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Resumo 

SCHMITT, Patricia Oliveira. Efeito dos tempos de moagem no Arundo donax L. 

após pré-tratamentos químicos. 2023. 108f.  Dissertação (Mestrado em Ciência e 

Engenharia de Materiais) - Programa de Pós-Graduação em Ciência e Engenharia de 

Materiais do Centro de Desenvolvimento Tecnológico da Universidade Federal de 

Pelotas, Pelotas, 2023. 

Este trabalho relata sobre pré-tratamentos na obtenção de diferentes 

precursores de materiais lignocelulósicos para analisar a moagem sob os efeitos do 

processo de moinho de bolas à seco da planta de Arundo Donax. Os métodos desta 

pesquisa foram analisar o comportamento de precursores da planta de arundo obtidas 

a partir dos diferentes tempos de moagem da matéria-prima in natura e submetida a 

pré-tratamentos químicos (alcalino, ácido e de branqueamento). Objetivou-se analisar 

caracterização química, propriedades estruturais e morfológicas das diferentes 

granulometrias de pré-tratamentos, assim, foram realizadas as análises de 

caracterização química, colorimétrica, densidade, distribuição granulométrica, 

morfológica através de análise de microscopia eletrônica de varredura (MEV), 

termogravimétrica (TGA), espectroscopia no Infravermelho por transformada de 

Fourier (FTIR) e Análise Estrutural através de difração de raio-X (DRX). Nos 

resultados desse trabalho comparando entre todas as amostras se destacou o 

tratamento químico com hipoclorito de sódio, que apresentou um alto índice de 

celulose, com menor tamanho de partícula, com maior luminosidade e alteração de 

cor. Ainda, alcançou maior densidade na estrutura cristalina e considerando o tempo 

ideal para moagem é de 10 horas para todos os pré-tratamentos. Desta forma, 

verifica-se que a moagem de baixo custo em moinho de bolas foi eficiente para 

redução do tamanho de partículas, sendo que o material final obtido poderá ser 

utilizado para elaboração de produtos micro ou nanoestruturados, como filmes e 

embalagens funcionalizadas. 

  

Palavras-chave: granulometria; biomassa; lignocelulósico; moinho de bolas; 

hidrólise. 

  



Abstract 

SCHMITT, Patricia Oliveira. Effect of grinding times on Arundo donax L. after 

chemical pre-treatments. 2023. 108f. Dissertation (Master in Materials Science and 

Engineering) - Postgraduate Program in Materials Science and Engineering at the 

Center for Technological Development of the Federal University of Pelotas, Pelotas, 

2023. 

This work reports on pretreatments in obtaining different precursors of lignocellulosic 
materials to analyze grinding under the effects of the dry ball mill process at the Arundo 
Donax plant. The methods of this research were to analyze the behavior of precursors 
of the arundo plant obtained from the different grinding times of the raw material in 
natura and submitted to chemical pre-treatments (alkaline, acid and bleaching). The 
objective was to analyze the chemical characterization, structural and morphological 
properties of the different granulometries of pre-treatments, thus, the analyzes of 
chemical, colorimetric, density, granulometric and morphological characterization 
were carried out through analysis of scanning electron microscopy (SEM), 
thermogravimetric (TGA), Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) and 
Structural Analysis through X-Ray Diffraction (XRD). In the results of this work, 
comparing all the samples, the chemical treatment with sodium hypochlorite stood out, 
which presented a high cellulose index, with smaller particle size, with greater 
luminosity and color change. Still, it reached greater density in the crystalline structure 
and considering the ideal time for milling is 10 hours for all pre-treatments. In this way, 
it appears that the low-cost grinding in a ball mill was efficient for reducing the particle 
size, and the final material obtained can be used for the elaboration of micro or 
nanostructured products, such as films and functionalized packaging. 

Keywords: granulometry; biomass; lignocellulosic; ball mil; hydrolysis. 
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1 Introdução 

1.1 Justificativa e estrutura da dissertação 

 

 A planta de arundo é conhecida também como cana do reino, sendo 

considerada uma espécie exótica por ter facilidade de adaptação em diversos tipos 

de ambientes. Desta forma, acaba ameaçando outras espécies nativas, causando 

impactos negativos ao meio ambiente, elevando o investimento em programas de 

erradicação e de controle dessa planta (CASTILHO et al, 2016; MARTÍNEZ-SANZ et 

al., 2018). Entretanto, a busca por matérias-primas renováveis e biodegradáveis tem 

despertado interesse mundial, fazendo com que espécies desconhecidas ou não 

utilizadas tenham seus valores agregados no mercado produtivo. Assim, outra 

maneira de controle populacional da planta pode ser o direcionamento dos esforços 

ao manejo adequado e a aplicação industrial deste material lignocelulósico. 

A biomassa lignocelulósica, oriunda da matéria-prima vegetal é constituída 

principalmente de celulose (35-50%), hemicelulose (20-35%), lignina (10-25%) e, 

normalmente, de uma pequena quantidade de cinzas e extrativos (SANTOS et al., 

2012; Yahya et al., 2018). Essa biomassa apresenta como vantagem a baixa 

densidade, baixo custo, excelente resistência a solventes e à temperatura, sendo 

atóxicas e não abrasivas, podendo ser facilmente modificadas por agentes químicos 

(DAHLKE et al., 1998). Essas características tornam a biomassa lignocelulósica um 

dos materiais tecnologicamente mais interessantes, podendo ser aplicada em 

diversas finalidades, desde a área têxtil até reforços para matrizes poliméricas (SILVA 

et al., 2009)  

Outro setor industrial, o alimentício, têm apontado a celulose (em escala micro 

ou nanométrica) como um material promissor no desenvolvimento de embalagens 

modernas, apresentando alta resistência mecânica, baixo peso, com excelente 

estabilidade térmica e altamente cristalinidade (HOFFMANN et al, 2021). Para 

obtenção de nanocelulose é necessário a remoção dos constituintes não celulósicos 

(lignina e hemiceluloses) por meio dos pré-tratamentos químicos (alcalino, ácido e 

branqueamento) (PEREIRA, N. R. L.; ANJOS, F. E., 2019). Porém, o pré-tratamento 

pode eventualmente enfraquecer e danificar os constituintes lignocelulósicos, 

prejudicando suas propriedades térmicas e mecânicas (KABIR et al., 2012), sendo 

assim necessário um equilíbrio entre intensidade dos pré-tratamentos, tipos de 
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biomassas utilizadas e tratamentos com mais etapas, unindo processos químicos a 

processos mecânicos. 

Um processo mecânico seria a moagem, podendo ser utilizado em combinação 

com pré-tratamentos químicos. A moagem de materiais lignocelulósicos é um 

processo que consiste em reduzir o tamanho e a consistência de materiais de origem 

vegetal, facilitando o acesso dos reagentes químicos às moléculas de lignocelulose, 

permitindo assim que sejam convertidas em produtos úteis de alto valor agregado. 

Após o processo de moagem o tamanho e a distribuição dos tamanhos das partículas 

serão modificados, sendo a homogeneidade e os tamanhos obtidos parâmetros 

influentes na aplicação futura. Ainda, a composição de cada matéria-prima vegetal 

utilizada no processo de moagem pode afetar o processo de moagem (MAYER-

LAIGLE ET AL., 2018A; OYEDEJI ET AL., 2020). Siro et al. (2011) relata o impacto 

da moagem e o grau de homogeneização sobre as propriedades mecânicas dos 

filmes nanocelulósicos, isto é, o aumento das propriedades mecânicas dos filmes foi 

obtido a partir do aumento da área superficial das fibras após a moagem. Segundo 

Braga (2019), maiores tempos de moagem das fibras do açaí pré-tratada com NaOH, 

favoreceram a retirada de grande quantidade de lignina e hemicelulose.  

Mediante a esses fatos, ainda se tem poucos estudos relacionados a 

combinação de pré-tratamentos químicos e mecânicos com diferentes tempos de 

moagem. Assim, esse estudo se torna importante para o conhecimento em vários 

aspectos relevantes relacionados ao processo de valorização da biomassa do arundo, 

podendo ser uma alternativa atrativa para novas descobertas e diversas aplicações. 

Nesse sentido, este trabalho buscou avaliar os efeitos dos diferentes pré-tratamentos 

químicos (alcalino, ácido e branqueamento) e tempos de moagem através das 

análises físicas, químicas, morfológicas e térmicas do material, direcionando novas 

matérias-primas com maior área superficial para produção de produtos de maior valor 

agregado. 

 Para melhor entendimento do desenvolvimento desta pesquisa, essa 

dissertação está dividida com justificativa e estrutura, revisão bibliográfica, um artigo 

completo sobre o tópico pesquisado e considerações finais.  A revisão bibliográfica 

apresenta a fundamentação sobre os temas de biomassa da planta de arundo, 

materiais lignocelulósicos, biorrefinarias, pré-tratamentos químicos, e o método 

mecânico de moinho de bolas. 
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  No artigo científico que descreve as análises realizadas sobre as partículas de 

arundo após a moagem mecânica em diferentes tempos no moinho de bolas a seco. 

 A moagem foi realizada na biomassa in natura e tratada quimicamente 

(alcalino, ácido e branqueamento). Foram realizadas análises de caracterização 

química para identificar a composição de cinzas, umidade, extrativos, lignina, 

hemicelulose e celulose. Para verificar se a modificação das partículas modificou as 

propriedades físico-químicas foram feitas análises termogravimétricas (TGA) e 

difração de raios-X (XDR). A microscopia eletrônica de varredura foi utilizada para 

avaliar o efeito dos pré-tratamentos na morfologia das amostras. A eficiência dos pré-

tratamentos propostos para remoção e/ou modificação dos teores de celulose, lignina 

e hemiceluloses foi investigada por análise composicional e espectroscopia de 

infravermelho com transformada de Fourier. Outras análises foram realizadas, como 

a densidade, colorimetria e distribuição granulométrica. Por fim, conclui-se esse 

artigo, em que foram verificados resultados satisfatórios definindo um melhor tempo 

de moagem para os diferentes pré-tratamentos. O artigo será submetido na revista 

“Biomass Conversion and Biorefinery”. 

 Nas considerações finais tentou-se unir as ideias descritas de todo trabalho, 

resultando em um fechamento das hipóteses lançadas, realçando os objetivos 

alcançados e sugerindo novas pesquisas nessa área. 
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1.2 Objetivos 

1.2.1 Objetivo Geral 

O objetivo geral desta pesquisa foi avaliar a influência do experimento do 

moinho de bolas a seco obtida a partir dos diferentes tempos de moagem da matéria-

prima in natura e submetida a pré-tratamentos químicos. 

1.2.2 Objetivos Específicos 

● Caracterizar a matéria-prima quanto à composição química da biomassa 

(celulose, hemicelulose, lignina, extrativos, cinzas e umidade) da planta de 

arundo; 

● Obter diferentes precursores a partir da matéria-prima in natura utilizando pré-

tratamentos químicos (alcalino, ácido e de branqueamento). 

● Caracterizar os precursores de cada pré-tratamento (ácido, alcalino e 

branqueamento); 

● Analisar as propriedades superficiais, térmicas e morfológicas das diferentes 

granulometrias obtidas dos pré-tratamentos em diferentes tempos de moagem 

no moinho de bolas à seco. 
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2 Revisão Bibliográfica 

2.1 Biomassa Lignocelulósica  

 A biomassa lignocelulósica é definida como qualquer matéria orgânica 

renovável podendo ser de culturas energéticas, árvores, alimentos e rações agrícolas, 

resíduos de culturas, de madeira, de origem animal e outros materiais residuais 

utilizáveis para fins industriais (USDOE, 2000). A biomassa lignocelulósica é um tipo 

de biomassa composta principalmente por celulose, hemicelulose e lignina, que são 

os principais componentes da parede celular de plantas e outros organismos 

lignocelulósicos, podendo também conter pequenas concentrações de cinzas, 

extrativos, proteínas e amido (BANU et al., 2021; SUN ET AL., 2011) (Figura 1). 

Fatores como o tipo de biomassa, tipo de tecido, a idade da planta e as condições de 

crescimento irão influenciar na quantidade destes componentes (SANTOS et al., 

2014).  

 

Figura 1: Composição média da biomassa lignocelulósica. 

Fonte: SUN et al., 2011. 

 

A biomassa lignocelulósica pode ser utilizada como recurso sustentável 

favorecendo uma redução das emissões de gases de efeito estufa na atmosfera, 

assim ocorrendo o equilíbrio entre a sua produção e utilização, podendo se alcançar 

um futuro com menos agressão ao meio ambiente e menos emissões de gases 

tóxicos (KHAN et al., 2019).  Além disso, os materiais lignocelulósicos não competem 

com a agricultura voltada para alimentação humana e animal, sendo encontrada em 

abundância e a baixo custo (RUBIN, 2008). 
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Com isso, pode-se dizer que a biomassa tem um alto potencial de aumentar a 

participação das energias renováveis na matriz brasileira, através das quantidades de 

resíduos gerados nos setores agrícola, industrial e urbano (FERREIRA et al., 2018). 

A matéria-prima reaproveitada pode ser encontrada em palhas, cascas, bagaços, 

colmos e folhas e afins, sendo de interesse para o setor energético é o material 

lignocelulósico (JULIO, 2020). 

Entretanto, as pesquisas estão avançando para trabalhar com rotas de 

conversão para aquisição de bioprodutos tendo como uma alternativa sustentável 

para substituir compostos de origem fóssil. Neste contexto, têm sido desenvolvidas 

biorrefinarias que envolvem a utilização da biomassa com aplicações baseada em 

recursos naturais que abrange a produção de energia, mas também de biomateriais 

e químicos (PARADA et al., 2017; JULIO, 2020). 

Cada componente da biomassa pode ser funcionalizado para produzir vários 

bioprodutos por abordagens termoquímicas, enzimáticas e/ou microbianas, tais 

como; pirólise, gaseificação, torrefação, hidrólise enzimática e fermentação 

microbiana (Karp et al., 2021; Li et al., 2019). Existem muitas técnicas de valorização 

disponíveis que podem ser utilizadas para produzir mais de 200 bioquímicos de 

interesse comercial a partir de biomassa lignocelulósica (CHANDEL et al., 2018). A 

Figura 2 representa os vários bioprodutos que podem ser derivados da biomassa 

lignocelulósica. 

 A ideia da conversão da biomassa em diversos materiais contempla o conceito 

de biorrefinaria lignocelulósica. Uma biorrefinaria lignocelulósica é uma instalação que 

processa biomassa lignocelulósica em uma variedade de produtos de alto valor, 

incluindo biocombustíveis, produtos químicos renováveis, materiais avançados e 

produtos alimentares. O processo de conversão da biomassa lignocelulósica envolve 

várias etapas, como pré-tratamento, hidrólise enzimática, fermentação e destilação. 

O pré-tratamento é a etapa inicial na qual a biomassa lignocelulósica é tratada para 

separar a celulose e a hemicelulose dos compostos de lignina e outros compostos 

não desejados, tornando a celulose e a hemicelulose mais acessíveis para a hidrólise 

enzimática. A biorrefinaria lignocelulósica tem .várias vantagens em comparação com 

as refinarias de petróleo tradicionais, incluindo a redução da dependência de 

combustíveis fósseis e a utilização de materiais renováveis (BENEVENUTI; 

PEREIRA, 2016). 
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Figura 2 - Valorização da biomassa lignocelulósica em diversos bioprodutos. 

 Fonte: adaptado de SINGH, 2022. 

