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RESUMO 

Este trabalho teve por objetivo a produção de acetato de celulose (AC) a partir da 

torta de dendê in natura (TD) submetida a diferentes tratamentos químicos: 

branqueamento (TDB), alcalino (TDA) e alcalino seguido de branqueamento (TDAB). 

O AC foi obtido dos diferentes materiais por acetilação homogênea nas relações 

mássicas: 1:5, 1:10 e 1:15 (ácido acético), 1:15 (anidrido acético) e 1:0,1 (ácido 

sulfúrico). As reações foram realizadas a temperatura ambiente sob agitação 

constante (120 rpm, 24 h). A caracterização foi feita por meio das técnicas de 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), espectroscopia na região do infravermelho 

(FTIR) ressonância magnética nuclear (1H e 13C-RNM). O grau de substituição (GS) foi 

determinado por titulação com solução de hidróxido de sódio 0,25 mol.L-1, sendo 

confirmados por  FTIR e RMN de 1H e 13C com diferentes GS. Os AC sintesiados a 

partir da combinação dos pré-tratamentos apresentaram GS de 2,81 (TDAB5), 3,02 

(TDAB10) e 3,07 (TDAB15), sendo, portanto, caracterizados como triacetato de 

celulose, correspondendo aos valores de rendimentos (m/m) de 50,45%, 65,5% e 

97,21%. Mediante a análise dos resultados a TDAB15 foi a melhor condição para 

produção do acetato de celulose da torta de dendê. 
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ABSTRACT 

This work aimed to produce cellulose acetate (CA) from in natura palm kernel pie 

(TD) it was subjected to different chemical treatments: bleaching (TDB), alkaline 

(TDA) and alkaline followed by bleaching (TDAB). The CA was obtained from the 

different materials by homogeneous acetylation in the mass ratios: 1:5, 1:10 and 1:15 

(acetic acid), 1:15 (acetic anhydride) and 1:0.1 (sulfuric acid). Reactions were carried 

out at room temperature under constant stirring (120 rpm, 24 h). The characterization 

was performed using scanning electron microscopy (SEM), infrared spectroscopy 

(FTIR) and nuclear magnetic resonance (1H and 13C-NMR) techniques. The degree 

of substitution (GS) was determined by titration with 0.25 mol.L-1 sodium hydroxide 

solution, being confirmed by FTIR and 1H and 13C NMR with different GS. The CA 

synthesized from the combination of pre-treatments presented DS of 2.81 (TDAB5), 

3.02 (TDAB10) and 3.07 (TDAB15), being, therefore, it characterized as cellulose 

triacetate, corresponding to the yield values (m/m) of 50.45%, 65.5% and 97.21%. By 

analyzing the results, TDAB15 was the best condition for obtaining cellulose acetate 

from palm kernel cake. 

 

Keywords: Acetylation. Biopolymer. Acetylacetate. Biotransformation. 
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1. INTRODUÇÃO 

A agroindústria produz muitos resíduos, chegando a toneladas que são 

descartadas ou subutilizadas, desperdiçando com isso, um grande potencial 

econômico. Um dos mais promissores, e subutilizados, são os lignocelulósicos. Liu 

et al. (2018) caracteriza esse polímero como uma matéria-prima farta, biodegradável 

e ecologicamente correta. Ainda de acordo com Rangabhashiyam e 

Balasubramanian (2019) a utilização desse material tem relevância mundial, pelo 

fato de ter fartamente distribuído e também ser uma fonte renovável de energia, 

tento as atividades agrícolas e rejeitos florestais como sua principal fonte. 

O Estado do Pará é o maior produtor nacional de dendê, no ano de 2020, 

sua produção foi de 2.829.443 t de cachos de dendê, com área colhida de 188.542 

ha que resultou em produtividade média de 15.010 kg.ha-1, representando 98,66% 

da produção brasileira (IBGE,  2020). Anualmente, gera cerca de 2 milhões de 

toneladas de subprodutos, sendo que cerca de 25% representam a torta resultante 

da prensagem do mesocarpo do fruto. Cada tonelada de óleo produzida 

corresponde a, aproximadamente, uma tonelada de fibras do fruto, sendo esta 

usada para queima em fornos de caldeira para geração de energia ou compostagem 

(CONAB, 2020).   

Liu et al. (2018) aponta várias aplicações a materiais lignocelulósicos como 

viscose rayon, nitrato de celulose, acetato de celulose, nano fibrilação de celulose e 

fermentação em etanol, dentre outras. Deles, o mais versátil é o acetato de celulose, 

que, de acordo com Wsoo et al. (2020), é quimicamente definido como um éster de 

celulose biocompatível, biodegradável, não toxico, absorver pouca água e 

resistência térmica e que é aplicável na engenharia de tecidos, no combate a 

bactérias, distribuição de medicamentos, curativo de feridas e confecção de agulhas 

de seringas eletro afiadas que podem fornecer antioxidantes, drogas anti-

inflamatórias não-esteroidais e vitaminas. 

 O AC é mais comumente preparado por tratamento de celulose com ácido 

acético e anidrido acético na presença de um catalisador (ácido sulfúrico). O produto 

é um composto totalmente acetilado conhecido como acetato de celulose primário, 

ou, mais apropriadamente, triacetato de celulose (GEORGE et al., 2019). O acetato 

de celulose é um derivado de celulose esterificado amplamente conhecido por suas 
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propriedades e aplicações: é um polímero neutro, tem um baixo custo, é utilizado em 

processos de separação por membranas, suporte de matrizes para liberação 

controlada de fármacos e tem a capacidade de formação de filmes transparentes 

(ibid., 2019). 

Do ponto de vista ambiental, o aproveitamento da torta do dendê se 

apresenta como matéria-prima de baixo custo para a produção do acetato de 

celulose e/ou derivados, e por essa razão, é uma alternativa para reduzir os 

impactos deste resíduo no meio ambiente. 

2. OBJETIVOS 

2.1. OBJETIVO GERAL 

Avaliar a relação de ácido acético nas reações de acetilação para a 

produção do acetato de celulose a partir da torta de dendê. 

2.1.1. Objetivos Específicos 

● Realizar a análise imediata da torta de dendê in natura; 

● Determinar a composição química da torta de dendê; 

● Realizar a deslignificação e branqueamento da torta de dendê;  

● Avaliar os rendimentos após os processos de deslignificação com 

hidróxido de sódio e branqueamento com clorito de sódio; 

● Realizar reações de acetilação da torta de dendê obtidas no processo de 

deslignificação e branqueamento a partir das relações 1:5, 10 e 15 (m/m) de ácido 

acético e 1:15 (m/m) de anidrido acético e 1:0,1 (m/m) de ácido sulfúrico; 

● Avaliar os rendimentos do acetato de celulose produzido nas diferentes 

condições; 

● Caracterizar os materiais de partida e os produtos da síntese pelos 

químicos e físicos (MEV, FTIR e RMN de 1H e 13C); 

● Determinar o grau de substituição dos produtos obtidos pelos métodos 

químicos e físicos (titrimetria ácido-base e RMN de 1H e 13C). 
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3. REFERENCIAL TEÓRICO 

3.1. RESÍDUOS AGROINDUSTRIAIS 

Resíduo agroindustrial é todo lixo produzido a partir de atividades agrícolas 

industriais e que não possui valor econômico agregado. Segundo Toller (2016), o 

destino adequado desses materiais é um dos maiores desafios do país ao mesmo 

tempo que abrem margem para um maior número de projetos de sustentabilidade, 

sendo na indústria de alimentos que se encontram os melhores resíduos para 

reaproveitamento.  

O aproveitamento correto dos resíduos minimiza o impacto ambiental e 

acúmulo de lixo, além das moléculas presentes neles que podem ser reaproveitadas 

para desenvolver outros produtos (BRITO, 2020), guardando, assim, um potencial 

econômico tal como também afirmado por Magalhães et al. (2019). A intensa busca 

para a reutilização (ou reciclagem) de resíduos agroindustriais é para agregar-lhe 

valor econômico (ROCHA et al., 2016).  

Apesar desse grande potencial, há muitos fatores que impedem os 

produtores (e pequenas empresas) de realizar esse tipo de operação, tais fatores 

são tanto de ordem logística, quanto econômica, fazendo com que se opte por 

queimá-los em detrimento de destiná-lo a fins mais rentáveis (BHATNAGAR, 

TOLVANEN e KONTTINEN, 2020). De fato, várias rotas químicas para produção 

energética têm por base produtos químicos como celulose, hemicelulose e lignina, 

dentre outras (LOZANO e LOZANO, 2017). Isso estaria em desacordo com a 

legislação ambiental (Lei nº 13.205 de 02/ago/2010 – Lei da Política Nacional de 

Resíduos Sólidos – PNRS) que prevê que a empresa controle a poluição advinda 

dos seus processos na biosfera local, além de incrementar na receita na empresa 

(AQUARONE, BORZANI e LIMA, 1990).  

Segundo Yuan, Yu e Shen (2019) os resíduos de biomassa além da 

vantagem econômica e sua alta disponibilidade, ainda são biodegradáveis e ajudam 

a combater o efeito estufa.  

Os materiais lignocelulósicos são um tipo de resíduo de biomassa composto 

por celulose, hemicelulose, pectina e lignina não hidratada e que representam o 

maior potencial mundial para a produção de biocombustíveis. Exemplos desse tipo 

de material são cascas de coco, resíduos de algodão, bagaço de cana-de-açúcar, 
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palha de trigo, arroz e milho, resíduos de madeira florestal e resíduos de papel e, 

claro, a torta de dendê (MACHINENI, 2019). 

3.2. A INDÚSTRIA DO DENDÊ 

O dendezeiro (Elaeis guineensis Jacq.) é uma palmeira de origem centro-

africana monocotiledônea com grandes folhas pinadas e com um caule coluna 

solitário da família Arecaceae. Ele tem um sistema fasciculado que permite sua 

grande adaptação a diferentes tipos de solo. Seus frutos são em forma de cachos 

que comporta em média 1500 frutos, todo esse conjunto pesa aproximadamente de 

15 kg de onde se extrai o óleo. (OLIVEIRA et al., 2017; HOMMA, 2016).  

Ele é muito utilizado no mundo para a extração de óleo vegetal e os 

produtos oriundos desse processo são reutilizados como matriz energética, além de 

outras aplicações, esses fatores fazem com que grandes áreas sejam destinadas ao 

seu cultivo (BRAZILIO et al., 2012). A cultura desta planta no Brasil sofreu um 

expressivo aumento na última década por conta da produção de biodiesel a partir do 

óleo (COSTA et al., 2018). Lameira, Vieira e Toledo (2016) relatam diversos 

programas e órgãos nacionais e internacionais para o cultivo da planta na Amazônia 

desde 1980. 

Para Nahum e Santos (2018), o dendezeiro possui um enorme rendimento 

de óleo quando comparado a outras oleaginosas (coqueiro e oliveira), com exceção 

das algas, chegando a uma produção anual de 25 a 28 toneladas de ha. Dentre os 

países que mais se destacam na produção de óleo nas Américas, se encontra o 

Brasil, que no ano de 2016 teve um aumento de 1,5% de produção. Cabe frisar que 

desde 1970 houve uma duplicação de produção do óleo em nível mundial e uma 

década depois já representava metade do óleo vegetal comercializado no mundo 

(HOMMA, 2016).  

O Brasil é referência mundial em produção do óleo de dendê, de fato, o país 

destina cerca de 75 milhões de hectares de terra a plantação de dendê, sobretudo 

nos estados do PA, BA e AP. Sendo que no ano de 2018, o Pará produziu 

aproximadamente 251.132.800 t de fibras do fruto de dendê como consequência da 

extração do seu óleo, lembrando que cada tonelada de óleo produzido equivale a 

igual produção de fibra do fruto (EMBRAPA, 2019; CONAB, 2019).  

Segundo Costa et al. (2018), a indústria do dendê teve um grande 

crescimento nos últimos dez anos por ser material prima no processo de 
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esterificação do biodiesel. Além de ser uma planta que participa na recuperação de 

áreas degradas e que ainda traz benefícios econômicos. Todos esses fatores 

tornam a cultura do dendê uma potência econômico-ambiental para empresas que 

desejam aliar economia e meio-ambiente. De acordo com Homma (2016), esta 

combinação só será possível com a inserção integral dele na economia regional. 

