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APRESENTACAO

O livro EXPRESSOES ACADEMICAS reline estudos desenvolvidos no &mbito do
Curso de Engenharia Quimica da Universidade Regional Integrada do Alto Uruguai e
das Missdes — URI Erechim, ao longo do ano de 2026. A obra apresenta pesquisas
desenvolvidas por académicos, docentes e pds-graduandos, evidenciando o carater
colaborativo da producéao cientifica e o compromisso institucional com a integracao
entre ensino, pesquisa e extensdo. Os trabalhos aqui apresentados representam o
resultado de uma trajetéria de formagdo pautada na investigacdo cientifica, na
integracao entre teoria e pratica e na busca por solu¢des para desafios tecnologicos,
ambientais e industriais. Mais do que um requisito para a conclusao da graduacao, os
Trabalhos de Conclusdao de Curso constituem um espago privilegiado para o
desenvolvimento da capacidade investigativa e da autonomia intelectual, preparando
profissionais capazes de transformar o conhecimento cientifico em solugdes
sustentaveis e socialmente relevantes.

Ao transformar os resultados dessas pesquisas em uma publicacdo cientifica, a
Universidade reafirma seu compromisso com a producao e a disseminacdo do
conhecimento, fortalecendo a pesquisa como elemento essencial da formagdo
académica. Mais do que registrar a conclusdo de uma etapa da graduacao, esta obra
amplia o alcance das investiga¢des desenvolvidas na Instituicao e evidencia o papel da
Universidade na geracao de conhecimento, na promoc¢do da inovagao e na
contribuicdo para o desenvolvimento cientifico, tecnolégico e social.

Os cinco capitulos que compdem esta edicdo refletem a diversidade de areas de
atuacao da Engenharia Quimica e demonstram a amplitude das contribui¢des que essa
ciéncia oferece a sociedade. As pesquisas contemplam temas relacionados ao
aproveitamento sustentavel de residuos agroindustriais para a produgdo de
biocombustiveis, ao estudo de compostos bioativos presentes em espécies vegetais
brasileiras, a caracterizagéo fisico-quimica de bebidas produzidas regionalmente, ao
desenvolvimento de tecnologias para o tratamento e ao reuso de efluentes e a
aplicagdo de processos eletroquimicos na remocdao de contaminantes metalicos de
aguas residuarias.

Embora cada capitulo apresente objetivos, metodologias e resultados proprios,
todos compartilham um propdsito comum: produzir conhecimento cientifico relevante
e contribuir para o desenvolvimento de solu¢des capazes de responder as demandas
da sociedade contemporanea.

Espera-se que esta obra contribua para a disseminagdao do conhecimento
produzido na graduagdo e reforce a importancia da pesquisa cientifica para o
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desenvolvimento da sociedade. A ciéncia amplia as fronteiras do conhecimento,
impulsiona a inovacao e promove avangos em diferentes areas, contribuindo para o
enfrentamento dos desafios contemporaneos. Que os estudos aqui apresentados
inspirem novas investigacoes e reafirmem o papel da Universidade como espaco de
produgdo do conhecimento e transformacao social. Desejo a todos uma excelente
leitura!

Profa. Dra. Luciana Dornelles Venquiaruto



CAPITULO 1

CARACTERIZACAO FISICO-QUIMICA E
DETERMINAGCAO DE ANTOCIANINAS
MONOMERICAS EM VINHOS ARTESANAIS
PRODUZIDOS POR AGRICULTORES FAMILIARES
DE ERECHIM, RIO GRANDE DO SUL

Bianca Scotton Tessmann', Anderson Berti Pagliari?, Carolina Elisa Demaman Oro?,
Rogério Marcos Dal Lago?, Luciana Dornelles Venquiaruto®

TAcadémica do Curso de Engenharia Quimica (URI) — bianca.scottont@gmail.com
’P6s Doutorando em Engenharia de Alimentos (URI) — anderson.bpagliari@gmail.com
3P6s Doutoranda em Engenharia de Alimentos (URI) — carolinae.oro@hotmail.com
4Prof. Dr. do Curso de Engenharia Quimica (URI) — dallago@uri.com.br

>Profa. Dr2. do Curso de Engenharia Quimica (URI) — venquiaruto@uri.com.br

RESUMO: A producgdo artesanal de vinhos constitui importante alternativa para a
diversificacdo da renda e a valorizagdo da agricultura familiar e da vitivinicultura
regional. Este estudo teve como objetivo caracterizar os parametros fisico-quimicos e
determinar o teor de antocianinas monoméricas totais em vinhos tintos artesanais
produzidos por agricultores familiares do municipio de Erechim, Rio Grande do Sul.
Foram analisadas quatro amostras, sendo trés da cultivar Bordé e uma da cultivar
Isabel. Determinaram-se pH, acidez total, extrato seco, teor de cinzas, densidade, teor
alcodlico e antocianinas monoméricas totais pelo método do pH diferencial. Os
resultados foram comparados com a legislacao brasileira vigente e com dados da
literatura. Os vinhos apresentaram pH entre 2,94 e 3,21, teor alcodlico de 10,1 a 11,3%
(v/v), densidade entre 0,997 e 0,999 g mL™* e extrato seco entre 17,07 e 1991 g L7},
indicando, de modo geral, adequada qualidade tecnolégica. Apenas uma amostra
apresentou acidez total acima do limite legal. As concentragbes de antocianinas
variaram de 42,08 a 257,16 mg L™, sendo significativamente maiores nos vinhos
elaborados com a cultivar Bord0 em comparacdao a cultivar Isabel. Os resultados
evidenciam a influéncia da cultivar sobre a composicdo fendlica e indicam, de modo



geral, boa qualidade tecnoldgica dos vinhos artesanais produzidos em Erechim,
ressaltando a importancia do monitoramento analitico para o fortalecimento da
vitivinicultura regional.

Palavras-chave: Vinho artesanal. Agricultura familiar. Caracterizagdo fisico-quimica.
Antocianinas.

Introducao

O vinho é uma das bebidas fermentadas mais antigas produzidas pela
humanidade, sendo obtido exclusivamente pela fermentacdo alcodlica parcial ou total
do mosto de uvas frescas, esmagadas ou nao, conforme definicao estabelecida pela
Organizacao Internacional da Vinha e do Vinho (OIV). Além de sua importancia
econOmica, o vinho possui elevado valor historico, cultural e gastrondmico,
desempenhando papel relevante na identidade de diversas regides produtoras ao
redor do mundo. No Brasil, sua producdo é regulamentada por normas especificas que
estabelecem critérios de identidade e qualidade, assegurando padrdes minimos para
comercializacdo e consumo (Brasil, 2018; Brasil, 2024).

Nos ultimos anos, a producdo artesanal de vinhos tem adquirido crescente
importancia no cenario nacional, especialmente entre agricultores familiares. Esse
modelo produtivo caracteriza-se pelo emprego de técnicas tradicionais de vinificagéo,
utilizacdo de mao de obra familiar e produgdao em pequena escala, constituindo
importante alternativa para diversificacdo da renda no meio rural e preservacdo de
praticas culturais transmitidas entre geracdes (Luquesi; Ferrarezi Junior, 2022). No norte
do Rio Grande do Sul, particularmente no municipio de Erechim, a elaboragdo artesanal
de vinhos representa uma atividade consolidada em diversas propriedades rurais,
contribuindo para a valorizagdo da agricultura familiar e da identidade regional.

A avaliacdo da qualidade tecnoldgica dos vinhos constitui etapa essencial para
garantir a identidade, a estabilidade e a seguranca dos produtos elaborados, além de
fornecer subsidios para o aperfeicoamento dos processos de vinificagdo. Segundo
Jackson (2020), a caracterizacdao fisico-quimica representa uma das principais
ferramentas para compreender a qualidade do vinho, permitindo relacionar sua
composicao quimica com aspectos tecnoldgicos, sensoriais e de conservacao.

Nesse contexto, parametros como pH, acidez total, teor alcodlico, teor de cinzas,
extrato seco e densidade sao amplamente utilizados para monitorar a conformidade
com a legislagdo e caracterizar o potencial tecnologico dos vinhos. Paralelamente, a
determinacdo de compostos fendlicos, especialmente das antocianinas, fornece
informacdes relevantes sobre a intensidade da coloragdo, a estabilidade cromatica, a
capacidade antioxidante e o potencial de agregacdao de valor dos produtos,
constituindo importantes indicadores de qualidade em vinhos tintos (Jackson, 2020;
He et al, 2010; Neira-Ospina et a/, 2024).



Entretanto, apesar da relevancia econémica e social dessa atividade, muitos
vinhos artesanais ainda apresentam limitada caracterizacao fisico-quimica. A auséncia
de monitoramento sistematico dificulta a avaliagdo da qualidade, da estabilidade do
produto e da conformidade com os Padrbes de Identidade e Qualidade (PIQ)
estabelecidos pelo Ministério da Agricultura e Pecuaria. Esse cenario pode restringir a
insercao dos pequenos produtores em mercados mais exigentes e reduzir a
competitividade dos produtos regionais.

Entre os parametros utilizados para avaliacao da qualidade dos vinhos destacam-
se o pH, a acidez total titulavel, o teor alcodlico, o extrato seco, a densidade e o teor
de cinzas, os quais exercem influéncia direta sobre a estabilidade microbioldgica, o
equilibrio sensorial e a conservacdo do produto. Paralelamente, a quantificacdo de
compostos fendlicos, especialmente das antocianinas monoméricas, fornece
informacdes importantes sobre a intensidade da coloracao, o potencial antioxidante e
a qualidade tecnoldgica dos vinhos tintos (Kowal et a/, 2023; Neira-Ospina et a/, 2024).

As antocianinas constituem os principais pigmentos naturais responsaveis pela
coloracao vermelho-violeta dos vinhos tintos, e sua concentragdo é influenciada por
fatores como a cultivar, as condi¢des edafoclimaticas, o grau de maturacao das uvas,
as técnicas de maceracdo e as condicbes de armazenamento. Dessa forma, a
determinacdo desses compostos, associada a caracterizacdo fisico-quimica, fornece
informacgdes relevantes para a avaliacdo da qualidade tecnoldgica, da estabilidade
cromatica e das caracteristicas dos vinhos produzidos em diferentes regides
vitivinicolas (He et a/, 2010).