 
 

As biorrefinarias de lignocelulósicos baseiam-se no fracionamento de 

biomassa rica nestes materiais para a produção de correntes intermediárias de 

celulose, hemicelulose e lignina, que podem ser posteriormente processadas para 

obtenção de um portfólio de produtos finais, conforme esquematiza a Figura 2. Isto 

consiste no aproveitamento das três frações químicas básicas presentes nessas 

matérias-primas, as hemiceluloses, a celulose e a lignina (FERNANDO et al, 2006). 

 

2.2 A Biomassa de Arundo donax 

 

O Arundo donax (Figura 3), conhecida como cana do reino, é uma planta 

considerada exótica pela facilidade de crescer e se adaptar em condições adversas 

de terras e nas águas salinas e também por serem imunes a pragas e doenças 

(CASTILHO et al, 2016). Conforme Fuentes et al. (2011) , esta espécie geralmente 

cresce em pântanos, drenagens e cabeceiras úmidas, com ampla distribuição 

geográfica (de zonas temperadas a tropicais), muito semelhante ao junco comum, 

crescendo de 2 m a 4 m em altura. Além disso, têm uma vida útil entre 20 a 25 anos, 
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podendo fazer colheita da planta a cada 6 meses (CASTILHO et al., 2016). Outros 

nomes populares que lhe são dados são: cana comum, junco, bambu falso e junco 

gigante (FUENTES et al., 2011). 

 
Figura 3 - Plantas de Arundo donax. 

    Fonte: Próprio Autora, 2023. 

 
Conforme Martinez-Sanz et al. (2018), devido a sua grande adaptabilidade a 

diversos ambientes e sua alta taxa de crescimento, esta espécie acabou se tornando 

uma invasora muito problemática no mundo (Figura 4). O arundo está entre as 100 

piores espécies exóticas invasoras descritas pelo Banco de Dados Global de 

Espécies Invasivas (Global Invasive Species Data base, 2022). 

 

 

Figura 4 - Distribuição de “Arundo donax” no mundo (pontos amarelos). O mapa está desatualizado 
para algumas localidades (exemplo: Brasil), porém serve de fonte de informação. 

Fonte: Discover Life (2012). 

 

Disseminação de espécies exóticas de plantas aquáticas é uma preocupação 

crescente na Europa por causa de seus impactos ecológicos, bem-estar humano e 
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consequências econômicas como perdas na produção de recursos naturais, além dos 

altos custos para o controle e programas de erradicação (MARTÍNEZ-SANZ et al., 

2018). 

Entretanto, umas das formas de tirar proveito dessa produção, seria a 

obtenção de produtos e geração de riqueza a partir de sua exploração econômica, 

similar ao que ocorre com outras espécies invasoras, como a cana-de-açúcar e o 

eucalipto. O Arundo representa uma planta de grande potencial de rendimento de 

biomassa, podendo ser explorado de diferentes formas. Em termos de composição 

química, a biomassa apresenta valores que variam de 11,2% a 21,6% para extrativos, 

29,2% a 39,1% de celulose, 14,5% a 32,0% de hemicelulose, 19,2% a 24,3% de 

lignina e 4,2% a 6,1% de cinzas. (CORNO et al.co, 2014). 

Assim, busca-se novas alternativas que visam valorizar a biomassa de Arundo 

donax pela extração de frações lignocelulósicas com potencial para o 

desenvolvimento de novos materiais sustentáveis. Conforme a pesquisa de Martínez-

Sanz et al. (2018), uma das alternativas foi utilizar as frações extraídas para produzir 

filmes por um simples processo de filtração a vácuo de suspensões aquosas. Os 

filmes apresentaram propriedades com potencial utilização em embalagens de 

alimentos. O arundo já é utilizado na fabricação de instrumentos musicais, como 

material de construção e para varas de pesca e também se faz uso por propriedades 

medicinais (CHAVES, 2020). 

 

2.3 Biorrefinaria Lignocelulósica 

 

A biorrefinaria é um termo que se refere ao uso de matérias-primas renováveis 

e de seus resíduos (biomassas), de forma integral e diversificada, para a produção, 

por rota química ou biotecnológica, de uma variedade de substâncias e energia, com 

a mínima geração de resíduos e emissões de gases poluidores, ou seja, é uma 

instalação que integra processos de conversão de biomassa em biocombustíveis, 

insumos químicos, materiais, alimentos, rações e energia (JONG et al, 2005; 

RAGAUSKAS et al, 2006). O objetivo de uma biorrefinaria é otimizar o uso de recursos 

e minimizar os efluentes, maximizando os benefícios e o lucro. 

O biorrefinamento de biomassa lignocelulósica, como palha, biomassa 

lenhosa, resíduos agroindustriais e culturas energéticas, utilizando uma abordagem 

sistêmica, pode gerar uma variedade de combustíveis renováveis comercializáveis 
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(DE BHOWMICK et al., 2018), produtos químicos de valor agregado (DE OLIVEIRA 

et al., 2021), substrato para bioprocessos (SINGHANIA et al., 2008) e biomateriais 

(PATEL; SHAH, 2021). Isso pode ser amplamente denominado como biorrefinaria 

lignocelulósica ou refinaria de base biológica. A substituição de produtos químicos à 

base de combustíveis fósseis por biomassa renovável é vital para sustentar o 

crescimento das indústrias químicas e o desenvolvimento da bioeconomia global 

(Govil et al., 2020).  

O conceito de biorrefinaria é dinâmico e ainda está em desenvolvimento e, 

portanto, não há modelos e padrões consagrados. Todavia, podem ser apontados 

exemplos de biorrefinarias que já funcionam na prática, como as usinas produtoras 

de açúcar, etanol e bioeletricidade a partir da cana-de-açúcar e as fábricas de óleo, 

rações, biodiesel e diversos outros derivados a partir da soja. 

Na literatura, é possível encontrar diferentes categorias de biorrefinaria. Os 

autores Ree; Annevelink (2007) classificam em sete tipos de biorrefinarias conforme 

descrição na Tabela 1 a seguir: 

 

Tabela 1: Resumo das características dos conceitos das biorrefinarias. 
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Fonte: REE & ANNEVELINK (2007). 
 

Atualmente, o modelo de biorrefinaria lignocelulósica são indústrias que 

adotam processamento sustentável de biomassa para que ela possa ser 

transformada e utilizada para geração de produtos químicos, biocombustíveis, 

biomateriais e energia (BENEVENUTI et al., 2016). Conforme Benevenuti et al. 

(2016), “A biomassa lignocelulósica é composta por três frações químicas 

denominadas: celulose (biopolímero composto apenas de moléculas de glicose), 

hemicelulose (macromolécula constituída de açúcares de cinco e seis carbonos) e 

lignina (macromolécula de natureza polifenólica)”. 

As biorrefinarias de lignocelulósicos baseiam-se no fracionamento de 

biomassa rica nestes materiais para a produção de correntes intermediárias de 

celulose, hemicelulose e lignina, que podem ser posteriormente processadas para 

obtenção de um portfólio de produtos finais, conforme esquematiza na Figura 5. 

Consiste no aproveitamento das três frações químicas básicas: hemicelulose, 

celulose e lignina, (FERNANDO et al, 2006). 
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Figura 5 - Esquema geral para uma biorrefinaria de materiais lignocelulósicos. 

Fonte: KAMM & KAMM (2007). 

 

As matérias-primas utilizadas dentro de uma biorrefinarias são obtidas por 

meio de culturas energéticas, culturas alimentares ou ainda resíduos. Elas podem ser 

divididas em dois grupos principais, os produtos energéticos e os materiais e, para 

que possam ter um melhor aproveitamento, passam por processos de conversão que 

podem ser bioquímicos, termoquímicos, químicos ou mecânicos (DEMIRBAS, 2009; 

IEA BIOENERGY, 2011). Considerando que o Brasil tem a maior disponibilidade de 

biomassa e tem um menor custo econômico do mundo, proveniente da colheita e 

processamento de culturas agrícolas, acaba se mostrando bem atraente para o 

desenvolvimento de tecnologias no aproveitamento da biomassa residual de 

composição lignocelulósica (BENEVENUTI et al., 2016). 

O principal objetivo de uma biorrefinaria para que tenha os produtos de alto 

valor agregado precisa que as instalações estejam adaptadas de forma a diversificar 

a utilização da matéria-prima e diminuir a geração de resíduos. Assim, aumenta-se a 

rentabilidade e a lucratividade da empresa e os produtos de pouco valor agregado 
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ajudam a atender à demanda energética, favorecendo um menor custo médio de 

operação dos processos que integram as biorrefinarias (SANDUN et al., 2006; 

BENEVENUTI et al., 2016). Entretanto, devido às crescentes questões ambientais 

sobre a utilização de recursos não renováveis derivados do petróleo, há um foco 

crescente no desenvolvimento eficiente de biocombustíveis, compósitos sustentáveis 

e alguns bioplásticos de várias matérias-primas de biomassa (RESHMY et al., 2022)  

A utilização de biomassas celulósicas para produtos de alto valor agregado 

tornou-se mais barata devido à sua disponibilidade abundante e fácil processabilidade 

para uma ampla gama de produtos em uma biorrefinaria (RESHMY et al., 2022). De 

acordo com Vijayendran (2010), até o ano de 2025, o uso de bioprodutos ou derivados 

de biomassa pela indústria química terá um aumento de 25%, o que torna o 

desenvolvimento de novas tecnologias para plataformas de biorrefinarias 

indispensáveis. 

 

2.4 Componentes Químicos da Parede Celular 

 

2.4.1. Lignina 

 

Conforme Benevenuti et al. (2016), a biomassa lignocelulósica é composta por 

três frações químicas que são a celulose, as hemiceluloses e a lignina. A lignina é um 

componente estrutural importante encontrado em plantas ocupando a segunda 

posição como macromolécula orgânica mais abundante, devido a sua representação 

de 10-25% de massa em biomassas lignocelulósicas. É responsável pela rigidez e 

resistência mecânica dos tecidos vegetais. É uma macromolécula complexa e 

insolúvel em água, composta de unidades fenólicas e alifáticas, que são altamente 

cruzadas com estrutura complexa, heterogênea, tridimensional, com alto teor de 

carbono. A lignina desempenha um papel importante na manutenção da integridade 

estrutural dos tecidos vegetais (BOERJAN et al., 2003). A lignina sempre está 

associada à hemicelulose na parede celular, por meio de ligações covalentes, e é 

uma macromolécula aromática irregular e amorfa. Diferente da celulose e 

hemicelulose, a lignina não é formada por polissacarídeos, mas sim por outra unidade 

básica estrutural: o fenil-propano, que é composto por um anel aromático e unidades 

de propano (carbonos α, ß e ɤ) (ROWELL, 2005). A lignina é derivada do metabolismo 

secundário da planta, através da síntese de precursores primários como o álcool 
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cumarílico, que origina a lignina do tipo P-hidroxifenila, presente em maiores 

proporções nas gramíneas; o álcool coniferílico, que origina a lignina guaiacila, que 

predomina no lenho das coníferas; o álcool sinapílico, que origina a lignina siringila, 

que predomina no lenho das folhosas, conforme mostrado na Figura 6. 

 

Figura 6 - Precursores da lignina. 

                                      Fonte: Adaptado de Klock et al. (2005). 

 
A lignina apresenta grupos funcionais metoxílicos (OCH3), hidroxílicos (OH) e 

carboxílicos (COOH) e, de modo geral, moléculas de carbono, hidrogênio e oxigênio 

formam a composição básica da lignina; no entanto, sua estrutura química não é 

totalmente conhecida, pois sofre muitas alterações durante as práticas de seu 

isolamento da madeira, que são bastante drásticas (Figura 7) (KLOCK et al., 2013). 

A lignina tem funções muito importantes na planta, pois é o produto final do 

metabolismo responsável pela lignificação dos tecidos, o que confere rigidez à parede 

celular e aumento na resistência da árvore à compressão. Por ser um composto 

hidrofóbico, reduz a permeabilidade da parede celular à água e protege o lenho do 

ataque de microrganismos (BARRICHELO; BRITO, 1985).  Além disso, a lignina é um 

importante produto da biomassa lignocelulósica, que pode ser, convertido em vários 

produtos úteis, como biocombustíveis e produtos químicos. Segundo Braun et al. 

(2005), a lignina é componente de recursos renováveis, com grande potencial para 

produção da fibra de carbono.  
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Figura 7 - Estrutura geral da lignina. 

                                           Fonte: PILÓ-VELOSO et al. (1993). 
 

2.4.2. Celulose 
 

A celulose é um polímero de glicose, que é um açúcar simples, constituído pela 

unidade repetitiva da celulose, composta por duas moléculas de glicose eterificadas 

por ligações β-1,4-glicosídicas (Figura 8) .  É o componente principal da parede celular 

das plantas e é a substância mais abundante na natureza, sendo um dos materiais 

mais amplamente utilizados no mundo (RESHMY et al., 2021). A celulose é produzida 

por meio da fotossíntese nas plantas, e é encontrada em uma variedade de fontes, 

incluindo madeira, algodão, palha e outras plantas (PENNELLS et al., 2020). 

Caracteriza-se por ser uma molécula linear composta por milhares de unidades de 

glicose ligadas por meio de ligações glicosídicas (CHAMI KHAZRAJI; ROBERT, 2013; 

IBRAHIM, 2018). 



26 
 

 

Figura 8 - Estrutura geral da celulose. 

Fonte: PILÓ-VELOSO et al. (1993). 

 

A celulose tem várias propriedades físicas e químicas únicas, como alta 

resistência à tração, baixa solubilidade em água e resistência à decomposição 

biológica (KARIMIAN et al., 2019; TANG et al., 2021). Devido a essas propriedades, 

a celulose é amplamente utilizada em uma variedade de aplicações, incluindo na 

fabricação de papel, têxteis, plásticos, explosivos, alimentos, medicamentos e muitos 

outros produtos (BHAT et al., 2019; KARIMIAN et al., 2019). 

A celulose é normalmente extraída da madeira por meio de um processo de 

polpação química ou mecânica (SOUZA, 2009). O processo químico utiliza uma série 

de produtos químicos para separar a celulose da madeira, enquanto o processo 

mecânico envolve a trituração da madeira para separar as fibras de celulose  (MOURA 

et al., 2018). A celulose também pode ser produzida a partir de fontes renováveis, 

como resíduos agrícolas e florestais (DEBNATH et al., 2021; KASSAB et al., 2020). 

A conversão da celulose em produtos úteis é realizada por meio de processos de 

degradação enzimática, mecânica ou química, que quebram as ligações entre as 

moléculas de glicose e liberam açúcares fermentáveis, como a glicose, para produção 

de biocombustíveis, produtos químicos e materiais nanoestruturados (SOMERVILLE 

et al., 2004). 

 

2.4.3. Hemiceluloses 

 

As hemiceluloses ou polioses, representam um polissacarídeo ramificado e 

amorfo, composto por uma mistura de cadeias poliméricas de polissacarídeos de 

baixo grau de polimerização, às quais estão associadas à celulose nas paredes 

celulares de plantas. Sua estrutura e composição variam de acordo com a fonte 

natural, estágio de desenvolvimento da planta e seu tipo de tecido (SOUZA, 2013). 

As hemiceluloses apresentam-se divididas em quatro polissacarídeos não 

celulósicos, xilanas, mananas, galactanas e galacturonanas que possuem suas 

unidades monossacarídicas unidas por ligações do tipo glicosídica(SANTOS, 2012). 

Algumas hemiceluloses tem a função de estabilizar a parede celular a partir da ligação 

do hidrogênio com a celulose e de ligações covalentes com a lignina, e outras servem 
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como energia extracelular, armazenagem de produtos brutos e mecanismo de 

retenção de água (WYMAN et al., 2005). 

