principais estados
produtores de cana-de-aclcar da Federacdo destacando-se com 439 milhdes de toneladas e 83
milhGes de toneladas, respectivamente (IBGE, 2023; Féo; Sobrinho, 2024). A regido Norte
apresentou o menor valor com 253,65 mil m?, onde sua producéo é formada por estados como
Tocantins, Ronddnia, Acre, Pard e Amazonas. Castro et al. (2020) evidenciaram que o
Amazonas ndo possui regides favoraveis ao desenvolvimento da cultura de cana-de-agucar dada
a deficiéncia hidrica anual.

O papel do etanol como biocombustivel renovavel é bastante significativo e amplamente
reconhecido, visto que conforme dados da UNICA — Unido da Industria de Cana-de-Agucar, 0
consumo de etanol, anidro e hidratado, evitou a emissdo de mais de 515 milhdes de toneladas
de CO- equivalente na atmosfera (tCO2e) (UNICA, 2020). Essa premissa relaciona-se com 0s
dados descritos na Tabela 2 onde estdo ilustradas as emissdes de créditos de descarbonizagdo —
Cbio’s, por biocombustivel entre os anos de 2020 a 2023. Assim, o etanol é evidenciado com
29.076.667 Chio’s emitidos no ano de 2023, destacando também os anos de 2021 e 2022 que
apresentaram 26.265.108 e 26.803.911 Chio’s, respectivamente.
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Tabela 2. Emissdes de Chio’s por biocombustivel 2020/2023.

Ano Biodiesel (tCO2¢)  Biometano(tCO:ze) Etanol(tCO:e) Total(tCOze)
2020 2.832.529 48.729 15.829.951 18.711.209
2021 4.409.477 96.616 26.265.108 30.771.201
2022 4.493.392 140.889 26.803.911 31.438.192
2023 5.236.730 202.299 29.076.667 34.515.696

Fonte: ANP/SBQ (2025).

Segundo Moreira Filho e Costa (2024) os créditos de descarbonizacdo equivalem a 1
tonelada de CO; evitada que sdo emitidos pelos produtores e importadores de biocombustiveis
certificados pela ANP. Garcia (2024) descreve que a implementacdo desse sistema de
creditacdo possibilitou a compreensdo das relacdes entre a necessidade de aumentar a producgéo
de alimentos e a preservacdo ambiental propondo a conservacéo de ecossistemas.

Conforme exposto anteriormente, a produgdo de etanol convencional, derivado
principalmente da cana-de-acUcar, tem demonstrado grande relevancia no cenério energético
global. Entretanto, o etanol de segunda geracdo oferta novas vertentes para o &mbito industrial
ao propor a obtencdo desse produto a partir de biomassas provenientes da agroinddstria, por
meio da solubilizacdo dos carboidratos presentes nesses constituintes. Assim, a aplicacdo de
biomassas lignocelul6sicas, como residuos agroindustriais, para a producéo de etanol pode ser

usada para complementar a producdo do etanol convencional.

2.2 Residuos agroindustriais

A agroindustria é composta por um conjunto de transformacdes que englobam matérias-
primas provenientes da agricultura, silvicultura, pecuéria e aquicultura. Nesse contexto,
considerando a crescente industrializacdo, esses setores estdo se alinhando a interesses
politicos, econdémicos e ambientais, buscando assegurar a intensidade, robustez e complexidade
tecnoldgica empregadas nesse cendrio. Estima-se que ocorram perdas de até 50% dessas
matérias-primas ao longo das etapas de colheita, abate, transporte, processamento,
armazenamento e consumo. Devido a sua composi¢do, os residuos agroindustriais podem
apresentar degradacdo mais lenta, resultando em acimulo e impacto ambiental negativo. Apesar
disso, esses residuos retém concentracdes considerdveis de importantes compostos bioativos
que poderiam ser reincorporados em novas formulacdes. Por isso, é essencial identificar
aplicacdes para converter esses residuos em produtos de alto valor agregado (Barros et al.,
2026).
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Assim, Viola e Mendes (2022) retrataram a agricultura 4.0 como ferramenta
fundamental para garantir o monitoramente por satélites de varidveis meteorologicas, a
implementacdo de softwares de gestdo agricola, sensores de controle de pesticidas e irrigacéo,
mapeamento digitalizado de indices de fertilidade, umidade, temperatura e condicdes fisico-
geo-quimicas do solo, entre outros. Esse avanco consideravél, potencializa a produgdo de
produtos de valor agregado; em contrapartida, contribui para a geracdo de residuos que podem
causar impactos ambientais negativos.

Favaro e Rech (2022) destacaram que 0s residuos provenientes da agroindustria tém
origem no processamento de alimentos, fibras, couro e outros produtos. Esses subprodutos
podem ser classificados como inorgéanicos, quando englobam residuos gerados pela acéo
humana, como embalagens de agrotoxicos e residuos solidos domésticos; ou lignocelulosicos,
quando derivados de processos industriais envolvendo palma, cana-de-agucar, milho, arroz,
trigo e outros materiais, caracterizados por apresentarem uma matriz molecular composta de
celulose, hemicelulose, lignina, pectina e protéinas sollveis. Na Figura 1 esta apresentada uma

visdo geral das principais moléculas constituintes das biomassas lignocelulésicas.

Figura 1. Principais constituintes das biomassas lignoceluldsicas.
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Fonte: Elaborado pelo autor com base em CNPEM (2017).

A parede celular de residuos lignocelul6sicos vegetais € responsavel pelo suporte
estrutural e mecanico, bem como influencia na protecdo contra patégenos e desidratacdo. Essa
macroestrutura é subdividida em parede primaria e parede secundaria. A parede primaria se
forma durante o processo de crescimento celular, sendo estavel e flexivel para permitir a

expansdao celular sem causar rupturas. Ja a parede secundaria € uma estrutura interna,
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caracterizada por ser mais densa, espessa e resistente, desenvolvendo-se no interior da parede
primaria. A parede secundaria é composta por celulose, hemicelulose e lignina, enquanto a
lamela média, que conecta as células, é constituida por pectina e proteinas (Taiz et al. 2024,
Assis; Pereira; Santos, 2021).

No setor sucroalcooleiro a composicdo lignoceluldsica de residuos como torta de filtro,
bagaco, vinhaca e palha de cana-de-acUcar é amplamente aproveitada. Esses subprodutos
possuem grande potencial como matéria-prima em processos biotecnolégicos, como a producao
de bioenergia, bioplasticos, biocombustiveis, acidos organicos, fertilizantes, entre outros.
Dentre essas aplicacdes, Silva et al. (2023) trabalharam a utilizagdo da vinhaga concentrada
como biofertilizante por fertirrigacdo, tendo em vista que esse material apresenta 93% de dgua
e 7% de solidos, beneficiando toda a estrutura do solo. Oliveira et al. (2020) abordaram a
producdo de bioenergia e etanol de segunda geracdo por meio da palha de cana-de-acucar,
destacando sua aplica¢do em funcdo do elevado poder calorifico e da viabilidade econémica.

O aproveitamento de residuos agroindustriais alinha-se ao conceito de economia
circular exposto por Vieira Filho, Queiroz e Lima (2024), em que estabelece a reducdo do
residuo mediante a uma nova aplicacdo, mas o fluxo linear de consumo é mantido
caracterizando-se como uma abordagem do inicio ao fim. Assim, esse mecanismo contribui
para a sustentabilidade ambiental promovendo uma transicao para fontes de energia mais limpas

e renovaveis.

2.2.1 Palha e bagaco de cana-de-acgucar: Caracteristicas e Aplicacbes na Producéo de Etanol

Os biocombustiveis celulosicos oferecem uma alternativa sustentavel aos combustiveis
fésseis e um meio de mitigar as mudancas climéticas, de forma que resultados de estudos
destacam as oportunidades para inovacdo impulsionada pela pesquisa em tecnologias de etanol
celulésico de baixo custo no Brasil e em outros paises (Zambello et al., 2026).

A palha e o bagaco de cana-de-acUcar correspondem aos principais residuos
lignocelulésicos gerados no setor sucroalcooleiro e possuem caracteristicas importantes que
potencializam a aplicacdo dessas matérias-primas na producdo de etanol de segunda geracéo.
Braga e Meira (2023) refor¢aram essa narrativa destacando que esses residuos sao ricos em
celulose e hemicelulose, que podem ser convertidas em acucares fermentesciveis por processos
quimicos, térmicos ou bioldgicos favorecendo a producéo de etanol.

A palha de cana-de-agUcar corresponde a um residuo lignocelulésico obtido no campo

durante o processo de colheita mecanizada. Olmedo et al. (2023) descreveram que esse material



24

é formado por folhas secas e pontas verdes que atualmente sdo deixados ao solo para evitar
processos erosivos, aumentar a fixacdo de carbono e reduzir a evaporagdo de agua. Em
contrapartida, o bagaco € um residuo produzido apds a extracdo do caldo de cana na moenda.
Santos et al. (2023) e Silva, Mantese e Florian (2023) apontaram a utilizacdo do bagaco de
cana-de-agUcar na producdo de bioenergia, porém esse aparato segue bem consolidado e
difundido. Contudo, a utilizacdo desses residuos na producdo de etanol esta alinhada a politicas
ambientais que incentivam o aumento da palha no campo, devido a proibi¢do das queimadas, e
promovem novas diretrizes biotecnologicas para o aproveitamento do excesso de bagaco em
aplicacdes inovadoras.

No contexto atual, outras destinacdes sdo atribuidas a palha e ao bagaco de cana-de-
acucar. Xavier et al. (2021) avaliaram o uso do bagaco como adsorvente natural de corante
téxtil sintético, apresentando uma reducédo de corante em até 83,4%, 8,34 mg.g*. Silva et al.
(2023) discorreram sobre a producdo de biocarvdo por meio da palha de cana-de-agucar,
classificando-o como fitoestimulante para a cultura de milho e atéxico para a soja. Silva (2024)
faz ressalva a importancia da biomassa lingocelulésica como fonte renovavel de energia,
reforcando que a producdo de etanol de segunda geracdo impulsiona a substituicdo de
combustiveis fosseis.

Na Tabela 3 encontra-se descrita a composic¢ao percentual de diversos tipos de fontes
alternativas para a producéo de etanol. Estdo indicadas as variacGes de celulose, hemicelulose
e lignina, porém, ndo foram considerados os teores de cinzas, extrativos e outros compostos.
Logo, residuos como palha e bagaco de cana-de-agUcar possuem potencial para serem aplicados

nesse ambito.

Tabela 3. Composicdo quimica de biomassas aplicadas a producdo de etanol de segunda
geracao.

Biomassa Celulose Hemicelulose (%0) Lignina Referéncia
(%) (%)
Palha de cana-de- 38,3 28,8 25,7 Araljo (2022)
acucar
Bagaco de cana-de- 41,2 25,3 29,3 Araljo (2022)
acucar
Palha de arroz 43,4 27,9 17,2 Hoang e Nghiem
(2021)
Caule da banana 48,0 21,1 15,7 Ai et al. (2021)
Palha de milho 21,7 17,4 11,6 Vezaro et al.
(2024)
Fibra de coco 38,3 15,7 27,6 Neves et al. (2022)

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024,
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2.2.2 Celulose

A celulose, principal molécula utilizada para enfrentar os desafios da produgéo
sustentavel, corresponde ao biopolimero natural mais abundante da Terra, ja que € o principal
componente estrutural das plantas (Neves, Batista e Porciincula, 2024). Estruturalmente, essa
molécula é composta por unidades de D-glicose ligadas por meio de ligagdes B-1,4 glicosidicas,
que promovem uma rotagéo alternada de 180° no eixo da cadeira, juntamente com trés grupos
hidroxilas reativos em cada unidade. A Figura 2 ilustra a estrutura molecular da celulose. A
celobiose, dissacarideo que compde a estrutura da celulose, desempenha papel essencial na
formagdo de ligagcbes de hidrogénio intramoleculares (dentro da mesma molécula) e
intermoleculares (entre as moléculas), além de interacdes de Van der Waals entre as moléculas
adjacentes. Essas interacGes conferem elevada rigidez ao material e sdo cruciais para a
organizacéo e estabilidade das fibras de celulose (Barbosa, 2024; Mitsuhara, Moraes e Crestani,
2025).

Figura 2. llustracdo da estrutura molecular da celulose.
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Fonte: Cordeiro (2016).

2.2.3 Hemicelulose

A hemicelulose consiste em um polimero heterogéneo e complexo, formado por
unidades de pentoses, hexoses, pentosanas e hexosanas. Conforme elencado na Figura 3, essa
molécula abrange compostos como glucose, manose, xilose, arabinose, acido glucurdnico e
acido metilglucurénico (Ruchala e Sibirny, 2021). Diferentemente da celulose, a hemicelulose
possui baixo peso molecular, cadeias mais curtas e ndo possui um arranjo estrutural ordenado.
Garciaet al. (2023) destacaram que em funcdo da natureza amorfa dessa molecula, ela apresenta
maior vulnerabilidade a hidrdlise acida, visto que é mais acessivel a acidos minerais utilizados

como catalisadores. Vale destacar que, no contexto industrial, a hemicelulose pode ser
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hidrolisada em acUlcares como arabinose e xilose, importantes aditivos alimentares.

Figura 3. Representacéo dos componentes presentes na fragdo hemiceluldsica.
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Fonte: Moraes, Nascimento e Melo (2005).