Lameira, Vieira e Toledo (2016) listam uma série de empresas que utilizam o óleo de 

dendê na indústria alimentícia e cosmética, além de produção de biodiesel, o que 

demonstra os inúmeros setores onde ele pode ser aplicado. 

Na cadeia produtiva do óleo de dendê, é produzido ao final do processo 

grandes quantidades de resíduos ricos em lignocelulose que podem ser utilizados 

como matéria-prima de baixo custo para a produção de diversos materiais feitos a 

partir de acetato de celulose, de fato, segundo Oliveira et al. (2017) o 

aproveitamento destes produtos de fim de processo permitiria a redução do impacto 

ambiental e também incrementaria na receita da cadeia produtiva da indústria. Estes 

fatos estariam de acordo com o pensamento de Santos, Corrêa e França (2019) 

para os quais é na agroindústria que se encontram as maiores quantidades de 

biomassa para a produção de combustíveis de segunda geração. 

3.2.1. A torta de Dendê 

Segundo Oliveira et al. (2017), o fruto do dendezeiro é uma drupa séssil de 

tamanho próximo a 5 cm e de massa variável (entre 3 e 30 g), sendo que sua 

semente uma noz protegida por uma polpa rica em óleo, além do mesocarpo, 

comporta de uma a três amêndoas. Depois de extraído o óleo e seco o respectivo 

resíduo é obtido a torta de dendê. Ela é rica em fibras celulósicas que apresentam 

potencial econômico para reaproveitamento e, consequente, valor econômico a ela 

agregado (MORAES et al., 2016).  

Supian et al. (2019) defendem que uma produção sustentável dessa 

indústria requer o máximo de aproveitamento do cacho em todo o processo, 

incluindo os resíduos, pois 24% de resíduos sólidos produzidos na cadeia produtiva 

de dendê se devem a seus cachos vazios. Ramlee et al. (2019) relatam que na 

Malásia a rica cultura do dendê originou grandes quantidades de materiais 

biomássicos, especialmente na forma de troncos, cachos vazios e mesocarpos 

dentre outros. Muitos trabalhos são desenvolvidos a fim de reaproveitar todos esses 

resíduos, a Tabela 1 apresenta algumas dessas aplicações: 
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Tabela 1 - Destinos do bagaço de dendê. 

Aplicação Referências 

Produção de ração para alimentação de ruminantes SOUZA et al. (2010) 

Combustível nas caldeiras BAHMID et al. (2013) 

Adubo FERREIRA (2013) 

Produção de etanol de 2ª geração TEXEIRA et al. (2018) 

Construção civil FERNANDES et al. (2019) 

Fonte: O autor (2020). 

Em termos químicos, o bagaço de dendê é rico em fibra, proteína bruta (14% 

a 15%) com uma digestibilidade orgânica de até 60%, um teor de água de 11%, 48 

% de carboidrato (quase todos oriundos da celulose) e 4% de cinzas, sendo esta 

composta por P, Ca, Mg, K, S, Zn, Fe, Mn, Mo e Se (OLIVEIRA et al., 2017). De 

acordo com Nazareno et al. (2018) em termos de macromoléculas, a fibra do dendê 

é rica em lignocelulose, esse fato está de acordo com Catelan e Pironi (2019) que 

apontam os resíduos agroindustrial como as principais fontes lignocelulósicas. 

Porém apesar deste grande potencial, é necessárias certas observações, como o 

fato deste produto sofrer rápida degradação (SULAIMAN e ABDULLAH, 2011). 

A torta de dendê é majoritariamente constituída de celulose (59,7%), 

hemicelulose (22,1%) e de lignina (18,1%) (SULAIMAN e ABDULLAH, 2011). 

Segundo Nazareno et al. (2018), o baixo custo e a alta quantidade de celulose 

encontrada na torta de dendê o tornam atraente seu reaproveitamento, tornando o 

processo de extração do óleo do mesocarpo mais eficiente, rentável e sustentável. 

Os cachos vazios do dendê apresentam um teor de 48% a 65% de celulose. Essas 

características o tornam uma excelente fonte para materiais poliméricos (RAMLEE et 

al., 2019). 

3.2.2. Produção Anual 

O Estado do Pará é o maior produtor nacional de dendê, no ano de 2020, 

sua produção foi de, aproximadamente, 2.829.443 t de cachos de dendê, com área 

colhida de 188.542 ha que resultou em produtividade média de 15.010 kg.ha-1, 

representando 98,66% da produção brasileira (IBGE,  2020). Anualmente, gera 

cerca de 2 milhões de toneladas de subprodutos, sendo que cerca de 25% 

representam a torta resultante da prensagem do mesocarpo do fruto. 



22 
 

3.3. BIOMASSA LIGNOCELULÓSICA 

De acordo com Gaete, Teodoro e Martinazo (2020), a biomassa de resíduos 

agrícolas pode ser advinda da indústria como subproduto da cadeia produtiva de 

alguma cultura.  A biomassa lignocelulósica pode substituir materiais advindos do 

petróleo, uma vez que são originados uma cadeia produtiva renovável e abundante 

ao contrário deste último, essa prática é chamada de biorrefinaria. Além disso, sua 

aplicação é imensa possuindo capacidade de ser utilizada como biocombustível, 

produtos químicos diversos e fonte para a síntese de novos materiais. Somado a 

isso, ainda se tem a questão desses resíduos não serem fontes alimentícias, o que 

faz com que não haja competição por terras cultiváveis para seu plantio.  

Serpa et al. (2020) argumenta que a economia contemporânea é baseada 

em sustentabilidade, o que força a pesquisa em reaproveitamento de materiais não-

renováveis e, também, em utilização de materiais que visem renováveis e que visem 

a substituição de derivados do petróleo; é nesse cenário que as biomassas 

lignocelulósicas se encaixam, pois são abundantes, renováveis e não comestíveis, 

além de guardarem altíssimo potencial transformacional e aplicável. As principais 

fontes estudadas para a obtenção desse material são madeira, algodão, juta, 

cânhamo, milho, arroz, palha de trigo, sisal e bagaço de cana-de-açúcar (MOURA et 

al., 2018). 

A parede celular de materiais construídos de biomassa lignocelulósica tem 

uma composição química feita de celulose, hemicelulose e muitos componentes 

inorgânicos e ainda outros componentes orgânicos tais como fenólicos, 

aminoácidos, grupos acetis, pigmentos etc. Além disso, a depender do material, 

todos esses componentes se organizam tridimensionalmente, pluriformementee de 

forma complexa (HIRUNSUPACHOTE, CHAVALPARIT, 2019; GAETE, TEODORO e 

MARTINAZO, 2019).  

Yang, Ching e Chuah (2019) relatam uma composição aproximada de 

materiais lignocelulósicos em termos dos seus principais componentes: 35-55% de 

celulose, 10-25 % de lignina e 20-40 % de hemicelulose. Segundo Colen et al. 

(2019), a celulose natural tem a biomassa lignocelulósica como sua principal fonte: 

um material fibroso de matriz hemicelulósica e lignina. Essas estruturas fazem da 

celulose um polímero cristalino de grande força intra e intermolecular (AUNG et al., 

2018). A Figura 1 mostra como esses componentes se distribuem na fibra: 
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Figura 1 - Material lignocelulósico presente nas fibras. 

 

Fonte: Adaptado de Silva et al. (2009) 

3.3.1. Celulose, Hemicelulose e Holocelulose 

A celulose [C6H7O2(OH)3] é um polímero que ocorre naturalmente, 

constituído por unidades repetidas de glicose. Em seu estado natural (conhecido 

como celulose nativa), ela tem sido colhida há muito tempo como fibra comercial - 

como o algodão, linho, cânhamo, sumaúma, sisal, juta e rami (GEORGE et al., 

2001). Matovan et al. (2021) considera a celulose [C6H7O2(OH)3]n o polímero mais 

abundante do planeta. De acordo com Feng et al. (2018) a produção anual de 

celulose pelas plantas chega a 75 bilhões de toneladas, isso a torna o biopolímero 

renovável mais abundante do planeta e, por ser o principal componente das plantas 

e, por extensão, o componente estrutural em maior porcentagem em resíduos 

agrícolas.  

As glicoses estão ligadas de maneira linear através de ligações β-1,4 

distribuídas em microfibras amorfas com regiões cristalinas e com um grau de 

polimerização de 20.000 unidades glicosídicas (CANDIDO, GOLDOY e 

GONÇALVES, 2017). A celulose é termoendurecível e a responsável pela 

resistência mecânicas das plantas, graças a sua linearidade que propicia a sua 

permanência como unidade química total, fazendo com que separações por calor 

e/ou químicas a destrua (KUMAR, KUMAR e CHINTAGUNTA, 2020). A Figura 2 

mostra uma pequena parte da estrutura de celulose: 

 

Figura 2 - Estrutura química da celulose. 

 

Fonte: O autor (2021) 
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De acordo com Rossi et al. (2014), a hemicelulose (representada na Figura 

3) é um polímero de base para a formação de heteropolímeros de pentoses (como a 

xilose e a arabinose) e hexoses (como glicose e manose), muito presente na matéria 

vegetal. O material lignocelulósico é formado de 15% a 45% de organizados em 

cadeias ramificadas de açúcares de vários tipos, esse fator atrelado à variedade de 

ligações que o composto apresenta parece contribuir para a grande complexidade 

da estrutura. 

Figura 3 - Estrutura química da hemicelulose. 

 

Fonte: O autor (2020) 

 

A hemicelulose e a celulose estão ligadas por ligações covalentes (KUMAR, 

KUMAR e CHINTAGUNTA, 2020). Em termos de estrutura e composição química 

são diversas uma da outra, enquanto a celulose é formada por unidades 

monoméricas iguais entre si, a hemicelulose não o é, pois apresenta uma variedade 

de pentoses e hexoses; sua projeção espacial também é diferente, a celulose é 

linear e ricamente polimerizada e a hemicelulose é ricamente ramificada e pouco 

polimerizado. 

Yang, Berthold e Berglund (2018), em seu estudo, definiram a holocelulose 

como fibras com baixíssimos teores de lignina. A holocelulose, a celulose e as 

hemiceluloses (hexosanas e pentosanas) estão presentes em qualquer tipo de 

madeira (BRITO e BARRICHELO, 1977). Assim, para Agustin-Salazar et al. (2018) a 

holoceulose é a fração polissarídea de celulose e hemicelulose.  Yang e Berglund 

(2020, p. 1, tradução nossa) trazem a definição de holocelulose do dicionário online 

Merriam – Webster: 

como a fração polissacarídica total da madeira ou palha e semelhantes que 

é composta de celulose e todas as hemiceluloses e que é obtida pela 

remoção dos extrativos e da lignina do material natural original. 
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Os termos hemicelulose A e B referem-se à solubilidade, sendo a 

hemicelulose A aquela que é insolúvel em água, porém solúvel em um ambiente 

alcalino e a B o resultado da precipitação do sobrenadante do A com etanol e o que 

restar será denominada de hemicelulose C (ROSA, 1981). Segundo Qiu, Yaday e 

Yin (2017) ainda não foram relatadas as funcionalidades da Hemiceulose B. 

3.3.2. Lignina 

Lignina é um dos mais abundantes polímeros terrestres. Ela totaliza 17%-

32% do total de massa lignocelulósica. A lignina possui uma estrutura tridimensional 

bastante complexa, sendo seus monômeros três fenóis (Figura 4) (SERPA et al., 

2020). 

Figura 4 - Álcoois percursores das ligninas. 

 

Fonte: O autor (2020) 

 

A lignina é biossintetizada pela via do ácido chiquímico através do 

acoplamento fenólico de álcoois hidroxicinâmicos graças à ação de peroxidases 

formando, assim, uma macromolécula heterogêneo e polidisperso. Estruturalmente, 

são formadas por 4 ou mais álcoois cumarílicos de diferentes substituições 

(DEWICK, 2002; AGUSTIN-SALAZAR et al., 2018). O conhecimento dos 

percussores ajuda no estudo das solubilidades, pois estes determinam se a lignina 

será solúvel em ambiente ácido, neutro ou básico. 