A celulose e a hemicelulose são bastante similares, a principal diferença está 

nas ramificações com cadeias curtas, presente na hemicelulose (PEREIRA, 2010). 

 As hemiceluloses são polímeros que podem ser formados por diferentes 

compostos de açúcares, como a xilose, manose, glucose, arabinose, galactose, acido 

4-O-metil glucirônico e resíduos de ácido galactorônico, conforme mostrado na Figura 

9 (PARDO et al., 2019).  

 

Figura 9 - Estrutura geral da hemicelulose. 

Fonte: N-S Hon e Shiraishi, 2000. 

 

2.5 Pré-tratamentos de materiais lignocelulósicos 

 

Os materiais lignocelulósicos, como a madeira, a palha e o bagaço de cana-

de-açúcar, são fontes importantes de biomassa que podem ser utilizadas na produção 

de biocombustíveis e produtos químicos renováveis (ÁVILA et al., 2018). 

 No entanto, antes de serem utilizados como matéria-prima, esses materiais 

precisam ser submetidos a um processo de pré-tratamento que tem a função de 

melhorar a libertação de açúcares para que a celulose, a hemicelulose e a lignina, 

possam ser separadas e tornem-se mais acessíveis para conversão, alterando a sua 

composição química e estrutural, facilitando, de forma rápida e eficiente, a hidrólise 

(KUMAR et al., 2009; MADADI et al., 2017). 
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Os pré-tratamentos de materiais lignocelulósicos visam romper a estrutura 

complexa desses materiais, facilitando o acesso das enzimas ou catalisadores que 

serão usados na conversão da celulose em açúcares fermentáveis, promovendo a 

acessibilidade das enzimas aos materiais celulósicos (SUN; CHENG, 2002). Alguns 

dos pré-tratamentos mais comuns incluem: 

Tratamento térmico: O tratamento térmico, como a torrefação, a carbonização 

e a pirólise, utiliza altas temperaturas para quebrar as ligações químicas que mantêm 

a estrutura dos materiais (HE et al., 2022). Este pré-tratamento pode aumentar a 

disponibilidade da celulose, reduzir o teor de lignina e aumentar a porosidade dos 

materiais (Araújo, 2022). 

Tratamento químico: O tratamento químico, como a acidificação, a 

alcalinização e a oxidação, utiliza agentes químicos para quebrar as ligações 

químicas dos materiais e aumentar a solubilidade dos componentes da parede celular 

(KUMAR et al., 2009; MADADI et al., 2017).  Este pré-tratamento pode reduzir o teor 

de lignina e hemicelulose, além de aumentar a acessibilidade da celulose (CHEN; 

ZHAO, 2012). 

Tratamento biológico: O tratamento biológico, como a hidrólise enzimática e a 

fermentação, utiliza microrganismos ou enzimas para degradar a parede celular e 

liberar a celulose (CARRILLO-REYES et al., 2016; SANTOS et al., 2019). Este pré-

tratamento é menos agressivo e menos tóxico do que os tratamentos químicos e 

térmicos, mas pode ser mais lento e menos eficiente (OLIVEIRA et al., 2008). 

Tratamento físico: O tratamento físico, como a moagem, a trituração e a 

explosão a vapor, utiliza forças mecânicas para quebrar a parede celular dos 

materiais e aumentar a superfície de contato (KUMAR et al., 2009). Este pré-

tratamento pode aumentar a acessibilidade da celulose, mas pode ser menos eficaz 

na redução do teor de lignina e hemicelulose (LIMA, 2018; PAOLA; CRUZ, 2017). 

Em resumo, os pré-tratamentos de materiais lignocelulósicos são etapas 

críticas no processo de conversão de biomassa em biocombustíveis e produtos 

químicos renováveis. Cada método de pré-tratamento tem suas vantagens e 

desvantagens e a escolha do método mais adequado dependerá das características 

da biomassa, do processo de conversão e dos requisitos de produção. 

Por métodos de pré-tratamentos é necessário desconstruir a parede celular da 

planta (CANILHA et al., 2010) para obter alguns precursores lignocelulósico para 

remover uma parte da lignina e hemicelulose, aumentando a área superficial e 
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diminuindo o grau de polimerização e cristalinidade da celulose (JANKOVIĆ et al., 

2019) (Figura 10). 

 

Figura 10 - Esquema das transformações que sofre a biomassa lignocelulósica durante o pré-
tratamento. 

Fonte: ESTEVAM-ALVES; GUIMARÃES, 2009; MOSIER et al., 2005. 

 

2.5.1 Pré-tratamento Químico 

 

Os pré-tratamentos químicos são operações destinadas a modificar as 

propriedades físicas e químicas da biomassa lignocelulósica na presença de um 

catalisador químico visando mudanças conformacionais na sua estrutura, (TREICHEL 

et al., 2020).Também, é um dos principais métodos utilizados para tornar a biomassa 

lignocelulósica mais acessível para a conversão em biocombustíveis e produtos 

químicos renováveis.  

Nesse processo, agentes químicos, como ácidos, bases ou oxidantes, são 

utilizados para quebrar as ligações químicas presentes na estrutura da biomassa, 

separando seus principais componentes, celulose, hemicelulose e lignina (TREICHEL 

et al., 2020). 

Os pré-tratamentos químicos têm a função de extrair frações lignocelulósicas, 

dependendo do método utilizado, concentrações químicas e do material, 

influenciando  na quantidade adquirida dos componentes de hemicelulose, lignina e 

celulose, podendo assim, tornar a celulose mais acessível para conversão em 

açúcares fermentáveis, reduzindo a cristalinidade da celulose, aumentando sua 

superfície específica, e  reduzindo sua interferência na conversão da celulose e 

aumentando a qualidade do produto final (ZHAO et al., 2012). 
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2.5.1.1 Pré-tratamento ácido 

 

Nesse método, a biomassa é tratada com ácidos em concentrações altas ou 

diluídas, com ácidos inorgânicos ou orgânicos, geralmente mais utilizados ácido 

sulfúrico (H2SO4), ácido clorídrico (HCl) e ácido acético (CH3COOH) (TREICHEL et 

al., 2020). A acidificação pode solubilizar a hemicelulose e remover parte da lignina, 

aumentando a acessibilidade da celulose. No entanto, é um processo que requer 

cuidados em relação à segurança, devido à alta toxicidade dos ácidos utilizados (TIAN 

et al., 2017). 

A hidrólise com ácido diluído tem a vantagem de ter baixo custo econômico, 

além de conseguir obter as modificações pretendidas da matéria-prima em apenas 

um único passo (GUO et al., 2008; HERRERA et al., 2004). A hidrólise ácida das 

hemiceluloses nos materiais lignocelulósicos é geralmente mais fácil de obter do que 

a da celulose, isto devido à baixa acessibilidade/solubilidade da celulose cristalina 

comparada com a elevada acessibilidade e solubilidade das hemiceluloses amorfas 

(VIANA et al., 2019). Assim, os monômeros das hemiceluloses são libertados mais 

cedo, sendo sujeitos aos efeitos do ácido durante um período de tempo maior, 

comparando com a glicose derivada da celulose. Os açúcares das hemiceluloses são 

provavelmente mais degradados quimicamente durante tempos de hidrólise maiores 

em condições mais extremas, geralmente para a hidrólise completa da celulose 

cristalina (FOYLE et al., 2007). 

Em aplicações industriais, pré-tratamentos químicos com ácido sulfúrico 

diluído com concentrações entre 0,5 e 1,5%, tempo de imersão da matéria-prima 

variável entre alguns minutos a até 1 h sob temperatura de 160ºC favorecem a 

obtenção de elevados teores de açucares das hemiceluloses. Esse processo de pré-

tratamento pode direcionar a obtenção de rendimentos em xilose (principal 

hemicelulose das folhosas) de 75 a 90% (SUN; CHENG, 2002). 

Estudos mostram que o pré-tratamento com ácido sulfúrico com uma 

concentração de 1,2% se destacou em comparação a outras concentrações, como 

por exemplo, realizadas com a palha de centeio por 60 minutos, indicando um 

melhoramento significativo em relação a hidrólise enzimática, existindo uma influência 

na percentagem do ácido, da temperatura e do tempo da realização do pré-tratamento 

(SUN; CHENG, 2005). 
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2.5.1.2 Pré-tratamento alcalino 

 

Nesse método, a biomassa é tratada com soluções alcalinas, geralmente 

hidróxido de sódio ou hidróxido de potássio. A alcalinização pode solubilizar a 

hemicelulose e parte da lignina, reduzindo a recalcitrância da biomassa. Além disso, 

o método é menos tóxico do que a acidificação. No entanto, a alcalinização pode 

causar degradação da celulose e diminuir a qualidade do produto (HAMELINCK et al., 

2006; SILVERSTEIN et al., 2007). 

A aplicação de soluções alcalinas remove parte da lignina (HAMELINCK et al., 

2006; SILVERSTEIN et al., 2007),e vários ácidos urónicos substituintes nas 

hemiceluloses que são inibidores da acessibilidade das enzimas à celulose e 

hemiceluloses (SILVERSTEIN et al., 2007). Contudo a celulose e hemiceluloses 

permanecem quase intactas, pelo que são necessárias mais enzimas para digerir 

tanto as hemiceluloses como a celulose, aumentando assim o uso de enzima no 

processo (GRAY et al., 2006). 

 Os pré-tratamentos alcalinos utilizam produtos químicos como hidróxido de 

sódio ou hidróxido de cálcio (HAMELINCK et al., 2006), e o seu resultado depende 

da composição química dos materiais. O tratamento de materiais lignocelulósicos com 

NaOH diluído provoca o intumescimento, levando a um aumento da área superficial, 

ao decréscimo do grau de polimerização, ao decréscimo da cristalinidade, à quebra 

de algumas ligações estruturais entre lignina e hidratos de carbono e à ruptura da 

estrutura da lignina (SÁNCHEZ; CARDONA, 2008; SUN; CHENG, 2002). 

De fato, a utilização de reatores para processos químicos pode apresentar 

custos mais baixos do que os métodos ácidos, especialmente em grande escala, 

devido à sua maior eficiência e menor consumo de energia. No entanto, é importante 

considerar o impacto ambiental da utilização de concentrações alcalinas mais 

elevadas (HAMELINCK et al., 2006). 

A utilização de concentrações alcalinas elevadas em reatores pode resultar na 

produção de resíduos tóxicos e prejudiciais ao meio ambiente, como metais pesados 

e produtos químicos perigosos. Além disso, o manuseio e o descarte desses resíduos 

podem ser complexos e caros, o que pode aumentar os custos gerais do processo 

(BRUNNER et al., 2015) 
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Portanto, é necessário avaliar cuidadosamente os riscos ambientais 

associados à utilização de reatores com concentrações alcalinas mais elevadas e 

considerar medidas de mitigação, como a recuperação de subprodutos e a utilização 

de processos mais limpos e seguros (GHOSH et al., 2005) 

 

2.5.1.3 Branqueamento 

 

O branqueamento de fibras vegetais é realizado com o intuito de solubilizar e 

remover derivados de lignina e hemicelulose remanescentes através do uso de 

agentes oxidantes, em condições controladas para proteger os monossacarídeos 

presentes na celulose, conferindo assim, um melhor aspecto à celulose e aumentando 

seu valor agregado. Fatores como o uso do reagente ou solução, a concentração, o 

tempo de exposição e a temperatura devem ser investigados. Alguns exemplos de 

reagentes utilizados são: cloro; hipocloritos de sódio e de cálcio; dióxido de cloro; 

peróxido de hidrogênio; e ozônio. Esse tratamento, além de conferir alvura à 

substância, também ajuda a estabilizar a celulose e deixa as fibrilas mais expostas 

para possíveis tratamentos como os aplicados para extração de nanocristais de 

celulose que utilizam a hidrólise ácida (LIMA, 2018; PEREIRA, 2010). 

Uma vez que, em geral, a hidrólise dos componentes estruturais do material 

lignocelulósico é comprometida pela cristalinidade da celulose, umidade, grau de 

polimerização e acessibilidade da área superficial, o pré-tratamento se faz uma etapa 

essencial para melhorar a reatividade da fibra de celulose. Esse processo tem por 

objetivo romper a barreira física da parede celular, solubilizar a hemicelulose, além 

de, modificar a estrutura da lignina. Sendo assim, essa etapa facilita uma posterior 

hidrólise através da criação de locais acessíveis para que ocorra a reação (LIMA, 

2018; PAOLA; CRUZ, 2017). 

 

2.5.2 Pré-tratamento Físico  

 

O pré-tratamento físico é um conjunto de operações unitárias que têm como 

objetivo modificar as propriedades físicas da biomassa residual sem a adição de 

reagentes químicos ou microrganismos (TREICHEL et al., 2020). Isso é feito para 

aumentar a disponibilidade de componentes da biomassa para posterior 
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processamento e para melhorar a eficiência global do processo (BHUTTO et al., 

2017). 

As técnicas de pré-tratamento físico incluem várias operações unitárias, como 

a moagem, peneiramento, ultrassom, micro-ondas e calor (TREICHEL et al, 2020). 

A moagem e peneiramento são usados para reduzir o tamanho das partículas 

da biomassa e melhorar a área superficial disponível para reações químicas e 

biológicas posteriores. A extrusão é usada para romper a estrutura celular da 

biomassa e liberar seus componentes (CHE KAMARLUDIN et al., 2014). O ultrassom 

e o micro-ondas são técnicas que utilizam energia mecânica e eletromagnética, 

respectivamente, para induzir mudanças físicas na biomassa, tais como a ruptura da 

parede celular e a liberação de componentes celulares. O calor é utilizado para 

amolecer a biomassa e facilitar sua ruptura, mas deve ser controlado para evitar a 

degradação ou a desnaturação de componentes termossensíveis da biomassa 

(CHEN et al., 2015). 

Cada técnica de pré-tratamento físico tem suas vantagens e desvantagens, e 

a escolha da técnica apropriada depende das características da biomassa e das 

condições do processo. O pré-tratamento físico é geralmente usado em combinação 

com outras técnicas de pré-tratamento, como a hidrólise enzimática ou a fermentação, 

para maximizar a conversão de biomassa em produtos de valor agregado 

(THANIGAIVEL, S. et al., 2022)  

 

2.5.2.1 Análise de Moinho de bolas 

 

O processo de moagem de bolas a seco é uma técnica de pré-tratamento físico 

que consiste em fragmentar a biomassa lignocelulósica (KUMAR et al., 2009). Esse 

processo faz parte do conjunto de técnicas mecânicas utilizadas para reduzir o 

tamanho de partícula da biomassa e melhorar a disponibilidade de seus componentes 

para processos posteriores (GAFFET, 2004). 

A moagem de bolas a seco é uma técnica que utiliza bolas de porcelana ou 

outro material como meio de moagem com uma rotação que promove a sucessiva 

colisão de esferas para fragmentar a biomassa. Esse processo envolve a colocação 

da biomassa em um moinho de bolas, que gira em alta velocidade, fazendo com que 

as bolas colidam com a biomassa, quebrando-a em partículas menores (DA SILVA et 

al., 2019). 
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A moagem de bolas a seco é capaz de reduzir o tamanho e a cristalinidade 

das fibras celulósicas, aumentando a área superficial disponível para a ação de 

enzimas e microrganismos em processos posteriores. Além disso, a moagem pode 

causar a quebra de ligações de longas cadeias moleculares, tornando a biomassa 

mais facilmente acessível a processos de conversão (AHMAD et al., 2019; DA SILVA 

et al., 2020; KUMAR et al., 2009). 