2.2.4 Lignina

A lignina corresponde a um heteropolimero amorfo, insolivel em agua e de alto peso
molecular, responsavel pela rigidez da parede celular e pela protecdo contra degradacéo
enzimatica ou quimica (Rodrigues, Araudjo e Albuquerque, 2022). Além disso, ela é formada
por unidades de fenilpropano unidas por ligacdes nao hidrolisaveis e sintetizada a partir de trés
alcoois fenilpropibnicos. Na Figura 4 encontra-se uma ilustracdo da estrutural da lignina e suas
ligagdes quimicas, onde € possivel perceber as unidades béasicas conectadas por ligaces C-C,
C-O-C e ariléter. A lignina distribui-se em um arranjo irregular com as hemiceluloses em torno
de filamentos de celulose nas paredes celulares primaria e secundaria (Costa et al., 2021). O
processo de degradacdo desse macrocomponente ocorre em maultiplas etapas, principalmente

térmicas, que devem acontecer simultaneamente para que a sua estrutura seja quebrada.
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Figura 4. llustacdo da estrutura quimica da lignina e suas ligagdes.
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Fonte: Machado et al. (2016).

2.3 Pre-tratamento de residuos lignocelulosicos

Conforme abordado por Cruz-Santos et al. (2023), a hidrélise enzimatica de residuos
lignocelul6sicos é limitada devido a recalcitrancia da biomassa, influenciada pelos altos indices
de lignina, baixa area superficial, o grau de polimerizacdo da celulose e a forte interacdo dessa
molécula com os demais constituintes, hemicelulose e lignina. Nesse contexto, o pré-tratamento
emerge como uma alternativa promissora para desestruturacdo da matriz macromolecular
vegetal, além de abrir caminho para a utilizacdo da celulose em aplicacdes industriais.

A etapa de pré-tratamento € fundamental para garantir a eficiéncia dos processos
subsequentes no uso biotecnoldgico de materiais celulésicos, incluindo a hidrélise enzimatica,
fermentacgdo e destilacdo. Além disso, é o principal processo para reduzir a cristalinidade da
celulose e aumentar a digestibilidade do material (Teixeira et al., 2022; Yuan et al. 2023).
Hoffman et al. (2021) acrescentam que para um pré-tratamento eficaz, devem ser alcancadas
caracteristicas como a reducdo da demanda de energia, a minimizacéo da perda e degradacéo
de acucares formados e a limitacdo da producdo de compostos inibidores. Logo, dentre 0s

métodos de pré-tratamentos abordados na literatura, destacam-se os fisicos, quimicos e
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bioldgicos, além da possibilidade de combinagdo dessas técnicas aplicadas ao material em
estudo.

2.3.1 Pré-tratamento fisico

O pré-tratamento fisico compreende a fragmentacdo da biomassa lignocelul6sica em
fracdes menores. Nesse contexto, sdo utilizados agentes mecancios, térmicos ou aplicacéo de
radiacdo para promover o fracionamento do material. Consequentemente, esse processo
aumenta a area superficial, melhorando a acessibilidade da biomassa e aumentando sua
suscetibilidade ao ataque enzimatico. Gueri et al. (2021) reportaram que esses aspectos sdo
vantagens importantes indicadas nessa metodologia, porém sua destavagem estd no elevado
custo energético e na acgdo ineficiente sobre a lignina.

Os estudos atuais sobre pré-tratamentos fisicos estdo focados em sua aplicacdo
combinada com outras metodologias. Uliana et al. (2024) descreveram a juncdo do pré-
tratamento fisico com abordagens quimicas para hidrdlise do bagaco de cana-de-agucar na
producdo do etanol de segunda geracdo. Os autores indicaram que a combinacao do tratamento
acido com micro-ondas foi eficiente na producéo de aglcares redutores. Contudo, o tratamento
com ultrassom associado ao &cido ndo apresentou eficacia, inviabilizando a fermentacdo
alcoolica. Coelho et al. (2022) encontraram resultados promissores ao aplicarem o tratamento
fisico-quimico no bagaco de cana-de-acgUcar, capim-elefante e serragem da madeira, avaliando
os teores de celulose e lignina em cada residuo. A combinacdo desses métodos mostrou-se
satisfatoria para promover a deslignificacdo, resultando na reducdo do teor de lignina em

46,53% no bagaco, 28,45% na serragem de madeira e 62,16% no capim-elefante.

2.3.2 Pré-tratamento quimico

O pré-tratamento quimico abrange métodos que utilizam substancias acidas, alcalinas
ou solventes orgénicos objetivando a liberacdo de acUcares para serem empregados em
processamentos industriais. Nesse cenario, aspectos de tempo e temperatura influenciam o
processo podendo causar a degradacdo parcial da hemicelulose devido a sua ligacdo com a
lignina. Para tanto, Silva et al. (2025) destacaram que a obtencdo do produto final esta atrelada

ao composto quimico escolhido e as condigdes de tratamento utilizadas.

2.3.2.1 Pré-tratamento acido
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O pré-tratamento acido € amplamente utilizado por sua praticidade e pela maior
disponibilidade dos reagentes requeridos no mercado. Esse mecanismo compreende 0 uso de
solucBes como acido sulfurico (H2S0s), nitrico (HNO3), fosférico (H3PO4) e cloridrico (HCI)
para promover o rompimento da matriz lignocelul6sica, causando a ruptura das ligacdes de Van
der Waals, hidrogénio e ligagbes covalentes que compde a biomassa aumentando a
digestibilidade do material (Mitsuhara, Moraes e Crestani, 2025).

Segundo Souza e Dominices (2021) o pré-tratamento acido € aplicado quando o objetivo
consiste em obter um alto rendimento em acucares de materiais lignoceluldsicos. Entretanto,
ele é responsavel pela formagdo de produtos de degradacdo de agucares, como: acido aceético,
furfural, hidroximetilfurfural, acido férmico, acido levulinico e compostos fenolicos. Esses
inibidores, descritos na Figura 5, dificultam o processo de fermentacdo reduzindo o seu
rendimento, por comprometerem a atividade microbiana, sendo necessério a adi¢do da etapa de

destoxificagdo aumentando 0s custos operacionais.
Figura 5. Producdo de compostos inibidores a partir do pré-tratamento &cido de biomassa.
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Borges, Rosa e Silva (2021) destacaram a importancia do pré-tratamento acido ao
aplica-lo no bagago de cana-de-aglcar. Observou-se que a maior concentracao de glicose (6,0
g/L) foi obtida quando o catalisador utilizado foi o &cido sulfdrico, no tempo de reacdo mais
prolongado (90 minutos). Vale ressaltar os aspectos mencionados por Paula et al. (2025), que
apontam que hidrolisados provenientes de processos de pré-tratamento acido de materiais

lignocelulosicos tém sido investigados como substratos para a producgéo bioldgica de H», visto
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que esse é 0 método mais comum para a conversdo de biomassa em acucares fermentesciveis.

2.3.2.2 Pré-tratamento alcalino

O pré-tratamento alcalino corresponde a um dos métodos mais aplicados para separar a
lignina da biomassa lignocelulésica, em razdo da sua eficiéncia na remocédo desse constituinte,
0 que beneficia a conversdo das fibras de celulose na hidrolise enzimatica. Nesse processo sao
utilizados compostos como hidroxido de sddio (NaOH), hidréxido de potéssio (KOH),
carbonato de sodio (Na2COs), amdnia (NHs), entre outros (Rodrigues et al., 2022). Comparado
ao pré-tratamento acido, essa metodologia utiliza temperaturas e pressdes moderadas, além de
apresentar baixo custo dos reagentes utilizados.

Conforme atribuido por Reis et al. (2024), o pré-tratamento alcalino proporciona o
rompimento das ligagdes de hidrogénio presentes nas cadeias de celulose, atuando como um
agente de inchamento para aumentar a area superficial do material e promover a sua
despolimerizacdo. Entretanto, como mencionado anteriormente, uma fracdo da hemicelulose
também € degradada durante esse processo, visto que ela esta ligada com a lignina. A lignina
resultante ao final do processo apresenta uma coloragao negra e contém quantidades de enxofre,
0 que permite seu isolamento por acidificacdo do licor negro e precipitagao (Assis, 2024).

2.3.3 Pré-tratamento bioldgico

O pré-tratamento bioldgico envolve a utilizagdo de microrganismos, como fungos,
bactérias e associacGes microbianas, que degradam a biomassa lignocelulésica degradando o
material por meio de enzimas celuloliticas, aumentando o acesso a celulose. Essa abordagem
apresenta baixo custo energético e reduzida geracao de poluentes; entretanto, ndo se caracteriza
como uma alternativa eficiente, pois demanda elevado tempo de residéncia e resulta em baixos

rendimentos de aclcares (Chaves, Carvalho e Oliveira, 2022).

2.3.4 Pré-tratamento hidrotérmico e tratamento com &gua quente

O pré-tratamento hidrotérmico de residuos lignoceluldsicos tem despertado interesse no
ambito biotecnoldgico por tratar-se de uma proposta eficiente e ecoldgica para separacdo das
macromoléculas que compde as biomassas utilizadas no processo. De forma semelhante, o

tratamento com agua quente destaca-se como uma alternativa sustentavel, tendo em vista que
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ambos dispensam o uso de reagentes quimicos. Esses métodos promovem o rompimento das
ligagOes estabelecidas entre a lignina e os demais componentes estruturais da biomassa,
favorecendo a acessibilidade a celulose (Longati, Manicardi e Baioni, 2024).

Segundo Sun et al. (2021), a diferenca entre esses métodos consiste esta no fato de que,
no pré-tratamento hidrotérmico os elevados indices de pressdo e temperatura deslocam o
equilibrio da agua para a formacéo de ions de hidrogénio. Em contrapartida, no tratamento com
agua quente, utiliza-se apenas dgua em temperaturas elevadas. Assim, ocorre a auto-hidrolise
na presenca de ions H+, gerados a partir da propria agua e de grupos acetila provenientes da
hemicelulose. Os autores acrescentam que a lignina tem suas ligagdes B-O-4 quebradas,
expondo grupos hidroxila que antes estavam protegidos pela sua estrutura amorfa. Wells et al.
(2020) aplicaram o tratamento com agua quente em capim-elefante, obtendo 73% de glicose a
partir da fracdo solida do residuo, sem a presenca de inibidores.

Portanto, torna-se essencial entender as diversas vertentes que estdo inseridas no pré-
tratamento hidrotérmico e no tratamendo com agua quente para otimizar a aplicacdo desses
métodos em processamentos industriais. As modificagdes nas fracdes quimicas e no arranjo
estrutural influenciam diretamente as etapas seguintes de hidrolise e fermentacéo, reforcando a

importancia desses métodos na conversao de biomassa em produtos de valor agregado.

2.4 Analise estatistica e planejamento experimental

A andlise estatistica e o planejamento experimental consistem em técnicas fundamentais
na otimizacdo da producdo de etanol celuldsico, garantindo a obtencdo de um processo mais
eficiente e economicamente viavel. O Design of Experiments (DOE) é uma metodologia do
planejamento experimental que combina técnicas matematicas para conducdo, analise e
interpretacdo de arranjos experimentais (Lopes, Lopes e Faria, 2022). Assim, esse processo
avalia os efeitos das variaveis estudadas por meio de métodos como analise de variancia —
ANOVA, analise de regressdo e gréaficos, para criar equacdes que descrevam fendmenos reais
em determinada regido de interesse (Galvan e Bona, 2024).

Na Tabela 4 apresenta-se um conjunto de varidveis de entrada definidas para analises
estatisticas relacionadas a utilizacéo de residuos lignocelul6sicos na producéo de etanol. Nesse
sentido, o fator temperatura e tempo aparecem destacados na maioria dos estudos retratando a
relevancia dessas variaveis no processo de desconstrugdo da estrutura lignocelulésica. Esse
aspecto é confirmado por Santos (2021) ao discorrer que a variavel temperatura foi

estatisticamente significativa no pré-tratamento hidrotérmico do sabugo de milho. J& Souza
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(2023) acrescenta que a juncdo dos fatores concentracdo de H.SO4 e tempo favorece o pré-
tratamento do bagaco de cana-de-agucar, premissa também confirmada por Marinho et al.
(2020).

Tabela 4. Conjunto de variaveis de entrada definidas para analises estatisticas relacionadas a
utilizacdo de residuos lignoceluldsicos na producao de etanol.