Embora existam diversos estudos sobre a caracterizagao fisico-quimica de vinhos
brasileiros (Rizzon; Miele, 2002; Kowal et al, 2023; Wurz et al, 2021), observa-se
escassez de trabalhos voltados especificamente a caracterizagdo de vinhos artesanais
produzidos por agricultores familiares da regidgo de Erechim, especialmente aqueles
que relacionam parametros fisico-quimicos, composicao fenodlica e conformidade com
a legislacao vigente. Essa lacuna limita o conhecimento cientifico sobre a qualidade
desses produtos e reduz a disponibilidade de informac¢des que possam subsidiar acdes
de assisténcia técnica, melhoria dos processos produtivos e valorizacdo da
vitivinicultura regional.

Diante desse contexto, o presente estudo teve como objetivo caracterizar os
parametros fisico-quimicos e determinar o teor de antocianinas monomeéricas totais
em vinhos tintos artesanais produzidos por agricultores familiares do municipio de
Erechim, Rio Grande do Sul, comparando os resultados obtidos com os limites
estabelecidos pela legislacao brasileira e com dados reportados na literatura cientifica.

Metodologia

Foram analisadas quatro amostras de vinhos tintos artesanais produzidos por
agricultores familiares do municipio de Erechim, Rio Grande do Sul, Brasil, adquiridas
em feiras livres durante a safra 2025/2026. A selecao das amostras considerou
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exclusivamente vinhos tintos identificados como de producdo artesanal e elaborados
por produtores locais. Trés amostras foram produzidas com uvas da cultivar Bordo
(amostras 1, 2 e 3) e uma com uvas da cultivar Isabel (amostra 4), utilizada como
referéncia comparativa.

ApOs a aquisicao, as amostras foram codificadas e armazenadas ao abrigo da luz,
em temperatura controlada (15-20 °C). Apds a abertura das garrafas, permaneceram
refrigeradas e foram analisadas em até 48 horas, minimizando alteracdes oxidativas e
perdas de compostos volateis. Todas as determinagdes foram realizadas em triplicata.

Caracterizagdo fisico-quimica

As analises fisico-quimicas seguiram os procedimentos estabelecidos pela
Instru¢ao Normativa n°® 14/2018 e pela Portaria MAPA n° 723/2024, complementadas
pelas metodologias descritas pelo Instituto Adolfo Lutz (2008) e por protocolos
amplamente empregados em enologia.

O pH foi determinado por potenciometria direta utilizando pHmetro previamente
calibrado com solugdes tampao de pH 4,0 e 7,0, a 25 °C.

A acidez total titulavel foi determinada pela titulacdo de 25 mL da amostra,
previamente diluida em igual volume de agua destilada, com solucao padronizada de
hidréxido de sédio 0,1 mol L™ até pH 8,2. Os resultados foram expressos em mEq L™

O teor alcodlico foi determinado em ebulidmetro (Metal. Leonardo, modelo
3300), previamente calibrado com agua destilada, sendo os resultados expressos em
porcentagem em volume (% v/v).

O extrato seco foi obtido por secagem das amostras em estufa a
aproximadamente 105 °C até massa constante, sendo posteriormente convertido para
g L™t utilizando a densidade correspondente.

O teor de cinzas foi determinado por calcinagdo das amostras em mufla a 550 °C
até obtencao de residuo mineral constante, sendo os resultados expressos em g L™

A densidade foi determinada empregando picnémetro de 25 mL previamente
calibrado com agua destilada a 20 °C.

Determina¢do das antocianinas monomeéricas totais

A concentracdo de antocianinas monomeéricas totais foi determinada pelo
método do pH diferencial (AOAC 2005.02), conforme descrito por Giusti e Wrolstad
(2001).

As amostras foram diluidas em tampao de cloreto de potassio (0,025 mol L™%; pH
1,0) e tampao acetato de sédio (0,4 mol L™%; pH 4,5), utilizando fator de diluicao igual
a dez.
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As leituras espectrofotométricas foram realizadas em espectrofotdmetro UV-Vis
nos comprimentos de onda de 520 e 700 nm, utilizando cubetas de quartzo de 1 cm
de caminho 6ptico. A absorbancia (A)corrigida foi calculada segundo a Equacao 1.

A= (Asyo — A700)pH 10 — (Aszo — A700)pH4,5 (Equaggo 1)

Posteriormente, a concentracdao das antocianinas monomeéricas totais (AMT) foi
calculada conforme a Equacao 2, utilizando massa molar (MM) de 449,2 g mol™ e
coeficiente de extingdo molar (€) de 26.900 L mol™* cm™, sendo os resultados expressos
em mg L™t de cianidina-3-glicosideo. A largura da cubeta () foi de 1 cm.

A XMM XFD X1000
exl

AMT (mg L™Y) = (Equacéo 2)

Os resultados obtidos foram comparados com os limites estabelecidos pela
legislagdo brasileira vigente e confrontados com dados disponiveis na literatura
cientifica.

Tratamento estatistico

Os resultados, obtidos em triplicata (n = 3), foram submetidos a analise de
variancia (ANOVA). As médias foram comparadas pelo teste de Tukey nas comparagdes
multiplas e pelo teste t de Student nas comparag¢des entre duas médias, adotando-se
nivel de significancia de 5% (p < 0,05), com auxilio do software SASM.

Resultados e discussao

Caracterizagao fisico-quimica dos vinhos artesanais

Os resultados da caracterizacdo fisico-quimica das quatro amostras de vinhos
artesanais estao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Parametros fisico-quimicas dos vinhos tintos artesanais

Amostra pH Acidez Total Extrato Cinzas Densidade alco-:ic:::) %
(25 °C) (mEqL™?)  Seco(gL?) (gL  (gmL™) vy
2,94° + . b 1,83% + .
1 0,05 137,072 £ 0,23  19,14* £ 0,10 0.38 0,997 11,30 £ 0,15
1,74° + b
2 3,112+ 0,08 120,80°+ 1,06 17,80+ 0,30 0.01 0,999 10,43 + 0,12
b 1,78 +
3 3,200+ 0,04 12507°+ 1,01 19912 +0,13 012 0,999 11,172 £ 0,15
1412 +
4 3212+ 0,03 116,939+ 1,85 17,079+ 0,12 002 0,998 10,13 £ 0,15

ad Médias sequidas de letras iguais ndo diferem entre si pelo Teste de Tukey (p<0,05), sendo
comparadas letras mindsculas entre linhas.
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A avaliagdo dos parametros fisico-quimicos demonstrou que, de maneira geral,
os vinhos artesanais produzidos no municipio de Erechim apresentaram caracteristicas
compativeis com as de vinhos tintos de mesa, indicando adequada condug¢do do
processo fermentativo e conformidade com a maioria dos parametros avaliados,
embora tenham sido observadas pequenas inconformidades pontuais em algumas
amostras (Brasil, 2018).

pH

Os valores de pH variaram entre 2,94 e 3,21, faixa considerada caracteristica para
vinhos tintos jovens. Embora a legislacao brasileira ndo estabeleca limites especificos
para esse parametro, valores proximos de 3,0 sdo considerados desejaveis por
favorecerem a estabilidade microbiologica, a conservagao e a intensidade da coloragédo
dos vinhos (Alves et al, 2025). A amostra 1 apresentou o menor valor de pH (2,94),
enquanto a amostra 4 apresentou o maior (3,21). Essa diferenca provavelmente esta
relacionada as caracteristicas intrinsecas das cultivares utilizadas, ao estagio de
maturacdo das uvas e as condicdes de fermentacao (Plantevin et al, 2024).

Além disso, o pH exerce influéncia direta sobre a forma quimica das antocianinas.
Em meios mais acidos predominam as formas catidnicas responsaveis pela coloracao
vermelha intensa, enquanto valores mais elevados favorecem transformacdes
estruturais que reduzem a intensidade da cor (Kontoudakis et al/, 2011). Esse
comportamento ajuda a explicar, em conjunto com a composicao varietal, as diferencas
observadas posteriormente na concentragao de antocianinas.

Os valores encontrados também sdo semelhantes aos descritos por Kowal et al.
(2023) e Wurz et al. (2021), que observaram pH entre aproximadamente 2,9 e 3,4 em
vinhos tintos produzidos no Sul do Brasil, indicando que os vinhos analisados
apresentam comportamento compativel com outras producdes nacionais.

Acidez total

A acidez total titulavel variou entre 116,9 e 137,1 mEq L%, evidenciando
diferencas importantes entre as amostras. Trés das quatro amostras apresentaram
valores dentro dos limites estabelecidos pela legislacao brasileira (Brasil, 2018),
enquanto a amostra 1 ultrapassou o limite maximo permitido de 130 mEq L7,
configurando a Unica inconformidade observada no estudo.

A acidez representa um dos principais parametros relacionados a qualidade do
vinho, pois influencia diretamente o equilibrio sensorial, a estabilidade microbiologica
e o potencial de envelhecimento. Valores elevados podem conferir excessiva sensagao
de adstringéncia e acidez ao produto, enquanto valores muito baixos favorecem
alteracdes microbioldgicas e perda de frescor (Rizzon; Miele, 2002).
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A maior acidez observada na amostra 1 pode estar associada a colheita em
estagio menos avancado de maturagao, condigdo em que as uvas apresentam maiores
concentragdes de acido malico, uma vez que esse acido € progressivamente
degradado durante o amadurecimento dos frutos (Volschenk; Van Vuuren; Viljoen-
Bloom, 2006). Além disso, diferencas nas praticas de vinificagdo e no controle do
processo fermentativo podem contribuir para variagdes na acidez dos vinhos,
especialmente em produgdes artesanais, nas quais as caracteristicas da matéria-prima
e as condic¢des tecnologicas tendem a ser menos padronizadas (Kowal et a/, 2023).

Embora frequentemente associados, pH e acidez total representam parametros
distintos. Enquanto o pH expressa a concentragao de ions hidrogénio livres na solucao,
a acidez total corresponde a quantidade total de acidos titulaveis presentes no vinho.
Essa distincao explica por que amostras com valores relativamente proximos de acidez
podem apresentar diferengas de pH (Lovato; Wagner, 2012; Rizzon, 2010).

No presente estudo, observa-se tendéncia inversa entre essas variaveis: a amostra
com maior acidez apresentou o menor pH, enquanto a de menor acidez apresentou o
maior pH, comportamento esperado para vinhos tintos (Rizzon, 2010). Essa relacao
demonstra a consisténcia dos resultados obtidos e reforca a confiabilidade das analises
laboratoriais.