Além disso, o processo de moagem ou desfibrilação mecânica tem a função 

de produzir a fibrilação externa das fibras, desfribrilando gradualmente as camadas 

externas da parede celular e expondo as camadas mais internas que afrouxa a parede 

da fibra (Nakagaito & Yano, 2004).  

No entanto, é importante notar que a moagem de bolas a seco pode causar 

danos na estrutura da biomassa e, em alguns casos, pode levar à formação de 

subprodutos indesejados, como compostos tóxicos. Por isso, é importante avaliar 

cuidadosamente os efeitos da moagem de bolas a seco em cada tipo de biomassa e 

determinar as condições de moagem mais adequadas para cada caso específico.  

 Esta etapa é importante ser estudada, uma vez que as atuais pesquisas 

requerem que esses materiais lignocelulósicos possam adequar a um certo tamanho 

de granulometria fina, para determinadas aplicações finais (DEY et al., 2022; SILVA 

et al., 2012), com intuito de transformar a matéria prima inicial em nanopartículas ou 

micropartículas lignocelulósicas na formação de filmes e embalagens sustentáveis de 

alto valor agregado (MATHEUS et al., 2021). 
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Resumo 

 Este trabalho relata sobre pré-tratamentos na obtenção de diferentes precursores de materiais 

lignocelulósicos para analisar a moagem sob os efeitos do processo de moinho de bolas à seco 

da  planta de Arundo Donax. Os métodos desta pesquisa foi analisar o comportamento da planta de 

arundo obtidas a partir dos diferentes tempos de moagem da matéria prima in natura e submetida a 

pré-tratamentos químicos (alcalino, ácido e de branqueamento). Objetivou-se analisar caracterização 

química, propriedades estruturais e morfológicas das diferentes granulometrias de pré-tratamentos, 

assim, foram realizadas as análises de caracterização química, colorimétrica, densidade, distribuição 

granulométrica, morfológica (MEV), termogravimétrica (TGA), espectroscopia no Infravermelho por 

transformada de Fourier (FTIR), análise térmica e Análise Estrutural (DRX). Nos resultados deste 

trabalho comparando entre todas as amostras se destacou a amostra de hipoclorito de sódio resultou 

com alto índice de celulose, com menor tamanho de partícula, com maior luminosidade e alteração de 

cor e maior densidade na estrutura cristalina e considerando o tempo ideal para moagem é de 10 horas 

para todos os pré-tratamentos.  

 

Palavras-chave: granulometria; biomassa; lignocelulósico; moagem. 
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3.1 Introdução 

O Arundo donax L. é uma gramínea alta, herbácea, perene espontânea, provavelmente nativa 

do ambiente mediterrâneo, mas também amplamente difundida em muitas zonas subtropicais e 

temperadas (Antal, 2018).  O arundo está entre as 100 piores espécies exóticas invasoras descritas 

pelo Banco de Dados Global de Espécies Invasivas (Global Invasive Species Data base, 2022). Assim, 

por essa espécie ter facilidade de adaptação e proliferação acaba ameaçando e deslocando a 

vegetação de espécies nativas, gerando uma grande quantidade de biomassa. Essa biomassa, 

antigamente, era aproveitada pelos egípcios que utilizavam as folhas como forro para armazenamento 

de grãos e para embrulhar múmias (Al-snafi, 2017; Girotto et al., 2021). Mais recentemente, foi utilizada 

para produzir papel/celulose/viscose (material fibroso), material de construção, instrumentos musicais, 

estacas para plantas ou varas de pescar, além de ser considerada uma espécie ornamental (Antal, 

2018).  

A utilização dessas fibras, que são abundantes em materiais como madeira, palha e bagaço, 

pode contribuir para a redução do desperdício e para a produção de materiais mais sustentáveis. 

Assim, a inovação científica e tecnológica tornou-se prioridade nas mais diversas áreas, tendo a 

necessidade de atender aspectos do meio ambiente, como o reaproveitamento de materiais, como o 

uso dessas fibras lignocelulósicas. A alta produção tecnológica de fonte renovável envolvendo 

biomassas de diferentes espécies vem apresentando resultados satisfatórios, fornecendo 

propriedades desejáveis de forma mais sustentável e um custo mais barato, pois aumenta a taxa de 

biodegradação e reduz a utilização global de polímeros sintéticos (Bilal et al., 2017; C. G. da Silva et 

al., 2020). Algumas aplicações desses materiais lignocelulósicos são na formação de compósitos 

poliméricos, na fabricação de embalagens (Kargarzadeh et al., 2017) e papéis, setor automotivo, 

aeroespacial e eletrônico, fármacos (Lin & Dufresne, 2014), aerogéis e para diversas aplicações de 

engenharia (Gopakumar et al., 2020). Dessa forma, é possível afirmar que a produção de 

nanomateriais se destaca ainda mais quando utiliza uma fonte sustentável e renovável altamente 

promissora (Saba, 2014). 

Diversos estudos com resíduos lignocelulósicos têm demonstrado que a mistura desses 

materiais com polímeros resulta em materiais com propriedades aprimoradas, incluindo alta rigidez 

específica, maior resistência química, boa resistência específica ao impacto, abrasão e corrosão, 

comparáveis a materiais convencionais, além de serem biodegradáveis e renováveis (Chandra Dubey 

et al., 2021). Assim, a biomassa de arundo pode possuir componentes químicos de interesse que para 

serem direcionados ao aproveitamento de novos materiais lignocelulósicos (Corno et al., 2014).  Para 

tal, desta matéria-prima, realizando pré-tratamentos químicos, pode-se isolar diferentes precursores 

químicos, como a lignina, a celulose, as hemiceluloses e alguns extrativos (Araújo et al., 2019).  Alguns 

tipos de pré-tratamentos químicos são de hidrólise ácida para remover açúcares de baixa massa molar, 

hidrólise alcalina para a remoção parcial de lignina e hemiceluloses, branqueamento após hidrólise 

para remover extrativos, lignina e hemicelulose (Araújo et al., 2019), obtendo assim ao final desses 

processos diferentes precursores químicos. 
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Após esses processos de separação de novos precursores, pode ser necessário, dependendo 

da aplicação, que as partículas e/ou fibras sejam transformadas em tamanhos menores. O objetivo 

desta etapa seria o aumento da área superficial amostral, favorecendo a capacidade de ligações 

químicas e a reatividade para produção de novos produtos tecnológicos, como na formação de filmes 

e embalagens funcionalizadas (Dey et al., 2022; Janković et al., 2019). Uma nanopartícula tem uma 

dimensão na escala de um intervalo entre 1 a 100 nanômetros de acordo com Zhang (2004). 

Geralmente os nanomateriais são fabricados sob forma de pó fino, sendo o processo mais conhecido 

e utilizado o de moagem (C. G. da Silva et al., 2020; Hernández-Varela et al., 2021). 

A moagem de bolas à seco é realizada, normalmente, em um jarro fechado contendo esferas 

de porcelana que apresentam uma dureza suficiente para a moagem dos materiais de interesse. A 

moagem acontece por meio da rotação sucessiva do jarro e a colisão de esferas com a matéria a ser 

moída, sendo as esferas as responsáveis pela quebra progressiva em partículas menores (SILVA et 

al. 2019). Desta forma, a redução de tamanho das partículas visa obter uma matéria-prima mais 

homogênea, com maior área superficial e modificando as propriedades físicas e químicas (Ahmad et 

al., 2019; C. G. da Silva et al., 2020). 

Segundo Alves et al. (2016), a redução do tamanho de partículas das fibras lignocelulósicas, 

melhora a sua resistência mecânica, tornando-as um material muito utilizado para reforço de 

compósitos, como revestimentos e na produção de filmes. Além disso, o processo de moagem ou 

desfibrilação mecânica que é realizado por um moinho tem a função de produzir a fibrilação externa 

das fibras, desbribrilando gradualmente as camadas externas da parede celular e expondo as camadas 

mais internas que afrouxa a parede da fibra (Nakagaito e Yano, 2004). Esse fenômeno ocorre porque 

as fibras são forçadas por meio de fragmentação, isso faz com que ocorra forças de cisalhamento que 

quebram as ligações de hidrogênio (Siró e Plackett, 2010). 

Segundo Viana et al. (2019), as propriedades físicas e químicas dependem diretamente das 

ligações interfibrilares avaliadas por meio da área específica da fibra, sendo assim, quanto menor o 

tamanho das fibras, maior é o potencial de ligações interfibrilares e a área de ligação entre elas. Estas 

etapas são importantes, para que as atuais pesquisas requerem que esses materiais sejam produzidos 

em uma granulometria fina, para as suas aplicações finais como filmes lignocelulósicos (Dey et al., 

2022; G. G. D. Silva et al., 2012). Entretanto, por ter poucas pesquisas relacionados aos efeitos do 

método de moinhos de bolas de diferentes tempos entre amostras de biomassa lignocelulósica tratada 

quimicamente, faz com esse estudo seja necessário para o conhecimento em vários aspectos 

relevantes relacionados ao processo de produção a partir da planta de arundo, podendo ser uma 

alternativa atrativa para novas descobertas e diversas aplicações. 

Neste contexto, visando a valorização e melhor aproveitamento de biomassas lignocelulósicas, 

este artigo tem como objetivo analisar a influência do método de moagem avaliando o comportamento 

das propriedades, físicas, químicas, morfológicas e térmica do material de arundo, considerando 

diferentes tamanhos de granulometrias e pré-tratamentos sob os efeitos do processo de moinho de 

bolas à seco. Nesse sentido, essa pesquisa destaca a matéria prima in natura e de pré-tratamentos 
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químicos (alcalino, ácido e de branqueamento) da planta de Arundo donax testados em diferentes 

tempos de moagem. 

3.2 Materiais e Métodos 

3.2.1 Preparo do Material 

 

A matéria-prima utilizada foram as amostras da planta de Arundo donax cedidas pela Embrapa 

Clima Temperado da estação Experimental Cascata, localizada na zona rural do município de Pelotas 

no Rio Grande do Sul, com coordenadas geográficas: latitude 31° 42' S, longitude 52° 24' O. Cabe 

salientar, que as plantas doadas fazem parte de uma pesquisa da Embrapa, ou seja, foram coletas 

mudas de arundo de diferente locais (Avenida Ferreira Vianna – Pelotas-RS, Br 186 km 318- Estrela-

RS e da cidade de Santa Maria-RS) e cultivadas Embrapa Clima Temperado da estação Experimental 

Cascata. A caracterização química inicial (teor de extrativos, lignina, celulose e hemicelulose) mostrou 

que não há diferença entre partes da planta (colmo, folhas e planta inteira) e nem entre a procedência 

original (Pelotas, Estrela e Santa Maria).  

Após a coleta, o material foi picado e acondicionado na estufa com circulação de ar à 45 ºC 

por 10 dias. Posterior a esse período, o material foi moído em um moinho de facas e peneirado para 

obtenção de partículas com granulometria de 0,354 mm. e depois de moído e peneirado, o material foi 

dividido em porções para cada amostra. Em seguida, foi realizado o preparo inicial para submeter o 

material a pré-tratamentos específicos. Estes incluíram a utilização de hidróxido de sódio para a 

remoção parcial de lignina e hemiceluloses, ácido sulfúrico para remover açúcares de baixa massa 

molar e hipoclorito de sódio para remover extrativos, lignina e hemicelulose, com o objetivo de 

transformar o material em um substrato lignocelulósico. O comportamento das partículas foi analisado 

para determinar as mais adequadas para os próximos processos de moagem a seco com bolas e para 

a formação de filmes lignocelulósicos. 

 

3.2.2 Pré-tratamentos Químicos 

O pré-tratamento com solução de ácido sulfúrico (H2SO4 2%, p/p) foi baseado na metodologia 

descrita por Sun e Cheng (2005), e o alcalino (solução de hidróxido de sódio (NaCl) 7%, p/p) conforme 

Nascimento (2016). Para tal, foi utilizado 40 g de amostra em uma relação de 1:10 (m/v) e colocada 

na autoclave a 121 ºC com uma pressão de 1 atm por 60 min para o pré-tratamento com H2SO4 e por 

30 min com NaCl. Depois, cada pré-tratamento foi lavado com água quente, filtrado através de uma 

bomba a vácuo até pH = 5 e depois colocado na estufa a 50 °C por 24h. 

O terceiro pré-tratamento foi o branqueamento da celulose conforme Qian, S; Zhang, H; 

Sheng, K (2016) e Wijaya, C. J. et al. (2019) com algumas modificações. Inicialmente, a celulose foi 

obtida conforme descrito acima, porém, utilizando 120 g de amostra. Logo após neutralizada e seca 

por 24h, foi adicionado uma solução de hipoclorito de sódio (NaClO) a 2% durante 20h a temperatura 
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ambiente, e depois lavada com água quente, filtrada à vácuo até pH = 5 colocada na estufa a 50 °C 

por 24h.  

3.2.3 Tratamento físico em Moinho de Bolas 

 

  Foi utilizado 20 g de cada pré-tratamento (H2SO4, NaOH e NaClO) mais a in natura, sendo 

considerado o tamanho inicial de partícula, aquele retido na peneira de 0,250 mm. A amostra foi 

colocada no jarro de porcelana (chiarotti) com capacidade para 3 litros juntamente com esferas de 

porcelana em diferentes tamanhos, na relação matéria-prima:esferas de 1:10 (Figura 1b e 1a). Depois 

o jarro foi acoplado no moinho de bolas da marca Quimis (Figura 8a), onde o processo de moagem 

ocorreu a uma rotação de 150 rpm em diferentes tempos de moagens (5, 10 e 20 h). Em seguida as 

amostras foram peneiradas (0,250 mm,0,177 mm, 0,105 mm, 0,074 mm, 0,045 mm), a fim de ser 

determinado o rendimento da massa retida, acumulada e passante. Para as demais caracterizações 

foi coletado uma alíquota das amostras nas peneiras com abertura de 0,250 mm e 0,045 mm. 

 

Figura 1 - (a) Moinho de bolas, (b) jarro de porcelana e (c) esferas de porcelana de diferentes 

tamanhos. 

Fonte: Autora, 2023. 

 

3.2.4 Técnicas de caracterização 

 

 3.2.4.1 Análise Química 

 

 Para a caracterização química foram realizadas as análises seguindo as normas da TAPPI. 

Foram realizadas a determinação do teor de extrativos etanol-tolueno (TAPPI T-204, 2007), do teor de 

lignina Klason (TAPPI T-222, 2011), teor de holocelulose (TAPPI T-257, 1985) e de celulose (TAPPI 

T-222, 1988). A análise do teor de umidade das amostras de arundo foi realizada de acordo com a 

norma TAPPI T-650 (2015). Já a análise do teor de cinzas, que visa obter o valor dos materiais 

inorgânicos do arundo, foi realizada de acordo com a norma TAPPI T-211 (2016). A partir dos 

resultados das caracterizações químicas das amostras foram comparados os dados de distribuição e 

variância. No caso de distribuição normal e resultados de variância homogêneos, a interpretação dos 
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dados foi realizada por análise de variância (ANOVA) em 5% de probabilidade de erro nula (p < 0.05), 

pelo teste Tukey. 

 

 3.2.4.2 Análise colorimétrica  

 

 Para determinar os parâmetros colorimétricos foi utilizado o sistema CIELab (L* a* b*), na qual 

é constituído pelas coordenadas: Luminosidade (L*), eixo verde-vermelho (a*) e eixo azul-amarelo 

(b*). Foi utilizado um colorímetro CR-400 (Konica Minolta), com ângulo de observação de 10º, calibrado 

com o calibrador de porcelana e configurado com a luz D65, para determinar a coloração das 

biomassas. Esta análise foi feita com base na média de três medições para amostra in natura e os 

demais pré-tratamentos.  