Biomassa Varidveis de entrada Referéncia

Casca de laranja e Concentracdo de enzimas; Rosa e Pinheiro (2021)

e Tempo.
Bagaco de cana-de-acUcar e Concentragdo de aditivios Simdes, Brondi e Farinas
quimicos (Tween 80 e NaOH). (2022)

Sabugo de milho e Tempo; Santos (2021)
e Temperatura.
e Tempo;

Bagaco de abacaxi e Temperatura; Pereira et al. (2023)

e Concentragdo de aditivos
quimicos (H20y);

e Concentracao de aditivos
Bagaco de cana-de-agUcar quimicos (H2S0a); Souza (2023)
e Tempo.

e Concentracdo de aditivos

Casca de coco quimicos (H.SOy); Correia (2022)
e Tempo.
e Tempo;
Palha de cana-de-agucar e Temperatura; Marinho et al. (2020)

e Concentracao de aditivos
quimicos (H2S0.);

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Estudo bibliométrico e andalise de conteddo

3.1.1 Método de revisdo

Para atingir os objetivos propostos no presente estudo, foi adotada a bibliometria e a
analise de conteudo como métodos de revisao, visando compreender as premissas relacionadas
ao pré-tratamento hidrotérmico e ao tratamento com &gua quente da palha e do bagaco de cana-
de-aglcar para a producdo de etanol. A bibliometria € uma ferramenta essencial para o
embasamento quantitativo de temas cientificos, fornecendo informacdes detalhadas sobre
autores, instituicdes e palavras-chave, o que facilita a avaliacdo critica do tema em analise. Essa
metodologia fundamenta-se em trés leis principais: a Lei de Bradorford, que trata da
identificacdo dos periddicos mais relevantes em um campo de estudo; a Lei de Zipf, relacionada
a frequéncia de palavras-chave e termos recorrentes nos estudos da area; e a Lei de Lotka, que
analisa o impacto da producéo cientifica de um autor dentro de sua especialidade (Chueke;
Amatucci, 2022).

A anélise de contetdo foi adotada devido ao seu potencial para identificar lacunas na
literatura por meio da andlise, classificacdo e categorizacdo dos contedos pertinentes. Teodoro
e Oliveira (2024) destacaram que essa metodologia de pesquisa pode ser utilizada para
descrever e interpretar contetdos provenientes de diferentes formas de comunicacéo.
Desenvolvida por Bardin, a analise de contetdo baseia-se em procedimentos sistematicos que
permitem inferéncias sobre conteddos verbais, visuais ou escritos, elucidando questfes
significativas da investigacdo e proporcionando conclusdes mais embasadas sobre os dados

analisados em relacéo ao tema abordado (Cordeiro et al., 2024).

3.1.2 Coleta de dados

O processo de coleta de dados foi desenvolvido com o objetivo de selecionar
publicacOes de relevancia cientifica, utilizando as bases de dados Web of Science e Scopus. A
escolha dessas bases considerou seu amplo alcance em diversas areas do conhecimento, como
Ciéncia, Tecnologia, Medicina, Ciéncias Sociais, entre outras (Sanchez, Vazquez e Riba, 2023).
Além disso, ambas oferecem ampla cobertura de artigos relevantes e disponibilizam

ferramentas eficientes para o tratamento dos dados obtidos.
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Para estruturar a busca bibliografica, foram definidos dois eixos de pesquisa: (I)
Tratamento térmico e (I1) Tipo de residuo lignocelulésico sucroalcooleiro. Em seguida, foram
definidas palavras-chave para cada eixo: Eixo | - pré-tratamento hidrotérmico, tratamento com
agua quente e etanol (hydrothermal pretreatment, hot water treatment, ethanol); Eixo Il -
bagaco de cana-de-agucar e palha de cana-de-acUcar (sugar cane bagasse, sugar cane straw).
As palavras-chave dos dois eixos foram combinadas por meio dos operadores booleanos AND
e OR resultando na seguinte estratégia de busca: “hydrothermal pretreatment” OR “hot water
treatment” AND “sugar cane bagasse” OR “sugar cane straw” AND “ethanol*”. Vale destacar
que o “*” foi utilizado para incluir variagdes e sinonimos do termo ethanol, ampliando a

abrangéncia da busca e garantindo maior preciséo nos resultados obtidos.

3.1.3 Analise de dados

Para a andlise dos dados, foram utilizados os softwares RStudio e Bibliometrix. O
RStudio foi escolhido pelo seu potencial na identificacdo de artigos duplicados nas bases de
dados adotadas, além de ser amplamente utilizado em andlises estatisticas e bibliométricas no
ambito académico. Esse software opera com a linguagem R, permitindo a realizacéo de calculos
estatisticos e a geracdo de graficos para uma melhor compreensao da tematica analisada (Santos
et al., 2020; Cruz, 2022). Em suma, as buscas resultaram em 2.930 publicacGes, sendo 1.230
documentos provenientes da Scopus e apenas 1.700 da Web of Science. Apds a remocéo de 180
artigos duplicados, o total de publicacGes consideradas para a anélise bibliométrica foi de 2.750,
que foram processadas no software Bibliometrix.

O Bibliometrix € uma ferramenta de cddido aberto utilizada para organizar e analisar
dados quantitativos da literatura cientifica, abrangendo os principais conceitos explorados nos
artigos. Esse software desempenha um papel fundamental nos campos da bibliometria e
cientometria, permitindo a andlise descritiva dos dados bibliogréficos, a criacdo de redes de
acoplamento dos dados (cocitacdo, colaboracdo e ocorréncia bibliografica) e a normalizacéo
desses dados para identificar padrdes de similaridade entre eles (Juvéncio, Silva e Freire, 2024;
Moraes, Piovesan e Irala, 2022).

O processo de analise de dados envolveu a definicdo de critérios para a inclusdo das
publicacbes mais relevantes. Inicialmente, as 2.750 publicacBes passaram por filtros para a
selegdo de artigos cientificos e de revisdo, publicados entre 2020 e 2025, em diferentes idiomas,
incluindo portugués, alemao, coreano, inglés, chinés, francés, russo, japonés, turco e espanhol.

Esses critérios foram estabelecidos para garantir um alinhamento mais preciso das publicacGes
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com o tema pré-tratamento hidrotérmico e tratamento com agua quente da palha e do bagaco
de cana-de-agUcar para producdo de etanol, resultando em 118 artigos. A partir desse conjunto
de dados, foram analisados os seguintes aspectos: producéo cientifica anual; producéo por pais;
relevancia dos periodicos; autores mais citados; ocorréncia das palavras-chave; e, colaboracéo

entre autores. O processo metodolégico adotado na pesquisa esta ilustrado no Quadro 1.

Quadro 1. Fluxograma do processo metodoldgico seguido no estudo do pré-tratamento
hidrotérmico da palha e do bagago de cana-de-agucar para producédo de etanol.

Definicdo das bases de dados e Processo de filtragao: Anélise de Conteudo:

palavras-chave:
Foram removidos 180 e Os 118

e Web of Science e . artigos  foram

Scopus;

e  String de busca:
“hydrothermal
pretreatment” OR "hot water
treatment" AND “sugar cane
bagasse” OR “sugar cane
straw” AND “ethanol*”;

e Foram encontrados
1.230 artigos na Scopus e
1.700 na Web of Science;

artigos duplicados;

e As 2750 publicacGes
seguiram  para  analise

bibliométrica;

e  Foram aplicados filtros
guanto a presenca de artigos
cientificos e de revisdo,
publicados entre 2020 e
2025, em diferentes idiomas,

incluindo portugués, alemao,

analisados quanto a presenca das
palavras-chave nos titulos e nos

resumaos;

e Os critérios de avaliacdo
foram: tipo de tratamento térmico
utilizado, melhores condigdes de
processo e mudangas estruturais
apos o tratamento.

coreano, inglés,  chinés,

francés, russo, japonés, turco

e espanhol.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A analise de contetdo foi realizada utilizando a metodologia do Proknow-C,
estabelecida pro Linhares et al. (2019), com modifica¢Bes. Para tanto, o portfélio bibliografico
com 118 publicacgdes passou por uma selecdo quanto a presenca das palavras-chave utilizadas
na construcdo da pesquisa. Logo, os titulos e os resumos desses materiais foram lidos na integra
buscando o reconhecimento desses termos. Assim, 23 artigos foram selecionados para analise
de contetdo, buscando a identificacdo de parametros de processo relevantes, bem como as
nuances que envolvem a relacdo estabelecida entre o pré-tratamento hidrotérmico e o

tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-acUcar para producédo de etanol.



36

3.2 Obtencao e preparacao dos residuos

As amostras de palha e bagaco de cana-de-agUcar foram cedidas pela Usina Monte
Alegre, conforme descrito no Anexo |, situada no municipio de Mamanguape-PB, e
encaminhadas ao Laboratério de Materiais e Quimica Ambiental da Universidade Federal da
Paraiba (LABMAQ/UFPB). Inicialmente, 0os materiais passaram por processos de secagem e
uniformizacdo. A secagem foi realizada em uma estufa com circulagdo e renovacdo de ar
(MARCONI-MAO035) a 105 °C por 3 h, visando a remocao da umidade. Em seguida, os residuos
lignocelulésicos foram moidos em um moinho de facas (SOLAB — SL31) e, posteriormente,
peneirados em uma peneira granulométrica de 40 mesh ABNT (abertura de 427 pm). Nas
Figuras 6 e 7, sdo apresentados os registros fotograficos das amostras de palha e bagaco de

cana-de-agucar utilizadas neste trabalho.

Figura 6. Amostras de palha de cana-de-agucar: (a) “in natura”, (b) secagem e (c) residuo
uniformizado.

(b) (©)

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Figura 7. Amostras de bagaco de cana-de-agucar: (a) “in natura”, (b) secagem e (c) residuo
uniformizado.

(b)

o ——

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).
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3.3 Caracterizacdo dos residuos lignocelulésicos

3.3.1 Analise imediata e elementar

A andlise imediata consiste na determinacdo da umidade, teor de cinzas, materiais
volateis e carbono fixo. Para a determinacéo da umidade (U), aproximadamente 1 g dos residuos
foi pesado em uma balan¢a de umidade (A&D COMPANY-MS50), seguindo 0 método %U da
norma ASTM E1755-24. A quantifica¢do do teor de cinzas (Z) foi realizada de acordo com a
norma ASTM E1755-24, mediante calcinagdo da amostra em mufla (QUIMIS — Q318M) por
250 °C por 30 minutos e, posteriormente, a 550 °C até atingir peso constante. O teor de materiais
volateis (MV) foi calculado conforme a norma ASTM E872-24, sendo o material aquecido em
mufla (QUIMIS — Q318M) a 950 °C por 7 minutos em atmosfera inerte. Por fim, o teor de

carbono fixo (CF) foi determinado utilizando a Equacdo 1, e os valores foram expressos em

base seca.
CF = 100 — Z (%) — MV(%) (1)
Em que:

e CF: percentual em massa de carbono fixo (%);
e MV: percentual de matéria volatil presente no material (%);

o Z: percentual de cinzas presente no material (%).

Os indices de carbono (C), hidrogénio (H) e oxigénio (O), em base seca, foram
determinados por meio das Equacdes 2, 3 e 4 seguindo as premissas citadas por Shen, Gu e
Bridgwater (2010).

C = 0,635  CF + 0,460 x MV — 0,95 * Z )
H = 0,059 % CF + 0,060 * MV + 0,010 * Z 3)
0 = 0,340 * CF + 0,469 * MV — 0,023 * Z (@)

3.3.2 Poder calorifico superior e inferior

Para a determinacdo do poder calorifico superior (PCS), foi utilizada uma bomba
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calorimétrica IKA C200, seguindo os procedimentos estabelecidos na norma ASTM D5865M-
19. O método consiste na combustdo completa da amostra em uma cépsula hermética sob
atmosfera controlada, o que permite a medicéo precisa do calor liberado. Ja o poder calorifico
inferior (PCI) foi estimado utilizando a Equacao 5, a qual considera o teor de H% determinado
na secao anterior, possibilitando a avaliagdo do potencial energético da palha e do bagaco de

cana-de-agucar.

PCI = PCS — (0,2183 x H%) (5)

3.3.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR)

A espectroscopia de absor¢édo na regido do infravermelho (FTIR) foi realizada utilizando
a técnica de Attenuated Total Reflectance (ATR) com o objetivo de analisar a interacdo da
radiacdo eletromagnética com os componentes presentes na palha e no bagaco de cana-de-
acucar. Essa técnica permite identificar variagdes e modos de interacdo molecular dos grupos
funcionas presentes nos residuos. As anélises foram realizadas em um espectrofotdmetro

(Shimadzu — IRPrestige — 21), com o comprimento de onda variando de 600 a 4000 cm™.

3.3.4 Anélise termogravimétrica (TG/DTG)

As analises termogravimetricas (TG/DTG) foram realizadas para a amostra de melhor
desempenho no tratamento com agua quente, tendo como objetivo a caracterizacdo térmica e a
confirmacdo das alteracBes estruturais promovidas pelo tratamento. As analises foram
realizadas utilizando 10 mg das amostras, sendo acondicionadas em um suporte de alumina. As
condicBes experimentais foram razdo de aquecimento a 10°C/minuto, numa variacdo de
temperatura, partindo da ambiente a 1000°C, sob uma atmosfera de gas nitrogénio, com vazao
de 100mL/minuto. Vale ressaltar que a analise termogravimétrica foi realizada apenas para
essas amostras em decorréncia de limitacdes operacionais do laboratoério, que impossibilitaram

a execucdo de ensaios adicionais no equipamento durante o periodo experimental.

3.3.5 Cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC)

A identificacdo e quantificacdo dos compostos presentes nos hidrolisados, obtidos a

partir dos tratamentos, foi realizada por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC), coluna
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HPX87H (BIO-RAD), nas seguintes condi¢des: temperatura 35 °C, fase movel H2S04 5 mM,
fluxo 0,6 mL/min e o volume de inje¢éo de 20 uL. A quantificacdo dos componentes presentes
nos licores, glicose e xilose, foi realizada tendo como base as curvas de padrdo expressas na

Figura 8.

Figura 8. Curvas padrao para determinacéo de glicose, xilose no HPLC.