A lignina é um polímero vegetal que representa um reservatório de 

compostos aromáticos para os seres vivos (sobretudo nas plantas superiores), ela 

atua na parede celular das plantas com uma função matricial para as microfibras de 

celulose (DEWICK, 2002). De acordo com Serpa et al. (2020), ela é não é 

hidrossolúvel e é bastante estável, sendo que sua função principal é a unir a 

celulose à hemicelulose.   
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A lignina é resistente à processos de hidrólise, o que tem justificativa 

biológica, pois segundo Saliba et al. (2001) isso permite a planta proteger seus 

tecidos contra-ataques de micro-organismos, além de dar grande resistência 

mecânica aos vegetais. A resistência gerada pela lignina na madeira a ataques 

químicos é eliminada através de um pré-tratamento que a separa as matrizes 

celulolíticas e ligníticas, isso permitirá a hidrolise da hemicelulose e, 

consequentemente, a escolha de um processo adequado para a obtenção de glicose 

(OGEDA; PETRI, 2010). 

3.4. ACETATO DE CELULOSE 

O acetato de celulose é um dos mais importantes produtos derivados da 

celulose. Foi produzido pela primeira vez em 1865 por Schutzenberger (FREITAS, 

SENNA e BOTAR, 2017). De fato, ele representa um dos principais polímeros 

termoplásticos derivados de biomassa (BATTISTI et al., 2019). Santos et al. (2020) 

preveem que ele tenha uma participação de quase 8 bilhões de dólares na economia 

até 2026.  

O acetato de celulose representa um grande avanço na área da química 

verde, pois é um material que pode ser produzido a partir de um resíduo rico em 

celulose e de enorme potencial econômico aplicável.  O que se destaca nesse 

composto químico são suas propriedades mecânicas, resistência térmica, 

biodegradabilidade, transparência, baixa absorção aquosa, atoxicidade, baixo custo, 

biocompatibilidade, estabilidade hidrolítica, resistência química (PANIZ et al., 2018; 

BATTISTI et al., 2019 KHOSHNEVISAN et al., 2018).  

 De acordo com Candido, Goldoy e Gonçalves (2017) sua síntese exige 

celulose pura com baixíssimos teores de hemicelulose e lignina, por isso, para se 

sintetizá-lo a partir de resíduos industriais é necessário diminuir drasticamente as 

quantidades de hemicelulose e lignina a ele associados in natura. Ele tem a 

estrutura básica da celulose (Figura 2), cujos hidrogênios das hidroxilas foram 

substituídos por um grupo acetil. Existem vários tipos de acetato de celulose a 

depender do Grau de Substituição sofrido pelas hidroxilas. A Figura 5 abaixo 

representa o triacetato de celulose. 
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Figura 5 - Acetato de celulose. 

 

Fonte: O autor (2020) 

 

O acetato de celulose é um material extremamente versátil e que tem uma 

infinidade de aplicações. Na Tabela 2, são mostrados alguns produtos feitos a partir 

deste material. 

Tabela 2 - Aplicações do acetato de celulose. 

Aplicação Referências 

Membrana de dialise ABREU e FIGUEREDO (2017) 

Parte de um sistema de liberação de anti-inflamatórios 
não esteroidais  

NEVES, CELLET e ROMERO 
(2017) 

Filmes biodegradáveis  PEIXOTO e SILVA (2018) 

Aplicação antimicrobiana PANIZ et al. (2018) 

Recipientes de mudas  VIEIRA (2018) 

Fase estacionária de cromatografia de alta eficiência AMBRÓSIO (2019) 

Fonte: O autor (2020) 

 

Para a produção do acetato de celulose existem vários processos de 

acetilação, todos eles têm em comum uma fonte rica em celulose e anidrido acético 

como fonte de grupos acetato, essas substâncias são dissolvidas em ácido acético 

glacial, utilizando o ácido sulfúrico como catalizador (SILVA NETO, 2018).  

Candido, Goldoy e Gonçalves (2017) apontam a madeira e o algodão como 

principais fontes de celulose para a síntese em escala industrial, porém, já existem 

diversos estudos que utilizam resíduos agroindustriais para este fim, mas que 

encontram várias barreiras tais como (p. 281, tradução nossa):  

“a heterogeneidade da matéria-prima, a reprodutibilidade das condições 

experimentais, a heterogeneidade da fase da reação de síntese, a 

dificuldade de purificação, a disposição de efluentes e o controle da 

qualidade do produto”.  

Battisti et al. (2019) apontam outros como (p. 891, tradução nossa): “como 

degradação grave da celulose, danos ao meio ambiente e alto consumo de energia”. 

A produção de acetato de celulose pode dar-se a partir de resíduos agrícolas ricos 

em celulose como algodão, papel reciclado e madeira e outras fontes inexploradas 

(PANIZ et al., 2018; PINHEIRO et al., 2019). Na Tabela 3, são mostradas algumas 

das matérias-primas utilizadas na síntese desse composto: 
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Tabela 3 - Resíduos agroindustriais utilizados na produção de acetato de celulose. 

Resíduo agroindustrial Referências 

Algodão  CHENG et al. (2010) 

Cachos vazios de óleo de palma BAHMID et al. (2013) 

Polpa de Acacia mangium  GILBERT e PALLE (2013) 

Casca de arroz DAS et al. (2014) 

Bagaço de cana-de-açúcar CANDIDO et al. (2017) 

Dendê SOUZA (2018) 

Fonte: O autor (2020) 

 

O mecanismo da reação presente na Figura 6 foi proposto abaixo com base 

em Pinheiro et al. (2019) e Santos et al. (2018): 

 

Figura 6 - Mecanismo da reação de acetilação da celulose. 

 
Fonte: O autor (2020) 

 

3.5. PARÂMETROS FÍSICO-QUÍMICOS 

De acordo com Onoja et al. (2019), a absurda quantidade de dendê 

produzida gera preocupações, nesse sentido, é importante conhecer a composição 

química para determinar seu potencial e, por conseguinte, sua funcionalização. A 

descrição química de uma amostra biomássica consiste em determinar as 

substâncias inorgânicas e orgânicas, sendo que as primeiras têm ´baixo peso 
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molecular e a segunda varia de peso, sendo, portanto, representadas por 

macromoléculas (FRODESONA, HENRIKSSONB, BERGHELA, 2019).  

A composição química e o processo de conversão a qual ela será submetida 

estão interligados, uma vez que suas características físico-química as tornam mais 

adequadas a certas rotas, visando, portanto, um alto rendimento mássico 

(GUIMARÃES et al., 2021). 

3.5.1. Análise Imediata 

A análise imediata serve para determinar os componentes orgânicos e 

inorgânicos de uma amostra através dos teores de cinzas, voláteis, carbono fixo e 

umidade (MARCELINO, MELO e TORRES, 2017; NAKASHIMA et al. 2017). De 

acordo com Lana et al. (2016), a análise imediata constitui uma das etapas de 

determinação da composição química dos produtos. 

3.5.1.1. Umidade 

Pitarelo et al. (2012) afirmam que os rendimentos de um processo estão 

diretamente ligados ao teor de umidade da matéria prima da amostra. O teor de 

umidade varia conforme a planta analisada, além de ser alterado também reduzir 

esses valores, fazendo com que seus valores variem entre 5% e 12 % (MARCHESE; 

FIGUEIRA, 2005).  

O teor de umidade da madeira possui uma relação inversamente 

proporcional com o valor da densidade dela, isso aponta que quanto mais úmida for 

a madeira, menos celulose, hemicelulose e lignina estará presente (SILVEIRA, 

REZENDE e VALE, 2013). A presença de hemicelulose contribui para o aumento do 

teor de umidade graças as hidroxilas em sua estrutura que formam ligações de 

hidrogênio com a água (SILVA et al., 2017). 

3.5.1.2. Cinzas 

A cinza é o resíduo advindo da queima em alta temperatura em forno de 

mufla. Ela é constituída principalmente por K, Na, Ca e Mg e Al, Fe, Cu, Mn e Zn em 

concentrações pequenas. Todos esses elementos encontram-se como óxidos, 

silicatos, sulfatos, fosfatos e cloretos (CECCHI, 2003). Segundo André, Silva e 

Vasconcelos (2013), o teor de cinzas indica a presença de impurezas inorgânicas 
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que podem estar na forma de contaminantes ou pode ser atribuída aos nutrientes do 

vegetal oriundos da atividade fisiológica (DELUCIS et al., 2017). Segundo Costa et 

al. (2017) a quantidade de compostos inorgânico da madeira está ligado a 

diversidade de plantas, assim como, a presença de terra na amostra também influi 

nesta análise. 

3.5.1.3. Voláteis 

Brito e Barrichello (1977) definem os materiais voláteis como aqueles 

advindos da queima da madeira e, por extensão de materiais lignocelulósicos, que 

estão no estado gasoso. De acordo com Augou et al. (2020), a expressão do 

material volátil representa a perda mássica após um processo de pirólise 

padronizado, sendo esse valor expresso em porcentagem.  

A matéria volátil é aquela fração da biomassa que corresponde à perda do 

material após a exposição à uma alta temperatura, sendo que esse parâmetro está 

ligado à tendência de decomposição do material em um processo termoquímico 

(ABDULLAH et al., 2020). Além disso, a sua presença no material faz com que a 

queima seja mais rápida do material (SANTOS et al., 2019). 

3.5.1.4. Carbono Fixo 

De acordo com Costa et al. (2017) o teor de carbono fixo e o teor de 

materiais voláteis apresentam uma relação inversamente proporcional do primeiro 

em relação ao segundo. Um grande valor dele indica uma alta resistência à 

combustão do material. Além disso, Cavalcante et al. (2020) apontam que esse 

parâmetro também está ligado ao resultado das cinzas, quando quer-se avaliar o 

potencial calorifico do material.  

Augou et al. (2019) define o teor de carbono fixo pela diferença de 100 com 

outros parâmetros – como cinzas, voláteis e umidade – e, posterior, conversão 

desse valor em porcentagem. Segundo Argawal (2020), não existe um valor padrão 

de carbono fixo em biomassas, sendo, portanto, variável e dependente dos outros 

parâmetros. Ele é advindo do processo fotossintético do vegetal. 
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3.5.2. Matéria seca 

Silva e Queiroz (2002) dão a matéria seca a posição de partida em estudos 

analíticos de alimentos, pois a quantidade de umidade interfere diretamente na 

conservação, além disso, ela é uma medida do valor nutritivo em estudos 

comparatistas. De fato, Bueno et al. (2017) apontam a importância da secagem do 

material vegetal como fator que evita alteração química de amostras que serão 

guardadas para poderem ser analisadas a posteriori. Além disso, o conhecimento na 

quantidade de matéria seca dá uma ideia do acúmulo de nutrientes no vegetal ao 

longo de seu cultivo (DOMINICO, LUSTOSA e ÁVILA, 2020). Esse parâmetro está 

mais ligado à nutrição do farelo de animais ruminantes ou como fertilizante orgânico 

(OLIVEIRA et al., 2017). 

3.5.3. Lipídios 

Solomons (2012) define lipídios como substâncias naturais que são solúveis 

em solventes apolares; isso faz com que eles apresentem estrutura diversificada, 

uma vez que, são definidos não por sua estrutura, como outros polímeros naturais, 

mas por seu processo de separação. Eles encerram diversas substâncias biológicas 

como fosfatídeos, esteróis, voláteis, pigmentos, resina, isso influência diretamente o 

armazenamento de produtos ricos em gordura, uma vez que, essa classe de 

substâncias é bastante instável e produzem radicais livres facilmente (SILVA e 

QUEIROZ, 2002). 

3.5.4. Fibra em Detergente Ácido (FDA) e Fibra em Detergente Neutro (FDN) 

A fibra bruta inclui frações de celulose, de lignina insolúvel e pentosanas, 

estruturas que participam da estrutura celular das plantas e que também estão 

presentes no cimento intercelular, secreção de defesa da planta e na cobertura de 

semente afim de evitar a desidratação (CECCHI, 2003). De acordo com Silva Jr. et 

al. (2021) há muitas maneiras de se determinar a composição da fibra bruta, sendo o 

método de Van Soest (1967) o mais utilizado por determinar frações insolúveis de 

hemicelulose, celulose e hemicelulose do material analisado. 

Silva e Queiroz (2002) apontam que os carboidratos que compõe a fibra 

bruta são resistentes a ataques ácidos e álcalis diluídos. Apesar disso, os chamados 

detergentes são reagentes específicos que interagem com o material lignocelulósico, 
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ou mais especificamente, o chamado detergente ácido é capaz de solubilizar tudo 

aquilo que não for celulose e lignina da fibra vegetal, originando, a Fibra em 

Detergente Ácido (FDA), enquanto que o detergente neutro determina celulose, 

lignina e hemicelulose pelo menos princípio, isto é, origina a Fibra em Detergente 

Neutro (FDN). 