Extrato seco

Os valores de extrato seco variaram entre 17,07 e 19,91 g L. Esse parametro
representa a fracdo nao volatil do vinho, composta por aglcares residuais, acidos
organicos, sais minerais, compostos fenélicos e outros constituintes dissolvidos. Os
resultados obtidos estdo dentro da faixa frequentemente descrita para vinhos tintos
secos e indicam adequada extragdo de sélidos durante a maceracao (Sacchi; Bisson;
Adams, 2005).

A amostra 3 apresentou o maior valor de extrato seco, sugerindo maior eficiéncia
na extragdo dos compostos presentes nas cascas e sementes durante a vinificacao. Essa
observacdao merece destaque quando comparada aos resultados de antocianinas
apresentados posteriormente, indicando possivel associacdo entre maior extracao da
matriz s6lida da uva e maior concentragao de pigmentos fendlicos.

Cinzas

Os teores de cinzas oscilaram entre 1,41 e 1,83 g L™, refletindo diferencas na
composi¢cao mineral das amostras. As cinzas representam o residuo mineral
remanescente apos a calcinacdo da matéria organica, sendo sua composi¢do
influenciada principalmente pela cultivar, pelas caracteristicas do solo, pelas praticas
de manejo e pelas condi¢des climaticas da regido produtora (Cavanholi et al, 2025;
Ribéreau-Gayon et al, 2006). Os valores observados sao compativeis com os valores
reportados para vinhos tintos brasileiros, que geralmente variam entre
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aproximadamente 1,5 e 2,5 g L™, embora a amostra 4 tenha apresentado valor
discretamente inferior ao minimo de 1,5 g L™ estabelecido pela legislacdo brasileira.

Densidade

A densidade apresentou pequena variagao (0,997-0,999 g mL™), indicando
elevada uniformidade entre as amostras. Esse comportamento era esperado
considerando as pequenas variagdes no teor alcodlico e a proximidade entre os valores
de extrato seco. Os valores observados foram semelhantes aos reportados por Kowal
et al, (2023) para vinhos tintos de mesa produzidos no Sul do Brasil e sdo compativeis
com a faixa descrita para vinhos comerciais, sugerindo adequada condug¢do da
fermentacao alcodlica (Neto et a/, 2015).

Teor alcodlico

O teor alcodlico variou de 10,1 a 11,3% (v/v). Todas as amostras atenderam aos
limites estabelecidos pela legislacdo brasileira para vinhos de mesa (Brasil, 2018),
demonstrando que o processo fermentativo ocorreu adequadamente. A pequena
amplitude observada sugere que as uvas utilizadas apresentavam composicao
relativamente semelhante e que o processo fermentativo ocorreu de forma satisfatéria
nas diferentes propriedades (Cavanholi et al, 2025). Esse resultado é particularmente
relevante, pois demonstra que pequenas vinicolas familiares conseguem atingir
parametros tecnologicos comparaveis aos observados em produgdes comerciais
quando adotam boas praticas de elaboracao.

Antocianinas monoméricas totais

Os resultados referentes a absorbancia corrigida e as concentracbes de
antocianinas monoméricas totais encontram-se apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Valores de antocianinas monomeéricas totais (AMT)

Amostra AMT (mg L™1)*
1 250,15° + 0,45
2 238,13 £ 0,23
3 257,162 £ 0,15
4 42,089 + 0,78

*Valores indicados em mg L de cianidina-3-glicosideo. ¢ Médias sequidas de letras iguais ndo diferem entre si
pelo Teste de Tukey (p<0,05), sendo comparadas letras minusculas entre linhas.

As concentracdes de antocianinas monomeéricas totais variaram de 42,08 a 257,16
mg L7, evidenciando diferencas expressivas entre as cultivares avaliadas. As trés
amostras produzidas com a cultivar Bordd apresentaram concentracdes semelhantes,
entre 238,13 e 257,16 mg L™}, enquanto o vinho elaborado com a cultivar Isabel
apresentou 42,08 mg L%, valor aproximadamente seis vezes inferior.
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Esses resultados corroboram a literatura, que demonstra que a composicao
fenodlica dos vinhos é fortemente influenciada pela cultivar, constituindo um dos
principais fatores responsaveis pelas diferencas de coloragdo, estabilidade cromatica e
capacidade antioxidante (He et a/, 2010; Neira-Ospina et al, 2024). As maiores
concentragdes observadas nos vinhos elaborados com a cultivar Bord6 sdo compativeis
com estudos que descrevem essa cultivar como naturalmente mais rica em
antocianinas quando comparada a Isabel (Brighenti et a/, 2018; Nixdorf, Hermosin-
Gutiérrez, 2010).

Embora a composicdo genética da cultivar exerca papel predominante na
concentracao desses pigmentos, fatores tecnoldgicos, como tempo de maceracao,
temperatura de fermentacdo e condi¢des de vinificagdo, também influenciam sua
extragao, uma vez que as antocianinas estao localizadas principalmente nas cascas das
uvas (Ribéreau-Gayon et al/, 2006). Nesse contexto, a amostra 3 apresentou
simultaneamente o maior teor de extrato seco e a maior concentracao de antocianinas,
sugerindo maior extracao de constituintes da casca durante a maceragao. Embora essa
associacdo nao permita estabelecer relacao de causalidade, ela é compativel com o
comportamento descrito para vinhos tintos, nos quais maior extracao da fragao sélida
favorece o aumento da concentragdo de compostos fenodlicos (He et al, 2010;
Ribéreau-Gayon et al, 2006).

Os valores de pH observados (2,94-3,21) situaram-se em uma faixa considerada
favoravel a estabilidade das antocianinas, uma vez que meios mais acidos preservam
as formas cationicas responsaveis pela coloracao vermelho-intensa dos vinhos tintos
(He et al, 2010; Ribéreau-Gayon et a/, 2006). Como as variacdes de pH entre as
amostras foram relativamente pequenas, a expressiva diferenca na concentracao de
antocianinas entre os vinhos Bord0 e Isabel é atribuida principalmente ao efeito da
cultivar (Nixdorf; Hermosin-Gutiérrez, 2010; Neira-Ospina et al, 2024).

Sob a perspectiva tecnologica, a determinacdo das antocianinas constitui
importante ferramenta para a caracterizagdo da qualidade dos vinhos tintos, por estar
relacionada a intensidade da coloragdo, a estabilidade cromatica e ao potencial
antioxidante. Embora a legislacao brasileira ndo estabeleca limites para esses
compostos, sua quantificacdo fornece informagdes relevantes sobre a composicao
fenodlica e pode contribuir para o controle de qualidade e a valorizacdo de vinhos
artesanais (Ribéreau-Gayon et a/, 2006; Neira-Ospina et al, 2024; Brasil, 2018; OlV,
2021).

Consideragoes finais

Os resultados obtidos indicam que os vinhos artesanais produzidos por
agricultores familiares do municipio de Erechim apresentaram, em sua maioria,
parametros compativeis com os Padrdes de Identidade e Qualidade estabelecidos pela
legislacao brasileira para vinhos tintos de mesa. Apenas uma amostra apresentou
acidez total superior ao limite regulamentar e outra apresentou teor de cinzas
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discretamente inferior ao valor minimo estabelecido pela legislacdo, evidenciando a
importancia do monitoramento analitico durante o processo de vinificacao.

As diferencas observadas entre os vinhos elaborados com as cultivares Bord6 e
Isabel evidenciaram a influéncia da cultivar sobre a composicao fisico-quimica e
fendlica dos produtos. Os vinhos produzidos com a cultivar Bordo apresentaram
maiores concentracdes de antocianinas monomeéricas totais, indicando maior potencial
para a producdo de vinhos com coloragdo mais intensa e maior estabilidade cromatica.
Assim, os objetivos propostos foram alcancados, permitindo caracterizar os
parametros fisico-quimicos dos vinhos artesanais avaliados e indicar a influéncia da
cultivar sobre as diferencas observadas na concentracao de antocianinas monoméricas
totais.

Em conjunto, os resultados obtidos reforcam a adequada qualidade tecnoldgica
das amostras analisadas e evidenciam o potencial dos vinhos artesanais produzidos
por agricultores familiares da regiao de Erechim.

Este estudo contribui para ampliar o conhecimento sobre a vitivinicultura
regional, fornecendo informac¢des que podem subsidiar acSes de assisténcia técnica,
controle de qualidade e agregacao de valor aos produtos da agricultura familiar. Nesse
contexto, o monitoramento sistematico dos parametros fisico-quimicos e da
composicao fendlica constitui importante ferramenta para a padronizacdo da
producao e o fortalecimento da competitividade dos pequenos produtores.

Por fim, recomenda-se que estudos futuros ampliem o nimero de amostras
analisadas, contemplem diferentes safras e incluam analises complementares, como a
determinacdo individual de compostos fendlicos por técnicas cromatograficas, a
avaliacdo da capacidade antioxidante e analises sensoriais. Essas abordagens
contribuirdo para uma compreensdao mais abrangente da qualidade dos vinhos
artesanais produzidos na regido e para o aprimoramento dos processos produtivos da
vitivinicultura regional, especialmente no contexto da agricultura familiar.

Notas

*Este trabalho é resultado de uma pesquisa desenvolvida pela académica durante sua formacao
no curso de Engenharia Quimica, ndo tendo sido apresentado ou defendido como Trabalho de
Conclusao de Curso (TCQ).

*Durante a preparacao deste trabalho, os autores utilizaram o ChatGPT (OpenAl) como ferramenta
de apoio a revisdo da linguagem, visando aprimorar a clareza, a gramatica e a legibilidade do
manuscrito. Todo o conteldo foi revisado e validado pelos autores, que assumem integral
responsabilidade pelo conteddo cientifico e pelas conclusdes apresentadas.
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RESUMO: O ipé-roxo (Handroanthus heptaphyllus), espécie pertencente a familia
Bignoniaceae, destaca-se pela ampla utilizacdo na medicina tradicional e pelo elevado
potencial como fonte de compostos bioativos. Esses compostos, especialmente
naftoquinonas, flavonoides e fendlicos, apresentam diversas atividades biologicas,
incluindo propriedades antioxidantes, antimicrobianas, anti-inflamatoérias e
antitumorais, o que tem despertado crescente interesse cientifico e industrial. Nesse
contexto, a eficiéncia dos processos de extragcdo torna-se um fator determinante para
a obtencdo de extratos com alta qualidade e atividade bioldgica. O presente trabalho
teve como objetivo revisar os principais métodos de extracao aplicados aos compostos
bioativos do ipé-roxo, abordando tanto técnicas convencionais quanto tecnologias
emergentes. Foram discutidos os fundamentos teoricos, as variaveis operacionais e 0s
impactos desses métodos sobre o rendimento, a seletividade e a estabilidade dos
compostos extraidos. Além disso, o estudo enfatiza a crescente adogao de abordagens
sustentaveis, alinhadas aos principios da extracao verde, incluindo o uso de solventes
ecologicos e técnicas assistidas por ultrassom, micro-ondas e fluidos pressurizados.
Também sdo abordadas tendéncias atuais, como a integracdo em sistemas de
biorrefinaria vegetal e o uso de estratégias de encapsulacdo para aumentar a
estabilidade e a biodisponibilidade dos compostos. De forma geral, os avangos na area
indicam que a escolha adequada do método de extracao, aliada a tecnologias
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sustentaveis, é essencial para maximizar o aproveitamento do potencial bioativo do
ipé-roxo e viabilizar sua aplicagdo em escala industrial.