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

3.4 Planejamento experimental fatorial completo

3.4.1 No tratamento com agua quente

Nesta secdo sdo descritos 0s sete passos da pesquisa experimental aplicados a
modelagem e otimizacgdo de processos, seguindo as premissas citadas por Montgomery (2013).
A definicdo do problema, primeiro passo proposto, foi determinada estabelecendo como
objetivo a otimizacdo do pré-tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-
acucar visando a producdo de etanol. Posteriormente, foram adotadas as variaveis dependentes
ou respostas, sendo a concentracdo de agucares redutores e o rendimento do pré-tratamento.

Entre os passos estabelecidos na pesquisa, destaca-se a definicdo dos fatores
analisados/variaveis independentes e de seus respectivos niveis, incluindo variaveis como
tempo (20 e 80 min, com ponto central em 50 min), temperatura (60 e 100 °C, com ponto central
em 80°C) e proporcao da relagdo entre os residuos palha e bagaco de cana-de-agutcar (25 e 75%,
com ponto central em 50 %). Para tanto, realizou-se o planejamento experimental fatorial
completo 23, com trés pontos centrais e nove combinacdes, totalizando 11 ensaios. Nas Tabelas
5 e 6 estdo descritos 0s niveis experimentais e a matriz do planejamento experimental,
respectivamente.

Os ultimos passos constituem a execucdo dos experimentos e a analise estatistica dos

dados obtidos, avaliando a influéncia das variaveis independentes sobre as respostas. Assim,
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foram estabelecidas conclusdes e recomendagfes por meio das condi¢cBes mais favoraveis a

otimizagao do processo.

Tabela 5. Niveis codificados utilizados no tratamento com &agua quente da palha e do bagaco de
cana-de-acUcar para producéo de etanol.

Niveis experimentais

Fatores -1 0 +1
Tempo (min) 20 50 80
Temperatura (°C) 60 80 100
25 50 75
Propor¢éo palha/bagaco (%) (10g palha/ 30g (20g palha/ 20g (30g palha/10g
bagaco) bagaco) bagaco)

Fonte: Elaborado pelos autores (2024).

Tabela 6. Matriz do planejamento fatorial completo 22 aplicado ao tratamento com agua quente
da palha e do bagac¢o de cana-de-agucar para producédo de etanol.

Ensaios Tempo (min) Temperatura (°C) Proporcéo (%)
1 20 (-1) 60 (-1) 25(-1)
2 80 (+1) 60 (-1) 25 (-1)
3 20 (-1) 100 (+1) 25(-1)
4 80 (+1) 100 (+1) 25 (-1)
5 20 (-1) 60 (-1) 75 (+1)
6 80 (+1) 60 (-1) 75 (+1)
7 20 (-1) 100 (+1) 75 (+1)
8 80 (+1) 100 (+1) 75 (+1)
9 50 (0) 80 (0) 50 (0)
10 50 (0) 80 (0) 50 (0)
11 50 (0) 80 (0) 50 (0)

Fonte: Elaborado pelos autores (2024).

3.4.2 Projecao do Steepest Ascent

Com base nos resultados obtidos no planejamento experimental atribuido ao tratamento
com agua quente, 0 método do Steepest Ascent foi aplicado com objetivo de avaliar a existéncia
de uma direcdo de maxima resposta que indicasse melhorias adicionais na liberacdo de agucares
redutores, além de confirmar a proximidade da regido 6tima ja identificada. Nesse ambito,
Montgomery (2013) destaca a atribuicdo de passos, no modelo de primeira ordem, a serem
dados de acordo com o coeficiente de regressao.

Na Tabela 7 estd apresentada a matriz do planejamento experimental utilizada na
aplicacdo do método Steepest Ascent no tratamento com agua quente da palha e do bagaco de

cana-de-agUcar para producgéo de etanol.
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Tabela 7. Projecdo do método Steepest Ascent no tratamento com agua quente da palha e do
bagaco de cana-de-acuca para producgéo de etanol.

Ensaios Tempo (min) Temperatura (°C) Proporcéo (%)
Origem 50 80 50
Passo +5,0 -5,0 +7
1 55 75 57
2 60 70 64
3 65 65 71
4 70 60 78
5 75 55 85
6 80 50 92
7 85 45 99

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

3.4.3 No pré-tratamento hidrotérmico

O pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-acucar foi conduzido
com o objetivo de avaliar a influéncia da pressdao na solubilizacdo dos componentes
lignocelulosicos da biomassa. Os experimentos seguiram 0s passos da pesquisa experimental
aplicados a modelagem e otimizagdo de processos, conforme descrito na se¢do 3.4.1. Para 0
delineamento experimental, adotou-se um planejamento fatorial 22, com trés replicacdes no
ponto central. Os ensaios foram realizados em autoclave sob pressao de 1 bar, avaliando como
variaveis independentes o tempo de residéncia (20 e 80 min, com ponto central em 50 min) e a
proporcdo de palha em relacdo ao bagaco de cana-de-aglcar (50% e 90%, com ponto central
em 70%), analisando os efeitos desses indices sobre a liberacdo de acUcares redutores e 0
rendimento da fracdo solida.

Na Tabela 8 esta apresentada a matriz do planejamento experimental utilizada no estudo
do pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-agUcar, contemplando as

combinacdes dos niveis e das variaveis independentes avaliadas em cada ensaio.

Tabela 8. Matriz do planejamento fatorial 22 aplicado ao pré-tratamento hidrotérmico da palha
e do bagaco de cana-de-agUcar para producdo de etanol.

Ensaios Tempo (min) Proporcéo (%)
1 20 (-1) 50 (-1)
2 80 (+1) 50 (-1)
3 20 (-1) 90 (+1)
4 80 (+1) 90 (+1)
5 50 (0) 70 (0)
6 50 (0) 70 (0)
7 50 (0) 70 (0)

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

3.5  Tratamentos térmicos aplicados a palha e ao bagaco de cana-de-acucar
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3.5.1 Tratamento por agua quente da palha e do bagaco de cana-de-ac¢ucar

O tratamento com agua quente foi realizado em banho termostatico (CIENLAB),
empregando as condigOes de tratamento definidas no planejamento experimental. Para isso,
foram adicionados 40 g do residuo uniformizado em erlenmeyers de 500 mL, juntamente com
400 mL de agua destilada. A mistura foi devidamente homogeneizada, vedada com filme
plastico e transferida ao banho termostatico sob os parametros descritos na Tabela 5. Todos 0s
ensaios foram conduzidos em triplicata para assegurar a confiabilidade dos resultados.

Ap0s o tratamento com agua quente, as amostras foram submetidas a filtracdo em tecido
de algodédo, resultando em fragdes: sélida e liquida. A fracdo solida foi lavada duas vezes com
200 mL de agua destilada. Em seguida, o material foi seco em estufa a 105 °C por 12 horas e
posteriormente pesado para quantificacdo do rendimento do processo. A fracdo liquida, por sua
vez, foi armazenada em tubos Falcon de 15 mL e encaminhada para analise de aglcares
redutores, visando identificar a concentracdo maxima dessas moléculas, indicador da eficiéncia

do tratamento proposto. O processo completo de tratamento segue ilustrado na Figura 9.

Figura 9. Etapas do tratamento térmico com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-
acucar: (a) amostras antes do tratamento, (b) processo em banho termotatico, (c) fracdo sélida
resultante.

(a)

Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

Os ensaios conduzidos pelo método do Steepest Ascent foram realizados utilizando as
mesmas vidrarias, equipamentos e condi¢Ges experimentais descritas para o tratamento com
agua quente. Entretanto, variando apenas os niveis das variaveis conforme a estratégia de

otimizacdo adotada.

3.5.2 Pre-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-actcar
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O pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagago da cana-de-acucar foi conduzido
de forma analoga ao tratamento com agua quente descrito na se¢do 3.5.1, diferenciando-se pela
aplicacdo de pressdo e das propor¢des empregadas no processo. Os ensaios foram realizados
com apoio do Laboratério de Microbiologia do Centro de Tecnologia e Desenvolvimento
Regional (CTDR — UFPB). Os experimentos foram realizados seguindo a matriz do
planejamento experimental, utilizando 40 g de residuo e 400 mL de &gua destilada. Apos
homogeneizacdo, o material foi vedado e colocado em autoclave sob pressao de 1 bar.

Concluido o tempo de reagdo, a mistura foi filtrada. A fracdo liquida foi encaminhada
para analise de agUcares redutores, enquanto a fragdo sélida foi lavada duas vezes com 200 mL
de agua destilada para remocéo de possiveis impurezas. Em seguida, o material solido foi seco
em estufa a 105°C por 12 horas, permitindo a determinacdo do rendimento do processo. Por

fim, as amostras secas foram armazenadas em sacos platicos para as etapas subsequentes.

3.6 Avaliacéo do rendimento e da solubilizacdo dos componentes macromoleculares

A avaliacédo do rendimento e da solubilizacdo dos componentes macromoleculares foi
realizada por gravimetria, tendo como base a diferenca de peso antes e ap0s o0s tratamentos
empregados a palha e ao bagaco de cana-de-acUcar, de acordo com as Equacdes 6 e 7 conforme
estabelecido por Gade et al. (2025).

y = Z—{x 100 (6)

Em que:
e y: Rendimento da fracdo sélida (%);
e Mf: Massa final da amostra ap6s o tratamento (g);

¢ Mi: Massa inicial da amostra antes do tratamento (g).
Sem =100 —y @)

Em que:
e Scm: Solubilizagdo dos componentes macromoleculares da palha e do bagaco
de cana-de-agucar (%, m/m);

e y: Rendimento da fragdo solida (%).



3.7 Analise de acucares redutores

A fragao liquida obtida apos os tratamentos realizados foi centrifugada em centrifuga de
bancada (CE — 1161) a 400 rpm por 5 minutos, visando a separa¢do do sobrenadante e dos
sedimentos ainda presentes. A analise de agucares redutores foi realizada segundo o método
descrito por Miller (1959), com algumas adaptagdes. Dessa forma, construiu-se de uma curva
padrao de glicose, determinando a equacao da reta para célculo dos agticares redutores. A partir
de uma solu¢do padriao de glicose, foram preparadas dilui¢des entre 0,1 e 1,0 g/L. Os ensaios
foram compostos por 1 mL de cada dilui¢do e 1 mL de DNS (Acido 3,5-dinitrosalicilico),
acondicionados em tubos Falcon de 15 mL. Em seguida, os tubos foram submetidos a banho
termostatico a 100 °C por 5 minutos. Apds o aquecimento, as amostras foram resfriadas em
banho de gelo e receberam a adigdo de 4 mL de agua destilada. Apds homogeneizagdo, as
leituras de absorbancia foram realizadas em espectrofotometro a 540 nm.

Na Figura 10 descreve-se a curva de calibra¢do construida com base na relagao entre a
absorbancia (540 nm) e a concentragio de glicose no meio (g/mL). Destaca-se que o coeficiente

de correlagio (R?) foi préximo de 1, indicando um ajuste adequado ao modelo.

Figura 10. Curva padrao de glicose para determinagido da concentragdo de agucares redutores
no pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagago para produgio de etanol.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2024).

A analise de agucares redutores foi realizada transferindo-se 0,5 mL do sobrenadante

para tubos Falcon contendo 0,5 mL do reagente DNS. Vale ressaltar que todas as analises foram
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executadas em triplicata. Em seguida, as amostras foram submetidas a um banho termostatico
a 100 °C por 5 minutos para permitir a reacdo. Posteriormente, os tubos foram resfriados e
adicionaram-se 4 mL de agua destilada as amostras. Ap6s homogeneizacdo, as leituras de

absorbancia foram realizadas em espectrofotémetro a 540 nm.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Estudo bibliométrico e analise de contetido

As pesquisas académicas sdo desenvolvidas por meio de documentos cientificos que
embasam o referencial tedrico sobre um determinado tema, permitindo a identificagdo de
lacunas na literatura (Peixe; Pinto, 2021). Nesse contexto, a bibliometria e a analise de contetdo
foram aplicadas para obter insights mais aprofundados sobre o pré-tratamento hidrotérmico e o
tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-acucar na producédo de etanol.

O aspecto temporal das publicaces analisadas esta apresentado na Figura 11. O ano de
2025 registrou o0 maior nimero de publicacGes, totalizando 94 artigos, o que representa 79,66%
dos 118 documentos analisados. Esse aumento pode estar relacionado ao aumento da demanda
global por combustiveis de baixo carbono. Por outro lado, 0 ano de 2022 registrou 0 menor
namero de publicacBes, com apenas 2 artigos, correspondendo a 1,69% do total. Nota-se uma
tendéncia de crescimento entre os anos de 2023 a 2025, possivelmente impulsionada pelo
crescente interesse em alternativas sustentaveis alinhadas aos Objetivos de Desenvolvimento

Sustentavel (ODS), uma pauta cada vez mais relevante no cenario global.