3.5.5. Proteína 

O termo proteína representa uma classe de macromoléculas de no mínimo 

40 mil unidades. Elas se constituem de aminoácidos unidos por ligações peptídicas 

que apresentam conformações diversas. Elas estão em todas as células vivas e 

encerram diversas funções biológicas (CECCHI, 2003). Em análises químicas, é 

comum medir o conteúdo total de nitrogênio da amostra que inclui proteína, amina, 

amida, aminoácido etc. e dar a ele o nome de proteína bruta (SILVA e QUEIROZ, 

2002). 

O método mais utilizado para determinar o conteúdo proteico é chamado de 

Kjeldahl e foi criado na Dinamarca em 1883 que consiste em determinar por titulação 

a quantidade nitrogênio total da amostra, o proteico e o não-proteico. Depois, o 

resultado é multiplicado por um fator geral de 6,25 e este produto dá o conteúdo de 

proteína bruta da amostra (CECCHI, 2003; SILVA e QUEIROZ, 2002). 

Alguns estudos apontam que o conteúdo proteico de materiais 

lignocelulósicos interferem negativamente no pré-tratamento da amostra com 

enzimas, uma vez que, dependendo da enzima, ela pode alterar a estrutura química 

da lignina tornando-a não suscetível às interações com proteínas e, por extensão, a 

processos de extração de sua extração, como aqueles que envolvem destilação 

(SANTIAGO e RODRIGUES, 2017; FLORENCIO, BADINO e FARINAS, 2017). 

3.6. POLPAÇÃO ALCALINA 

O material lignocelulósico é um complexo constituído de celulose, 

hemicelulose e lignina. Esses polímeros estão intrinsicamente ligados, tanto por 

forças intra - quanto intermoleculares, como visto na Figura 7.  
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Figura 7 - Estrutura química dos materiais lignocelulosicos. 

 

Fonte: Adaptado de Moiser et al. (2005) 

 

De acordo com Jesus, Ferreira e Dechandt (2018), todo esse complexo 

morfológico advindo das características químicas de cada um dos polímeros e suas 

interações trazem sérias dificuldade nos processos de conversam química dos 

materiais lignocelulósicos. 

Todos esses fatores fazem com que sejam necessários processos físico 

e/ou químicos que visem destruir essas interações (AUNG et al., 2018) e, por 

conseguinte, liberar a celulose para as transformações químicas. Esses processos 

são conhecidos como ‘pré-tratamento’ e podem ser químicos, físicos ou até uma 

mistura de ambos (BAPTISTA NETO et al., 2020). Dentro dos tratamentos químicos 

há os ácidos, alcalinos e oxidativos e, dentre os físicos, há os térmicos e a explosão 

a vapor. 

Os pré-tratamentos físicos de forma geral geram um aumento da área 

superficial do material, redução das partículas, e aumento da porosidade (RABELO; 

PRADELLA e IENCZAK, 2019; BAPTISTA NETO et al., 2020). A explosão a vapor 

apresenta um ataque físico a amostra ao submetê-la diretamente em contato com 

vapor saturado em alta pressão em uma faixa de tempo e descomprimi-la de forma 

abrupta.  

A água na forma de vapor saturado que em alta pressão penetra na fibra, 

posteriormente, é submetida a uma rápida descompressão no interior da fibra, 

ocorrendo, assim, uma “explosão” em seu interior (PITARELO et al., 2012). Todo 

esse processo quebra parcialmente as ligações químicas dos componentes 

macromoleculares, enquanto submetido à forte pressão, já durante a 

descompressão ocorre a desfibração e, também ocorre a solubilização da 

hemicelulose (RABELO; PRADELLA e IENCZAK, 2019; PITARELO et al., 2012).  
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A explosão a vapor é sempre utilizada combinando com um agente ácido, 

básico, oxirredutor etc. O uso de reagentes nesse pré-tratamento é justificável para 

aumentar a eficiência do processo, isto é, ocorrer uma máxima solubilização de 

hemicelulose e lignina. De acordo com Rabelo, Pradella e Ienczak (2019), o 

processo de remoção da lignina é conhecido como deslignificação, cuja maior 

desvantagem é que ele o longo período com várias etapas que envolvem 

propriedades químicas, físicas e/ou biológicas (MANTOVAN et al., 2021). Na Figura 

8 é mostrado o que ocorre com a fibra antes e depois do processo de explosão a 

vapor: 

 

Figura 8 - Fibra antes e depois do tratamento com explosão a vapor. 

 

Fonte: Adaptado de Chaula et al. (2014) 
 

O processo alcalino é o mais vantajoso por não promover uma grande 

degradação do material quanto comparado ao ácido. Quimicamente, esse processo 

altera significativamente a estrutura da lignina, seja pela ruptura das ligações éteres 

entre ela e a hemicelulose, bem como a introdução de grupos hidrófobos à sua 

estrutura restante. Especificamente, há a clivagem das ligações aril-éter do tipo β-O-

4 com posterior formação de grupos hidroxi-fenólicos (Figura 9) (RABELO; 

PRADELLA e IENCZAK, 2019; RAMOS et al., 2017): 
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Figura 9 - Reação de deslignificação proposta por Ramos et al. (2017). 

 

Fonte: O autor (2021) 

 

Todo esse processo visa dissolver os polímeros ligados à celulose, isto é, a 

lignina e a celulose; o ataque alcalino a biomassa dissolve aproximadamente 80% 

da lignina, 50 % de hemicelulose e somente 10% da celulose com um rendimento 

entre 45 e 50% em massa. Além da utilização bases, é comum o uso de substâncias 

oxidativas que visam aumentar a remoção de lignina da biomassa (RAMOS et al., 

2017). A deslignificação oxidativa é usada no processo de branqueamento de polpas 

celulósicas (RABELO, PRADELLA e IENCZAK, 2019).  

Um dos reagentes mais utilizados para a deslignificação oxidativa é o 

hipoclorito de sódio. De um modo geral, em reações oxidativas há uma grande 

liberação de radicais livres, a exemplo de [O] e [Cl]. A explicação do mecanismo da 

reação desse processo é complexa, mas sabe-se que em uma primeira etapa há a 

participação do oxigênio, seguido pelo cloro que gera grupos fenólicos na lignina, 

deixando-a mais suscetível ao ataque do oxigênio em uma etapa posterior num 

modelo de reação chamado OXO. O efeito de todo esse processo é a solubilização 

de uma grande parte da lignina, algo em torno de 90 ~ 95% (SUCHY e 

ARGYROPOULOS, 2001; RABELO, PRADELLA e IENCZAK, 2019).  

Esse processo garante uma fibra com celulose praticamente intacta do ponto 

de vista químico-estrutural e altamente deslignificada, porém, reagentes clorados 

apresentam o enorme inconivente de serem grandes poluentes ambientais, pois 

geram oxigênio ativo [O] que é um radical agressivo aos seres vivos (MATOVAN et 

al., 2021; SUCHY e ARGYROPOULOS, 2001). 
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3.7. CARCTERIZAÇÃO DO ACETATO DE CELULOSE 

3.7.1. Determinação do Grau de Substituição (GS) 

O acetato celulose é o produto de uma reação de acetilação de criação 

atribuída a Schutzenberger em 1865. Essa reação consiste na substituição dos 

hidrogênios das hidroxilas da celulose por grupos acetis, geralmente, utilizando 

ácido acético, anidrido acético e ácido sulfúrico (FREITAS, SENNA e BOTAR, 2017).  

A celulose possui três hidroxilas em sua estrutura química, então, é possível 

haver até três substituições em sua estrutura, originando, assim, três produtos 

distintos: monoacetato de celulose, diacetato de celulose e triacetato de celulose. 

Nesse contexto, Ros et al. (2021) define o grau (médio) de substituição como o 

número de acetis por unidade de glicose. Assadi et al. (2018) relata que o diacetato 

de celulose de grau 2 ~ 2,7 é forma mais utilizada do acetato de celulose.  

 O grau de substituição (GS) é uma propriedade muito importante a ser 

medida em trabalhos que envolvem o acetato de celulose, pois ele afeta 

propriedades físicas, químicas, mecânicas e morfológicas do material, tais como 

solubilidade, a transparência ótica e a refração índice (FREITAS, SENNA e BOTAR, 

2017; HATAMOTO et al., 2018). Dentre as propriedades que o GS interfere no 

material, dentre as quais a mais estudada e relatada é a solubilidade. A Tabela 4 

mostra a relação entre o grau de substituição e a solubilidade: 

 

Tabela 4 - Relação solvente e grau de substituição (GS). 

Grau de Substituição Solventes 

0 insolúvel 

1 água 

2 acetona ou tetrahidrofurano 

3 diclorometano e outros solventes clorados 

Fonte: Freitas, Senna e Botaro (2017) com alterações. 

3.7.2. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV/EDS) 

O Microscópio de Varredura eletrônica (MEV) é baseado no microscópio de 

transmissão eletrônica de transmissão, cujo primeiro protótipo foi desenvolvido em 

1931 por Max Knoll e Ernst Ruska. Paralelo a esse fato, Otto Scherzer desenvolvia a 

base da Teoria Ótica do Elétron (HARRYS, 2018). Esses dois fatos gerariam em 

poucos anos o MEV.  
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O MEV é essencial em pesquisas em campos que envolvem a Física e seu 

princípio é bastante simples, pois, ele funciona através da aplicação de um feixe de 

elétrons focalizados oriundos de um tubo catódico a outro que guarda a amostra 

(LEAMY, 1982). É justamente esse feixe de elétrons, ao invés de luz, é que fornece 

imagens nítidas, pois o menor comprimento de onda permite visualizar detalhes 

muito delgados dos materiais em tamanho microscópico, isso origina o nome do 

material: Microscopia Eletrônica de Varredura (UI-HAMID, 2018).  

De acordo com Abreu et al. (2017), as imagens do MEV podem vir de 

elétrons secundários e de retro espalhados: O primeiro grupo utiliza-se da camada 

de valência dos átomos, especialmente os elétrons, da amostra analisada que são 

excitados pelo feixe e sua baixa energia contribui para a formação de uma imagem 

fiel ao relevo do material. Enquanto que o segundo grupo de elétrons, os retro 

espalhados, obtidos pela sua colisão elástica com os átomos da amostra são 

bastante energéticos e por isso (Ibid., p. 11): 

fornecem diferentes informações em relação ao contraste que apresentam: 

além de uma imagem topográfica (contraste em função do relevo) também 

se obtém imagem de composição (contraste em função do número atômico 

dos elementos presentes na amostra). Nas imagens formadas por elétrons 

retroespalhados, as regiões mais claras correspondem à regiões contendo 

elementos químicos mais pesados. 

Todos esses fatores tornam o MEV uma poderosa máquina de 

caracterização de materiais em termos de estrutura microscópica, tendo aplicação 

em vários ramos científicos e industriais, pois, pode fornecer informações de 

composição, defeito mássicos, estrutura da superfície em escala submicrômica e 

nano (UI-HAMID, 2018). 

3.7.3. Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourie (FTIR) 

 A espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier ou em inglês 

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) é uma das mais importantes 

técnicas em análise orgânica qualitativa, sendo empregada em várias áreas como a 

Química de Produtos Naturais, assim como, na Síntese Orgânica como indicador de 

pureza e quantificador de substância, não sendo, portanto, surpreendente que seja 

utilizada em linhas de produção de processos industriais (LOPES e FACIO, 2004). 
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As ligações químicas das moléculas podem absorver radiações na região do 

infravermelho e com isso é possível obter informações sobre a natureza dessas 

ligações, os tipos de átomos, concentração etc. Haja vista que átomos diferentes em 

diferentes conexões absorvem/emitem diferentes comprimentos de onda na mesma 

faixa: Ligações de O – H e C – H possuem maiores frequências que C – O e C – C e 

carbonos com ligação dupla (C=C) e tripla (C≡C) apresentam frequências duas e 

três vezes maiores do que os de ligação simples respectivamente (LEITE e PRADO, 

2012). 