Analisou-se os parâmetros colorimétricos: Luminosidade (L*) (quanto mais próximo ao 100, 

mais clara é a cor e quanto mais próxima do 0 mais escura), coordenada verde-vermelho (a*) 

(marcações negativas indicam cores verdes, marcações positivas indicam cores vermelhas) e 

coordenada azul-amarelo (b*) (marcações negativas indicam cores azuis, marcações positivas indicam 

cores amarelas). Para a análise de alterações de cor (ΔE) foi utilizado a Equação (3.1).  

ΔE= ΔL² + Δa² + Δb²  (3.1) 

Em que: ΔE é a variação de todas as cores; ΔL é a variação da claridade; Δa é a variação da 

coordenada vermelho-verde; e Δb é a variação da coordenada azul-amarelo. 

 

3.2.4.3 Densidade (ρ) 

 

A determinação da densidade consiste na relação entre a massa (M) do material e o seu 

volume (V), aceita-se que o peso (P) determinado na balança seja igual à massa (P=M), a partir 

disso obtém-se a expressão (3.2)  que nos dá a densidade. 

ρ=mV  (3.2) 

Em que: m é a  massa em gramas (g); V é o volume em centímetros cúbicos (cm³); 

Por se tratar de um material em partículas, para obter o seu volume é utilizado um recipiente 

cilíndrico, e seu volume é dado pela expressão (3.3): 

V=r²h  (3.3) 

Em que: r² é o raio do recipiente (cm); h é a altura da amostra dentro do recipiente (cm). 

 

 

 3.2.4.4 Análise de distribuição granulométrica 

 

 As amostras foram submetidas à técnica de peneiramento mecânico, com um agitador de 

partículas composto por peneiras da série Tyler de 0,250 mm, 0,177 mm. Cada peneira foi pesada e a 

massa das partículas retidas em cada patamar foi calculada. Sendo assim, obteve-se a representação 

da dimensão das partículas através da fração mássica retida em cada intervalo de tamanho. 
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 3.2.4.5 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

A análise termogravimétrica foi realizada no equipamento de DTG-60 (Shimadzu). As amostras 

foram aquecidas de 28 a 800 °C com taxa de aquecimento de 10 °C/min. As análises foram realizadas 

sob atmosfera inerte de N2 com fluxo de 50 mL/min. A perda de massa (TG) e a derivada da perda de 

massa pela temperatura (dw/dt) foram determinadas para verificação da estabilidade térmica dos 

compostos de cada fração. 

 

 3.2.4.6 Análise de Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 

 

As amostras em pó foram analisadas usando um espectrômetro infravermelho com reflexão total 

atenuada com modelo de transformada de Fourier (FTIR) (Shimadzu Prestige-21). Foram realizadas 

90 varreduras em transmitância com resolução de 4 cm-1 e leituras entre 4000 e 600 cm-1. Para cada 

teste, foi realizado o alinhamento da lâmpada do equipamento e foram coletados os espectros de 

fundo.  

 

 3.2.4.7 Microscópio eletrônico de varredura (MEV) 

 

As análises microscópicas foram realizadas no equipamento de MEV (JEOL, JSM-6610LV) 

acoplado ao detector de EDX (espectrômetro de raio-X de energia dispersiva) no modo elétrons 

secundários.  As amostras foram colocadas sobre uma fita adesiva de carbono, no porta amostra de 

alumínio e recoberta com ouro. A corrente de feixe utilizado foi de 1 pA e a potência do feixe de 15 KV, 

com amplitude das amostras de 10,000x, 30,000x e 50,000x. 

 

 3.2.4.8 Análise de difração de raios- X (DRX) 

 

As análises de DRX foram realizadas no difratômetro (Bruker, D8 Advance), equipado com 

uma fonte de radiação CuKα (λ=1.5418 Å) com geometria de Bragg-Brentano. Os parâmetros 

estabelecidos foram ângulo de varredura de 10 a 90º com variação de 2θ, a 40 kV e 20 mA, em 

temperatura ambiente. 

 

3.3 Resultados e discussão 
 

3.3.1 Caracterização Química  
  

Conforme detalhado na metodologia, a localização de coleta da biomassa estudada, bem 

como a diferenciação da biomassa por partes da planta de arundo não foi necessária, visto que não 

apresentou diferença estatística conforme Apêndice A. A Figura 2 apresenta os valores médios e 

desvio padrão do conteúdo de celulose, hemicelulose, lignina, extrativos e cinzas e umidade das 
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amostras estudadas após cada pré-tratamento, além do material in natura (controle sem pré-

tratamento). 

 

 

Na análise de teor de umidade obteve-se um acréscimo nos pré-tratamentos de ácido sulfúrico 

com um percentual de 11,7% e no de hidróxido de sódio com 13,0%, tendo uma diferença entre 5,5% 

a 7,8% (mais de 100% de acréscimo), respectivamente, comparado com a amostra in natura (5,2%). 

Já na amostra pré-tratada com hipoclorito de sódio, o teor de umidade foi de 4,2 %, com decréscimo 

em comparação com amostra in natura. 

Analisando os resultados de cinzas, nota-se que o pré-tratamento de hidróxido de sódio 

(NaOH) obteve um rendimento maior de teor de cinzas com um percentual de 31,1%, destacando um 

acréscimo de 580% em relação à amostra in natura com 5,3%. Os menores rendimentos em cinzas 

foram de 1,1% do tratamento H2SO4 e de 1,0% da pré-tratada com hipoclorito de sódio.  Os resultados 

das amostras que tiveram menores percentuais podem ser pela remoção das cinzas extraíveis, que 

são materiais inorgânicos que aderem a biomassa e podem ser facilmente extraídos durante o pré-

tratamento (KARIMI e TAHERZADEH, 2016).  

Na análise de extrativos, os maiores teores foram encontrados para os pré-tratamentos 

tratamento de hidróxido de sódio (7,9%), in natura (6,1%), de ácido sulfúrico (5,2%) e branqueamento 

com hipoclorito de sódio (1,4%). Observa-se que no pré-tratamento de hipoclorito de sódio foi eficiente 

Figura 2 - Valores médios e de desvio-padrão dos constituintes químicos das diferentes 
amostras analisadas. 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 
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para remoção dos compostos presentes na fração extrativa e, comparando com a biomassa de in 

natura, obtendo-se valores de até 77,0% de decréscimo nesses teores. Entretanto, essa solubilização 

se deve à remoção como de lipídios, açúcares não estruturais, e também por causa do processo de 

volatilização e após a degradação dos extrativos (MOURA; BRITO, 2011; CHEN et al., 2012; KARIMI 

et al, 2016). 

Na análise de teor de lignina, observa-se que a amostra pré-tratada de ácido sulfúrico obteve 

um rendimento alto de 24,0%. Esse valor foi superior em comparação com as outras amostras, sendo 

as amostras in natura com 14,5%, pré-tratada com hidróxido de sódio com 12,5% e 0% na pré-tratada 

com hipoclorito de sódio. O acréscimo obtido com pré-tratamento ácido pode ser atribuído à 

despolimerização das estruturas celulósica, hemicelulósica e remoção dos compostos da fração 

extrativa durante o pré-tratamento, possuindo baixa efetividade na hidrólise da lignina (BIAN et al, 

2017; ZHAO et al., 2012). Já na amostra com hipoclorito de sódio degradou totalmente a lignina 

mostrando uma eficiência na obtenção do material de branqueamento, por ter facilidade na efetivação 

da hidrólise da lignina e os componentes como hemicelulose e celulose apresentou menos sensíveis 

com a utilização de bases (SIQUEIRA et al., 2013). 

Na análise de teor de hemiceluloses contém um percentual de 13,0% na amostra in natura, 

1,8% na amostra pré-tratada com ácido sulfúrico, 1,2% pré-tratada com hidróxido de sódio e 6,7% pré-

tratada com hipoclorito de sódio. Todos os pré-tratamentos tiveram uma queda no percentual de 

hemiceluloses comparado com a biomassa in natura. Essa redução pode ser atribuída à hidrólise das 

hemiceluloses em açúcares e produtos de degradação (ZHAO et al., 2012), característicos destes pré-

tratamentos realizados. 

 Já na análise de teor de celulose, não observou-se diferença comparando o pré-tratamento 

ácido com a amostra in natura, sendo o valor de aproximadamente 53%. Quando tratada com NaOH, 

o teor de celulose aumentou em 22%. O maior acréscimo no teor de celulose, de 49%, foi obtido após 

o branqueamento com hipoclorito de sódio. Observa-se que os melhores rendimentos de celulose 

foram obtidos em pré-tratamentos que visam a remoção de componentes indesejados da biomassa, 

como lignina e hemicelulose, tornando a celulose mais acessível para posterior processamento 

(CARDOSO et al., 2012). Na obtenção de diferentes precursores de materiais lignocelulósicos, nota-

se que entre todas as amostras, foi destacada a alta concentração de celulose em todas os pré-

tratamentos, por se tratar de uma estrutura cristalina da celulose e ter maior resistência a degradação 

(RABELO, 2010).  

Através das análises de caracterização química das amostras in natura e dos pré-tratamentos, 

percebe-se que houve uma grande modificação na composição de seus constituintes de materiais não 

celulósicos. Na amostra in natura se destacou uma maior quantidade de hemicelulose, celulose e 

lignina e uma pequena quantidade de extrativos, umidade e cinzas. Observa-se também que os 

precursores extraídos com maior concentração no de ácido sulfúrico foram a celulose e a lignina. Já 

no hidróxido de sódio obteve-se maiores concentrações de celulose, cinzas e lignina. Conforme 

esperado, para o pré-tratamento em hipoclorito de sódio, aproximadamente 80% de toda a massa seca 

foi de celulose, direcionando esse precursor para obtenção de produtos que precisem de materiais 

fibrosos. 
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3.3.2 Análise colorimétrica  

Os pré-tratamentos químicos proporcionaram modificação na coloração das amostras de 

arundo, tornando mais claras como o pré-tratamento de hipoclorito de sódio. Isto indica a remoção de 

parte da lignina e grupos cromóforos, responsáveis pela coloração escura das fibras lignocelulósicas. 

Essa tendência pode ser visualizada na Figura 3. 

 

Figura 3 - Amostras de arundo após a realização dos diferentes pré-tratamentos químicos: a) arundo 
in natura de 0,250 mm e) arundo in natura de 0,045 mm; b) ácido de sulfúrico de 0,250 mm; f) ácido 
de sulfúrico de 0,045 mm; c) hidróxido de sódio de 0,250 mm; g) hidróxido de sódio de 0,045 mm; d) 
hipoclorito de sódio 0,250 mm; h) hipoclorito de sódio 0,045 mm. 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

Conforme os pré-tratamentos realizados na biomassa, observou-se que a totalidade das 

variáveis colorimétricas analisadas apresentaram mudanças quando comparadas com o pré-

tratamento controle (in natura) após 20 horas de moagem, conforme Figura 3. 
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Figura 4 - Resultados da análise colorimétrica: (a) Luminosidade (L*), (b) coordenada verde-vermelho 
(a*), (c) coordenada azul-amarelo (b*) e (d) alteração de cor (ΔE). 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

 

Em que: as linhas apresentadas na vertical são os valores médios de desvio padrão, e os valores 

médios dos resultados da análise calorimétrica são representadas pelas letras minúsculas para 

amostra antes da moagem com um tamanho de 0,250 mm e para amostra após a moagem com letras 

maiúsculas para 0,045 mm, e letras iguais não exibem diferença significativa em 5% de probabilidade 

de erro (p < 0,05) pelo teste de Tukey. 

 A variação da tonalidade é evidenciada quantitativamente na luminosidade (L*) (Figura 4.A), 

em função da quantidade de substâncias presentes em cada pré-tratamentos, observa-se nas 

amostras in natura à pouca diferença de luminosidade entre o tamanho da partículas antes e após a 

moagem, para a amostra de 0,250 mm, constatou-se a presença de 74,3 de luminosidade e no 0,045 

mm a L* foi de 69,99, havendo uma diferença de luminosidade de 4,31 entre eles, ou seja, a L* foi 

reduzida conforme a diminuição da partícula da amostra, os pré-tratamentos que também obtiveram 

essa redução na luminosidade, foram o de H2SO4 com uma diferença de 2,7 e o NaClO com uma 

diferença de 3,25, já no NaOH houve um aumento na luminosidade de 0,41 conforme a diminuição da 

partícula. De todos pré-tratamentos o que mais apresentou luminosidade foi o de NaClO na 
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granulometria de 0,250 mm, obtendo um valor de 89,74, isso se dá pela sua constituição ser 

majoritariamente de celulose, destacando a sua cor de branqueamento (ARIDI, A. S. et al., 2021). O 

pré-tratamento com ácido sulfúrico (H2SO4), apresentou a menor luminosidade independentemente 

do tamanho da partícula analisada. Este pré-tratamento é utilizado para retirar os açúcares presentes 

na biomassa, principalmente os de menor peso molecular, restando a lignina (CAMARGO, S. K. D. C. 

A. et al., 2022). 

Para a coordenada verde-vermelho (a*) (Figura 4.B), onde números negativos são 

relacionados a coloração verde e positivos a coloração vermelha, ou seja, quanto maior for o número, 

mais avermelhada será a amostra e inversamente para o esverdeado. O pré-tratamento com hidróxido 

de sódio (NaOH) apresentou a maior tonalidade de vermelho, com um valor de 7,35 na granulometria 

de 0,250 mm e um valor de 4,92 na granulometria de 0,045 mm. Esses valores foram superiores aos 

obtidos com o pré-tratamento in natura, que apresentou um valor de 3,32 em 0,250 mm e uma 

coloração esverdeada de -0,28 em 0,045 mm. Já o pré-tratamento com H2SO4 marcou 6,12 de 

vermelho para amostra em 0,250 mm, enquanto que em 0,045 mm foi de 5,87, gerando uma diferença 

de 0,25 em relação ao pré-tratamento com hidróxido de sódio. 

 O pré-tratamento de hipoclorito de sódio (NaClO) apresentou valores diferentes dos demais 

resultados, na granulometria de 0,250 mm obteve-se a maior tonalidade esverdeada dos demais pré-

tratamentos, com valor de -0,79 e em 0,045 mm obteve-se tons avermelhados calculados em 0,25, 

com uma diferença entre as peneiras de -1,04. A variação desta coordenada está associada 

principalmente aos extrativos, por causa do processo de volatilização e após a degradação dos 

extrativos (MOURA; BRITO, 2011; CHEN et al., 2012) 

Observou-se que não houve marcações nas coordenadas da tonalidade azul em nenhum dos 

pré-tratamentos testados, como mostra a Figura 4.C. Porém, o pré-tratamento com os mais altos tons 

de amarelo foi o que utilizou NaOH, que obteve 35,14 em 0,250 mm e 30,35 em 0,045 mm. A diferença 

entre esses valores foi de 4,79, sendo a amostra de 0,250 mm a mais amarelada. Por outro lado, o 

pré-tratamento in natura não apresentou grande diferença entre as amostras de diferentes 

granulometrias analisadas. Em 0,250 mm, o valor da coordenada amarela foi de 25,9, enquanto em 

0,045 mm foi de 24,62. A diferença entre esses valores foi de 1,28. 