Figura 11. Evolucdo da producéo cientifica entre os anos de 2020 e 2025 sobre o tema pre-
tratamento hidrotérmico e o tratamento com agua quente da palha e do baga¢o de cana-de-
acucar para producao de etanol.
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Fonte: Elaborado pelo autor com uso do Bibliometrix (2025).
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Referente aos periddicos de maior relevancia, na Tabela 9 estdo descritas as 10
principais fontes que abordam o pré-tratamento hidrotérmico e o tratamento com agua quente
da palha e do bagaco de cana-de-acucar para producdo de etanol, bem como seus respectivos
fatores de impacto. E importante destacar os aspectos discutidos por Pliego (2023) sobre a
aplicacdo do fator de impacto e do fator de influéncia como métricas fundamentais para a
avaliacdo cientifica de periddicos, uma vez que ambos refletem principios essenciais de boas
praticas cientificas. Portanto, os periodicos Bioresource Technology, Chemical Engineering
Journal e Industrial Crops and Products foram os que apresentaram 0 maior numero de
publicacdes, com 5 artigos em cada periédico. O Bioresource Technology e o Chemical
Engineering Journal registraram o0s maiores fatores de impacto, com 9.0 e 13.2,
respectivamente. Esses periddicos se destacam por abordarem o aproveitamento de biomassa e
outras matérias-primas em processos de conversdo termoquimica, protecdo ambiental e

modelagem para a producdo de biocombustiveis.

Tabela 9. Relevancia dos periddicos e seus respectivos fatores de impacto no estudo do pré-
tratamento hidrotérmico e do tratamento com &gua quente da palha e do bagaco de cana-de-
acucar para producdo de etanol.

Periddicos Artigos Fator de Impacto
Bioresource Technology 5 9.0
Chemical Engineering Journal 5 13.2
Industrial Crops and Products 5 6.2
Bioenergy Research 4 3.0
Waste and Biomass Valorization 4 2.8
Biofuels Bioproducts \& Biorefining-biofpr 3 2.9
Biomass \& Bioenergy 3 5.8
Energy \& Fuels 3 5.3
International Journal of Biological Macromolecules 3 8.5
Journal of Environmental Chemical e Engineering 3 7.2

Fonte: Elaborado pelo autor com uso do Bibliometrix (2025).

A etapa subsequente da andlise bibliométrica consiste na verificacdo dos principais
autores com base na quantidade de artigos publicados entre os anos de 2020 a 2025 abordando
0 tema da pesquisa, conforme descrito na Figura 12. Os autores Huang Y., Wang X. e Wang Y.
foram os mais proliferos, com 4 publica¢des cada autor. Alem disso, artigos como “Continuous
enzymatic saccharification and its rheology profiling under high solids loading of
lignocellulose biomass” € “Current perspective on pretreatment technologies using
lignocellulosic biomass: An emerging biorefinery concept”, dos autores Wang Y. e Kumar V.,

apresentam numeros consideraveis de citacdes e abordam as tecnologias de pré-tratamento
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aplicadas a biomassa lignoceluldsica, em conjunto com a presenca de inibidores operacionais

gerados em cada etapa do processo.

Figura 12. Principais autores por quantidade de artigos publicados entre os anos de 2020 e
2025 abordando o pré-tratamento hidrotérmico e o tratamento com agua quente da palha e do
bagaco de cana-de-agUcar para producao de etanol.
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Fonte: Elaborado pelo autor com uso do Bibliometrix (2025).

Na etapa seguinte, a Figura 13 destaca os 06 clusters (grupos) resultantes da analise de
coautoria, dispondo a correlacdo existente entre os autores por meio do software Bibliometrix.
Observa-se que 0s grupos expressos em verde, vermelho e azul apresentam uma relacdo de
coautoria, indicada pela presenta de links entre os resultados. Dessa forma, é possivel inferir
que esses autores colaboraram entre si como coautores de alguns artigos cientificos. Ao
correlacionar os resultados, verifica-se que autores como Wang Y., Huang Y. e Wang X.
aparecem entre 0s que mais publicaram e exibem uma correlacdo que sugere colaboragdo na

tematica de producdo de etanol celulésico.
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Figura 13. Anélise de coautoria: correlacdo existente entre os autores no estudo do pré-
tratamento hidrotérmico e do tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-
acucar para producéo de etanol.

Fonte: Elaborado pelo autor com uso do Bibliometrix (2025).

A anélise de coocorréncia das palavras-chave, ilustrada na Figura 14, revelou a presenga
de 5 clusters que agrupam os termos mais recorrentes nos estudos analisados. O grupo
destacado em verde apresentou a maior concentracdo de palavras-chave relacionadas entre si,
como “cellulose”, “lignin”, “enzymatic hydrolysis” e “bagasse”. A proximidade desses termos
reflete o seu uso frequente em pesquisas focadas neste tema. Esses resultados estdo em
consonancia com os resultados observados na nuvem de palavras-chave (Figura 15), na qual o
tamanho dos termos € proporcional a frequéncia de ocorréncia nos textos analisados.
Especificamente, os termos “lignocellulosic biomass”, “lignin”, “cellulose”, “hydrolysis”,
“bagasse” e “hydrothermal pretreatment” foram mencionados constantemente nos

documentos avaliados.
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Figura 14. Analise de coocorréncia das palavras-chave do portfdlio de artigos analisados.

Fonte: Elaborado pelo autor com uso do Bibliometrix (2025).

Figura 15. Nuvem de palavras extraidas do portfdlio de artigos analisados.
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Fonte: Elaborado pelo autor com uso do Bibliometrix (2025).

Na andlise de contetdo, foram considerados os 23 artigos mais relevantes dentre os 118
artigos presentes no portfélio analisado. Nesse contexto, buscou-se extrair aspectos referentes
ao pré-tratamento hidrotérmico e ao tratamento com &gua quente da palha e do bagaco de cana-
de-acucar para producdo de etanol.

A literatura destaca as etapas de hidrolise enzimatica, fermentacdo e destilacdo como
fundamentais para a producdo de etanol de segunda geracdo. Além disso, ressalta que, devido
a recalcitrancia e as interagdes presentes na estrutura macromolecular dos materiais utilizados,
a etapa de pre-tratamento é essencial para reduzir a cristalinidade do residuo e facilitar o acesso

a celulose. Nesse contexto, o pré-tratamento de residuos agroindustriais surge como uma
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solucéo eficaz para o fracionamento dos componentes da biomassa, resultando na remocdo da
hemicelulose e na reorganizacédo da lignina na parede celular vegetal (Jo; Kim; Lee, 2025). A
depender do tipo de pre-tratamento adotado, a lignina pode migrar para a superficie da biomassa
e formar particulas hidrofobicas ao redor das microfibras de celulose, dificultando o processo
(Simonsen; Djajadi; Thomsen, 2025; Long et al., 2025; Hu et al., 2025).

Manokhoon et al. (2023) destacaram os diversos tipos de pré-tratamentos aplicados a
biomassa lignocelulésica, contemplando abordagens quimicas (alcalino e &cido), fisicas, em
duas etapas, com uso de sais organicos, além de métodos hidrotérmicos. Nesse cenério, Anand
et al. (2025) explicam que os métodos hidrotermais possuem vantagens econdmicas e
operacionais quanto ao baixo custo, eficiéncia energética, auséncia da necessidade de
reciclagem de produtos e menor impacto ambiental. Em contrapartida, os demais métodos de
pré-tratamento apresentam limitac6es relacionadas a degradacdo da celulose, agressividade do
processo, consumo energético e menor eficiéncia na recuperagéo do sélido.

Conforme estabelecido por An et al. (2025) o pré-tratamento hidrotérmico reduz
significativamente a resisténcia bioldgica da biomassa, resultando em um aumento expressivo
de acucares. Além disso, o processo promove o rompimento das ligacOes éter e éster, presentes
entre 0o complexo hemicelulose-lignina, facilitando o ordenamento cristalino das fibras de
celulose. Ja Alves et al. (2025) acrescentam que esse processo expde a biomassa a altas
temperaturas e pressdes, promovendo a desconstrucdo do complexo celulose, hemicelulose e
lignina. Ma et al. (2025) discorrem que o pré-tratamento hidrotérmico utiliza temperaturas
situadas entre 140 a 220 °C, promovendo a quebra da hemicelulose em oligossacarideos
soluveis e acidos organicos, o que reduz o pH do sistema e facilita a auto-hidrdlise das ligacdes
glicosidicas.

Chireshe, Petersen e Gorgens (2025) destacam que o tratamento com &gua quente
associado a reciclagem térmica e a nanofiltracdo corresponde a solucdo mais equilibrada entre
custo operacional e sustentabilidade ambiental. Os autores especificam que 0 processo ocorre
com o uso de agua em altas temperaturas, sem a aplicacdo da pressdo, para solubilizar a
biomassa. Zhang et al. (2025) fazem referéncia a essa metodologia destacando seu potencial no
aumento de 30 a 50% do rendimento de glicose em compara¢do com o pré-tratamento com
acido. Vale ressaltar que as variaveis de tempo e temperatura influenciam diretamente a
extracdo de acucares, proteinas e acidos graxos em biorrefinarias, como elencado por Rouabhia
et al. (2025).

E importante frisar as premissas citadas por Pinkowska et al. (2024) ao reforcarem a

aplicacdo de técnicas estatisticas para modelagem e otimizacdo do processo de producéo do
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etanol lignocelulésico. Assim, a Otimizagdo de Design Experimental (DOE) permite identificar
as variaveis do pré-tratamento que maximizam a obtencdo de acUcares redutores. Os autores
identificaram temperaturas ideias em torno 174 a 200 °C, trabalhando o pré-tratamento
hidrotérmico atrelado ao uso de &cido diluido para a obtencdo de monossacarideos e 5-
hidroximetilfurfural (5-HMF), produtos essenciais para a inddstria quimica e de
biocombustiveis. Em contraste, Manzoor, Elsayed e Hassan (2025) realizaram o pré-tratamento
hidrotérmico do sabugo de milho utilizando a Metodologia de Superficie de Resposta (RSM),
determinando a temperatura ideal na faixa de 160 °C a 90 minutos.

Referente aos aspectos ambientais, Salimifard et al. (2025) retratam que a economia
circular e a sustentabilidade no &mbito industrial estdo fortalecidas pela metodologia do residuo
zero. Assim, estimulando o uso de residuos como bagaco e palha de cana-de-agucar em
processos para obtencdo de produtos de valor agregado, como biocombustiveis e insumos
quimicos. Similarmente, Sushkova (2025) destaca a importancia da integracdo de coprodutos
no setor acgucareiro para reduzir o custo de producdo do bioetanol, evidenciando o xilitol
utilizado na industria alimenticia e farmacéutica, bem como os xilo-oligossacarideos que atuam
como probidticos.

Em sintese, a literatura evidencia que o pré-tratamento hidrotérmico e o tratamento com
agua quente sdo alternativas eficientes e ambientalmente sustentaveis na valorizacdo de
biomassas lignoceluldsicas, como palha e bagaco de cana-de-agUcar, para a producéo de etanol.
Os trabalhos analisados abordam a desconstrucdo da matriz vegetal, destacando a solubilizacéo
da hemicelulose e a reorganizagdo da lignina, aumentando a acessibilidade a celulose. Logo, a
auséncia de reagentes quimicos agressivos, atrelada a técnicas de otimizacdo estatistica
reforcam a implementacao dos métodos como alternativas promissoras alinhadas aos principios
da sustentabilidade industrial. Além disso, a escolhas das variaveis de processamento sao

fatores determinantes para o desempenho e a viabilidade dos processos abordados.
4.2 Caracterizacao dos residuos lignocelulésicos: analise imediata e elementar
Na Tabela 10 estdo descritos os resultados da anélise imedidata, referentes aos teores de

umidade, cinzas, materiais volateis e carbono fixo para a palha e o bagago de cana-de-acucar,

visando a producao de etanol de segunda geracdo por meio de processos térmicos.
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Tabela 10. Resultados da andlise imediata da palha e do bagaco de cana-de-agUcar visando a
producdo de etanol.

Biomassa Umidade (%) Cinzas (%) Materiais Volateis (%)  Carbono Fixo (%)
Palha de cana-de- 15,7 4,8 83,6 11,6
acucar
Bagaco de cana-de- 21,4 6,3 83,4 10,3
acucar

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Conforme observado nos resultados, o teor de umidade da palha de cana-de-agucar
permaneceu abaixo de 16%, apresentando valor semelhante ao de outras biomassas destacadas
na Tabela 11. Em contrapartida, o bagaco de cana-de-agucar apresentou uma umidade de
21,4%, o que difere do resultado obtido por Magalhées et al. (2023), que, ao trabalharem com
0 mesmo residuo, determinaram uma umidade de 12,1%. Assim, o indice de umidade é um
aspecto importante no uso de biomassa como combustivel, pois prejudica 0 armazenamento
devido a proliferacdo de microrganismos, além de indicar uma relagdo inversa com o poder
calorifico (Nalevaiko, Cremonez e Teleken, 2021).

O teor de cinzas encontrado foi de 4,8% para a palha de cana-de-agUcar e 6,3% para o
bagaco de cana-de-agUcar. Processos termoquimicos sdo beneficiados por baixos teores de
cinzas, pois isso reduz a deposicdo e acumulo nos reatores durante a conversao térmica da
biomassa. Os valores determinados sdo semelhantes aos resultados de Alves (2020) para a palha
de cana-de-acucar. No entanto, no caso do bagaco, € possivel inferir que o elevado indice de
cinzas tenha sido causado pela umidade presente no material, o que dificultou a separacéo entre

a matéria organica e inorganica.

Tabela 11. Resultados referentes a analise imediata de outras biomassas aplicadas a producao
de etanol.