 Métodos espectroscópicos são dos mais úteis devido a pouca quantidade 

requerida de analito e pouco tempo de análise. Com ela, é possível identificar 

estruturas complexas graças à informações advindas da rotação e vibração das 

moléculas, pois cada uma possui frequências que lhe são únicas, chamadas de 

frequência de grupo e são de difícil detecção, são quase sempre encobertas por 

outros sinais, sobretudo em estruturas poliméricas como de materiais 

lignocelulósico, devido aos sinais vindos de ligação O – H e C – H que são os mais 

numerosos (LOPES e FACIO, 2004; LEITE e PRADO, 2012 e MARCHESSAULT, 

1962). 

3.7.4. Ressonância magnética nuclear (RMN) 

A Ressonância Magnética Nuclear (RMN) ou da sigla em inglês NRM 

(Nuclear Magnetic Resonance) é uma poderosa ferramenta em análise química, pois 

ela fornece a composição, estrutura e função das moléculas (KEHAYIAS et al., 

2017). De todas as espectroscopias, a magnética nuclear é a mais importante para a 

identificação de moléculas orgânicas, pois fornece a estrutura principal da cadeia 

carbônica em termo dos carbonos e dos hidrogênios nela presente (MCMURRY, 

2011). De fato, essa técnica é tão importante que de acordo com Simpson, Simpson 

e Soong (2012) já foram concedidos sete prêmios nobeis a estudiosos da técnica. A 

principal vantagem dela é o fácil preparo da amostra, a baixa quantidade requerida 

para análise e sua posterior reutilização para outras técnicas (ROS et al., 2021). 

De acordo com Jacobsen (2007), o RMN é uma técnica que se utiliza das 

propriedades magnéticas dos núcleos atômicos, pois é sabido que ao serem 

submetidos a um forte campo magnéticos absorvem e reemitem a radiação 

eletromagnética (HAMEED, AL-RUBAYE, KADHIM, 2017), uma vez que cada átomo 

e de cada ambiente químico em que se encontram apresentam frequências 
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especificas (SIMPSON, SIMPSON e SOONG, 2012). Através dessa espectroscopia 

é possível determinar a quantidade de átomos de natureza magnética distinta dos 

isótopos estudados (PAVIA et al., 2010). Os átomos mais estudados por essa 

técnica são o 1H, 13C, 31P, 15N, 19F pois apresentam núcleos mais sensíveis ao 

campo magnético (MABROUK e CHAÂBANE, 2018). 

O gráfico gerado pelo RMN multidimensional mostra as relações espaciais 

entre os núcleos, isto é, como estão conectados, constituindo, assim, um verdadeiro 

quebra-cabeça, uma vez que caberá ao analista verificar como todas essas partes 

da molécula se encaixam (SIMPSON, SIMPSON e SOONG, 2012). Núcleos em 

ambientes químicos distintos produzem picos diferentes, pois fenômenos como a 

proteção eletrônica geram frequências diferentes, tudo isso é descrito em termos de 

deslocamento químico e serve para detectar diferentes moléculas na amostra (RUIZ-

RODADO et al., 2021) e por fim (Ibid., 2021, p.24 – Tradução nossa): 

“As intensidades, ou áreas, dos sinais são 

diretamente proporcionais ao número de núcleos 

que os dão origem, embora sejam independentes 

em algumas circunstâncias em outros fatores 

também, incluindo a sequência de pulso que é 

usada para aquisição espectral.”
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4. MATERIAIS E MÉTODOS 

O processo para a obtenção do acetato de celulose a partir da torta do 

dendê é apresentado na Figura 10. 

 

Figura 10 - Fluxograma simplificado para obtenção do acetato de celulose a partir da torta do dendê. 

Torta de Dendê
(in natura, 3,0 kg)

Pré-Tratamento
(Lavagem, secagem Tamb. , 24 h)

Deslignificação
NaOH 4% (m/v)

(120 °C, 1,6 atm, 30 min)

Caracterização
(Química)

Secagem em Estufa 

(Circulação de ar, 60 °C)

Branqueamento
NaClO2 2% (m/v)

(80 °C, 1 atm, pH 4,5, 6 h)

Acetilação
Celulose/CH3CO2H/C4H6O3

   Relação: 1:5/10/15:15 (m/m)

Caracterização
(Química, MEV, FTIR, RMN)

TD
(TD5, TD10, TD15)

TD Branqueada
(TDB5, TDB10, TDB15)

TD Deslignificada
(TDA5, TDA10, TDA15)

TD Deslignificada e Branqueada 

(TDAB5, TDAB10, TDAB15)

Filtração/Lavagem H2O

(pH 7,0)

Secagem em Estufa 

(60 °C até peso cte)

 

4.1. MATERIAIS 

Os produtos químicos usados neste trabalho eram de grau analítico e foram 

usados sem qualquer purificação adicional. 
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4.1.1. Matéria-Prima 

A torta de dendê (Elaeis guineenses), foi fornecida pela empresa Biopalma 

S. A. localizada no município de Mojú-PA. 

4.2. MÉTODOS 

4.2.1. Tratamento da Torta do Dendê  

O tratamento do material vegetal consistiu em lavagem com água corrente 

para a retirada dos resíduos da coleta e outras impurezas. Secagem ambiente em 

meio absorvente para a remoção do excesso de umidade por 24 h. Secagem em 

estufa com circulação de ar (MARCONI, Modelo MA-035) a 60 ± 5 ºC até peso 

constante. 

A moagem do material seco (3,0 kg) foi realizada em moinho de facas 

(WILLEY, Modelo WLS-3004). Para o peneiramento foi usada uma peneira de 40 

mesh (0,42 mm). O material foi armazenado em sacos plásticos para posterior 

utilização, sendo denominado de TD. 

4.2.2. Caracterização da Torta de Dendê 

4.2.2.1. Análise imediata 

Os parâmetros da análise imediata: umidade, voláteis, cinzas e carbono fixo, 

foram determinados conforme as normas 935.29 da AOAC (2002), ASTM D 3175-07 

(2004), ASTM D 3174-04 (2007) e ASTM D6316-09 (1993). Cada parâmetro foi 

calculado conforme as Equações 1, 2, 3 e 4. 

𝑈𝑚𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 (%) =
𝑚𝐻2𝑂 𝑒𝑣𝑎𝑝.

𝑚𝐴𝑚𝑜𝑠𝑡𝑟𝑎
. 100                                                                                                      (1) 

𝑉𝑜𝑙á𝑡𝑒𝑖𝑠 (%) =
𝑚𝐻2𝑂 𝑒𝑣𝑎𝑝.

𝑚𝑇𝑒𝑜𝑟 𝑑𝑒 𝑢𝑚𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒
. 100                                                                                            (2) 

𝐶𝑖𝑛𝑧𝑎𝑠 (%) =
𝑚𝐶𝑖𝑛𝑧𝑎𝑠

𝑚𝐴𝑚𝑜𝑠𝑡𝑟𝑎
                                                                                                                      (3) 

𝐶𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛𝑜 𝐹𝑖𝑥𝑜 (%) = 100 − (%𝑈𝑚𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 + %𝐶𝑖𝑛𝑧𝑎𝑠 + %𝑀𝑎𝑡. 𝑉𝑜𝑙á𝑡𝑒𝑖𝑠)                        (4) 
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4.2.2.2. Lipídeos 

A determinação de lipídeos foi realizada por extração com n-hexano em 

extrator Soxhlet de acordo com método 963.15 da AOAC (2002). 

4.2.2.3. Proteínas 

O teor de proteína foi determinado de acordo com o método 991.20 da 

AOAC (2000). As amostras foram submetidas à digestão com adição de H2SO4 

concentrado até o ponto de ebulição em bloco digestor (TECNAL, TE-1001l). Em 

uma segunda etapa, o material digerido foi destilado em destilador de nitrogênio 

(MARCONI, MA-036). O nitrogênio total (NT) foi calculado de acordo com a Equação 

5. 

𝑁𝑇 =
(𝑉𝑎 − 𝑉𝑏)𝐹 𝑥 0,1 𝑥 0,014 𝑥 10

𝑀1
                                                                                                 (5) 

Onde, NT é o teor de nitrogênio total na amostra (%); Va e Vb são os volumes (mL) 

da solução de ácido clorídrico gastos na titulação da amostra e do branco 

respectivamente; F é o fator de correção para o ácido clorídrico 0,01 mol.L-1 e M1 é a 

massa da amostra (g). O cálculo da proteína bruta (PB) foi realizado de acordo com 

a Equação 6. 

𝑃𝐵 =  𝑁𝑇 . 𝐹𝑁                                                                                                                                             (6) 

Onde, PB é o teor de proteína bruta na amostra (%); NT é o teor de nitrogênio 

total na amostra (%) e FN = 6,25 (fator usado para converter o nitrogênio em 

proteína). 

4.2.2.4. Fibras em detergentes neutro (FDN) e ácido (FDA) 

 O teor de fibra em detergente neutro (FDN) e da fibra em detergente ácido 

(FDA) da torta de dendê foi obtido pelo método convencional descrito por Van Soest 

(1963 e 1967).  

 Os reagentes necessários para preparar um litro do detergente neutro pelo 

método de Van Soest (1963) foram: 1,0 L de água destilada; 30 g de sulfato de 

sódio; 18,61 g de EDTA sal dissódico; 6,81 g de borato de sódio hidratado; 4,56 g de 

fosfato ácido de sódio anidro e 10 mL de trietileno glicol. Para o preparo do 
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detergente ácido (um litro) pelo método de Van Soest (1967) foram utilizados: 20 g 

de brometo-cetil-trimetilamônio e 27,7 mL de ácido sulfúrico (96 -98% de pureza).  

 Para a determinação da FDN e da FDA pelo método convencional, foi 

utilizado 1,0 g de amostra condicionada em copos de vidro com capacidade 600 mL 

proveniente do digestor de fibra (TE-149, TECNAL) adicionando-se 100 mL da 

solução detergente neutro ou detergente ácido, respectivamente. A solução 

contendo as amostras permaneceu em fervura durante 60 minutos a 100 °C, em 

seguida o conteúdo foi filtrado em cadinho filtrante com porosidade de 50 a 150 µm 

(nº 2). Após a filtragem do detergente neutro ou ácido foi adicionado 20 mL de 

acetona dentro de cada cadinho e filtrado com auxílio de bomba a vácuo.  

 Os cadinhos de vidro foram submetidos a aquecimento em estufa a 105 °C 

por 8 horas para obtenção do resíduo com peso constante. Ao final destes 

procedimentos, os cadinhos de vidro filtrantes com resíduo (FDN ou FDA) foram 

calcinados em forno mufla por 4 horas a 470 °C. Em seguida, os cadinhos foram 

mergulhados em solução sulfocrômica para limpeza do resíduo inorgânico por 2 

horas. Posteriormente, os cadinhos foram lavados com água corrente e testados 

quanto à sua capacidade de filtração na bomba a vácuo.  

 Os teores de FDN e FDA foram calculados conforme as Equações 7 e 8. 

𝐹𝐷𝑁(%) =
𝑚3(𝑚1 − 𝑚0)

𝑚2
. 100                                                                                                         (7) 

𝐹𝐷𝐴(%) =
𝑚3(𝑚1 − 𝑚0)

𝑚2
 .100                                                                                                         (8) 

Onde m1, m2 e m3 são as massas do saco vazio, da amostra e do saco, após a 

extração e, m0 é a correção do saco (massa do saco branco final/massa do saco 

branco inicial). 

4.2.2.5. Lignina insolúvel e solúvel 

Foram transferidos para um Erlenmeyer (250 mL), contendo 5 mL ácido 

sulfúrico a 72% (m/v), 0,5 g da TD seca e moída. A mistura foi agitada manualmente, 

em seguida, aquecida em banho maria a 50 ± 2 °C por 2 horas. Após o término da 

reação, foram adicionados 85 mL de água ultrapura. Após completa digestão, a 

mistura foi autoclavada por 1 hora a 120 °C (1,6 atm, 60 min), posteriormente, o 
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resíduo foi separado por filtração a vácuo em cadinho de vidro tipo Gooch (100 mL, 

n° 4).  

A fração solúvel foi medida a 280 e 215 nm. O teor de lignina foi calculada 

pela Equação 9. 

𝐶𝐿𝑆 =
4,53(𝐴𝑏𝑠215 − 𝐴𝑏𝑠280)

300
                                                                                                           (9) 

Onde, CLS é a concentração de lignina na amostra (mg.L-1), Abs215 e Abs280, são as 

absorvâncias a 215 e 280 nm. 