Palavras-chave: Handroanthus heptaphyllus. Compostos bioativos. Extracdo verde.
Biorrefinaria vegetal. Tecnologias emergentes.

Introducao

O ipé-roxo-de-sete-folhas (Handroanthus heptaphyllus), pertencente a familia
Bignoniaceae, é uma espécie amplamente distribuida na América Latina, com destaque
para sua ocorréncia em diferentes biomas brasileiros. Além de sua importancia
ecoldgica e madeireira, essa espécie possui longa tradi¢do de uso na medicina popular,
especialmente na forma de infusdes e decocgdes de sua casca. Esse uso empirico tem
motivado diversos estudos cientificos voltados a caracterizacdo de seus constituintes
quimicos e a validacao de suas propriedades biologicas. Nesse sentido, destaca-se a
presencga de metabolitos secundarios, como naftoquinonas (ex.: lapachol), flavonoides,
compostos fendlicos e polissacarideos, associados a atividades anti-inflamatérias,
antimicrobianas, antioxidantes, antitumorais e antidiabéticas (Carlotto et a/, 2020;
Grochanke et a/, 2016).

Nas ultimas décadas, a prospeccao de compostos bioativos de origem vegetal
tem assumido papel estratégico tanto na pesquisa cientifica quanto no
desenvolvimento industrial. Esse interesse crescente esta diretamente relacionado a
demanda por ingredientes naturais, mais seguros e sustentaveis, aplicaveis nos setores
farmacéutico, nutracéutico, cosmético e alimenticio. Paralelamente, o aproveitamento
de recursos vegetais, incluindo residuos agroindustriais, tem se consolidado como uma
alternativa promissora dentro do contexto da bioeconomia, agregando valor a
matérias-primas antes subutilizadas.

Nesse cenario, a etapa de extracdo dos compostos bioativos emerge como um
dos pontos mais criticos de todo o processo, uma vez que influencia diretamente a
qualidade, a composicao quimica e a atividade bioldgica dos extratos obtidos. A
eficiéncia da extracdo depende de uma série de fatores inter-relacionados, como o tipo
de solvente utilizado, a polaridade dos compostos de interesse, a temperatura, o
tempo de processamento e as caracteristicas fisicas e estruturais da matriz vegetal.
Métodos convencionais, como maceragao e extracao Soxhlet, ainda sdo amplamente
utilizados, porém apresentam limitagdes relacionadas ao elevado consumo de
solventes, maior tempo de processamento e possivel degradacdo de compostos
termossensiveis.

Diante dessas limitacdes, observa-se uma transicdao crescente para o uso de
tecnologias emergentes alinhadas aos principios da extracao verde. Essas abordagens
buscam nao apenas melhorar o rendimento e a seletividade dos processos, mas
também reduzir impactos ambientais e aumentar a seguranga operacional. Entre as
principais estratégias destacam-se o uso de solventes ecologicos, como liquidos
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iOnicos, solventes eutéticos naturais profundos (NADES) e dioxido de carbono
supercritico, bem como a aplicacdao de tecnologias emergentes como ultrassom,
micro-ondas e fluidos pressurizados (Martins et al, 2023).

Além disso, uma tendéncia relevante é a integracdo desses processos em
sistemas de biorrefinaria vegetal, nos quais a biomassa é aproveitada de forma integral
e sequencial, permitindo a obtencao de multiplos produtos de valor agregado, como
compostos bioativos, biomateriais e energia. Essa abordagem contribui para a reducao
de residuos e para a construcdao de cadeias produtivas mais sustentaveis, em
consonancia com os principios da economia circular (Kagueyama et al, 2025).

Outro aspecto que tem ganhado destaque é a necessidade de aumentar a
estabilidade e a biodisponibilidade dos compostos extraidos, especialmente quando
se consideram aplicacdes em alimentos funcionais e produtos farmacéuticos. Nesse
contexto, técnicas como a micro e nanoencapsulacdo vém sendo amplamente
exploradas, pois permitem proteger os compostos contra degradacao e modular sua
liberacao, ampliando sua eficacia e aplicabilidade tecnoldgica.

Dessa forma, considerando o potencial bioativo do ipé-roxo-de-sete-folhas e os
avancos recentes nas tecnologias de extragdo e aplicagdo de compostos naturais,
torna-se fundamental compreender como diferentes métodos influenciam a obtencao
desses compostos e suas propriedades. Assim, o presente trabalho tem como objetivo
revisar os principais métodos de extracdo aplicados aos compostos bioativos de
Handroanthus heptaphyllus, abordando seus fundamentos teoricos, vantagens e
limitagdes, bem como discutindo suas perspectivas de aplicagdo em escala industrial a
luz das tendéncias atuais de sustentabilidade, inovagdo tecnoldgica e valorizagdo de
recursos naturais.

Caracterizacao botanica e fitoquimica de Handroanthus heptaphyllus (ipé-
roxo)

Handroanthus heptaphyllus (Mart.) Mattos, integrante da familia Bignoniaceae,
caracteriza-se como uma espécie arborea caducifolia e heliéfita de médio a grande
porte, amplamente encontrada em ecossistemas neotropicais da América do Sul. Sua
distribuicao ocorre principalmente em formacdes florestais estacionais e areas de
cerrado no Brasil, Paraguai, Argentina e Bolivia. Morfologicamente, apresenta tronco
reto, casca espessa com fissuras pronunciadas, folhas compostas formadas por sete
foliolos e inflorescéncias terminais compostas por flores zigomorfas de intensa
coloracao arroxeada. Ecologicamente, a espécie possui papel importante em processos
de sucessdao secundaria e na conservacdo da biodiversidade, além de apresentar
reconhecida relevancia etnofarmacoldgica devido ao seu uso tradicional em praticas
medicinais populares (Lorenzi, 1992; Gentry, 1992).

A casca do tronco constitui a principal droga vegetal empregada, sendo
caracterizada pela presenca de diferentes metabolitos secundarios, com destaque para
naftoquinonas, flavonoides, compostos fendlicos e taninos. Esses metabodlitos sao
biossintetizados por diferentes rotas metabodlicas vegetais e estdao associados as
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propriedades bioldgicas atribuidas a espécie. Dentre esses metabdlitos, destacam-se
as naftoquinonas, especialmente o lapachol e a B-lapachona, consideradas os
principais marcadores quimicos do género Handroanthus. Esses compostos
apresentam elevada relevancia farmacoldogica devido as suas propriedades
antimicrobianas, antioxidantes, anti-inflamatodrias e antitumorais, sendo amplamente
investigados como moléculas de interesse para aplicacbes farmacéuticas e
biotecnoldgicas.

Além das naftoquinonas, H. heptaphyllus apresenta uma diversidade de
compostos fendlicos, incluindo flavonoides (como quercetina e luteolina), taninos
condensados e hidrolisaveis, além de acidos fendlicos (como acido cafeico e acido
ferulico). Esses compostos estdo associados a atividades antioxidantes por meio da
neutralizacdo de radicais livres e da quelagem de ions metalicos, bem como a efeitos
antimicrobianos, anti-inflamatoérios e citotdxicos. Evidéncias experimentais sugerem
que a acao sinérgica entre esses metabdlitos contribui significativamente para o perfil
farmacoldgico da espécie, reforcando seu potencial biotecnoldgico e terapéutico
(Carlotto et al, 2020; Grochanke et a/, 2016).

A Figura 1 apresenta uma sintese dos principais beneficios farmacolégicos
associados aos compostos bioativos de Handroanthus heptaphyllus, destacando suas
atividades antioxidante, antimicrobiana, anti-inflamatoria, citotédxica, antineoplasica e
antidiabética.

Figura 1. Principais beneficios farmacol6gicos associados aos compostos bioativos de
Handroanthus heptaphyilus (ipé-roxo)

Agentes Antineoplasicos \

Combate o crescimento de
células cancerigenas

Agentes Antimicrobianos ~

Elimina bactérias e outros
microrganismos

Antioxidantes ™

Neutraliza radicais livres e protege
contra danos celulares

Agentes Anti-inflamatorios
Reduz a inflamagéo e o inchago

Agentes Citotoxicos

Induz a morte de células
cancerigenas

Agentes Antidiabéticos Beneficios
Ajuda a gerenciar os niveis de 7 e
s il il | farmacoldgicos

Fonte: Elaborado pelos autores com auxilio de inteligéncia artificial (ChatGPT, OpenAl, 2026).
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Estudos recentes ampliaram o espectro farmacoloégico de Handroanthus
heptaphyllus, ao revelar polissacarideos com atividade citotoxica em linhagens
tumorais humanas (Carlotto et a/, 2020) e efeitos antidiabéticos em modelos animais
tratados com extrato aquoso da casca (Grochanke et al, 2016). Esses resultados
evidenciam o potencial da espécie como fonte de compostos bioativos de interesse
biotecnologico.

Fundamentos tedricos da extracao

A extracao de compostos bioativos a partir de matrizes vegetais é baseada em
principios fundamentais de transferéncia de massa, envolvendo mecanismos
simultaneos de difusdao molecular, conveccdao e particdo entre fases. Inicialmente,
ocorre a penetracao do solvente nos poros da matriz solida, promovida por gradientes
de concentracao e pressao capilar. Em seguida, os compostos de interesse sao
solubilizados no solvente, dependendo de interacdes intermoleculares especificas
(como ligacdes de hidrogénio, forcas de van der Waals e interacdes dipolo-dipolo).
Posteriormente, esses solutos difundem-se da matriz vegetal para o meio liquido,
processo frequentemente descrito pelas leis de Fick, sendo influenciado pela estrutura
celular, pela tortuosidade do meio e pela area superficial disponivel (Chemat et al/,
2012; Azmir et al, 2013).