Biomassa Umidade (%) Cinzas (%) Materiais Carbono Fixo Referéncia
Volateis (%) (%)
Palha de cana-de- 12,3 4,6 78,1 17,3 Alves (2020)
acucar
Petricoski,
Capim Elefante 5,2 8,7 72,9 18,5 Costa e
BRS Oliveira (2024)
Sorgo Forrageiro 111 3,2 76,0 20,8 Melo et al.
(2023)
Sorgo 6,1 3,9 77,8 18,1 Silva et al.
lignocelulosico (2022)
Bagaco de cana- 12,1 3,1 85,1 11,7 Magalhdes et
de-acUcar al. (2023)

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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O indice de materiais volateis encontrado foi de 83,6 % para a palha de cana-de-agucar
e 83,4 % para o bagaco. Os materiais volateis compreendem os componentes que sao facilmente
vaporizados durante a decomposicao da matriz lignocelulésica desses residuos. Nesse contexto,
esses componentes possuem um papel importante no processo de igni¢do para degradacéo da
biomassa, pois uma grande quantidade de carbono é formada durante a decomposicéo (Juppa
et al., 2024). Quanto ao carbono fixo, a palha de cana-de-agucar apresentou um teor de 11,6 %,
enquanto o bagaco apresentou 10,3 %, sendo esse aspecto relacionado a quantidade de energia
presente no material. Assim, levando a inferir que, quanto maior o indice de carbono fixo, maior
sera 0 tempo de queima e a eficiéncia do material.

Os resultados observados na analise imediata estdo alinhados com os dados encontrados
para andlise elementar, descritos na Tabela 12, que contemplam os indices de carbono,
hidrogénio e oxigénio, reforcando a relacdo entre a composi¢do quimica e 0 comportamento

térmico dos materiais em estudo.

Tabela 12. Andlise elementar das amostras de palha e bagaco de cana-de-agticar “in natura”.

Biomassa Hidrogénio (%) Carbono (%) Oxigénio (%)
Palha de cana-de-agucar 5,74 41,26 43,04
Bagaco de cana-de- 5,67 38,91 42,47
aclcar

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A palha de cana-de-agUcar apresentou 0s maiores percentuais de carbono (41,26 %),
oxigénio (43,04 %) e hidrogénio (5,74 %), resultados semelhantes aos determinados por Melo
et al. (2023), ao trabalharem as fragcdes de hidrogénio e carbono no sorgo forrageiro (6,33 %H,;
42,81 %C), e por Silva (2024), com a proporcao de oxigénio na palha de arroz (45,88 %0). O
bagaco de cana-de-acUcar indicou 0 menor indice de carbono (38,91 %) e alta concentragdo de
oxigénio (42,47 %), sequido pelo hidrogénio (5,67 %). Vale ressaltar que o indice de oxigénio
para a palha de cana-de-agucar foi superior ao determinado por Alves (2020), que encontrou
40,93% para esse mesmo residuo. A proporcdo de carbono identificada na palha e no bagaco
de cana-de-agUcar evidencia a composi¢do da estrutura quimica, rica em compostos organicos,
como celulose e hemicelulose, que sdo potenciais fontes de aclcares fermentesciveis, além da

lignina.

4.3 Poder calorifico superior e inferior
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O poder calorifico refere-se a quantidade de energia liberada na forma de calor quando
a biomassa é completamente queimada. Vieira e Farias (2021) explicam que o poder calorifico
inferior (PCI) considera a energia liberada no processo, no qual a &gua € expelida na forma de
vapor, enquanto o poder calorifico superior (PCS) inclui a energia adicional proveniente da
condensacdo completa da agua presente nos gases de combustdo. Na Tabela 13 estdo
evidenciados os resultados determinados para analise de poder calorifico da palha e do bagaco
de cana-de-agucar. Nesse contexto, o PCS encontrado para a palha foi de 18,43 MJ/Kg e para
0 bagaco de 18,46 MJ/Kg. Quanto ao PCI, a palha de cana-de-agUcar apresentou 17,17 MJ/Kg
e 0 bagaco 17,22 MJ/Kg. Esses resultados foram superiores aos descritos por Coelho et al.
(2019), que trabalharam com bagaco de cana-de-agucar determinando um PCS de 18,16 MJ/Kg,
e aos valores abordados por Canettieri et al. (2018), com um PCS de 17,3 MJ/Kg para a palha
de cana-de-acucar, destacando o potencial desses residuos derivados do processamento de cana-

de-acucar como potenciais fontes de energia.

Tabela 13. Poder calorifico dos residuos lignocelulésicos analisados.

Biomassa PCS (MJ/Kg) PCI (MJ/KQ)
Palha de cana-de-agUcar 18,43 17,17
Bagaco de cana-de-aglcar 18,46 17,22

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

4.4 Avaliacdo dos tratamentos térmicos aplicados a palha e ao bagaco de cana-de-acucar

4.4.1 Tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-agucar

Conforme mencionado anteriormente, o objetivo do pré-tratamento de residuos
lignocelulosicos é remover fragBes indesejaveis, facilitando o acesso a celulose, polimero linear
de glicose, viabilizando a producdo de etanol celulésico. Nesse contexto, a identificacdo dos
acucares redutores liberados no processo de tratamento é fundamental para viabilizar os
processos subsequentes de hidrélise enzimatica, fermentacéo e destilacdo. Assim, na Tabela 14
estdo apresentados os resultados da anélise de Aclcares Redutores Totais — ART obtidos ap6s
a aplicacdo do tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-agucar. Observa-
se gque o ensaio 6, realizado a 60 °C por 80 min e com uma proporcao de 75 % entre palha e

bagaco de cana-de-agucar, resultou na maior liberacdo de agucares redutores entre todos 0s



ensaios, atingindo 5,50 g/L.

A literatura denota diversos niveis de agucares redutores atribuidos a aplicagdo do
tratamento com agua quente. Nesse contexto, Jimenez-Gutierrez ef al. (2021) trabalharam a
aplica¢do desse método em lascas de madeira, determinando uma concentragdo de 2,33 g/L
para agucares redutores, na escala laboratorial, apés 120 minutos de tratamento. Ja Souza et al.
(2023), em fungio da aplicagdo da variavel pressdo, demonstraram resultados promissores ao
trabalhem residuos como casca de abacaxi e bagaco de maca, seguindo o tratamento com
explosdo a vapor com pressdo de 1,8 Kgf/cm? e temperatura de 130 °C por 15 min, obtendo
9,6 g/L para o residuo de abacaxi e 18,8 g/L. para o baga¢o de maca.

Tabela 14. Resultados obtidos com a fragao liquida apds o pré-tratamento com agua quente do
bagago e da palha de cana-de-ag¢ucar.

Ensaios Tempo Temperatura (°C) Proporcao ART
(min) (%) (L)

1 20 (-1) 60 (-1) 25(-1) 2,72
2 80 (+1) 60 (-1) 25(-1) 2.40
3 20 (-1) 100 (+1) 25(-1) 1.62
4 80 (+1) 100 (+1) 25 (-1) 2,12
5 20 (-1) 60 (-1) 75 (+1) 3.79
6 80 (+1 60 (-1) 75 (+1) 5.50
7 20 (-1) 100 (+1) 75 (+1) 3.47
8 80 (+1) 100 (+1) 75 (+1) 431
9 50 (0) 80 (0) 50 (0) 3.25
10 50 (0) 80 (0) 50 (0) 2.89
11 50 (0) 80 (0) 50 (0) 2.76

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

O rendimento e a solubiliza¢do dos componentes macromoleculares correspondem a um
indicativo importante da eficiéncia do tratamento com agua quente proposto; os resultados estao

expressos na Figura 16.

Figura 16. Resultado do rendimento e da solubilizagdo dos componentes macromoleculares
para o tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-agucar.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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A reducdo do rendimento massico esta associada a maior solubilizacdo dos componentes
do complexo lignocelulésico durante o processo de tratamento, refletindo na remocéo parcial
de fragdes da hemicelulose e da lignina. Correlacionando os ensaios, o0 experimento 6 indicou
o menor rendimento da fracdo sélida (79,71 %) e a maior solubilizacdo dos componentes
macromoleculares (20,29 %). Consequentemente, destacou-se como 0 ensaio que apresentou
maior liberacdo de agUcares. Acredita-se que esse aspecto possa ser atribuido as condicGes
experimentais que o ensaio foi exposto, como o tempo de 80 min, temperatura de 60 °C e 75 %
na proporcao de palha e bagaco de cana-de-acucar utilizada. Os ensaios 2, 3 e 4 apresentaram
as menores concentracdes de acUcares redutores, consequentemente, demonstraram 0s maiores
indices de rendimento méssico (88,99 % - 92,10 % - 90,62 %), indicando pouca remocéao do
complexo celulose, hemicelulose e lignina. Barbosa et al. (2020) também relataram elevados
rendimentos massicos apds o tratamento com agua quente do bagaco de cana-de-acUcar,
reforcando a influéncia das condigOes operacionais sobre a solubilizagdo do complexo
lignocelulésico.

A metodologia do planejamento experimental propde determinar um modelo empirico
capaz de predizer o processo em estudo por meio das variaveis de entrada: temperatura, tempo
e proporcao de residuo. O Diagrama de Pareto, apresentado na Figura 17, indica que os efeitos
das variaveis proporc¢éo (C), temperatura (B), tempo (A) e a interacdo entre tempo e proporcao
(A*C) sdo significativos a um nivel de 90 % de confianca para os acucares redutores. Assim, é
possivel inferir que a proporcéo foi o fator de maior destaque, especialmente considerando sua
interacdo com o tempo, 0 que pode resultar em maiores concentracdes de agucares redutores
disponiveis no licor apds o tratamento. Quanto ao rendimento do tratamento com agua quente,
indicado na Figura 18, observa-se que os efeitos das variaveis proporcao (C), temperatura (B)
e da interacdo entre esses fatores com o tempo (A) também s&o significativos ao nivel de
confianca de 90 %.

O modelo matematico de 12 ordem que representa a concentracdo de agutcares redutores

e do rendimento é expresso nas equacdes de regressao 8 e 9, respectivamente.
ART (g/L) = 11,23 -0,1278 A - 0,1022 B — 0,0655 C + 0,00306 A*C (8)

Rendimento (%) = 49,66 + 0,552 A + 0,476 B + 0,499 C - 0,00602 A*B — 0,00993 A*C —
0,00690 B*C + 0,000109 A*B*C 9)
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Figura 17. Diagrama de Pareto para os aguUcares redutores liberados na fracdo liquida obtida
apos o tratamento com agua quente (a=0,10).

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Figura 18. Diagrama de Pareto para o rendimento da fracdo sélida obtida apds o tratamento
com &gua quente (a=0,10).

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os dados da andlise de variancia (ANOVA) para as varidveis dependentes estdo
descritos na Tabela 15. O modelo que representa os agucares redutores apos o tratamento com
agua quente demonstrou ser significativo, apresentando um bom coeficiente de determinacgéo
R? igual a 91,65%, com um valor F 16,67 e P-value 0,021. O coeficiente de determinacéo (R?)
indica o grau de representatividade da varidvel independente (X) na explicagdo do
comportamento da variavel dependente (Y). Assim, ele avalia a proporcdo da variacdo

explicada pela equacdo de regressdo em relacdo a variacdo total das respostas (Tischer e
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Gonzalez, 2022). Embora o R? para o rendimento tenha apresentado um valor de 86,96 %, a
significancia do modelo pode ser observada pelo valor F de 10,53 e P-value de 0,040. Logo, 0s
coeficientes significativos ainda representam uma mudanca na resposta para uma unidade de

mudanca preditora, mantendo outras fungdes do modelo constantes.

Tabela 15. Analise de variancia (ANOVA) para as variaveis dependentes no tratamento com
agua quente.

Grau de
_ 2 .~
Modelos liverdade ~ VA1O'F P-value R“ (%) Decis&o
Modelo para os
Aclcares 7 16,67 0,021 91,65 Distribuicdo normal
Redutores
Modelo para o 7 10,53 0,040 86,96 Distribuic&o normal

Rendimento

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Vale destacar que a adequacdo dos modelos para as variaveis dependentes foi avaliada
por meio da analise de normalidade dos residuos. Os testes indicaram que 0s residuos
apresentaram distribuicdo normal, ndo sendo observada a presenca de problemas para ajuste
dos modelos.

A influéncia dos efeitos principais de temperatura, tempo e proporc¢édo de residuo sobre
0s agUcares redutores é apresentada na Figura 19. Os dados destacam que a proporcéo foi o
fator mais relevante, seguida pelo tempo de tratamento. Observa-se que, em condicOes de baixa
temperatura, maior proporcao de palha em relacéo a bagaco e longos tempos de permanéncia
no tratamento, ha maior liberacdo de acglcares redutores. Ja na Figura 20, esta ilustrada a
interacdo entre essas variaveis com o objetivo de maximizar a obtencdo da resposta. Nota-se
uma interacdo significativa apenas entre os fatores tempo e proporcdo, indicando que sua
combinacdo em faixas elevadas aumenta a liberacdo de acgUcares redutores no meio,
contribuindo para as etapas de hidrolise enzimatica, fermentacdo e destilacdo, como ja
mencionado. Por outro lado, as interacOes entre tempo e temperatura, assim como entre
temperatura e proporgdo, ndo foram significativas, sendo representadas por tendéncias

paralelas.
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Figura 19. Influéncia dos efeitos principais sobre a resposta Agucares Redutores no tratamento
com agua quente.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Figura 20. Interacdo entre as varidveis independentes em relagdo a resposta Acucares
Redutores no tratamento com agua quente.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os gréaficos de contorno apresentados na Figura 21 destacam as condicGes ideais de
tratamento que maximizam a obtencdo de acUcares redutores, a0 mesmo tempo em que

minimizam o rendimento do processo, com base nas variaveis de maior interacdo identificadas
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no estudo. A concentragio de agucares redutores alcan¢a niveis maximos em condigdes
especificas, como temperatura de 60 °C, propor¢do de residuo superior a 74% e tempo de
permanéncia no processo acima de 79 minutos, resultando em concentragdes superiores a 5,39
g/L. Assim, o ensaio 6, realizado em condi¢gdes de 60 °C, 80 min e proporg¢ao de 75 % (30 g de
palha e 10 g de bagago de cana-de-agucar), apresentou resultados compativeis com os valores
previstos pelo modelo estatistico. Referente ao grafico de rendimento, os valores expressos em
verde claro (< 80) indicam uma eficiente solubilizagdo do complexo lignocelulésico, resultando

em menores rendimentos da frag¢do sélida, os quais sdo desejaveis para 0 processo.