4.2.2.6. Celulose e hemicelulose 

Na determinação dos teores de celulose e hemiceluloses, foi necessário 

extrair a holocelulose (celulose + polioses) da amostra. A extração da holocelulose 

foi feita com 5,0 g da TD (seca e moída) livre de extrativos em um balão de 

deslitação (250 mL), contendo 60 mL de água destilada, 10 mL de hipoclorito de 

sódio (6%) e 7 mL de ácido acético glacial. A mistura ficou sob refluxo a 80 ± 2 ºC 

por 60 minutos com agitação constante. A separação do resíduo foi realizada por 

filtração a vácuo em funil de placa sinterizada n°4 (previamente tarado).  

O resíduo foi lavado com água ultrapura, até o aparecimento da cor branca, 

posteriormente, foi seco em estufa (FABBE, Modelo 119, São Paulo/SP) a 105 ± 5 

ºC, até peso constante. O teor de homocelulose foi calculado pela razão entre a 

massa de resíduo seco em relação à massa da amostra seca. 

Na determinação de celulose, o resíduo (holocelulose) foi transferido para 

um balão de destilação (500 mL) contendo 200 mL de hidróxido de potássio a 15% 

(m/v). A mistura foi aquecida sob refluxo até a ebulição por 60 ± 2 ºC minutos. O 

resíduo foi separado por filtração a vácuo em funil de placa sinterizada n°4 

(previamente tarado) e lavado com água ultrapura (T ≈ 100 °C), posteriormente, 

seco em estufa (FABBE, Modelo 119, São Paulo/SP) a 80 ± 2 ºC até peso 

constante. 

O teor de celulose foi calculado pela razão entre a massa de resíduo seco 

em relação à massa de homocelulose. A diferença entre o teor de holocelulose e o 

teor de celulose representa o teor de hemicelulose na TD. 
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4.2.3. Extração da Celulose  

O isolamento da celulose do material de partida (TD, 200 g) foi realizado 

com solução de NaOH a 4% (m/v) na relação sólido-líquido de 1:5 (m/v), 

posteriormente, a digestão da mistura foi realizada em autoclave (Prismatec, CS-75) 

a 120 ºC (P ≅ 1,6 bar) por 30 minutos.  Após resfriamento, a fração sólida foi 

separada por filtração a vácuo, lavada com água destilada, neutralizada com ácido 

sulfúrico a 1% (v/v) e lavada com água destilada até pH 7. O material foi seco em 

estufa a 50 ± 5 ºC até peso constante, sendo denominado por TDA. 

4.2.4. Branqueamento  

O branqueamento dos materiais TD (20 g) e TDA (20 g) foi realizado com 

uma mistura (1:1) de solução tampão de acetato de sódio (pH > 6) e clorito de sódio 

(NaClO2) a 2% (m/m) sob refluxo e agitação constante (200 rpm) a 80 ± 2 ºC por 6 

horas. Os materiais foram separados por filtração à vácuo em cadinho de placa 

sinterizada n° 5 e lavados com água ultrapura até pH 7, posteriormente, foram secos 

em estufa a 50 ± 5 ºC até peso constante, sendo denominados de TDB e TDAB. 

4.2.5. Síntese do Acetato de Celulose  

O acetato de celulose (AC) foi obtido por meio da reação de acetilação dos 

materiais TD, TDB, TDA e TDAB, juntamente com ácido acético (CH3CO2H), anidrido 

acético [(CH3CO)2] e ácido sulfúrico como catalisador (H2SO4). Na Tabela 5 são 

apresentadas as condições experimentais para a reação de acetilação dos 

diferentes materiais. 

Tabela 5 – Condições experimentais para as reações de acetilação (Tamb). 

Amostras CH3CO2H (g) (CH3CO)2 (g) H2SO4 (g) 

TD, TDB, TDA, TDAB 
(1,0 g) 

5 

15 0,1 10 

15 

Fonte: O autor (2021) 

 

Nas reações de acetilação, primeiramente, foi feita a ativação da celulose 

com a adição do ácido acético sob agitação (120 rpm) em temperatura ambiente por 

1 hora. Após esse período, uma mistura de anidrido acético e ácido sulfúrico foi 

lentamente adicionada ao sistema. As reações foram conduzidas sob agitação 
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constante (120 rpm) em temperatura ambiente por 24 horas, posteriormente, o 

resíduo foi separado por filtração a vácuo, o AC foi obtido pela adição de 200 mL de 

água ultrapura (± 10 °C) ao filtrado, sendo em seguida, deixado em banho de gelo até 

que não houvesse mais formação de precipitado.  

O produto obtido foi separado por filtração e lavado com água até pH 7. A 

secagem do material foi feita em estufa a 50 ± 5 ºC até peso constante, sendo 

denominado por TD5, TD10 (TD) e TD15; TDB5, TDB10 (TDB) e TDB15, TDA5, 

TDA10 e TDA15 (TDA) e TDAB5, TDAB10 e TDAB15 (TDAB). Os rendimentos 

foram calculados pela razão entre a massa do produto em relação à massa do 

material de partida. 

4.2.6. Caracterização dos Materiais 

4.2.6.1. Determinação do grau de substituição 

O grau de substituição (GS) foi determinado para todos os materiais obtidos 

no Item 4.2.5 conforme a norma ASTM D871-72 (American Society for Testing and 

Materials). O acetato de celulose (0,1000 g) foi transferido para um Erlenmeyer 

contendo 10 mL de NaOH 0,25 mol.L-1 e 10 mL de etanol a 75% (v/v). O recipiente 

foi vedado e mantido por 24 horas a temperatura ambiente, com agitações 

ocasionais. Após esse período, foram adicionados 10 mL de HCl 0,25 mol.L-1 na 

mistura, sendo deixada em repouso por mais 30 minutos. A titulação da mistura foi 

feita com NaOH 0,25 mol.L-1, previamente padronizado, utilizando a fenolftaleína 

como indicador. O percentual de grupos acetil substituídos na cadeia celulósica e o 

grau de substituição foram calculados de acordo com Equações 10 e 11. 

%𝐴𝐺 =
(𝑉𝐵1 + 𝑉𝐵2)𝑀𝐵 − (𝑉𝐴𝑀𝐴)𝑀𝐴𝑐𝑒𝑡𝑖𝑙

𝑚𝑎
                                                                                     (10) 

𝐺𝑆 =
162 𝑥 %𝐴𝐺

4300 − (43 𝑥 %𝐴𝐺)
                                                                                                                (11) 

Onde, %AG é a porcentagem de grupos de acetila; VB1 e VB2 são os volumes de 

NaOH adicionados e gastos na titulação (mL) respectivamente; MB e MA são as 

concentrações do NaOH e do HCl (mol.L-1);  VA é o volume de HCl adicionado (mL);  

MAcetil  é a massa molar do grupo acetil (43 gmol.L-1) e  ma é a massa da amostra de 

acetato de celulose (g). 
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4.2.6.2. Espectroscopia na região do infravermelho (FTIR) 

As amostras de AC foram misturadas com KBr na proporção de 1:99 mg e 

submetidas à compressão de 80 kPa em uma prensa Shimadzu (NT-FTIR-011). Os 

espectros de FTIR foram obtidos com o espectrofotômetro SHIMADZU, 

IRPrestige21, 400 a 4000 cm-1, resolução de 4 cm-1 e 32 varreduras. 

4.2.6.3. Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

As amostras foram preparadas em porta amostra de alumínio (stab) de 

diâmetro 12 mm, através de fita adesiva de carbono, em seguida, foram metalizadas 

em Au na presença de gás argônio em um metalizador Emitech, K550X, cátodo 

luminescência Gatan MonoCL3 por 1,5 minutos. As condições de operação do 

microscópio eletrônico de varredura (VEJA 3 TESCAN) foram: corrente do feixe de 

elétrons de 41,5 μA, voltagem de aceleração constante de 5 kV, distância de 

trabalho de 6 mm. 

4.2.6.4. Ressonância magnética nuclear (RMN 1H e 13C) 

Os espectros de ressonância magnética nuclear de 1H e 13C foram 

adquiridos em um espectrômetro Brucker, modelo AscendTM (Rheinstetten, 

Germany). As amostras de acetato de celulose (50 mg) foram dissolvidas 700 µL de 

CDCl3 (99,8%), em seguida, as soluções foram transferidas para tubos NMR de 5 

mm. As amostras foram analisadas em 26 °C, com 25 s de relaxamento e 26 

exames. O grau de substituição das amostras foi calculado conforme a Equação 12 

(NAMAZI et al., 2011). 

𝐺𝑆 =
(𝐴 𝑥 4)

(3 𝑥 𝐶)
                                                                                                                                         (12) 

Onde A e C são as integrais dos sinais de metila e dos sinais de prótons da unidade 

de anidro glucose. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1. CARACTERIZAÇÃO DA TORTA DE DENDÊ 

5.1.1. Análise Imediata  

Os teores de umidade, voláteis, cinzas e carbono fixo foram de 5,32%, 

78,13%, 3,75% e 12,8%, respectivamente. O balanço de massa totalizou 100%, 

valores entre 98 e 102% para o balanço de massa são considerados aceitáveis, uma 

vez que esta margem de erro leva em consideração o número de etapas de 

análises, ou mesmo o número de análises, que, combinados com o erro individual, 

acarretam lapsos ou sobreposições de resultados de acordo com (MARABEZI, 

2009). A Tabela 6 traz esses resultados em comparação com a literatura: 

Tabela 6- Análise imediata da torta de dendê in natura. 

Parâmetros 
Composição (%) 

Referências 
Experimental Literatura 

Umidade 5,32 2,40-14,28% 
NG et al., 2021, ONIFADE et al., 2017, ABREU et 

al., 2019  

Voláteis 78,13 70,03-83,86% 
NG et al., 2021, ABREU et al., 2019, HIDAYAT et 

al., 2021 

Cinzas 3,75 1,30-13,65% 
NG et al., 2021, ABREU et al., 2019, 

NAZATRENO, SERRA e SOUSA (2018), 
HIDAYAT et al., 2021 

Carbono fixo 12,8 8,97-18,30% 
NG et al., 2021, ABREU et al., 2019, HIDAYAT et 

al., 2021 

Fonte: O autor (2021). 

 

O teor de umidade está dentro da faixa proposta por NG et al. (2021) e dos 

valores encontrados por Onifade et al. (2017) e Abreu et al. (2019) que foram de 

5,93% e 7,97% respectivamente. Todavia, está acima do valor encontrado por 

Nazareno, Serra e Sousa (2018) que foi de 4,2%. Todos os valores de umidade se 

encontram dentro da faixa encontrada em biomassa vegetal de 5%-12% 

(MARCHESE e FIGUEIRA, 2005).  

O teor de material volátil está dentro da faixa proposta por NG et al. (2021) e 

dos valores encontrados por Abreu et al. (2019) e Hidayat et al. (2021), que foram de 

79,71% e 86,67%, respectivamente.  
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O teor de cinzas está dentro da faixa proposta por NG et al. (2021) e dos 

valores encontrados por Abreu et al. (2019), Nazareno, Serra e Sousa (2018) e 

Hidayat et al. (2021) que foram de 2,47%, e 4,3% e 5,89%, respectivamente.  

O teor de carbono fixo também se localiza na faixa determinada por NG et 

al. (2021) e dos valores encontrados por Abreu et al. (2019) e Hidayat et al. (2021) 

que foram de 9,85% e 7,44% respectivamente. A diferença entre os resultados não é 

incomum, pois não existe um valor padrão para o carbono fixo, uma vez que esse 

parâmetro depende de outros, tais como, os teores de cinzas e de voláteis. Ele é um 

dos indicadores de queima do material, o que está de acordo uma das aplicações da 

torta de dendê usado como combustível para fornos termoelétricos (ARGAWAL, 

2020). 

5.1.2. Caracterização Química 

A Tabela 7 apresenta os resultados da análise bromatológica da torta de 

dendê (TD). Os teores de matéria seca (MS), lipídios, fibra em detergente neutro 

(FDN) e fibra em detergente ácido (FDA), proteínas, lignina, hemicelulose e celulose. 

De acordo com os dados da literatura, o teor de matéria seca (MS) está entre 

88,11% e 97,7%, lipídios entre 5,7% e 13,55%, fibra em detergente neutro (FDN) 

entre 64,09% e 81,85%, fibra em detergente ácido (FDA) entre 41,29% e 56,02%, 

proteína entre 13,01% e 18,21%, lignina 42% e 65%, hemicelulose 17,1% e 33,5% e 

celulose 42% e 65% (CASTRO et al., 2017; BRINGEL et al., 2011; NUNES et al., 

2011; SHINOJ, et al., 2011). 