A eficiéncia da extracao de compostos bioativos depende de variaveis fisico-
quimicas e operacionais que afetam tanto a transferéncia de massa quanto o equilibrio
de solubilidade. A polaridade do solvente é determinante para a seletividade, seguindo
o principio de que compostos com caracteristicas semelhantes tendem a se solubilizar
entre si. A temperatura influencia a solubilidade e a difusividade, além de reduzir a
viscosidade do solvente, favorecendo sua penetracao na matriz. O tempo de extracao
esta relacionado ao alcance do equilibrio termodinamico, enquanto a relacao solido-
solvente define o gradiente de concentracdo. A granulometria da amostra afeta a area
superficial disponivel e a resisténcia a difusdao interna, e o pH pode modificar a
ionizacdo de fendlicos e alcaloides, alterando sua solubilidade. Esses fatores foram
amplamente discutidos por Dai e Mumper (2010) e complementados por Azwanida
(2015), que destaca a importancia da preparacao adequada da amostra para preservar
os fitoquimicos.

A selecao do solvente extrator € um aspecto central no desenho do processo,
pois determina ndo apenas a eficiéncia, mas também a seletividade e a seguranca da
extracao. Solventes polares, como agua e etanol, sdio amplamente empregados na
extracao de compostos fendélicos devido a presenca de grupos hidroxila que favorecem
interagdes por ligagao de hidrogénio. Por outro lado, solventes menos polares, como
hexano ou éter de petréleo, sdo mais adequados para compostos lipofilicos, como
carotenoides e acidos graxos. Além disso, parametros como constante dielétrica, indice
de polaridade e capacidade de solvatacao devem ser considerados na escolha do
solvente (Chemat et a/, 2012; Dai e Mumper, 2010).
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A estabilidade dos compostos bioativos € fortemente influenciada pelas
condicdes operacionais, sobretudo pela temperatura. Compostos sensiveis ao calor,
como polifendis, flavonoides e algumas vitaminas, podem sofrer oxidacao ou hidrolise
quando submetidos a temperaturas elevadas por periodos prolongados, o que
compromete tanto o rendimento quanto a atividade bioldgica dos extratos. Para
superar essas limita¢des, técnicas modernas como a extracao assistida por ultrassom e
micro-ondas foram desenvolvidas, permitindo maior eficiéncia com menor tempo de
exposicao térmica (Azmir et al, 2013; Chemat et al, 2012).

Métodos convencionais de extracao x Métodos assistidos por tecnologias
emergentes

Os métodos de extracao de compostos bioativos podem ser classificados em
duas categorias principais: métodos convencionais e métodos assistidos por
tecnologias emergentes. Os métodos convencionais, como maceracao, percolacao,
extracdo em Soxhlet, decoccdo e infusdo, sdo amplamente utilizados devido a sua
simplicidade e tradicao, embora frequentemente apresentem limitagdes relacionadas
ao tempo de processamento, consumo de solventes e eficiéncia. Em contraste, os
métodos assistidos por tecnologias emergentes, incluindo extracao por ultrassom,
micro-ondas, didxido de carbono supercritico, liquidos pressurizados e agua subcritica,
tém sido desenvolvidos com o objetivo de otimizar o rendimento, com potencial para
reduzir o impacto ambiental, quando associados ao uso de solventes apropriados e
condicdes operacionais compativeis com os principios da quimica verde.

A maceragao consiste na imersao da matriz vegetal pulverizada ou fragmentada
em um solvente (geralmente hidroalcodlico ou organico) por periodos prolongados, a
temperatura ambiente ou controlada, promovendo a difusdo passiva dos metabdlitos
bioativos através das paredes celulares. O processo € regido principalmente pela lei de
Fick e pode ser limitado por resisténcias difusivas internas e externas. Apesar de sua
simplicidade e aplicabilidade em larga escala, a maceracao apresenta desvantagens
importantes, como longos tempos de extragao, possivel degradacdo oxidativa e menor
eficiéncia na exaustdo da matriz vegetal, resultando em rendimentos inferiores quando
comparada a técnicas intensificadas (Azwanida, 2015; Chemat et a/, 2012).

A percolacao pode ser entendida como uma evolucao dinamica da maceracao,
na qual o solvente é continuamente renovado ao percolar através de um leito fixo da
matriz vegetal. Esse fluxo constante mantém elevado o gradiente de concentracao,
favorecendo a extragdo progressiva dos compostos sollUveis e aumentando a eficiéncia
do processo. Entretanto, parametros como granulometria, taxa de fluxo e polaridade
do solvente influenciam significativamente o desempenho, exigindo maior controle
experimental (Handa et a/, 2008).

A extragdao em Soxhlet € uma técnica de extragcdo continua amplamente utilizada
em laboratério, baseada na recirculacao ciclica de solvente aquecido sob refluxo. Nesse
sistema, o solvente evapora, condensa e retorna repetidamente ao compartimento
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contendo a amostra, promovendo uma extracao quase exaustiva. Trata-se de um
método particularmente eficiente para compostos de baixa polaridade, como
naftoquinonas e lipidios. Contudo, apresenta limitacdes relevantes, incluindo elevado
consumo de solvente, longo tempo operacional e exposicao prolongada a
temperaturas elevadas, o que pode ocasionar degradagdo térmica de compostos
termolabeis e reacdes de oxidagdo (Luque De Casto E Garcia-Ayuso, 1998; Azwanida,
2015).

Por outro lado, decoccao e infusdo sao métodos tradicionais amplamente
empregados na fitoterapia e na medicina popular, baseados na extracdo aquosa de
compostos hidrossollveis. A decoccao envolve fervura prolongada da droga vegetal,
sendo mais adequada para partes rigidas (raizes, cascas), enquanto a infusdo consiste
na adicao de agua quente sobre a matriz vegetal, sem fervura continua, sendo aplicada
a tecidos mais delicados (folhas, flores). Apesar de sua relevancia historica e cultural,
esses métodos apresentam limitagdes significativas em termos de reprodutibilidade,
controle de variaveis (tempo, temperatura, razdo sélido/solvente) e padronizagdo dos
extratos, o que compromete a consisténcia fitoquimica e a qualidade dos produtos
obtidos (Chemat et a/, 2012; Handa et a/, 2008).

O desenvolvimento de técnicas avangadas de extracao tem sido impulsionado
pela necessidade de otimizar o rendimento de compostos bioativos, reduzir o
consumo de solventes organicos e energia, além de minimizar o tempo de
processamento e o impacto ambiental. Nesse contexto, métodos emergentes baseiam-
se em principios fisico-quimicos intensificados que promovem maior eficiéncia de
transferéncia de massa e seletividade.

A extragao assistida por ultrassom (UAE, Ultrasound-Assisted Extraction)
fundamenta-se no fendmeno de cavitacdo acuUstica. A propagacdo de ondas
ultrassdnicas em meios liquidos gera ciclos de compressao e rarefacao, resultando na
formacdo, crescimento e colapso implosivo de microbolhas. Esse colapso produz
microjatos e zonas locais de alta temperatura e pressdao, que promovem a
desestruturacao da parede celular vegetal, aumentando a permeabilidade e facilitando
a difusdo de metabdlitos secundarios para o solvente. Esse mecanismo resulta em
maior eficiéncia cinética de extragdo quando comparado a métodos convencionais
(Chemat et al/, 2012; Vilkhu et a/, 2008).

A extracao assistida por micro-ondas (MAE, Microwave-Assisted Extraction)
utiliza radiagdo eletromagnética na faixa de micro-ondas (tipicamente 300 MHz a 300
GHz) para induzir aquecimento dielétrico. Esse aquecimento ocorre pela rotacdo de
dipolos e conducao idnica, promovendo elevacao rapida e volumétrica da temperatura
tanto do solvente quanto da matriz. Como consequéncia, ha aumento da pressao
interna nas células vegetais, levando a sua ruptura e a intensificacdao da transferéncia
de massa. Esse método destaca-se pela reducao significativa do tempo de extracao e
pelo menor consumo de solvente (Routray e Orsat, 2012).
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A extracdao com dioxido de carbono supercritico (SFE-CO,, Supercritical Fluid
Extraction) emprega CO, em condi¢des acima de seu ponto critico (31,1 °C e 7,38 MPa),
onde o fluido apresenta propriedades intermediarias entre gas e liquido, como baixa
viscosidade e alta difusividade, aliadas a elevada densidade. Essas caracteristicas
conferem alta capacidade de penetracao na matriz e seletividade ajustavel por variacdo
de pressao e temperatura. Além disso, trata-se de uma técnica ambientalmente
favoravel, uma vez que o CO, é ndo toxico, ndo inflamavel e facilmente removido do
extrato final, resultando em produtos de alta pureza (Herrero et al, 2006).

Outras abordagens emergentes incluem a extracao com liquidos pressurizados
(PLE, Pressurized Liquid Extraction) e a extragdo com agua subcritica, nas quais
solventes sao utilizados em condigdes de alta temperatura e pressao, mantendo-os no
estado liquido acima de seus pontos de ebulicdo atmosféricos. Nessas condigdes,
ocorre modulacao das propriedades fisico-quimicas do solvente (como polaridade e
constante dielétrica), favorecendo a solubilizagdo de diferentes classes de compostos.
Essas técnicas sdo consideradas ambientalmente sustentaveis por utilizarem,
frequentemente, solventes verdes e apresentarem elevada eficiéncia e
reprodutibilidade (Chemat et a/, 2012).

Métodos de extracdo assistidos por tecnologias emergentes tém se mostrado
mais eficientes do que abordagens convencionais, especialmente no rendimento de
extracdo, na preservacgao estrutural de metabdlitos sensiveis e na reducao significativa
do tempo de processamento. Esses ganhos decorrem de mecanismos fisico-quimicos
intensificados, como a cavitacao acustica (ultrassom), o aquecimento dielétrico seletivo
(micro-ondas) e a elevada difusividade em condig¢des supercriticas, que promovem
maior ruptura das matrizes vegetais e intensificacdo da transferéncia de massa. Tais
avangos estdo em consonancia com os principios da extracdo verde (Chemat et al,
2012) e com as evidéncias de desempenho superior relatadas em revisGes recentes
(Azmir et al, 2013).