No pré-tratamento de H2SO4 ocorreu um aumento na coloração de amarelo conforme a 

diminuição do tamanho da partícula, em 0,250 mm o valor foi de 23,13 e em 0,045 mm foi de 26,32, 

com aumento de 3,19, se diferenciando dos demais, onde somente neste ocorreu esse aumento. No 

pré-tratamento de NaClO houve a redução de tons de amarelo conforme a diminuição das partículas, 

13,37 para 0,250 mm e 12,61 para 0,045 mm com a diminuição de 0,76, a redução desta variável está 

associada a deterioração das amostras, adquirindo assim um tom mais azulado devido a degradação 

de alguns dos seus constituintes químicos, como lignina, polifenóis, compostos cromóforos ligados à 

lignina e os extrativos que dão uma cor mais amarelada as amostras (PINCELLI et al., 2012). 
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Considerando a dificuldade de distinguir algumas cores pelo olho humano, o cálculo de 

variação de cor (ΔE) é habilitado a diferenciar as cores da biomassa, tornando assim melhor a 

visualização desta variação em relação aos pré-tratamentos e as diferentes granulometrias. De acordo 

com a Figura 4.D, o pré-tratamento in natura apresentou a maior variação das cores entre as peneiras, 

onde as amostras retidas na peneira de 0,250 mm obtiveram um valor de 1,28 e as amostras retidas 

na peneira de 0,045 mm, obtiveram a maior variação (6.89), tendo uma diferença entre elas de 5,61. 

No H2SO4 ocorreu a mesma relação, às amostras com a granulometria de 0,250 mm marcaram um 

valor inferior às amostras de menor granulometria, tendo essa diferença entre elas de 3,31, o pré-

tratamento de NaOH ocorreu o contrário, a granulometria que obteve maior variação foi a de 0,250 

mm, com valor de 4,27 enquanto que a amostra de 0,045 mm foi de 0,73. O NaClO novamente 

apresentou a maior variação na biomassa de maior granulometria, com valor de 1,63 e com 0,045 mm 

marcou-se um valor de 0,564, observou-se que a variação de cor foi maior nas amostras com biomassa 

branqueada, especificamente nas amostras com tamanho de partícula de 0,250 mm, as amostra de 

granulometria de 0,045 mm ocorreu maior variação. 

3.3.3 Caracterização física - (Densidade)  

 

Os valores da densidade para as amostras após os diferentes pré-tratamentos estão 

apresentados na Figura 5. De modo geral, observa-se o aumento das densidades nas amostras com 

relação ao tempo de moagem, isso se explica pelo fato da redução do tamanho das partículas, que 

consequentemente se organizam melhor e ocupam menos espaços vazios (GAO, C. et al., 2017).  

 

 

Figura 5 - Densidade das diferentes frações granulométricas. 

                                Fonte: Próprio Autora, 2023. 
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Comparando estes resultados, nota-se que a maior densidade foi obtida para o Arundo donax 

in natura com tempo de moagem de 20 horas, no valor de 0.218 g/cm³. Os pré-tratamentos têm o 

intuito de retirar alguns constituintes da biomassa, o que ocasiona a redução do seu peso, 

esclarecendo a redução da densidade. 

3.3.4 Distribuição granulométrica  

As amostras foram submetidas à técnica de peneiramento mecânico, com um agitador de 

partículas composto por peneiras da série Tyler de 60, 80, 150, 200, 325 mesh. Cada peneira foi 

pesada e a massa das partículas retidas em cada patamar foi calculada. Sendo assim, obteve-se a 

representação da dimensão das partículas através da fração mássica retida em cada intervalo de 

tamanho. A Figura 13 apresenta a fração mássica em função do diâmetro das partículas para o Arundo 

in natura, pré-tratado com ácido sulfúrico; hidróxido de sódio e hipoclorito de sódio e; posterior 

submetido a diferentes tempos de moagem. Os resultados das frações mássicas e frações mássicas 

acumuladas podem ser conferidos nas Tabelas B1 ao B12 que se encontram no Apêndice B. 

Analisando os resultados obtidos para o in natura na Figura B1, observa-se que as amostras 

moídas em tempos diferentes (5, 10 e 20h) apresentaram frações mássicas máximas de 31,65; 33,67; 

35,54 %, respectivamente. Essas frações máximas foram obtidas na peneira mesh 80 que corresponde 

ao diâmetro de partículas de 180 µm. E os resultados obtidos para fração mássica mínima foi de 0,35; 

0,47 e 0.24 % que ficou no fundo da peneira que evidencia que a essa porção da amostra apresentou 

diâmetro de partículas menores que 45 µm. 

A Figura B2 apresenta os resultados de fração mássica para arundo pré-tratado com H2SO4. 

Observa-se frações mássicas máximas de 37,83 e 39,48 % retidas na peneira mesh 150 para 5 e 20h 

de moagem. Além disso, nota-se uma quantidade maior de fração mássica para o pré-tatado com 

H2SO4 em relação ao arundo in natura, bem como, menor diâmetro de partícula de 106 µm.  

Esse comportamento pode ser explicado devido a mudança nas suas propriedades química e 

física, geralmente ocorre uma degradação com mais facilidade em  alguns componentes do arundo 

como, despolimerização das estruturas celulósica, hemicelulósica e remoção dos compostos da fração 

extrativa, assim obtendo uma extração alta de concentração de lignina no pré-tratamento de ácido 

sulfúrico e um alta concentração de celulose no pré-tratamento de hipoclorito de sódio, assim, 

favorecendo uma flexibilidade maior na diminuição do tamanho das partículas pelo processo mecânico 

(ZHAO et al., 2012; SIQUEIRA et al., 2013). 

As frações mássicas máximas obtidas para arundo pré-tratado com NaOH pode ser visto na 

Figura B3 de 28,04; 35,49 e 40,57 % para 5, 10 e 20h de moagem, respectivamente. Ambos resultados 

foram obtidos na peneira mesh 80, que corresponde ao diâmetro de partícula de 180 µm, o mesmo 

tamanho partícula obtido para o in natura.  Já as frações mássicas máximas obtidas para arundo pré-

tratado com NaClO são mostradas na Figura B4 de 32,58; 34,74 e 36,50 % para 5, 10 e 20h de 
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moagem, respectivamente, e retidas na peneira mesh 150, que corresponde ao diâmetro de partícula 

106 µm, o mesmo tamanho de partículas obtidas para as amostras pré-tratadas com H2SO4. 

Analisando a distribuição de granulometria entre todos pré-tratamentos destacou as amostras 

pré-tratadas com ácido sulfúrico e de hipoclorito de sódio que obtiveram o mesmo tamanho de 

partículas no mesmo tempo de moagem de 20 h com um menor tamanho de partícula e com um maior 

rendimento de matéria, comparado com a in natura. Já no tempo de moagem de 10 h com menor 

tamanho de partícula e com maior rendimento foram as amostras pré-tratadas de hidróxido de sódio e 

de hipoclorito de sódio comparadas com as outras amostras. 

 

 

Figura 6 - Curvas de distribuição granulométrica da Fração Mássica das amostras pré-tratadas. a) in 
natura, b) H2SO4, c)NaOH e d) NaClO 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

 

As propriedades dos particulados dependem de sua granulometria. O conhecimento do 

tamanho das partículas é importante para, entre outros aspectos, determinar sua manipulação e 

tratamento. Na prática, nos processos industriais, existe uma grande quantidade de partículas não 

uniformes, portanto é importante conhecer o comportamento do particulado. Isso implica na 

necessidade de conhecer a distribuição de tamanho de partículas, portanto é preciso determinar os 
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diâmetros médios que possam representar o comportamento de todos os tamanhos do material 

particulado. Existem muitas distribuições de tamanhos de partículas que podem descrever o material 

particulado, como por exemplo, a distribuição de Gates-Gaudin-Schuhmann e RosinRammler-Bennet.  

A análise granulométrica foi realizada através de modelos estatísticos de distribuição 

granulométrica, que relacionam a quantidade de material retido em cada peneira ao tamanho de suas 

partículas. Deste modo, os modelos estatísticos de Gates-Gaudin-Shaumann (GGS), Rosin-Rammler-

Bennet (RRB) e Sigmóide utilizados neste trabalho, são mostrados nas equações 1, 2 e 3, relacionam 

a quantidade de partículas com suas dimensões. 

● Modelo GGS 

𝑋𝑖 = (
𝐷𝑖

𝐷100
)

𝑛

                                                 (1) 

● Modelo RRB 

𝑋𝑖 = 1 − 𝑒𝑥𝑝 [− (
𝐷𝑖

𝐷′
)

𝑛

]                                  (2) 

● Modelo Sigmóide 

𝑋𝑖 =
1

[1+(
𝐷50
𝐷𝑖

)
𝑛

]

                                               (3) 

 

Sendo, 𝐷𝑖 a dimensão característica de cada amostra e 𝑋𝑖 a fração acumulada de massa das 

partículas menores que 𝐷𝑖. Além disso, 𝐷100, 𝐷50 e D’ são relacionados aos diâmetros característicos 

obtidos por cada modelo correspondente, já o parâmetro n o adimensional de cada modelo.  

Os modelos matemáticos podem ser linearizados, obtendo-se um coeficiente de correlação 

(R²) que permite avaliar a qualidade do ajuste.  Desta forma, os modelos podem ser avaliados por meio 

da comparação dos coeficientes envolvidos na regressão linear, tornando o trabalho de ajuste mais 

ágil e preciso. As equações linearizadas são dadas pela equação 4, 5 e 6. 

As equações linearizadas são dadas pela equação 4, 5 e 6. 

𝑙𝑛𝑋𝑖 = 𝑛𝑙𝑛(𝐷𝑖) − 𝑛𝑙𝑛(𝐷100)                          (4) 

𝑙𝑛 [𝑙𝑛 (
1

1−𝑋𝑖
)] = 𝑛𝑙𝑛(𝐷𝑖) − 𝑛𝑙𝑛(𝐷′)                (5) 

𝑙𝑛 (
1−𝑋𝑖

𝑋𝑖
) = 𝑛𝑙𝑛(𝐷50) − 𝑛𝑙𝑛(𝐷𝑖)                    (6) 

Os parâmetros de ajuste aos dados experimentais foram obtido a partir do coeficiente linear e 

angular da equação da reta do gráfico 𝑙𝑛 𝑙𝑛 (𝐷𝑖)  versus 𝑙𝑛 𝑋𝑖;  𝑙𝑛 𝑙𝑛 (𝐷𝑖)  versus  𝑙𝑛 𝑙𝑛 [𝑙𝑛 (
1

1− 𝑋𝑖
)]   e  

𝑙𝑛 𝑙𝑛 (𝐷𝑖)  versus 𝑙𝑛 (
1− 𝑋𝑖

 𝑋𝑖
) respectivamente GGS, RRB e sigmóide [Referencia 6-7]. Após a obtenção 

da equação linear dos modelos, foi utilizado o programa Origin 9, gerando os gráficos, conforme pode 

ser visto no Apêndice C para cada curva.  
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A Figura 7 são mostrados os resultados dos modelos matemáticos que melhor se ajustaram 

aos valores experimentais, ou seja, que apresentaram maiores coeficientes de correlação para cada 

reta após a linearização que pode ser conferido na Tabela 1. Nesse caso, para quase todas as curvas, 

o modelo RRB apresentou maior coeficiente de correlação, mais próximo de 1, portanto, melhor ajuste. 

 

 

Figura 7 - Comparação das regressões lineares o arundo pré-tratado utilizando os métodos 
matemáticos. a) in natura, b) H2SO4, c) NaOH e d) NaClO 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 
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Tabela 1 – Resultados dos coeficientes de correlação utilizando os modelos matemáticos. 

    Coeficiente de Correlação (R²) 

Pré-tratamentos Tempo de moagem (h) Modelo GGS Modelo RRB Modelo Sigmóide 

In natura 5 0.924 0.953 0.689 

10 0.892 0.928 0.680 

20 0.820 0.875 0.677 

H2SO4 5 0.870 0.926 0.873 

10 0.768 0.823 0.954 

20 0.897 0.944 0.786 

NaOH 5 0.959 0.984 0.746 

10 0.871 0.929 0.652 

20 0.975 0.995 0.599 

NaClO 5 0.963 0.992 0.684 

10 0.977 0.996 0.694 

20 0.965 0.993 0.688 

 Fonte: Próprio Autora, 2023. 

A partir dos parâmetros obtidos pelo modelo RRB, que melhor se ajustou, é possível inferir 

algumas características de sua distribuição granulométrica. O valor obtidos de D’ para as partículas de 

arundo in natura foram 220,41; 216,58 e 199,63 µm; arundo pré-tratado com H2SO4 foram 207,24 e 

194,15 µm; arundo pré-tratado com NaOH foram 213,53, 186,93 e 203,30 µm e;  arundo pré-tratado 

com NaClO foram 186,77, 193,05 e 190,59 µm;  para 5, 10 e 20 h de moagem, respectivamente. 

Também foram calculados os diâmetros de Sauter (DS) (cremasco, 2012), caracterizado por 

apresentar uma medida mais precisa que a média ponderada para a determinação do diâmetro médio 

das partículas, pois utiliza a abertura média das peneiras (𝐷𝑖) e as frações mássica retida das amostras 

(𝑥𝑖), como mostra a Equação (7). 

𝐷𝑆 =
1

∑  (
𝑥𝑖
𝐷𝑖

)
                          (7) 

A partir da distribuição granulométrica das partículas, o diâmetro de Sauter foi obtido para o 

arundo pré-tratado quimicamente e moído para diferentes tempos, são apresentados na Figura 8. 

Observando os valores de menor diâmetro de partículas nota-se que a amostra in natura obteve 148,52 

µm após 20 h de moagem, a amostra pré-tratada com ácido sulfúrico obteve um diâmetro de 141,41 
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µm após 20 horas de moagem, já amostra de hidróxido de sódio teve 144,56 µm para 10 h e a amostra 

de hipoclorito de sódio representou um diâmetro de partícula de 131,65 µm após 5 h de moagem. 

 

 
Figura 8 - Diâmetro de Sauter para arundo pré-tratado quimicamente e moído em diferentes tempos. 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

 

Analisando também, os valores maiores de diâmetro de partículas do arundo, observa-se para 

a amostra obtendo um valor de 163,34 µm após 5 h de moagem, a amostra pré-tratada com ácido 

sulfúrico obteve um diâmetro de 160,08 µm após 10 horas de moagem, já amostra de hidróxido de 

sódio teve 157,12 µm para 20 h e a amostra de hipoclorito de sódio representou um diâmetro de 

partícula de 141,94 µm após 5 h de moagem. 

Apesar da amostra de hipoclorito de sódio se destacar com o menor tamanho de partícula entre 

todas as amostras tratadas e não tratadas, percebe-se que houve um aumento no diâmetro da partícula 

conforme o aumento de tempo de horas. Já a amostra de in natura teve uma diminuição 

gradativamente do diâmetro da partícula por mais tempo que ficar na moagem. 