Figura 21. Grafico de contorno para as respostas Agucares Redutores e Rendimento no
tratamento com agua quente.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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A otimizacdo das variaveis dependentes no estudo do tratamento com agua quente da
palha e do bagaco de cana-de-acUcar para producdo de etanol esta descrita na Figura 22. A
desejabilidade composta (d) foi maximizada, apresentando valores préximos e iguais a 1 para
0 rendimento e 0s acucares redutores. Esses resultados evidenciam que as condicdes
experimentais propostas sdo boas para alcancar uma eficiéncia relevante dentro dos intervalos
estabelecidos. Logo, os fatores investigados oferecem uma visao ampla sobre o processo e,
além disso, contribuem para a obtengdo das respostas. Nesse contexto, na se¢do seguinte, 0
método Steepest Ascent foi aplicado para verificar a possibilidade de ampliacdo ou
deslocamento da regido Otima identificada, bem como avaliar a sensibilidade do processo as

variacdes simultaneas das variaveis tempo, temperatura e proporcéo de residuo.

Figura 22. Otimizacdo das variaveis dependentes no estudo do pre-tratamento hidrotérmico da
palha e do bagaco de cana-de-agucar para producédo de etanol.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

4.4.2 Projecdo do método Steepest Ascent para avaliar o tratamento com agua quente

A metodologia do Steepest Ascent foi aplicada para investigar a variagdo simultanea das

variaveis operacionais, além de examinar o comportamento do sistema no entorno da regido de
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melhor desempenho ja identificada. Assim, a Tabela 16 apresenta os “passos” delimitados para
cada variavel em estudo, considerando os aspectos abordados no planejamento experimental,

com objetivo de reduzir a temperatura e aumentar as variaveis tempo e proporgao.

Tabela 16. Definigcdo do passo para o Steepest Ascent para o tratamento com agua quente.

Variavel de controle Passo em escala natural
Tempo (min) 5,0
Temperatura (°C) 5,0
Proporg¢éo (%) 7,0

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Na Tabela 17 estdo descritos os resultados obtidos com a fracdo liquida ap6s a aplicacéo
do método Steepest Ascent no tratamento com &gua quente da palha e do bagago de cana-de-
acucar. O ensaio 7, realizado com tempo de 85 min, temperatura de 45 °C e proporcéo de 99%
de palha em relagdo ao bagaco, apresentou a maior concentragdo de acucares redutores com
4,86 g/L. Observa-se que ndo houve incremento progressivo da resposta em relacdo ao valor
maximo anteriormente observado no planejamento fatorial. Os resultados mostraram uma
tendéncia de estabilizacdo, seguida de reducgdo dos valores de ART a medida que as variaveis

se afastam da regido de 6tima.

Tabela 17. Resultados obtidos com a fragdo liquida apds a aplicagdo do método Steepest Ascent
no tratamento com agua quente do bagaco e da palha de cana-de-acucar.

Ensaios Tempo (min) Temperatura (°C) Proporcéo (%) ART (g/L)
Origem 50 80 50 2,96
Passo +50 -50 +7 -

1 55 75 57 3,53

2 60 70 64 3,88

3 65 65 71 4,37

4 70 60 78 4,25

5 75 55 85 4,65

6 80 50 92 4,12

7 85 45 99 4,86

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os resultados obtidos no método Steepest Ascent confirmam que o valor maximo de
acucares redutores totais ocorre nas condi¢cdes de tempo em 80 minutos, temperatura de 60°C
e proporc¢éo de 75% de palha em relagdo ao bagacgo de cana-de-agucar, no tratamento com agua
quente, uma vez que nenhum dos ensaios realizados superou o desempenho de 5,50 g/L.
Entretanto, os passos poderiam ter gerado mais ensaios, porém em funcdo das condi¢des de
laboratério foram realizados apenas 7 experimentos. Logo, essa metodologia reforca a regido
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de melhor desempenho e evidencia a adequacdo dos intervalos experimentais inicialmente

abordados.

4.4.3 Pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagago de cana-de-agucar

O pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-acucar foi avaliado com
0 objetivo de investigar a acdo da pressdo na solubilizacdo dos componentes lignocelulésicos
do compésito produzido. Nesse sentido, na Tabela 18 estdo apresentados os resultados obtidos
com a fracdo liquida apds o pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-
acucar. Verifica-se que o ensaio 4, realizado na proporcdo de 90% de palha em relacdo ao
bagaco de cana-de-acUcar e com um tempo de permanéncia em 80 minutos, apresentou a maior
liberacdo de aglicares redutores com 6,64 g/L. Rouabhia, Alvarez-Gallego e Fernandez-Guelfo
(2025) investigaram a aplicacéo do pre-tratamento hidrotérmico em residuos lignocelulésicos,
como casca de arroz e bagaco de cervejaria, obtendo concentragdes de acucares redutores de
3,9 e 4,9 g/L, respectivamente, valores inferiores aos observados no presente estudo. Outras
abordagens sdo relatadas na literatura, associando o pré-tratamento hidrotérmico a métodos
acidos ou alcalinos. Embora essas estratégias promovam maior liberacdo de agUcares redutores,
elas podem favorecer a formagdo de subprodutos indesejaveis, como furfural e
hidroximetilfurfural, em virtude da severidade do processo (Silva et al., 2020; Massardi,
Massini e Silva, 2020).

Tabela 18. Resultados obtidos com a fragdo liquida ap6s o pré-tratamento hidrotérmico do
bagaco e da palha de cana-de-acucar.

Ensaios Tempo (min) Proporgéo (%) ART (g/L)
1 20 (-1) 50 (-1) 3,63
2 80 (+1) 50 (-1) 3,65
3 20 (-1) 90 (+1) 5,49
4 80 (+1) 90 (+1) 6,64
5 50 (0) 70 (0) 4,52
6 50 (0) 70 (0) 4,18
7 50 (0) 70 (0) 4,36

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Os resultados para o rendimento e a solubilizacdo dos componentes macromoleculares
no pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-agUcar estdo ilustrados na

Figura 23. Os ensaios 4 e 5 apresentaram 0s menores indices de rendimento massico com 81,03



e 81,75%, respectivamente, os quais estdo associados a maior liberagdo de agucares redutores
e a maior solubilizagdo dos componentes macromoleculares no meio reacional, conforme
indicado pelos valores de 18,98 e 18,25% Em contraste com outros métodos de pré-tratamento
descritos na literatura, Oliveira, Nunes e Sousa (2020) abordam o pré-tratamento quimico e a
caracterizagdo do baga¢o de cana-de-agucar para produgao de etanol, analisando a eficiéncia do
tratamento basico com hidréxido de sodio (NaOH) a 2% (m/v), atrelado ao acido sulfurico
(H2S04) a 1,5% (v/v), em autoclave sob diferentes tempos. Os autores constataram que apds 30
minutos de aquecimento, o rendimento do pré-tratamento alcangou 83,05%, indicando pouca

solubilizagdo do complexo lignoceluldsico.

Figura 23. Resultado do rendimento e da solubilizagdo dos componentes macromoleculares
para o pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagago de cana-de-agucar.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Com base nas premissas abordadas por Montgomery (1991) acerca do uso de métodos
estatisticos no planejamento experimental, a conducdo correta de experimentos deve estar
fundamentada no conhecimento técnico cientifico do problema, para além dos aspectos
puramente estatisticos. Nesse sentido, a metodologia do planejamento experimental foi adotada
buscando determinar um modelo que permita a obtengido de resultados passiveis de ajustes e
refinamentos ao longo do planejamento, destacando-se, principalmente, o efeito da variavel
pressdo em relagdo a obtencgdo das respostas durante o processo.

Na Figura 24 esta ilustrado o Diagrama de Pareto para os agucares redutores liberados
na fragdo liquida obtida apos o pré-tratamento hidrotérmico. Observa-se que apenas a variavel

proporgao (B) foi siginificativa a um nivel de 90% de confian¢a para os agucares liberados no
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processo. Logo, as variagbes no tempo, dentro do intervalo de ensaios realizados, nédo
provocaram alteracGes estatisticamente significativas na resposta. Ademais, é possivel inferir
que a quantidade de acucares redutores € mais sensivel a composi¢do do material do que ao
tempo de permanéncia, no intervalo de ensaios propostos. Por outro lado, o Diagrama de Pareto
para 0 Rendimento, expresso na Figura 25, indicou que os efeitos das variaveis tempo (A) e
proporcdo (B) foram significativos ao nivel de 90% de confianca. Assim, ambas exercem

influéncia sobre a quantidade de fragcdo solida recuperada apés o pre-tratamento.

Figura 24. Diagrama de Pareto para os agUcares redutores liberados na fracdo liquida obtida
apos o pré-tratamento hidrotérmico (a=0,10).

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Figura 25. Diagrama de Pareto para o rendimento da fracdo sélida obtida apds o pré-
tratamento hidrotérmico (a=0,10).

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).
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As Equacdes 10 e 11 descrevem o modelo matermatico que representa a concentracéo
de agucares redutores e o rendimento expressos para o pré-tratamento hidrotérmico da palha e
do bagaco de cana-de-agucar para producdo de etanol. Vale ressaltar que essas expressdes

sintetizam o comportamento do processo e permitem interpretacdes operacionais.
ART (g/L)= 0,401 + 0,0606 B (10)

Rendimento (%) = 87,133 - 0,01917 A - 0,0525 B (11)

A discussao dos resultados da analise de variancia (ANOVA), descritos na Tabela 19,
permite avaliar a adequacdo do modelo em estudo, bem como a significancia dos fatores e de
suas interacOes na reposta experimental. Nesse sentido, 0 modelo proposto que representa 0s
acUcares redutores apds o pré-tratamento hidrotérmico apresentou um coeficiente de
determinacdo R? igual a 80,49%, com um valor de F 25,76 e P-value 0,004. J4 o modelo
estabelecido para o rendimento indicou um R? de 82,85%, com um valor de F 15,49 e P-value
em 0,013. Referente aos valores de R?, Montgomery (2009) justifica que valores extremamente
elevados ndo sdo um requisito exclusivo para validacdo do modelo. Logo, a significancia do
modelo pode ser observada nos valores de F e P-value. Além disso, o teste de Lack-of-fit indicou

que o modelo representa bem a regido experimental.

Tabela 19. Anélise de Variancia (ANOVA) para as variaveis dependentes no pré-tratamento
hidrotérmico.

Grau de X
Modelos liberdade Valor F P-value R2 (%) Deciséo
Modelo para os
Acucares 1 25,76 0,004 80,49 Residuos normais
Redutores
Modelo para o 2 15,49 0,013 82,85 Residuos normais

Rendimento

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

A influéncia dos efeitos principais de tempo e proporcéao sobre os agucares redutores e 0
rendimento esta ilustrada nas Figuras 26 e 27, respectivamente. No que diz respeito aos agucares

redutores, os resultados indicam que a proporcao foi a variavel mais relevante. Assim, elevados
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indices de proporcédo de palha em relagdo ao bagaco potencializam a obtencdo de aglcares. Ja
para o rendimento da fracdo solida, observa-se que sua reducdo € expressiva em elevados indices
de proporcéo, considerando que a composicdo da biomassa exerce influéncia sobre a
solubilizacdo dos componentes estruturais. O tempo também foi significativo considerando sua
capacidade de intensificar o pré-tratamento e promover o rompimento da matriz celulose,

hemicelulose e lignina.

Figura 26. Influéncia dos efeitos principais sobre a resposta Aglcares Redutores no pré-
tratamento hidrotérmico.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Figura 27. Influéncia dos efeitos principais sobre a resposta Rendimento no pre-tratamento
hidrotérmico.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Na Figura 28 esta ilustrado o grafico de contorno atribuido a resposta rendimento da
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fracdo solida para o pré-tratamento hidrotérmico. Os resultados indicam que a regido em azul
escuro abrange os menores valores de rendimento massico, indicando a maior solubilizacdo da
matriz lignocelulésica. O ensaio 4, realizado na proporc¢édo 80% de palha em relagdo ao bagaco
de cana-de-acUcar e tempo de permanéncia em 80 minutos, apresentou rendimento da fracédo
solida de 81,03%. Assim, esse resultado foi superior ao esperado para propor¢des menores de
residuo, visto que o programa estipulou uma fracdo de 89% de palha em relacdo ao bagaco para
atingir valores proximos a esse mesmo rendimento. Ressalta-se que o fator tempo néo foi
estatisticamente significativo para a resposta agucares redutores; por isso, ndo foi apresentado

grafico de contorno para essa variavel dependente.