  

Tabela 7 - Composição química da torta do dendê in natura. 

Parâmetros 
Composição (%) 

Referências 
Experimental Literatura 

MS 94,68 90,44 CASTRO et al., 2017 

Lipídios 8,66 3-5% FURLAN JUNIOR (2006) 

FDN 82,55 66,30 CASTRO et al., 2017 

FDA 61,88 41,49 CASTRO et al., 2017 

Proteínas 14,32 14,27 CASTRO et al., 2017 

Lignina 24,5 15,36 MARYANA et al., 2019 

Hemicelulose 20,67 20,27 MARYANA et al., 2019 

Celulose 37,38 42,56 MARYANA et al., 2019 

Fonte: O autor (2021) 
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O parâmetro MS é o ponto inicial em análises químicas, ele é importante por 

indicar a quantidade de nutrientes no vegetal (DOMINICO, LUSTOSA e ÁVILA, 

2020). O alto valor encontrado sugere que há bastante nutrientes na TD, além disso, 

de acordo com Bueno et al. (2017), um material seco garante a qualidade e a 

estabilidade química da biomassa vegetal.  

A faixa do teor de lipídios encontrada por Furlan Jr. (2006) na torta de 

celulose é menor em relação ao valor encontrado neste trabalho (8,66%), porém 

está dentro da faixa encontrada na literatura (5,7%-13,55%). A elevada variação nos 

teores de lipídios da torta de dendê, indica alterações nos processos da extração do 

óleo e entre as unidades de beneficiamento.  

Os teores de fibra detergente neutro (FDN) e de fibra detergente ácida (FNA) 

da torta de dendê in natura foram de 82,55% e 61,88% que estão próximos dos 

valores de 80,42% e 46,43% encontrados por Silva et al. (2007). Os teores de 

celulose, hemicelulose e de lignina determinados a partir do teor de fibras em 

detergente ácido indica a quantidade de celulose e lignina presente no material, 

neste trabalho, o teor de FDA é superior ao valor encontrado por Castro et al. 

(2017).  

Os teores de lignina, hemicelulose e celulose, obtidos neste trabalho para a 

TD estão dentro da faixa dos valores encontrados por Shinoj et al., (2011). A 

hemicelulose, celulose e lignina são os três componentes principais da biomassa 

residual vegetal. Estão presentes entre 20%- 40%, 40%- 60% e 10%-25 % em 

massa da biomassa lignocelulósica (MCKENDRY, 2002).  

A composição química da torta de dendê varia de acordo com o processo de 

extração do óleo, que pode ser mecânico ou por solventes. Estas diferenças podem 

estar relacionadas às características morfológicas e químicas ou podem ser 

atribuídas a diferentes fatores, dentre eles, composição do solo, clima, período de 

colheita, maturação dos frutos, sazonalidade e climáticos. 

5.1.3. Tratamento Alcalino e Branqueamento 

Os resultados de rendimentos em base seca da torta de dendê in natura 

(TD) e da obtidas por diferentes tratamentos, branqueada (TDB), deslignificada 

(TDA) e deslignificada e branqueada (TDAB) foram de 28,28%, 43,78%, 68,56% 

deslignificada e 78,03% respectivamente. A diferença da tonalidade dos materiais 

(Figura 11) é atribuído aos compostos cromóforos responsáveis pela cor escura da 
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celulose não branqueada (Figuras 11.1 e 11.3) que são gerados, principalmente, a 

partir da estrutura lignina.  

 

Figura 11 - Torta de dendê após o tratamento em diferentes condições: (1) in natura (TD),  
(2) branqueada (TDB), (3) deslignificada (TDA) e (4) deslignificada e branqueada (TDAB). 

 
Fonte: O autor (2021) 

 

No processo de branqueamento da torta de dendê (TD, Figura 11.1) houve 

mudança na cor de marrom-escuro para amarelo-claro (TDB, Figura 11.2) provocada 

pela decomposição dos íons HOO- pela ação do agente oxidante (NaClO2). Neste 

processo, são eliminados até 90% da lignina presente no material (SUCHY e 

ARGYROPOULOS, 2001; RABELO, PRADELLA e IENCZAK, 2019).  

O rendimento de 43,78% (TDB) está abaixo do valor de 85% obtido por 

Brasileiro, Colodette e Pilò-Veloso (2001) que utilizaram o oxigênio e peróxido de 

hidrogênio como agentes oxidantes em polpas livres de cloro (sem uso de 

compostos clorados no processo). Fatores como pH, metais, tempo de reação, 

dentre outros, fazem com que o rendimento do processo seja reduzido abaixo da 

metade de sua eficiência (ibid, 2001).  

O processo alcalino de tratamento é considerado essencial no processo de 

branqueamento: seu objetivo é remover os componentes coloridos que são 

parcialmente solúveis em soluções alcalinas quentes (deslignificação). No final do 

tratamento com solução de NaOH a 4% (m/v) da TD, a solução apresentou 

coloração marrom-escura devido à reação de oxidação de compostos fenólicos e da 

decomposição da lignina pelo ar.  

O rendimento de 68,78% está dentro da faixa (50%-80%) encontrada para 

diversos materiais lignocelulósicos (ORIEZ, PEYDE ASTAING e PONTALIER, 2020). 

Visualmente é possível notar que o material TDA (Figura 11.3) sofreu alteração 

física (fibras abertas) e química, apresentando mudança na cor de marrom-escuro 

para amarelo-escuro quando comparada a TD in natura (Figura 11.1). A torta de 
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dendê submetida a tratamento alcalino chega a eliminar até 80% da lignina contida 

na biomassa (RAMOS et al., 2017).  

No processo de branqueamento, a TDA (Figura 11.3) apresentou mudança 

na cor de marrom-escuro para branco levemente amarelado (Figura 11.4). O 

rendimento de 78,03% obtido para a TDAB, é resultado da combinação dos 

processos alcalinos, oxidativos e de explosão a vapor. A combinação deles 

propiciaram um maior acesso à estrutura morfológica do complexo celulósico (lignina 

e celulose), contribuindo para sua dissolução pelos agentes químicos (BEHERRA et 

al., 2014; ORIEZ, PEYDE ASTAING e PONTALIER, 202o). 

5.1.4. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

A Figura 12 apresentas as micrografias do acetato de celulose obtido dos 

materiais: torta de dendê in natura (TD) e da celulose obtida por diferentes 

tratamentos: branqueada (TDB), deslignificada (TDA) e deslignificada e branqueada 

(TDAB). 

 

Figura 12 - Micrografias da torta de dendê: (a) in natura (TD), (b) branqueada (TDB), (c) deslignificada 
(TDA) e (d) deslignificada e branqueada (TDAB). Ampliação de 500x (1 e 2). 

 

 

Fonte: O autor (2021) 
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A micrografia da torta de dendê in natura (Figura 12a), apresenta uma 

estrutura de fibras sólidas de aspecto rígido, fibroso e na forma de bastonetes, 

compostas por hemicelulose, lignina e por materiais celulares que estão indicados 

por setas (COLEN et al., 2019; GALIWANGO et al., 2019). A morfologia superficial 

da torta de dendê tratada com NaClO2 (Figura 12b), apresenta uma abertura na 

estrutura do material lignocelulósico de aspecto fibroso e poroso causado pela 

remoção parcial da hemecelulose e lignina (GALIWANGO et al., 2019).  

Na micrografia da torta de dendê tratada com NaOH (explosão a vapor) 

(Figura 12c) são observadas cavidades ao longo da fibra e a presença de canais ou 

fendas e uma parede celular estratificada. Esses elementos influenciam diretamente 

a superfície de contato e, por conseguinte, uma maior reatividade da amostra, o que 

permite uma maior acessibilidade à amostra por enzimas (ASSUNÇÃO et al., 2016). 

A micrografia da torta de dendê deslignificada e branqueada (Figura 12d) 

apresenta morfologia superficial rugosa automontadas devido à forte atração 

interfibrilar entre os grupos hidroxil da superfície, bem como, pequenas cavidades 

distribuídas na ao longo das fibras, o que aumenta a superfície de contato da 

amostra, além de expor a fibra à maiores interações químicas. 

5.1.5. Síntese do Acetato de Celulose 

A Tabela 8 apresenta os resultados de rendimentos do acetato de celulose 

obtidos a partir da torta de dendê por reação de acetilação dos materiais TD, TDB, 

TDA e TDAB. As taxas de conversão da amostra TD em acetato de celulose variou 

entre 12,49% (TD5) a 19,75% (TD15), esses valores estão acima dos valores da 

faixa de 4 a 8% obtidos por Cao et al. (2018) com resíduos verdes de paisagismo 

sem nenhum tipo de tratamento. 

 

Tabela 8 - Rendimento e taxa de conversão do acetato de celulose a partir da torta do dendê. 

Amostra Rendimento (%) Amostra Rendimento (%) 

TD5 12,4 TDA5 37,51 

TD10 15,31 TDA10 50 

TD15 19,75 TDA15 72,82 

TDB5 26,34 TDAB5 50,45 

TDB10 32,12 TDAB10 65,5 

TDB15 36,04 TDAB15 97,21 

Fonte: O autor (2021) 
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O rendimento do acetato de celulose obtidos da amostra TDB foi de 26,34% 

(TDB5) e 36,04% (TDB15) e quando comparados aos rendimentos das amostras 

TD15 e TDB15, houve um aumento de 58,40% (TDB15), isso se deve à capacidade 

de dissolução da lignina pelo clorito que está na faixa de 90% (RABELO, 

PRADELLA e IENCZAK, 2019) que permitiu a interação entre o anidrido e a 

celulose. 

Sem auxílio de um processo físico, como a explosão a vapor, não há a 

quebra da estrutura lignocelulósica, então, a lignina fica menos exposta ao ataque 

químico fazendo com que o rendimento seja menor que aqueles processos 

submetidos a um processo físico. Esse fato justifica os rendimentos inferiores a 

68,73% obtidos por Harini, Ramya e Sukumar (2018) com a casca da banana. 

Seguindo a tendência geral observada neste trabalho, os rendimentos do 

acetato de celulose obtidos para as amostras TDA foram maiores do que os obtidos 

com a TDB. O rendimento de 72,82% (TDA15) está próximo de 76% obtido a partir 

da casca do babaçu (AMARAL et al., 2019).  

O processo alcalino chega remover até 90% da hemicelulose e lignina. Além 

disso, a explosão a vapor destrói a estrutura química do material lignocelulósico 

fazendo com que haja uma maior eficiência da interação do álcali com o resíduo 

(PEREIRA, ANJO e MAGNAGO, 2019). 

Os maiores rendimentos foram encontrados nas amostras TDAB, as quais 

foram submetidas a dois processos químicos e um físico. Esse procedimento foi 

adotado por que o tratamento alcalino de resíduos lignocelulósicos tende a 

escurecer a celulose, sendo então, necessário um tratamento oxidativo a fim de 

clarificá-la, o que acaba contribuindo para eliminar a lignina residual, o que contribui 

para o aumento da pureza (PEREIRA, ANJO e MAGNAGO, 2019).  

A amostra TDAB15 apresentou a melhor taxa de conversão em acetato de 

celulose (97,21%), sendo este, superior a 81,75% encontrado por Tristantini e 

Sandra (2018) que utilizaram cachos de dendê como fonte de celulose. 

5.1.6. Grau de Substituição 

O grau de substituição é o valor médio de grupos acetila (GA) que 

substituem os hidrogênios dos grupos hidroxilas nas unidades glicosídicas. Na 

Tabela 9 são apresentados os resultados do grau de substituição (GS) do acetato de 

celulose (AC) obtidos a partir do método químico e por RNM dos diferentes materiais 
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TD, TDB, TDA e TDAB. Pelo método químico, a porcentagem de grupos acetila 

variou entre 36,85% e 40,61% (TD), 41,47% e 41,83% (TDB), 41,93% e 42,69% 

(TDA) e 42,69% e 43,60% (TDAB), respectivamente. O GS do acetato de celulose 

variou entre 2,20 e 2,58 (TD), 2,67 e 2,71 (TDB), 2,72 e 2,81 (TDA) e 2,8 e 2,91 

(TDAB).  