 

3.3.5 Análise morfológica (MEV)  

Com a finalidade de analisar a morfologia da biomassa de Arundo donax L., verificando a 

evolução da moagem e o comportamento dos pré-tratamentos, utilizou-se imagens obtidas pelo 

microscópio eletrônico de varredura. A Figura 9 ressalta a mudança na morfologia das partículas à 

medida que transcorreu o tempo de moagem. 
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Figura 9 - Morfologia das partículas em x100, 1) H2SO4, 2) NaClO, 3) NaOH 4) In Natura, sendo: a) 0 

h(0,045 mm), b) 5 h (0,045 mm), c) 10 h (0,045 mm), d) 20 h (0,045 mm). 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

 

Com a execução dos testes estatísticos, a ANOVA multifatorial foi determinando os fatores e 

efeitos significativos em relação aos diferentes tratamentos e as horas de moagem. As análises 

possibilitaram a medição de partículas com uma média de 2714,72 µm. As análises dos tratamentos 

não obtiveram homogeneidade em relação à diminuição do tamanho de partículas, resultante do 

próprio processo químico. Alcançando diferentes granulometrias, Guimarães et al., (2022) relataram 

que ocorreu uma deformação permanente, devido a composição dos reagentes. Zorthea et al. (2018) 

evidenciaram que o tratamento químico favorece a quebra da estrutura cristalina de micro e 

macrofibrilas, diminuindo a cristalinidade da celulose e aumentando a porosidade da biomassa em 

estudo.  Segundo Costa et al.(2022), o índice de molhabilidade está associado ao potencial de 

aumentar a área superficial específica. As análises, mostraram uma variabilidade entre os tratamentos, 

assim os valores testaram a significância estatística de P menor que 0,05 com nível de confiança de 

95% conforme o Apêndice D. 
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 Em relação a morfologia das partículas para todos os pré-tratamentos (Figura 9), os três 

tempos de moagem se mostraram homogêneos entre 10 e 20h. Não foi observada diferença 

significativa na estabilidade da amostra entre os tempos de 0 h e 5 h, indicando que a modificação na 

morfologia das partículas da amostra de arundo não foi afetada por esses fatores de tempo, como 

pode ser visto no Apêndice D. Segundo Viana et al (2020), a moagem promoveu a união das partículas 

de pó pelo mecanismo de difusão. No entanto, há diferença no tamanho dos poros, devido aos 

diferentes tratamentos.  

A moagem resultou em formas irregulares e dimensões menores, sendo mais eficaz com 10 h 

de moagem em comparação com as outras amostras. Houve uma diferença significativa de 29,5% na 

modificação das partículas quando o tempo de moagem foi aumentado de 5 h para 10 h, mas as 

partículas permaneceram homogêneas quando foram moídas por 20 h. Portanto, acredita-se que não 

seja necessário prolongar o tempo de moagem, pois a amostra se manteve estável nesse período. 

Estudos apontam que o método de moagem pelo moinho de bolas sobre os efeitos de diferentes 

tempos e pré-tratamentos com outros tipos de biomassas lignocelulósicas, que há uma influência 

significativa nas propriedades e características do material (SITOTAW, et al., 2021.)  

Segundo Phanthong et al., (2016) o processo mecânico reduz substancialmente a fibra 

lignocelulósica, assim, a biomassa se divide em eixos longitudinais devido ao estresse mecânico do 

moinho de bolas. Desta forma, um tempo de moagem mais longo pode levar a uma maior redução do 

tamanho de partícula e uma maior homogeneização do material, o que pode melhorar a eficiência de 

processos subsequentes, como a hidrólise enzimática ou a fermentação (MAYER et al.,2020) 

 

Figura 10 – Área média das partículas após cada hora de todos os pré-tratamentos. 
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Fonte: Próprio Autora, 2023. 

 

   De acordo com os resultados da Figura 10, pode-se afirmar que em 10 h de moagem tem-

se uma homogeneidade semelhante ao tempo de 20 h, obtendo impacto de moagem positivo na 

melhoria da granulometria da biomassa moída em 10 h (CHAMBON et al., 2021). Nota-se pelos 

resultados que a morfologia dos tamanhos de granulometria mostra-se uma etapa importante no 

projeto, no qual as estruturas variaram sob os diferentes tratamentos químicos e ainda com o fator 

físico da moagem. 

3.3.6 Análise Térmica  

É de suma importância o estudo das propriedades térmicas para as amostras de arundo após 

os pré-tratamentos químicos e processo de moagem, pois permite identificar a temperatura máxima na 

qual se pode trabalhar para cada condição sem que haja a decomposição térmica do material. Nesse 

sentido, a Figura 11 mostra as análises de TGA e DTG e os resultados para as perdas de massas 

podem ser conferidos na Tabela 3. 

No geral, as curvas termogravimétricas apresentaram três estágios de degradação acentuada, 

onde o primeiro estágio representa a perda de massa inicial entre 80 a 100 °C, que corresponde a 

eliminação de água (umidade da amostra); o segundo estágio, também denominado de estágio 

principal, entre 200 a 350 °C, que corresponde a perda de massa de maior intensidade dos 

componentes lignocelulósicos e o terceiro estágio, entre 430 a 750 °C, que representa a perda de 

massa residual dos componentes. De acordo com Sathasivam et al., (2012), na decomposição de 

materiais lignocelulósicos, a hemicelulose decompõe-se entre 220 a 315 °C e a celulose entre 315 a 

400 °C e a e a lignina por possuir uma estrutura mais complexa, sua faixa é entre 150 – 800 °C. 

A Figura 11a são apresentados os resultados obtidos para o arundo in natura, observa-se no 

estágio principal de degradação, uma perda maior de massa de 53,62 % para 0 h em relação ao in 

natura com uma perda de massa de 45,59 %, 20 h de moagem, uma diminuição na perda de massa 

de 7,93 %. Já na Figura 11c, tem-se os resultados para o arundo pré-tratado quimicamente com H2SO4, 

nota-se uma perda de massa de 58,74 % para 0 h e uma perda maior de 65,10 % para 10 h, um 

aumento de 6.36 %. Da mesma forma, é notado para o arundo pré-tratado quimicamente com NaOH 

mostrado na Figura 11e, tem-se uma perda de massa de 38,43 % para 0 h e 48,18 % para 10 h, um 

aumento de 9,75 %. E na Figura 11g observa-se a maior perda de massa de 66,40 % para 10 h de 

moagem do arundo pré-tratado quimicamente com NaClO. Esse aumento da perda de massa pode 

estar relacionado com a remoção parcial dos componentes não celulósicos devido ao pré-tratamento 

químico. Segundo Fischer et al. (2002), o comportamento térmico de materiais lignocelulósicos está 

relacionado com sua composição química e sua cristalinidade.  
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Figura 11 - Curva de TG e DTG para o arundo pré-tratado (a e b) in natura; (c e d) H2SO4; (e e f) 

NaOH e (g e h) NaClO. 
Fonte: Próprio Autora, 2023. 
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Segundo Kabir et al., (2012), o pré-tratamento químico e as condições de tratamento também 

influenciam na temperatura e aumento da perda de degradação, podendo eventualmente enfraquecer 

a estrutura do material e danificá-la, prejudicando suas propriedades térmicas e mecânicas.  Portanto, 

nota-se dentre os diferentes pré-tratamentos estudados neste trabalho, as maiores perdas de massas 

foram obtidas para o arundo pré-tratado com H2SO4 e NaClO com 65,10 % e 66,40 %, respectivamente, 

devido remoção parcial dos componentes não celulósicos, e confirmadas nas análises química do item 

3.1.  

       Tabela 2 - Valores obtidos pelas análises termogravimétricas.  

 

Estágio principal Estágio secundário 

Pré-
tratamentos 

Tempo de 
moagem 

(h) 

Tonset 

(°C) 

Tendset 

(°C) 

Perda de 
massa (%) 

Tonset    

(°C) 

Tendset 

(°C) 

Perda de 
massa (%) 

In natura 

0 256.50 325.92 53.62 433.37 590.33 32.47 

5 272.61 331.47 52.56    

10 276.04 332.76 52.21    

20 262.63 325.95 45.59 434.02 527.66 21.22 

H2SO4 

0 294.47 353.60 58.74    

5 317.13 359.37 63.22    

10 298.24 356.79 65.10 473.58 533.67 21.46 

20 297.11 357.26 59.38 443.55 478.88 20.85 

NaOH 

0 231.01 291.94 38.43 505.17 497.25 5.11 

5 230.94 302.96 41.07 507,47 699,65        8,43 

10 233.11 317.96 48.18 628.33 721.79 14.19 

20 239.01 321.67 47.75 679.99 743.60 13.19 

NaClO 

0 294.93 348.20 62.97    

5 298.86 348.83 60.93    

10 292.96 345.13 66.40    

20 281.97 345.02 62.30 461.96 539.42 23.43 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 
 

 Outro fato relevante mostrado na tabela 3 , é as temperaturas iniciais e finais (Tonset e Tendset 

)  dos estágios principais de degradação dos pré-tratamentos químicos. Segundo Dumitriu (2005), à 
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medida que se diminui o caráter não cristalino do material, tem-se um deslocamento da temperatura 

máxima de degradação, que ocorrerá em uma temperatura maior, visto que as regiões não cristalinas 

são mais ativas em relação às regiões cristalinas frente à decomposição térmica. Esse fato pode ser 

evidenciado ao comparar as temperaturas do arundo in natura (caráter não cristalino) nos tempos de 

moagem de 0h e 20hs, de Tonset de 256,50 °C e Tendset de 325,92 °C com o arundo pré-tratado com 

NaClO (caráter cristalino) com um tempo de moagem de 10hs, de Tonset de 292,96 °C e Tendset de 345,13 

°C.  O caráter cristalino do arundo está de acordo com os resultados obtidos nas análises de difração 

de raios-X do item 3.8. 

Além disso, o aumento do tempo de moagem também alterou as propriedades térmicas do 

arundo pré-tratado quimicamente. Observa-se para todos os pré-tratamentos, que a maior perda de 

massa é evidenciada para os tempos de moagem de 10 h. Portanto, esse comportamento pode ser 

explicado devido ao desfibrilamento das partículas pelo processo mecânico de moagem, alterando seu 

tamanho de partícula e consequentemente aumentando sua área superficial, como pode ser vista nas 

análises de MEV e do diâmetro médio das partículas, ambos no item 3.5. 

As curvas de DTG mostradas na Figura 11b, d, f e h os processos entálpicos ocorridos durante 

a degradação térmica, podendo ser endotérmicos e exotérmicos. Os processos entálpicos são 

decorrentes da degradação de compostos orgânicos e modificações das estruturas macromoleculares. 

Nota-se na Figura 11d que a curva do arundo pré-tratado com H2SO4 e moído por 5 h apresentou pico 

mais intenso que os demais pré-tratamentos, vem logo depois as curvas do arundo pré-tratado com 

NaClO por 10 e 20 h na Figura 11h. Segundo Cruz et al. (2011) esse comportamento é atribuído a 

presença dos compostos de lignina e hemicelulose na sua composição. Para todas as curvas de DSC 

foi observado um primeiro pico endotérmico relativo a perda da umidade (água), da mesma forma que, 

nota-se uma maior intensidade desse pico endotérmico para o arundo pré-tratado com H2SO4, por 

existir uma maior interação das moléculas de água com os grupos hidroxilas da amostra, verificados 

nas análises de FTIR do item 3.6. Além disso, são visualizados picos endotérmicos caracterizados pela 

decomposição da hemicelulose e degradação da estrutura cristalina da celulose, e por último, um pico 

exotérmico referente a degradação da lignina. 

 3.3.7 Análise de FTIR  

De modo geral, os espectros (Figura 12) apresentam um pico intenso em 3340 cm-1 que pode 

estar relacionado às vibrações de estiramento dos grupos hidroxilas das moléculas de celulose e 

lignina (Berglund et al., 2016). Embora a lignina seja removida pelos tratamentos aplicados, os sinais 

de –OH nos espectros permanecem sem alterações notáveis devido ao alto teor de celulose em todas 

as amostras. O pico em ~1740 cm-1 é atribuído ao C=O alongamento carbonílico de grupos acetil em 

hemicelulose e ácido alfa ceto carboxílico em lignina. Um pico adicional e menos significativo é 

encontrado na matéria-prima em ~1240 cm-1, este pico pode estar relacionado com à ligação C-O em 

hemiceluloses (Kathirselvam et al., 2019).  
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Figura 12 - Análise de FTIR para os diferentes pré-tratamentos e tempos de moagem a) 0h de moagem 

e retidos na peneira de 0,250 mm e b) 20h de moagem e retidos na peneira de 0,045 mm. 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

Observa-se que as amostras pré-tratadas com H2SO4 apresentaram uma maior intensidade 

das bandas de absorção em relação aos demais pré-tratamentos, bem como é evidenciado em 3340 

cm-1. Essa diferença pode estar relacionada com a redução da hidrofilicidade dos demais pré 

tratamentos químicos, pois a redução dos grupos hidroxila, há uma diminuição no teor de absorção de 

água. Além disso, nota-se em ~1595 cm-1 que se refere à deformação axial de C=C dos anéis 

aromáticos da lignina (THOMAS et al., 2015), a diminuição da intensidade dos picos para as amostras 

pré-tratadas com NaOH e NaClO, o que fica evidente que os respectivos pré-tratamentos químicos 

não retiraram completamente a lignina e hemicelulose do material analisado. e conforme foi mostrado 

no item 3.1 caracterização química 

Comparando os espectros da Figura 12a e b, nota-se uma semelhança, porém uma diminuição 

da intensidade de pico em ~1464 cm-1 para amostra tratada com NaOH e em 3340 e 1688 cm-1 para 

as amostras tratadas com H2SO4, o que significa que o processo de moagem não altera as 

propriedades químicas do material. 

3.3.8 Análise Estrutural (DRX)  

A técnica de difração de raio-x (DRX) foi utilizada para investigar o efeito dos pré-tratamentos 

químicos (H2SO4, NaOH e NaClO, identificadas respectivamente por, A, X e H), seguidos de diferentes 

tempos de moagem (5, 10 e 20 h) sobre a estrutura cristalina do arundo . A Figura 20 apresenta em 

geral dois picos de maior intensidade, ao redor de 2Ө = 15º (1-10) e 22º (200) e outro menor em 2Ө = 

34º (004), os quais são picos padrões de difração característicos da celulose I (HERITAGE et al., 1963; 

RIZWAN, 2021: ZHU, 2022). A Figura 13a mostra os difratogramas das amostras in natura (identificado 

por I) obtidas a 0,250 mm e a 0,045 mm, sendo esta última submetida a moagem a seco em diferentes 

tempos. Observa-se que dentre as amostras in natura (I), a amostra I4 moída por 20 h apresentou a 
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menor intensidade nos picos, ou seja, o atrito sofrido pela amostra por um longo período proporciona 

o rompimento parcial da região cristalina da celulose expondo assim mais hidroxilas, o que é 

corroborado na análise de FTIR. O tratamento com H2SO4 visa isolar a lignina (insolúvel) removendo 

assim a holocelulose (hemicelulose mais celulose). Embora a lignina seja um polímero amorfo de 

estrutura tridimensional, as amostras tratadas com H2SO4 (a) apresentaram comportamento 

semelhante (Figura 13b) aos difratogramas das amostras in natura, porém com maior intensidade.  

  

 

Figura 13 - Difratogramas de raio-X das amostras in natura (a), pré-tratadas com H2SO4 (b), NaOH 

(c) e NaClO (d) nas granulometrias de 0,250 mm e 0,045 mm, por 0, 5, 10 e 20 h. 

Fonte: Próprio Autora, 2023. 

Embora o pré-tratamento com H2SO4 tenha elevado o teor de lignina nas amostras, o aumento 

da intensidade dos picos pode ser explicado, primeiro, pela remoção parcial de extrativos e quase que 

total das hemiceluloses, diminuindo assim a parte amorfa da estrutura, e segundo, pelo elevado 

conteúdo de celulose presente nas amostras, como mostrado anteriormente na Figura 2. Ao contrário 

do tratamento com H2SO4, o uso do NaOH tem por objetivo a obtenção, majoritária, de celulose, o que 

pode ser observado na Figura 13c onde os picos apresentam maior intensidade quando comparados 

com as amostras anteriores (Figura 13a e 13b). As amostras utilizando o pré-tratamento de 
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branqueamento da celulose com NaClO (H) (Figura 13d) exibiram a mesma tendência dos padrões de 

difração verificado nas Figuras Aa e Ab, onde os picos em 2Ө = 15º, 22º e 34º apresentaram as maiores 

intensidades em relação às outras amostras tratadas e não tratadas.  