Figura 28. Grafico de contorno para a resposta Rendimento no pre-tratamento hidrotérmico.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Na Figura 29 estd ilustrado a funcdo de otimizacdo (Desirability) das variaveis
dependentes no estudo do pré-tratamento hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-agucar
para producéo de etanol. A desejabilidade composta (D) apresentou valor de 0,85, proximo de
1, indicando que a combinacdo de tempo em 80 minutos e a proporcao de 90% de palha em
relacdo ao bagago de cana-de-agucar é altamente desejavel para minimizar o rendimento e
maximizar a liberagdo de acUcares redutores, obtendo 5,86 g/L. Entretanto, o ensaio 4 foi
realizado com apenas 80% de palha em relacdo ao bagaco de cana-de-acuUcar e indicou 6,64 g/L
de acUcares redutores. Vale ressaltar que a interacdo entre as variaveis tempo e proporcéo,

apesar de ndo significariva na andlise ANOVA, ndo impede que o ponto 6timo esteja nos niveis
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méaximos dos fatores.

Figura 29. Otimizacao das variaveis dependentes no estudo do pré-tratamento hidrotérmico da
palha e do bagaco de cana-de-agucar para producédo de etanol.

Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Em sintese, as analises estatisticas permitiram caracterizar o comportamento do
processo de pré-tratamento hidrotérmico e do tratamento com agua quente aplicados a palha e
ao bagaco de cana-de-acucar, visando a producdo de etanol. A otimizacdo das variaveis
possibilitou a identificacdo das regides de melhor desempenho com base nos ensaios propostos.
A aplicacdo do método Steepest Ascent indicou a exploracdo de rotas fora do dominio
experimental, contudo, sem resultar em um aprimoramento significativo da resposta. No pré-
tratamento hidrotérmico, observou-se efeito da variavel pressdo, evidenciado pelo elevado
indice de acucares redutores totais, de 6,64 g/L. De forma comparativa, o tratamento com agua
quente promoveu a liberacdo de acglUcares em niveis significativos sob condi¢bes de baixa
severidade, enquanto o pré-tratamento hidrotérmico operou em condic¢es de maior severidade,
associando temperatura e pressao, o que favoreceu a ruptura da estrutura lignocelulésica e

resultou em maior liberacéo de agUcares.

4.5 Caracterizacdo da palha e do bagaco de cana-de-agUcar
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4.5.1 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR-ATR)

A analise de espectroscopia de absorcao na regido do infravermelho (FTIR-ATR) foi
realizada para identificar grupos funcionais e caracterizar a composi¢do quimica da palha e do
bagaco de cana-de-acUcar. De acordo com as Figuras 30 e 31, é possivel observar bandas
caracteristicas de ligacdes O-H (2900-3400 cm?), mais acentuadas no espectro da palha, e
grupos carbonila em 1500 e 1650 cm™ para ambos residuos (Rodrigues et al., 2020). Raszl et
al. (2024) reportaram que as bandas préximas a 3300 cm* podem ser atribuidas a presenca de
ligacGes de hidrogénio entre as moléculas de glicose. A presenca da celulose pode ser
identificada nas amostras pelas bandas em 1429 cm, enquanto a hemicelulose é encontrada
nas faixas entre 1245 e 1735 cm!, onde sdo observadas ligacdes C-H e C=0 (Jia et al., 2022).
Ja Chen e Jhou (2020) descreveram que as bandas atribuidas aos comprimentos 2848 e 2922
cm-! correspondem ao estiramento assimétrico e simétrico de ligagdes C-H em grupos metila e

metileno, derivados de lipideos e cadeias alifaticas da hemicelulose.

Figura 30. Espectro de FTIR da amostra de palha de cana-de-agucar in natura.
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Figura 31. Espectro de FTIR da amostra de bagago de cana-de-agucar in natura.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

4.5.2 Andlise termogravimétrica (TG/DTG)

A andlise termogravimeétrica (TG) e sua derivada (DTG) fornecem informagdes
fundamentais para compreender o comportamento térmico da palha e do bagaco de cana-de-
acucar sob condicdes de pirdlise lenta. Na Figura 32 esté ilustrada a curva de TG do material
antes e apos a aplicacdo do tratamento com agua quente, considerando a melhor condicdo
encontrada, correspondente a proporc¢do de 75% de residuo.

Observa-se que a regido de baixa temperatura (20-150°C) é caracterizada pela perda
inicial de massa em funcdo da umidade do material. A amostra tratada apresenta uma perda de
massa menor nessa faixa, fator que pode ser causado pela remogdo de grupos hidrofilicos e
componentes amorfos. Ja na regido intermediaria (200-380°C) a amostra tratada apresenta
maior taxa de perda de massa, levando a considerar a decomposicdo dos polissacarideos
estruturais. Esse aspecto leva a inferir que a hemicelulose foi removida parcialmente,
aumentando a exposic¢do da celulose, tendo em vista que esse comportamento de curva é comum
em materiais submetidos a tratamentos hidrotermais. A regido de alta temperatura (390-
1000°C) ¢ responsavel pela degradacéo da lignina, devido a sua natureza amorfa, e a formacao

do residuo carbonaceo. A amostra tratada apresentou um menor indice de residuo ao final do
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processo em 1000°C, sugerindo a maior reducdo do teor de lignina e alteragdo da estrutura

lignocelulosica.

Figura 32. Curva de TG expressa para 0 ensaio 6 antes e apés a aplicacao do tratamento com
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Segundo Marques et al. (2022) o comportamento observado nesses resultados é comum

para residuos lignocelul6sicos como palha e bagaco de cana-de-agUcar, sendo caracterizado

pela remocdo de agua em aproximadamente 100 °C, pela degradacdo da hemicelulose e

exposicao da celulose em torno de 350 °C, além da degradacéo da lignina em temperaturas mais

elevadas, justificada pela sua maior complexidade estrutural e estabilidade térmica. De forma

distinta, Grotto et al. (2021) destacam que a hemicelulose se decomp6e em faixas térmicas de

275-305°C, enquanto a celulose é degradada entre 300-325°C, resultando em uma perda de

massa de 22% nessa etapa.

Na Figura 33 esta apresentada a curva de DTG antes e ap0s a aplicacdo do tratamento

com agua quente para o ensaio 6, proporcao de 75% de residuo.
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Figura 33. Curva de DTG expressa para 0 ensaio 6 antes e apos a aplica¢do do tratamento
com agua quente a uma taxa de aquecimento de 10°C/min.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

As curvas de DTG exibem o pico de baixa intensidade associado a umidade do material,
entrando em concordancia com a curva da TG. Além disso, destaca-se o pico principal
correspondente a degradacdo da celulose mais acentuado para a amostra in natura. Enquanto
para a amostra tratada o pico apresenta-se mais deslocado e estreito, indicando maior
reatividade térmica do material com a degradagdo mais concentrada em uma faixa estreita de
temperatura. Os picos expressos nas faixas de 180, 213, 301 e 421°C podem ser relacionados a
energia necessaria para a quebra das ligacdes quimicas ligadas a liberacdo de energia. Najafi,
Sani e Sobati (2024) salientam que a desvolatilizacdo da celulose ocorre em 370 °C, no estagio
de pirdlise ativa. J& Santos et al. (2022) discorrem que o pico indicado em 230 °C é derivado
da presenca de lignina na biomassa biomassa lignocelulésica. No presente estudo, a amostra
tratada apresentou reducdo da intensidade desse pico, inferindo uma remocéo ou modificacdo

estrutural da lignina promovida pelo tratamento aplicado.

4.5.3 Cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC)

Os acucares, 0s acidos organicos e 0s produtos de degradacao presentes nos hidrolisados
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obtidos no pré-tratamento hidrotérmico e no tratamento com agua quente foram identificados e
quantificados por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC). Nesse sentido, as
concentragdes desses componentes estao descritas na Tabela 20. Os perfis cromatograficos para

0s 3 ensaios estdo ilustrados no Apéncia A.

Tabela 20. Composic¢do quimica dos hidrolisados obtidos apds o pré-tratamento hidrotérmico e
o tratamento com agua quente da palha e do bagaco de cana-de-acgucar.

Ensaio Condicdo de tratamento Glicose Xilose

Tratamento com agua quente
6 2,29 2,55
80 min — 60°C — 75%P/B

Steepest Ascent
7 1,74 1,86
85 min — 45°C — 99%P/B

Pré-tratamento Hidrotérmico
4 2,78 2,96
80 min — 1 bar — 90%P/B

Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

De acordo com os dados observados, 0 ensaio 4 apresentou a maior concentracdo de
glicose (2,78 g/L) e xilose (2,96 g/L), semelhante aos dados encontrados por Jafari e Sourki
(2024), considerando a eficiéncia do pré-tratamento na quebra estrutural da biomassa e na
solubilizaco dos polissacarideos. Alves et al. (2025) trabalharam residuos como palha e bagaco
de cana-de-agUcar, destacando a maior liberacdo de xilose (agucar C5) nos licores devido a
estrutura heterogénea das hemiceluloses. Além disso, esse fator pode ser justificado mediante
a maior severidade do processo, facilitando a ruptura das ligagoes B-1,4-glicosidicas da matriz
lignocelulosica. Por outro lado, 0 ensaio 7 apresentou a menor concentragao de xilose e glicose,
no método do Steepest Ascent, indicando que apesar da elevada proporcao de palha em relacéo
ao bagaco de cana-de-agucar (99%), a baixa temperatura utilizada (45°C) foi um fator limitante
para a extracdo dos agUcares estruturais. A sacarose e o glicerol foram detectados em menor

quantidade, bem como a sacarose ndo foi observada no pré-tratamento hidrotérmico.
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5 CONCLUSOES

A palha e o bagaco de cana-de-aclcar tém demonstrado crescente potencial para a
geracéo de etanol, abrindo novas possibilidades de aplicacdo para esses residuos e promovendo
uma maior integracdo entre o setor industrial e 0 meio ambiente.

A aplicacdo do planejamento experimental completo ao tratamento com agua quente
permitiu identificar a significAncia das varidveis operacionais em estudo. Logo, o ensaio 6
correspondente a 80 minutos, 60°C e 75% de palha em relacdo ao bagaco de cana-de-agucar
apresentou a maior liberacdo de acucares com 5,50 g/L. A aplicacdo do método Steepest Ascent
ndo resultou em ganhos adicionais ao processo, indicando que a regido inicial ja se encontrava
proximo da condicdo 6tima, validando a eficiéncia do planejamento adotado.

No pré-tratamento hidrotérmico observou-se um aumento da severidade do processo,
associada ao efeito combinado do tempo, proporcao de residuo e pressao, fator que aumentou
de forma significativa a solubilizacdo dos componentes lignocelulésicos presentes nos
materiais. O ensaio 4 realizado em autoclave, com 80 minutos e proporcao de 90%, apresentou
a maior liberacdo de acgucares redutores com 6,64 g/L, acompanhada da reducéo do rendimento
massico da fracdo solida. A andlise estatistica confirmou a significancia dos modelos, com
coeficientes de determinagéo positivos e validados por ANOVA, assegurando a confiabilidade
dos dados.

O pré-tratamento hidrotérmico demonstrou ser mais eficiente na liberacdo de agucares
redutores quando comparado o tratamento com agua quente, principalmente em fungéo da acéo
da pressdo que intensifica o rompimento das ligacdes lignina-carboidrato. Entretanto, o
tratamento com agua quente, nas condi¢des propostas, pode ser considerado uma alternativa
mais simples, considerando as estratégias de economia de agua e energia.

Dessa forma, o pré-tratamento hidrotérmico e o tratamento com agua quente sdo
alternativas promissoras e ambientalmente adequadas para a valorizacdo de residuos
lignocelulédsicos aplicados a producdo de etanol. Além disso, o estudo estd alinhado aos
critérios Environmental, Social and Governance (ESG) e aos Objetivos de Desenvolvimento
Sustentavel (ODS) 7, 9, 12 e 13 da ONU, ao incentivar o uso de fontes renovaveis, o

desenvolvimento tecnoldgico sustentavel e a reducdo das emissbes de GEE.
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Prezados Dr. Guilherme Cordeiro e Dr2 Marlene Oliveira, venho
respeitosamente solicitar a doacdo de palha e bagaco de cana-de-aglcar para
fundamentar a pesquisa de mestrado que tem por titulo o “Estudo do pré- tratamento
hidrotérmico da palha e do bagaco de cana-de-agucar para producdo de etanol”. A
presente pesquisa € justificada em detrimento ao aproveitamento de biomassa residual
para producéo de etanol entrando em concordancia com os principios estabelecidos

nos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel — ODS e na Quimica Verde.
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APENDICE A

Figura A.1 Cromatograma ilustrativo para o ensaio 6 referente ao tratamento com agua quente

da palha e do bagaco de cana-de-acgucar.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

Figura A.2 Cromatograma ilustrativo para o ensaio 7 referente a metodologia Steep Ascent no

tratamento com agua gquente da palha e do bagaco de cana-de-acUcar.
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Figura A.3 Cromatograma ilustrativo para o ensaio 4 no pré-tratamento hidrotérmico da palha

e do bagaco de cana-de-acUcar.
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