Entretanto, métodos convencionais, como maceracao e extracdo Soxhlet,
permanecem amplamente empregados em escala laboratorial e industrial. Tal
permanéncia deve-se, principalmente, ao menor custo de implementacdo, a
simplicidade operacional e a ampla padronizacdo normativa, ainda que apresentem
desvantagens como maior consumo de solventes, longos tempos de extragao e menor
seletividade (Wang e Weller, 2006). Assim, a selecao do meétodo de extracao deve ser
orientada por uma analise multicritério que considere nao apenas eficiéncia, mas
também viabilidade econOmica, escalabilidade e impacto ambiental.

A comparacao sistematica entre diferentes técnicas permite avaliar criticamente
suas vantagens e limitagOes, especialmente sob a perspectiva de intensificacao de
processos e quimica verde. De forma geral, métodos assistidos por tecnologias
avancadas apresentam maior eficiéncia global e menor tempo de extragdo quando
comparados aos métodos tradicionais, além de melhor alinhamento com os principios
de sustentabilidade.
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Apesar das vantagens inequivocas das tecnologias emergentes, sua ado¢ao em
larga escala ainda pode ser limitada por fatores como alto investimento inicial,
necessidade de infraestrutura especializada e maior complexidade operacional.
Portanto, a escolha do método ideal deve ser fundamentada na finalidade do extrato
(por exemplo, aplicacdes farmacéuticas, alimenticias ou cosméticas), nas propriedades
dos compostos alvo e nas condigdes especificas de aplicagdo industrial, incluindo
requisitos regulatorios e critérios de sustentabilidade.

Otimizacao de processos de extracao

A otimizacao das condicbes de extracdo € uma etapa determinante em
processos analiticos e tecnoldgicos, uma vez que afeta diretamente o rendimento, a
seletividade e a estabilidade dos compostos extraidos. Em sistemas complexos, como
matrizes vegetais ou alimentares, multiplos fatores operacionais, incluindo
temperatura, tempo de extracdao, natureza e concentracdo do solvente, pH e razao
solido-solvente, interagem de forma ndo linear, tornando inadequadas abordagens
univariadas tradicionais, que desconsideram efeitos de interacao e podem conduzir a
condicdes subodtimas (Chemat et a/, 2012; Azmir et al,, 2013).

Nesse contexto, a Metodologia de Superficie de Resposta (Response Surface
Methodology, RSM) tem se consolidado como uma abordagem estatistica avancada
para modelagem, otimizagdo e compreensdao de processos multivariados.
Fundamentada na teoria do planejamento de experimentos (Design of Experiments,
DoE), a RSM utiliza modelos polinomiais, tipicamente de segunda ordem, para
descrever a relagdo funcional entre variaveis independentes e respostas de interesse,
permitindo ndo apenas a quantificacdo dos efeitos principais, mas também a
identificacdo de interagdes sinérgicas ou antagOnicas e de efeitos quadraticos (Bezerra
et al, 2008; Myers et al, 2016).

O uso de delineamentos experimentais estruturados, como o Delineamento
Composto Central (CCD) e o Box-Behnken, permite explorar o espaco experimental de
forma otimizada, obtendo maior quantidade de informagdo com um nimero reduzido
de ensaios. Essa abordagem é especialmente relevante em processos de extragado, nos
quais os custos de operagao, o consumo de solventes e o risco de degradagao de
compostos sensiveis tornam inviaveis estratégias univariadas. Como discutido por
Ferreira et al (2007), esses delineamentos oferecem maior eficiéncia estatistica e
reduzem significativamente o esfor¢o experimental em comparagdo com métodos
tradicionais.

Além da otimizacdo operacional, a RSM contribui para o entendimento
mecanistico do processo, permitindo a construcao de superficies de resposta e curvas
de contorno que facilitam a visualizacdo das regides 6timas e das zonas de robustez
do sistema. Tal abordagem favorece a transposicdao de escala (scale-up) e o
desenvolvimento de processos sustentaveis, alinhados aos principios da quimica verde,
ao minimizar o uso de recursos e a geracao de residuos (Chemat et a/, 2012).
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Em termos praticos, a aplicacdo da RSM em estudos de extracdo vai além de
uma simples ferramenta de otimizacao: ela permite compreender de forma mais
integrada como as variaveis do processo se relacionam entre si e influenciam os
resultados obtidos. Isso se traduz em processos mais eficientes, reprodutiveis e
sustentaveis, com melhor aproveitamento de recursos e maior controle sobre a
qualidade dos extratos. Assim, o uso dessa abordagem contribui ndo apenas para
alcancar condigdes 6timas, mas também para desenvolver protocolos mais robustos e
cientificamente fundamentados, com maior potencial de aplicacao em escala industrial
e em diferentes contextos tecnoldgicos.

Técnicas de caracterizagao quimica

Técnicas analiticas instrumentais de alta resolucdo sdo amplamente
empregadas na caracterizacdo qualitativa e quantitativa de compostos bioativos em
matrizes vegetais complexas, incluindo espécies medicinais como o ipé-roxo
(Handroanthus heptaphyllus). A cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC) tem
sido extensivamente utilizada na separagdo e quantificacdo de naftoquinonas (como
lapachol e B-lapachona), flavonoides e outros metabdlitos secundarios presentes na
casca e no cerne dessa espécie, frequentemente acoplada a detectores UV-Vis ou
espectrometria de massas (LC-MS), aumentando a seletividade e a sensibilidade
analitica (Skoog et al, 2007). A cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de
massas (GC-MS) é aplicada na identificagcdo de compostos volateis e semi-volateis,
permitindo a caracterizacao do perfil fitoquimico de extratos do ipé-roxo com base em
padroes de fragmentacao (Sparkman et a/, 2011).

Métodos espectroscdpicos complementares, como a espectrofotometria no
ultravioleta-visivel (UV-Vis), sdo utilizados para a determinacdo quantitativa de
compostos fendlicos totais e flavonoides, enquanto a espectroscopia no infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR) fornece informagdes estruturais a partir das
vibracdes moleculares caracteristicas de grupos funcionais, sendo util na identificacao
de quinonas e outros constituintes bioativos (Stuart, 2004; Skoog et a/, 2007). No caso
especifico do ipé-roxo, essas abordagens tém sido empregadas de forma integrada
para confirmar a presenca de compostos como o lapachol e correlaciona-los com
atividades bioldgicas relevantes.

A Tabela 1 apresenta uma sintese dos principais métodos analiticos
empregados na caracterizacao quimica de compostos bioativos.
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Tabela 1. Principais técnicas de caracterizacdo quimica aplicadas a compostos bioativos

Caracteristica Principio Aplicacao Referéncia
< £ o
Separagao,. Quanti |Fagao . de Skoog et al
HPLC cromatografica em naftoquinonas, flavonoides e (2007)
fase liquida compostos fendlicos
Separacao
afi e
cromatografica . Identificacdo de compostos Sparkman et
GC-MS acoplada a e : e
. volateis e semi-volateis al (2011)
espectrometria de
massas
Absorcao de Quantificacao
. radiacao espectrofotométrica de Singleton et al.
V-Vis i s
ultravioleta e compostos fenolicos e (1999)
visivel flavonoides
Absorcao da
ETIR radiacao Caracterizacao estrutural dos Stuart (2004)

infravermelha por compostos
grupos funcionais

Aplicacoes biotecnoldgicas e avaliacao biologica

Os extratos obtidos do ipé-roxo Handroanthus heptaphyllus (Bignoniaceae)
despertam elevado interesse cientifico em virtude da presenca de metabdlitos
secundarios bioativos, como naftoquinonas (lapachol e B-lapachona), flavonoides,
compostos fendlicos e polissacarideos. Esses constituintes estdo associados a diversas
propriedades farmacoldgicas, incluindo atividades antimicrobiana, antioxidante, anti-
inflamatoria, citotoxica e hipoglicemiante (Hussain et a/, 2007; Carlotto et al, 2020;
Grochanke et al, 2016).

A caracterizacao do potencial biologico desses extratos envolve tanto a
identificacdo de sua composicdo quimica quanto a avaliacdo de suas atividades
funcionais. Nesse contexto, a atividade antioxidante é comumente determinada por
ensaios baseados em diferentes mecanismos de neutralizacdo de espécies reativas.
Entre os métodos mais empregados destacam-se o DPPH (2,2-difenil-1-picrilhidrazil),
que avalia a capacidade de sequestro de radicais livres estaveis por meio da reducao
da absorbancia do radical (Blois, 1958); o ABTS [2,2'-azinobis(3-etilbenzotiazolina-6-
acido sulfonico)], fundamentado na reducdo do cation radical ABTS+* e aplicavel tanto
a compostos hidrofilicos quanto lipofilicos (Re et a/, 1999); e o FRAP (Ferric Reducing
Antioxidant Power), que determina o potencial redutor dos antioxidantes pela
conversao de ions Fe3* em Fe2?* sob condicGes acidas (Benzie e Strain, 1996). Em
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conjunto, esses ensaios fornecem informagdes complementares sobre a capacidade
antioxidante dos extratos vegetais. A Tabela 2 apresenta os principais métodos
empregados na avaliagao antioxidante dos extratos de origem vegetal.

Tabela 2. Principais métodos utilizados na avaliagdo da atividade antioxidante de
extratos vegetais

Método Principio Aplicacao Referéncia
Sequestro do radical Avaliagdo da capacidade .
DPPH DPPHe antioxidante Blois (1958)
Avaliacdo da atividade
Reducdo do cation antioxidante em
ABTS radical ABTS+* compostos hidrofilicos e Re et al. (1999)
lipofilicos
. Determinacdo do poder
3+
FRAP Reducao de Fe*" para redutor dos Benzie e Strain (1996)

Fe2* .
antioxidantes

Estudos realizados com espécies de ipé-roxo demonstram que a atividade
antioxidante esta fortemente relacionada ao teor de compostos fendlicos,
especialmente flavonoides, além da presenca de naftoquinonas como o lapachol e seus
derivados. De modo geral, a quantificacdo desses compostos por técnicas analiticas,
como HPLC e espectrofotometria UV-Vis, apresenta boa correlagdo com os resultados
obtidos nos ensaios DPPH, ABTS e FRAP, evidenciando a relacao entre composicao
fitoquimica e capacidade antioxidante (Pietta, 2000; Brand-Williams et a/, 1995).
Especificamente para Handroanthus heptaphyllus, Grochanke et al. (2016) confirmaram
a presenca de flavonoides na casca e observaram efeitos metabodlicos benéficos em
modelo experimental de diabetes, reforcando a importancia da integracao entre
técnicas de caracterizacdo quimica e ensaios biolégicos na avaliagdo do potencial
farmacoldgico dessa espécie.