Quanto ao índice de cristalinidade, em média as amostras in natura apresentaram 21,90% e 

as amostras tratadas com H2SO4, NaOH e NaClO apresentaram respectivamente, 26,48%, 27,70% e 

32,81%. Levando em consideração a granulometria 0,250 mm e 0,045 mm) e o tempo de moagem (5, 

10 e 20 h) foi calculado 23% para as amostras I1 e I3 e 19,52% para I4. No pré-tratamento com H2SO4, 

a amostra A1 possui a maior cristalinidade com 35,84% e considerando os diferentes tempos de 

moagem a amostra com maior percentual de cristalinidade é a A3 (33,63%) e com menor a I4 

(17,43%).  

3.4 Conclusão 

Conclui-se que a amostra pré-tratada com ácido sulfúrico apresentou na análise de FTIR uma 

maior intensidade das bandas de absorção em relação aos demais pré-tratamentos e obteve uma 

menor intensidade dos picos para as amostras pré-tratadas com NaOH e NaClO. Comparando a 

amostra de NaOH e a amostra tratada com H2SO4 obteve uma diminuição na intensidade dos picos, 

resultando que o processo de moagem não altera as propriedades químicas do material. 

Comparando entre todas as amostras, a amostra de hipoclorito de sódio resultou com alto índice 

de celulose, com menor tamanho de partícula, com maior luminosidade e alteração de cor e na 

estrutura cristalina teve o maior pico de densidade dentre as outras amostras pré-tratadas e a biomassa 

in natura, com maior rendimento de matéria após moagem de 10 h.  

Portanto, todas as amostras se destacaram mais no tempo de 10 h havendo um impacto positivo 

na modificação da melhoria da granulometria, com um menor tamanho de partícula, tendo uma maior 

perda de massa devido ao desfibrilamento das partículas pelo processo mecânico de moagem. 

Neste estudo, resulta-se que a distribuição granulométrica da biomassa de Arundo donax obtida a 

partir dos diferentes tempos de moagem da matéria-prima in natura e submetida a pré-tratamentos 

químicos em comparação entre todas amostras mostrou modificação no tamanho e a distribuição dos 

tamanhos das partículas, nas propriedades morfológicas, físicas, química e térmica do material após 

o processo de moagem influenciando diretamente na qualidade do produto final de cada pré-

tratamento. 
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4. Considerações finais 

Em resumo, conforme o objetivo deste trabalho foi de analisar a distribuição 

granulométrica da biomassa de Arundo donax obtida a partir dos diferentes tempos 

de moagem da matéria-prima in natura e submetida a pré-tratamentos químicos. Para 

tanto, desenvolveu-se processos metodológicos de obtenção de novos precursores e 

de caracterização tecnológica. Na caracterização da matéria-prima, observou-se que 

entre todas as amostras de pré-tratamentos se destacou a amostra de hipoclorito de 

sódio. Esta apresentou baixo índice de teor de umidade e alto índice de celulose. A 

amostra com hidróxido de sódio foi a única que obteve um maior percentual no teor 

de cinzas e de extrativos em comparação com a in natura, contendo uma 

concentração maior de materiais inorgânicos. Já a amostra pré-tratada com ácido 

sulfúrico se destacou o componente de lignina pois na utilização de ácido tem mais 

facilidade de efetivação na hidrolise da lignina. Assim, pode-se direcionar os pré-

tratamentos para obtenção dos precursores dependendo do produto final a ser obtido. 

Espera-se que uma matéria-prima com maior índice de fibras, o pré-tratamento em 

hipoclorito seria o mais eficiente. Agora, se o objetivo é que um precursor com fibras 

contendo mais lignina (fenólico antioxidante, biopreservante), pode-se utilizar o pré-

tratamento com ácido sulfúrico. 

Na análise de colorimetria, a luminosidade foi maior para amostra de hipoclorito 

de sódio devido ao processo de branqueamento. A menor luminosidade foi 

encontrada para a pré-tratada com ácido sulfúrico, em que tem-se a decomposição 

dos carboidratos e, por processo de reação química, o escurecimento da lignina. Em 

relação a moagem, houve uma maior variação de coloração das amostras após 20 

horas de moagem, se destacando amostra pré-tratada com hipoclorito de sódio 

(branqueamento). 

Na análise de densidade, verificou-se que quanto menor o tamanho da 

matéria-prima, maior foi a densidade. A amostra de in natura foi de maior densidade 

no tempo de 20 horas após a moagem e nota-se que nas amostras pré-tratadas em 

todos os tempos obtiveram tiveram baixa densidade em comparação com a in natura 

devido a perda de alguns constituintes da biomassa. 

Na distribuição granulométrica, as amostras pré-tratadas com ácido sulfúrico e 

de hipoclorito de sódio obtiveram o mesmo tamanho de partículas no mesmo tempo 

de moagem de 20 h. Também se destacaram as amostras pré-tratadas de hidróxido 
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de sódio e de hipoclorito de sódio no tempo de 10 horas, com um menor tamanho de 

partícula e com um maior rendimento de matéria a comparado com a in natura. 

Durante a análise de morfologia, todas as amostras, tanto as tratadas quanto a não 

tratada, apresentaram uma modificação morfológica significativa após 10 horas de 

moagem, indicando que a moagem teve um efeito positivo na melhoria da 

granulometria. 

Na análise térmica, observou-se que todos os pré-tratamentos resultaram em 

uma maior perda de massa após 10 horas de moagem, devido ao processo mecânico 

de desfibrilamento das partículas que reduz o tamanho das partículas e aumenta a 

sua área superficial. Nos resultados da análise de FTIR, as amostras pré-tratadas 

com H2SO4 apresentaram uma maior intensidade das bandas de absorção em relação 

aos demais pré-tratamentos, bem como é evidenciado em 3340 cm-1. Além disso, 

obteve uma menor intensidade dos picos para as amostras pré-tratadas com NaOH 

e NaClO. Comparando há uma diminuição da intensidade de pico em ~1464 cm-1 para 

amostra tratada com NaOH e em 3340 e 1688 cm-1 para as amostras tratadas com 

H2SO4, o que significa que o processo de moagem não altera as propriedades 

químicas do material. 

Na análise estrutural, foi analisado a estrutura cristalina de arundo, mostrando 

uma menor densidade na amostra de in natura no tempo de 20 horas, isso ocorre 

devido ao atrito sofrido por um longo período ocasionando um rompimento parcial da 

região cristalina da celulose. Já as amostras pré-tratadas com ácido sulfúrico 

apresentaram maior densidade mais com comportamento semelhante com a 

biomassa in natura. Já amostra de hidróxido de sódio se destacou mais com maior 

pico de densidade em comparação a biomassa in natura e a pré-tratada com ácido 

sulfúrico. A amostra de hipoclorito apresentou maior intensidade dentre as outras 

amostras. 

Pode-se concluir que os diferentes tempos de moagem da biomassa de Arundo 

donax in natura, submetida a pré-tratamentos químicos, resultaram em modificações 

nas propriedades morfológicas, físicas, químicas e térmicas das partículas. Em 

comparação entre todas as amostras, destacaram-se o pré-tratamento com 

hipoclorito de sódio e o tempo ideal de moagem de 10 horas para todos os pré-

tratamentos. Conclui-se que o tamanho e distribuição das partículas influenciam 
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diretamente na qualidade do produto final e que a composição de cada pré-tratamento 

pode afetar as propriedades do material. Este estudo ressalta a importância de avaliar 

a moagem do moinho de bolas a seco em combinação com diferentes pré-

tratamentos químicos e tempos de moagem. Os resultados obtidos contribuem para 

o conhecimento de vários aspectos relevantes relacionados ao processo de produção 

de biomassa a partir do arundo, podendo oferecer novas possibilidades de pesquisa 

e diversas aplicações. 
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Apêndice A - Resultados das caracterizações químicas das partes da planta de 

arundo de diferentes localidades, de Pelotas (161), Estrela (169) e Santa Maria 

(175). 

 

 Tabela A1 - Análise química da biomassa lignocelulósica da planta inteira de Arundo donax 

L. 

 
 Tabela A2- Análise química da biomassa lignocelulósica de colmos de de Arundo donax L. 

 
 

Tabela A3 - Análise química da biomassa lignocelulósica de folhas de de Arundo donax L. 

 
 

Tabela A4 - Análise  de extrativos, cinzas e umidade da planta inteira de Arundo donax L. 

 
Tabela A5 - Análise  de extrativos, cinzas e umidade dos colmos de Arundo donax L. 
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Tabela A6- Análise  de extrativos, cinzas e umidade das folhas de Arundo donax L. 

 

 
Apêndice B- Resultados da distribuição granulométrica das partículas de 

arundo estão representados nas tabelas abaixo. 

 

 Tabela B1 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras. 

 

Arundo in natura e moído por 5h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 5.905 30.16 69.83 

80 180 6.197 31.65 38.18 

150 106 5.264 26.88 11.29 

200 75 1.183 6.04 5.25 

325 45 0.958 4.89 0.35 

Fundo Fundo 0.07 0.35 0 

 Total: 19.577   

 

 Tabela B2 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras. 

 

Arundo in natura e moído por 10h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 5.351 28.11 71.88 

80 180 6.409 33.67 38.2 

150 106 4.617 24.26 13.94 

200 75 1.19 6.25 7.69 
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325 45 1.374 7.21 0.47 

Fundo Fundo 0.09 0.47 0 

 Total: 19.031   

 

 Tabela B3 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras. 

 

Arundo in natura e moído por 20h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 4.229 22.23 77.76 

80 180 6.759 35.54 42.22 

150 106 4.585 24.1 18.11 

200 75 1.788 9.4 8.71 

325 45 1.61 8.46 0.24 

Fundo Fundo 0.047 0.24 0 

 Total: 19.018   

 

 Tabela B4 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras. 

 

Arundo pré-tratado com H2SO4 e moído por 5h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 3.542 22.35 77.64 

80 180 4.194 26.47 51.17 

150 106 5.995 37.83 13.33 

200 75 1.882 11.87 1.45 

325 45 0.231 1.45 0 

Fundo Fundo 0 0 0 

 Total: 15.844   

 

 Tabela B5 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras 

 

Arundo pré-tratado com H2SO4 e moído por 10h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 5.01 35.69 64.3 

80 180 2.703 19.25 45.04 

150 106 3.896 27.75 17.28 

200 75 2.246 16 1.28 

325 45 0.18 1.28 0 

Fundo Fundo 0 0 0 

 Total: 14.035   
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 Tabela B6-Distribuição granulométrica das partículas peneiras. 

 

Arundo pré-tratado com H2SO4 e moído por 20h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 2.259 21.07 78.92 

80 180 2.343 21.85 57.06 

150 106 4.232 39.48 17.58 

200 75 0.979 9.13 8.45 

325 45 0.842 7.85 0.59 

Fundo Fundo 0.064 0.59 0 

 Total: 10.719   

 

 Tabela B7 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras. 

 

Arundo pré-tratado com NaOH e moído por 5h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 ) Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 5.251 26.32 73.67 

80 180 5.594 28.04 45.63 

150 106 5.594 28.04 17.58 

200 75 2.165 10.85 6.73 

325 45 1.107 5.54 1.18 

Fundo Fundo 0.236 1.18 0 

 Total: 19.947   

 

 Tabela B8 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras 

 

Arundo pré-tratado com NaOH e moído por 10h 

Peneira Tyler (mesh) Diâmetro da peneira (µ𝑚 ) Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 2.441 12.36 87.63 

80 180 7.005 35.49 52.13 

150 106 6.57 33.29 18.84 

200 75 2.494 12.63 6.2 

325 45 1.177 5.96 0.23 

Fundo Fundo 0.047 0.23 0 

 Total: 19.734   

 

 Tabela B9 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras 

 

Arundo pré-tratado com NaOH e moído por 20h 

Peneira Tyler (mesh) Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 
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60 250 2.705 14.36 85.63 

80 180 7.642 40.57 45.05 

150 106 6.086 32.31 12.74 

200 75 1.714 9.1 3.64 

325 45 0.585 3.1 0.53 

Fundo Fundo 0.101 0.53 0 

 Total: 18.833   

 

 Tabela B10 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras 

 

Arundo pré-tratado com NaClO e moído por 5h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 ) Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 2.435 12.42 87.57 

80 180 6.388 32.58 54.99 

150 106 5.964 30.42 24.57 

200 75 2.706 13.8 10.76 

325 45 1.631 8.31 2.44 

Fundo Fundo 0.48 2.44 0 

 Total: 19.604   

  

Tabela B11-Distribuição granulométrica das partículas peneiras 

 

Arundo pré-tratado com NaClO e moído por 10h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 2.447 13.75 86.24 

80 180 5.507 30.95 55.29 

150 106 6.181 34.74 20.55 

200 75 2.49 13.99 6.55 

325 45 0.822 4.62 1.93 

Fundo Fundo 0.345 1.93 0 

 Total: 17.792   

 

 Tabela B12 -Distribuição granulométrica das partículas peneiras 

 

Arundo pré-tratado com NaClO e moído por 20h 

Peneira Tyler 

(mesh) 

Diâmetro da peneira (µ𝑚 

) 

Massa (g) xi (%) Xi (%) 

60 250 2.084 12.7 87.29 

80 180 5.107 31.13 56.16 

150 106 5.988 36.5 19.66 

200 75 2.349 14.31 5.34 
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325 45 0.691 4.21 1.13 

Fundo Fundo 0.186 1.13 0 

 Total: 16.405   

 

 

 

 

 

Apêndice C- Modelos matemáticos de distribuição granulométrica 

 

 

Figura A1 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para in natura 5h de moagem. 

5h de moagem. 
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Figura A2 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para in natura 10h de moagem 
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Figura A3 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para in natura 20h de moagem 
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Figura A4 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para H2SO4 5h de moagem 
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Figura A5 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para H2SO4 10h de moagem. 
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Figura A6 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e 

(c) Sigmóide para  H2SO4 20h de moagem 
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Figura A7 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para  NaOH 5h de moagem 
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Figura A8 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para  NaOH 10h de moagem 
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Figura A9 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para NaOH 20h de moagem. 
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Figura A10 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para  NaClO 5h de moagem 
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Figura A11 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para  NaClO 10h de moagem 
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Figura A12 – Modelos matemáticos de distribuição granulométrica (a) GGS (b) RRB e (c) 

Sigmóide para  NaClO 20h de moagem 
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Apêndice D- Resultados da análise de morfologia dos valores de comparação 

entre os  tempos de moagem e entre os pré-tratamentos. 

 

 

Tabela C1- Resultados da análise de morfologia dos valores de comparação entre a 

amostra in natura e as amostras pré-tratadas de a, considerando todos os tempos de 

moagem. 

 

TRATAMENTOS 
ÁREA DIFERENÇA SIGNIFICATIVA 

Média Desvio Padrão   

In natura 65,33 15,93 a* 

H2SO4 68,55 9,85 A 

NaOH 52,34 17,35 B 

NaClO 47,24 27,56 b 

*Médias seguidas da mesma letra não diferem entre si. 

Tabela C2- Resultados da análise de morfologia dos valores de comparação entre os  

tempos de moagem (0h, 5h, 10h, 20h), considerando todos os pré-tratamentos. 

 

HORAS ÁREA 
DIFERENÇA 

SIGNIFICATIVA 

Média Desvio Padrão   

antes da  moagem(0h) 45,94 23,48 a* 

5 h 50,98 22,23 a 

10 h 66,02 9,49 b 

20 h 67,42 21,34 b 

*Médias seguidas da mesma letra  não diferem entre si. 