O GS do acetato de celulose foi calculado individualmente para cada 

material por 1H-RMN e 13C-RMN a partir das intensidades espectrais. Os prótons da 

unidade de anidroglicose (AGU) estão localizados entre  = 3,6 e  = 5,2 ppm e 

correspondem aos quatro prótons de AGU. A área entre  = 1,9 e  = 2,2 ppm 

corresponde aos três prótons do acetil. O GS do acetato de celulose variou entre 

1,81 e 2,63 (TD), 2,06 e 2,92 (TDB), 1,86 e 2,69 (TDA) e 2,81 e 3,07 (TDAB). O valor 

de GS corresponde a um valor médio de grupos acetila encontrados por unidade 

monomérica do AC. Os resultados se mostram próximos àqueles apresentados no 

catálogo da Aldrich de grupos acetila (39,8%) e grau de substituição igual a 2,54.  

O GS igual a 2,5 corresponde a unidades monoméricas contendo 

quantidade equivalente a 2 e 3 grupos acetila, isto sugere que as reações de 

acetilação foram bem-sucedidas em relação à substituição dos grupos hidroxila 

pelos acetila em quase todos os materiais ficando abaixo do valor os materiais TD5 

e TD10 (2,20 e 2,25), determinados pelo método químico e TD5, TD10, TDB5, 

TD10, TDA5, TDA10, determinados por RMN. De acordo com os resultados do GS, 

valores acima de 2,5 são característicos do triacetato de celulose (PULEO et 

al.,1989), enquanto que valores abaixo de 2 do diacetato de celulose (HAYKAWA et 

al., 2019).  

Tabela 9 - Grau de substituição do acetato de celulose. 

Amostra 
Método Químico 1H RMN 

GS Total 
GA (%) GS H-2 H-3 H-6 

TD5 36,85 2,20 0,59 0,63 0,59 1,81 

TD10 37,43 2,25 0,83 0,85 0,61 2,28 

TD15 40,61 2,58 0,95 0,98 0,70 2,63 

TDB5 41,47 2,67 0,54 0,69 0,83 2,06 

TDB10 41,55 2,68 0,72 0,82 0,84 2,38 

TDB15 41,83 2,71 0,86 1,17 0,89 2,92 

TDA5 41,93 2,72 0,64 0,64 0,58 1,86 

TDA10 42,22 2,75 0,92 0,62 0,93 2,47 

TDA15 42,69 2,81 0,95 0,76 0,98 2,69 

TDAB5 42,69 2,81 0,91 0,92 0,98 2,81 

TDAB10 42,71 2,81 0,94 0,85 1,23 3,02 
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TDAB15 43,60 2,91 0,93 1,22 0,92 3,07 

Fonte: O autor (2021) 

5.1.7. Espectroscopia na região do infravermelho (FTIR) 

A Figura 13 apresenta o espectro de FTIR da torta de dendê in natura (TD). 

A faixa de absorção na região entre 3800 cm-1 e 3000 cm-1 abrange a soma da 

vibração das bandas de valência da ligação de hidrogênio do grupo O-H e as 

bandas das ligações de hidrogênio intra e intermoleculares na celulose (POPESCU 

et al., 2011).  

As bandas nas regiões 2931 cm-1 e 1726 cm-1 indicam a presença da ligação 

C-H dos grupos CH2 e CH3 e do estiramento C=O da hemicelulose não conjugada. 

As bandas 1627 cm-1 e 1452 cm-1 são atribuídas ao estiramento do anel aromático 

da lignina C=C e C=O e a deformação da lignina CH2 e CH3.  

A banda 1375 cm-1 é atribuída às vibrações de estiramento e de deformação 

do grupo C-H na unidade de glicose. As bandas nas regiões entre 1200 cm-1 e 1100 

cm-1 são atribuídas à hemicelulose e à celulose, devido ao estiramento C-O (OH et 

al., 2005). A banda em 908 cm-1 é atribuída à ligação glicosídica β-(1→4) entre 

unidades de glicana é característica à região amorfa da celulose (POLETO, 

ORNAGHI e ZATTERA, 2014). 

 

Figura 13 - Espectro de FTIR da torta de dendê in natura (TD). 

 
Fonte: O autor (2021) 
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As Figuras 14, 15 e 16 apresentam os espectros de FTIR do acetato de 

celulose obtidos por acetilação dos materiais TD, TDB e TDA. Os espectros 

apresentam faixas de absorção na região entre 3562 cm-1 e 3450 cm-1 atribuídas à 

hidroxila (O-H). As bandas nas regiões entre 2937 cm-1 e 2897 cm-1 indicam a 

presença da ligação C-H e dos grupos CH2 e CH3. As bandas entre 1749 cm-1 e 

1732 cm-1 são atribuías às vibrações do estiramento C=O da hemicelulose não 

conjugada.  

As bandas nas regiões entre 1633 cm-1 e 1627 cm-1 são atribuídas ao 

estiramento do anel aromático da lignina C=C e C=O. Nas regiões entre 1489 cm-1 e 

1427 cm-1 são atribuídas à deformação simétrica angular no plano do grupo CH2 da 

celulose, polioses e lignina. As bandas entre 1384 cm-1 e 1361 cm-1 são atribuídas 

as vibrações de estiramento e deformação simétrica no plano do grupo C-H na 

unidade de glicose e a deformação angular no plano do grupo OH da celulose, 

polioses e lignina.  

As bandas 1179 cm-1, 1126 cm-1 e 1034 cm-1 são atribuídas ao estiramento 

assimétrico do grupo C-O-C da vibração do anel de piranose das polioses. As 

bandas 898 cm-1 e 600 cm-1 são atribuídas às ligações β-glicosídicas entre unidades 

de glicana e ao estiramento C-O dos grupos acetila da celulose (PINHEIRO et al., 

2019; PINTO et al., 2017). 

Os resultados dos grupos funcionais do acetato de celulose obtidos por FTIR 

da TD, TDB e TDA nas diferentes condições de acetilação apresentam bandas de 

baixa intensidade de O-H na região de 3500 cm-1 em todos os materiais, isto é, um 

indicativo de grupos -OH não substituídos, bem como, a presença de outros picos na 

região de 1500 cm-1 atribuídos a lignina e hemicelulose (MARCHESSAULT, 1962).  
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Figura 14 - Espectros de FTIR do acetato de celulose obtido da TD in natura. 

 
Fonte: O autor (2021) 

Figura 15 - Espectros FTIR do acetato de celulose obtido da TDB. 

 
Fonte: O autor (2021) 
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Figura 16 - Espectros de FTIR do acetato de celulose obtido da TDA. 

 
Fonte: O autor (2021) 

 

Na Figura 17 são apresentados os espectros de FTIR do acetato de celulose 

obtidos da torta de dendê deslignificada e branqueada (TDBA) nas diferentes 

condições de acetilação. Os espectros apresentam faixas de absorção na região 

entre 3554 cm-1 e 3539 cm-1 atribuídas ao estiramento do grupo hidroxila (O-H). As 

bandas nas regiões entre 2943 cm-1 e 2897 cm-1 indicam a presença da ligação C-H 

e dos grupos CH2 e CH3. O espectro da TDAB acetilada mostra a presença de três 

importantes vibrações do grupo acetil em 1755 cm-1 (C=O), 1369 cm-1 (CH3) e 1209 

cm-1 (C-O).  A banda em 1024 cm-1 é atribuída ao estiramento C-O da celulose, 

polioses e acetato de celulose, ela torna-se mais intensa em função do aumento no 

número de ligações do éster. 

Com base nos resultados de FTIR dos materiais TD, TDB, TDA e TDAB nas 

diferentes condições das reações de acetilação (5, 10 e 15 (m/m) de CH3CO2H), os 

espectros apresentam um padrão de absorção do grupo OH na região entre 3800 

cm-1 e 3000 cm-1 em todos os produtos obtidos. Isso se deve à presença do grupo 

hidroxílico da celulose que não é substituído pelo grupo acetil, provavelmente, pela 

presença de água no material de partida. Dentre os materiais testados, o TDAB foi o 

que apresentou o melhor resultado nas condições TDAB10 e TDAB15. 
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Figura 17 - Espectros de FTIR do acetato de celulose obtido TDAB. 

 
Fonte: O autor (2021) 

 

5.1.8. RMN (1H e 13C) 

O Apêndice I traz os espectros de 1H-RMN e de 13C-RMN do acetato de 

celulose obtido da torta de dendê in natura (TD), deslignificada (TDA), branqueada 

(TDB) e branqueada e deslignificada (TDAB) e nas relações de ácido acético 1:5;10 

e 15 (m/m). Originando 15 diferentes acetados de celulose: TD5; TD10; TD15; 

TDA5; TDA10; TDA15; TDB5; TDB10; TDB15; TDAB5; TDAB10 e TDAB15. 

Espectros de 1H-RMN de  = 3,5; 3,6 e 5,3 ppm são associados aos quatro 

hidrogênios de carbono glicosídico. Entre  = 1,75; 1,9 e 2,20 ppm, os picos 

relacionados com os três de hidrogênio metílicos nos grupos acetato (NAMAZI et al., 

2011; CERQUEIRA et al., 2010). A análise do 1H-RMN revelou que no AC obtido de 

TD10; TD15; TDB10; TDB15; TDA10; TDA15; TDAB5; TDAB10; TDAB15 houve pelo 

menos 3 substituições de hidrogênios de hidroxila apontada pelo tripleto na faixa  = 

1,75 a  = 2,2 ppm. Assim, é possível concluir que para esses materiais foi obtido o 

triacetato de celulose. Já as amostras TD5; TDA5 e TDB5 apontam diacetato de 

celulose nessa região evidenciado pela ausência de um tripleto nessa região. 

O espectro de 13C-RMN dos picos de  = 56, 110 e 150 ppm são associados à 

lignina; a hemicelulose é identificada pelos picos  = 21,5 e 174 ppm; a carbonila é 

reconhecida pelo sinal  = 170,6 ppm e, por fim, o sinal de metila é reconhecido 

como sendo de de  = 21,0 ppm (SANTOS et al., 2003). Em nenhum dos acetatos 
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sintetizados foi observado sinais relativos à lignina e a hemicelulose, tal fato 

demonstrou a eficiência dos pré-tratamentos aplicados à torta de dendê, indiciando, 

com isso, a pureza do material sintetizado. Além disso, foi possível visualizar sinais 

associados à carbonila e à metila, isso confirma a identidade de acetato de celulose 

da substância sintetizada a partir da torta de dendê em diferentes condições de pré-

tratamento. 
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6. CONCLUSÃO  

Os parâmetros da análise imediata da torta de dendê in natura (TD): 

umidade, voláteis, cinzas e carbono fixo, foram 5,32%, 78,13%, 3,75% e 12,8% 

respectivamente. A composição química da torta de dendê in natura (TD) utilizada 

como material de partida foi de 37,38% de celulose, 20,67% de lignina, 24,5% de 

hemicelulose.  

Os rendimentos em base seca da torta de dendê in natura (TD) e dos 

materiais obtidos por diferentes tratamentos: branqueada (TDB); deslignificada 

(TDA) e deslignificada e branqueada (TDAB) foram de 28,28%, 43,78%, 68,56% 

deslignificada e 78,03% respectivamente.  

Os acetatos de celulose da torta de dendê produzidos por meio da reação de 

acetilação a partir dos materiais TD, TDB, TDA e TDAB apresentaram rendimentos 

de 12,40% (TD5) a 97,21% (TDAB15), sendo a melhor condição a TDAB15. 

O Grau de substituição (GS) do acetato de celulose determinado pelo 

método químico variarou de 2,2 (TD5) a 2,91 (TDAB15) com percentuais de grupos 

acetil de 36,85% (TD5) a 43,60% (TDAB15), por RNM variaram de 1,81 (TD5) a 3,07 

(TDAB15) sendo caracterizados como diacetato de celulose (TD5 a TDA10) e 

triacetato de celulose (TDA15 a TDAB15). 

Este trabalho contribuiu para a obtenção, modificação e aplicação da 

celulose proveniente da torta do dendê, de forma a conduzir a um melhor 

aproveitamento deste resíduo. Os valores de GS foram condizentes com o tempo de 

acetilação (24 h), esta funcionalidade é muito interessante, visto que a produção de 

celulose biodegradável é desejável considerando aspectos ambientais e 

econômicos.
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