Além da atividade antioxidante, a acdo antimicrobiana dos extratos de ipé-roxo
esta relacionada, principalmente, as naftoquinonas, capazes de induzir desequilibrios
redox e promover estresse oxidativo em microrganismos, comprometendo
membranas celulares e enzimas essenciais. Ensaios /n vitro demonstram atividade
frente a bactérias Gram-positivas, Gram-negativas e fungos patogénicos, indicando um
amplo espectro de acdo. Machado et al (2003) observaram que derivados
semissintéticos, como as furanonaftoquinonas, apresentaram valores de concentragao
inibitoria minima inferiores aos das naftoquinonas naturais, sugerindo que
modificacdes estruturais podem potencializar a atividade antimicrobiana.
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Em razdo dessas propriedades biologicas, os extratos de ipé-roxo apresentam
potencial para diferentes aplicacdes, incluindo o desenvolvimento de fitoterapicos
destinados ao tratamento de infec¢des e processos inflamatdrios, a incorporagdo em
alimentos funcionais com propriedades antioxidantes, a formulacdo de cosméticos
naturais com acao protetora frente ao estresse oxidativo cutaneo e a prospeccao de
novos agentes farmacologicos, especialmente com potencial antimicrobiano e
antitumoral. Entretanto, a exploracao sustentavel dessas espécies e a padronizagdo dos
extratos ainda representam desafios para sua aplicacdo industrial e clinica, exigindo
estudos adicionais sobre toxicidade, biodisponibilidade, eficacia /n vivo e padronizacao
dos processos de obtencao (Hussain et a/, 2007; Machado et al, 2003; Carlotto et al,
2020; Grochanke et al, 2016).

Desafios e lacunas de pesquisa na exploracdao de compostos bioativos de
Handroanthus heptaphyllus (ipé-roxo)

Apesar do elevado potencial bioldégico dos extratos de Handroanthus
heptaphyllus, ainda existem importantes lacunas cientificas que limitam sua aplicagdo
em escala industrial e clinica. A maior parte dos estudos disponiveis concentra-se em
H. impetiginosus, havendo escassez de investigacdes especificas sobre H. heptaphyilus,
o que dificulta a consolidagdo de dados comparativos entre as espécies (Grochanke et
al, 2016).

Outro desafio refere-se a auséncia de estudos toxicolégicos de longo prazo e
de ensaios clinicos controlados, fundamentais para garantir a seguranca e eficacia dos
extratos em aplicagdes farmacéuticas e nutracéuticas. Embora estudos recentes
indiquem baixa citotoxicidade e efeitos farmacoldgicos relevantes em modelos
animais, ainda ndo ha dados robustos de toxicologia cronica ou ensaios clinicos
(Lencina et al, 2026).

A falta de informagdes sobre farmacocinética e biodisponibilidade dos principais
metabodlitos secundarios também representa uma barreira para o desenvolvimento de
produtos padronizados e regulamentados, considerando que fendlicos e quinonas
apresentam intensa metabolizacdo e baixa absorcao, dificultando a previsao de eficacia
em humanos, em analogia a outros compostos descritos na literatura (Pietta, 2000;
Shahidi e Ambigaipalan, 2015). Além disso, aspectos relacionados a padroniza¢do dos
processos de extracao e a variabilidade quimica entre diferentes populacdes da espécie
precisam ser mais bem compreendidos, uma vez que fatores ambientais e genéticos
podem influenciar significativamente a composicao fitoquimica e, consequentemente,
a atividade bioldégica dos extratos.

Tendéncias futuras na extracao e aplicacao de compostos bioativos

As perspectivas de pesquisa e aplicacao de Handroanthus heptaphyllus estao
diretamente relacionadas ao avango de tecnologias de extracdo e ao desenvolvimento
de estratégias que aumentem a eficiéncia e a sustentabilidade dos processos. Nesse
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contexto, observa-se uma tendéncia crescente para o uso de métodos de extracao
verde, como ultrassom, micro-ondas, fluidos pressurizados e solventes alternativos
(liquidos ibnicos, solventes eutéticos naturais profundos — NADES — e diéxido de
carbono supercritico), que permitem maior seletividade e menor impacto ambiental
(Martins et al, 2023; Rodriguez Garcia; Raghavan, 2021; Kagueyama et al,, 2025).

A adocgao dessas tecnologias, entretanto, ndo implica automaticamente que o
processo possa ser classificado como uma extracao verde. Essa classificagdo depende
da analise integrada de fatores como a natureza e a toxicidade dos solventes
empregados, o consumo energético, a eficiéncia de recuperacdo dos solventes, a
geracao de residuos e a produtividade do processo. Dessa forma, a aplicacao de
métricas de quimica verde, como o E-factor, a Process Mass Intensity (PMI) e
indicadores de eficiéncia energética, torna-se fundamental para comparar
objetivamente diferentes tecnologias e selecionar processos efetivamente
sustentaveis, evitando que a classificacdo de uma tecnologia como "verde" seja
baseada exclusivamente no método empregado, sem considerar o conjunto das
condigdes operacionais.

Outra tendéncia relevante é a integracao em biorrefinarias vegetais, nas quais a
biomassa é aproveitada de forma integral e sequencial, permitindo a recuperagdo de
diferentes moléculas bioativas, biomateriais e energia. Essa abordagem esta em
sintonia com os principios da bioeconomia e da economia circular, favorecendo a
minimizagdo de descartes e o fortalecimento da sustentabilidade nas cadeias
agroindustriais (Kagueyama et a/, 2025).

Paralelamente, técnicas de micro e nanoencapsulacdo vém sendo exploradas
para aumentar a estabilidade e a biodisponibilidade dos compostos extraidos,
protegendo-os contra degradacao e modulando sua liberacdo em sistemas biologicos.
E importante destacar que essa estratégia tem sido aplicada em compostos vegetais
em geral (Awad et a/, 2021), mas ainda nado ha estudos especificos com H. heptaphyllus
— trata-se, portanto, de uma extrapolacao tedrica baseada em resultados de outras
matrizes vegetais.

No caso especifico de H. heptaphyllus, ha necessidade de expandir os estudos
sobre polissacarideos e sobre os efeitos metabdlicos de seus extratos, especialmente
em relagcdo as atividades citotdxicas e antidiabéticas ja evidenciadas em modelos
experimentais (Carlotto et a/, 2020; Grochanke et al, 2016). Esses resultados sdo
promissores, mas ainda restritos a ensaios pré-clinicos, sem validacdo em humanos.

Por fim, o futuro da exploracao dessa espécie depende de praticas de manejo
sustentavel e cultivo controlado, considerando sua relevancia ecolégica e o risco de
sobrecoleta. A adocdo de estratégias de conservacao e uso racional é essencial para
garantir a disponibilidade da espécie sem comprometer a biodiversidade (Martinelli e
Moraes, 2013).
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Consideracoes finais

A andlise dos diferentes métodos de extracdo de compostos bioativos do ipé-
roxo evidencia um cenario em constante evolu¢do, no qual as técnicas assistidas por
tecnologias emergentes se destacam por sua maior eficiéncia, menor tempo de
processamento e melhor preservagdo das propriedades dos compostos extraidos.
Essas abordagens, especialmente quando associadas ao uso de solventes adequados,
a0 menor consumo energético e aos principios da extracdo verde, representam
avancos importantes rumo a processos mais sustentaveis e tecnologicamente
otimizados. A Figura 2 apresenta uma visao integrada dos principais compostos
bioativos presentes no ipé-roxo, dos métodos de extracdo convencionais e
emergentes, dos fatores que influenciam o processo extrativo e das perspectivas atuais
de aplicacdo industrial e tecnoldgica.

Figura 2. Compostos bioativos do ipé-roxo (Handroanthus heptaphyllus), métodos de
extracao, fatores que influenciam o processo extrativo e perspectivas de aplicacao
tecnoldgica e industrial
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No entanto, a escolha do método de extracdo mais adequado nao depende
apenas de seu desempenho técnico. Aspectos como viabilidade econOmica,
disponibilidade de infraestrutura e a finalidade de aplicacao dos extratos continuam
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sendo determinantes nesse processo decisério. Dessa forma, a adocdo dessas
tecnologias deve ser analisada de maneira integrada, considerando tanto os beneficios
operacionais quanto as limitacdes praticas.

Além disso, o potencial do ipé-roxo como fonte de compostos bioativos reforca
sua relevancia cientifica e industrial, especialmente nas areas alimenticia e
farmacéutica. Nesse contexto, estratégias complementares, como o uso de solventes
ecoldgicos, a integracao em biorrefinarias e o emprego de técnicas de encapsulagéo,
tendem a ampliar ainda mais as possibilidades de aplicagdo e a eficiéncia dos
compostos obtidos.

Por fim, torna-se fundamental que pesquisas futuras avancem na padronizagao
dos métodos de extracdo, na viabilizacdo de sua aplicacdo em escala industrial e na
consolidacdo de abordagens sustentaveis. Também sdo necessarios estudos mais
aprofundados sobre a seguranca, estabilidade e biodisponibilidade dos extratos, de
modo a garantir sua eficacia e ampliar sua insercao em produtos que atendam as
demandas atuais da indUstria e da sociedade.

Declaracao sobre o uso de IA generativa e tecnologias assistidas por IA no
processo de escrita
Durante a preparacao deste trabalho, os autores utilizaram o ChatGPT (OpenAl)
para auxiliar no aprimoramento da linguagem, melhorando a clareza, a gramatica e a
legibilidade do manuscrito, bem como para ajudar a resumir e organizar ideias
complexas durante o processo de redacao. Além disso, ferramentas assistidas por IA
foram utilizadas para apoiar o desenvolvimento de layouts conceituais e a organizagao
visual de elementos graficos (por exemplo, resumo grafico e figuras). Essas ferramentas
foram utilizadas apenas para suporte ao design, de maneira analoga ao uso de recursos
graficos de outras plataformas, enquanto todo o conteddo cientifico, a interpretacao e
a composicao das figuras foram totalmente desenvolvidos e finalizados pelos autores.
Todo o conteudo gerado com o auxilio da IA foi cuidadosamente revisado, editado e
validado pelos autores para garantir precisao, originalidade e consisténcia com o
conteudo cientifico do manuscrito. Os autores assumem total responsabilidade pelo
conteudo do manuscrito, incluindo a integridade da interpretagdo cientifica, das
figuras e das conclusdes apresentadas na publicacao.
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CAPITULO 3

MICROFILTRACAO APLICADA AO
TRATAMENTO DE EFLUENTES DE LAGOAS DE
ESTABILIZACAO DE FRIGORIFICOS DE AVES E
SUINOS: AVALIACAO DO FLUXO PERMEADO E
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RESUMO: Os frigorificos de aves e suinos geram grandes volumes de efluentes com
elevada carga organica, tornando necessario o desenvolvimento de tecnologias
complementares para o tratamento e reluso da agua. Este estudo avaliou o
desempenho de membranas de microfiltracdo de 0,1 um aplicadas ao polimento
terciario de efluentes provenientes de lagoas de estabilizagdo de um frigorifico
localizado no norte do Rio Grande do Sul. Os ensaios foram realizados em sistema de
filtracao tangencial, operando sob pressdes de 0,5 e 1,0 bar. Foram avaliados os fluxos
de permeado ao longo do tempo e a morfologia da superficie das membranas por
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). Os resultados mostraram que o aumento
da pressao operacional elevou os fluxos iniciais de permeado, porém intensificou os
efeitos de polarizacdo por concentragdo e fouling, ocasionando maior declinio da
permeabilidade durante a operacao. As analises por MEV evidenciaram a formacao de
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depdsitos na superficie da membrana apds a filtragdo, confirmando a ocorréncia de
colmatacao por matéria organica e sélidos suspensos. Os resultados demonstram que
a microfiltragdo apresenta potencial para o polimento de efluentes agroindustriais e
para aplicacdes de relso ndo potavel, contribuindo para a sustentabilidade dos
recursos hidricos.

Palavras-chave: RelUso de agua. Fouling. Filtragdo tangencial. Microscopia eletronica
de varredura.

Introducao

Os frigorificos avicolas e suinicolas demandam expressivos volumes de agua
potavel em operacdes sequenciais que englobam desde a recepcao e escaldagem até
a higienizacao rigorosa das instalacdes. Estima-se que o processamento de uma Unica
ave consuma, em média, cerca de 27 litros de agua, resultando na geracao continua de
um efluente liquido caracterizado por uma matriz fisico-quimica altamente complexa
e poluidora (Ragasri; Sabumon, 2023; Martins, 2026). Essas aguas residuarias contém
altas concentracdes de Demanda Quimica de Oxigénio (DQO), Demanda Bioquimica
de Oxigénio (DBO), além de fragdes elevadas de 6leos, graxas, nitrogénio total e sélidos
suspensos totais (SST). Quando manejados de forma inadequada, esses efluentes
podem causar impactos ambientais significativos, incluindo a eutrofizacao de corpos
hidricos, contaminagdo de solos e riscos associados a disseminacdo de patdgenos
(Pereira et al, 2024).

Historicamente, o gerenciamento desses residuos liquidos baseia-se em
sistemas bioldgicos de lagoas de estabilizagdo dispostas em série. Essa escolha técnica
é motivada pelo baixo custo operacional, simplicidade de manutencdo e alta
capacidade de amortizacdo de cargas de choque organico (Del Nery et al, 2013).
Contudo, embora os sistemas de lagoas demonstrem eficiéncia na remocgao da carga
organica carbonacea bruta, eles frequentemente falham em atender aos padrdes de
langamento cada vez mais restritivos impostos pelas legislacdes contemporaneas,
como a Lei n°® 14.546/2023 e a Resolugago CONAMA n° 430/2011 (Brasil, 2011; Brasil,
2023). Deficiéncias na retencao de nutrientes solUveis e o arraste cronico de biomassa
algal senescente limitam a qualidade do efluente final, inviabilizando estratégias de
redso industrial sem um polimento terciario adequado.

Além das exigéncias ambientais relacionadas ao lancamento de efluentes, a
crescente preocupagao com a disponibilidade dos recursos hidricos tem impulsionado
a busca por tecnologias capazes de promover o relso seguro da dgua em processos
industriais. Nesse contexto, o tratamento avancado de efluentes torna-se uma
ferramenta estratégica para reduzir a captacdo de agua potavel, minimizar custos
operacionais e fortalecer praticas alinhadas aos principios da sustentabilidade. A
reutilizacdo de efluentes tratados em atividades que ndo exigem padrdo de
potabilidade, como lavagem de pisos, irrigacdo de areas verdes e sistemas de
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resfriamento, representa uma alternativa cada vez mais adotada pelas indUstrias para
aumentar a eficiéncia no uso da agua e reduzir impactos ambientais.

Diversos estudos tém demonstrado a viabilidade da aplicacdo de Processos de
Separacao por Membranas (PSM) como etapa de polimento de efluentes previamente
submetidos a tratamentos biolégicos. Em sistemas compostos por lagoas de
estabilizacao, a utilizacdo de membranas tem se mostrado eficiente na remocado de
solidos suspensos, biomassa algal residual, matéria organica e microrganismos
remanescentes, promovendo melhorias significativas na qualidade do efluente final.
Segundo Fatima et a/. (2021), a associagao entre tratamentos bioldgicos convencionais
e tecnologias de membranas representa uma alternativa promissora para o reuso de
agua em industrias agroalimentares. De forma semelhante, Dyosile et al (2021)
verificaram que a integragdo de etapas de filtragdo por membranas apds tratamentos
bioldgicos contribui para a obten¢do de efluentes com qualidade compativel para
aplicacdes de relso nao potavel.

Nesse cenario, a integracao de Processos de Separacao por Membranas (PSM),
especificamente a microfiltracdo (MF), tem se consolidado como uma alternativa
tecnoldgica promissora. Atuando como uma barreira fisica seletiva por exclusdo de
tamanho, a microfiltracdo permite a remocao de sélidos coloidais, microalgas e
microrganismos patogénicos remanescentes do tratamento biolégico (Fatima et a/,
2021). O monitoramento do fluxo de permeado, que representa o volume de agua
purificada que atravessa a area efetiva da membrana por unidade de tempo, constitui
um dos principais indicadores do desempenho hidraulico do processo. A obtencéo e a
manuten¢do de fluxos elevados favorecem a viabilidade técnica e econdmica da
tecnologia, especialmente em aplicacbes voltadas ao redso de agua (Dyosile et al,
2021).

Todavia, a consolidacao industrial dessa tecnologia enfrenta o obstaculo do
fouling (colmatagdo), manifestado pela deposicdo de substancias poliméricas
extracelulares, proteinas, matéria organica e soélidos suspensos na superficie e nos
poros da membrana (Hasan et al, 2024). Esse fendmeno gera aumento progressivo da
resisténcia hidraulica ao escoamento, resultando em declinio continuo do fluxo de
permeado sob pressao transmembrana constante. Consequentemente, ocorre reducao
da produtividade do sistema e aumento dos custos operacionais associados a limpeza
quimica e a substituicdo dos modulos filtrantes (Fatima et a/, 2021).

Nesse sentido, o presente estudo teve por objetivo avaliar o desempenho do
polimento terciario de efluentes provenientes de lagoas de estabilizagdo de um
frigorifico de aves e suinos por meio da aplicacdo de membranas de microfiltracao,
visando ao reuso industrial da agua tratada. A investigagdao concentrou-se na analise
do comportamento do fluxo de permeado ao longo do tempo operacional, bem como
na caracterizacao morfologica da superficie da membrana por Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV), buscando compreender os mecanismos de colmatacao associados
ao tratamento desse tipo de efluente agroindustrial.
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Metodologia

O efluente utilizado nos experimentos foi proveniente de um frigorifico
localizado na regiao norte do estado do Rio Grande do Sul, cuja atividade contempla
o abate e processamento de aves e suinos. O sistema de tratamento da indUstria recebe
uma corrente mista de aguas residuarias geradas em diferentes etapas dos processos
produtivos, as quais sdo encaminhadas para tratamento em lagoas de estabilizacao. A
coleta foi realizada diretamente apds a lagoa de estabilizacao.

As amostras foram coletadas em galdes de polipropileno com capacidade de 25
L, previamente higienizados com agua e detergente neutro e esterilizados com alcool
70%, a fim de evitar contaminacdes externas que pudessem interferir nos resultados
analiticos. Os recipientes foram devidamente identificados quanto a data, local e
pontos de coleta, garantindo a rastreabilidade das amostras. Apds a coleta, o efluente
foi transportado até as dependéncias laboratoriais da URI — Erechim. O efluente foi
submetido a filtracdo em papel filtro qualitativo, com gramatura de 80 g/m?2 (JProlab),
para remogao de particulados, e posteriormente acondicionado em recipientes de
polietileno de 5 L, também previamente higienizados e esterilizados, e congelado a -
18 °C (x1 °C) em freezer (Consul, modelo CVU 30), para posterior utilizacao.

Para os testes, o efluente foi descongelado a temperatura ambiente (20°C + 3°C)
e homogeneizado manualmente. O sistema utilizado é apresentado na Erro! Fonte de
eferéncia nao encontrada..

Foram realizados ensaios utilizando membranas planas de microfiltracao de 0,1
um de polifluoreto de vinilideno (PVDF) (Synder Filtration) operando nas pressdes de
0,5 e 1,0 bar. Antes da utilizacdo, as membranas foram cortadas para encaixe no
modulo (Figura 2), com area de 0,0045 m?, hidratadas por 1 h e 30 min em alcool etilico
absoluto P.A., em temperatura ambiente (20°C + 3°C), conforme recomendacao do
fabricante.

Posteriormente, as membranas foram inseridas no mdédulo e compactadas, com
agua deionizada a 2 bar por 20 min, para reducdao da porosidade e aumento da
densidade do material. O sistema permaneceu em funcionamento por
aproximadamente 10 min, visando a estabilizacao do fluxo de permeado e das variaveis
operacionais do processo.

Foram avaliados os fluxos de permeado, coletando-se amostras de permeado
em intervalos regulares de 15 min, durante 1 h. O fluxo de permeado é calculado pela
razao entre o volume de permeado coletado e o produto da area de permeacao pelo
tempo de coleta.

Apos a finalizacao de cada ensaio, o sistema foi submetido ao procedimento de
limpeza, que consistiu inicialmente na passagem de 2 L de agua deionizada sem
aplicacao de pressao, seguida da recirculagdo, durante 10 min, de solucao de limpeza
composta por 1 L de agua deionizada e 11 mL de hipoclorito de sédio. Posteriormente,
realizou-se novo enxague com 2 L de agua deionizada sem pressao, finalizando-se o
procedimento com o esvaziamento completo.
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Figura 1. Esquema sistema utilizado para a realizacdo dos testes com membranas. Onde:
Alimentacao (A4), manémetro (B), ajuste da pressdo (C), vazdo de concentrado (), médulo da
membrana plana (E), controlador da bomba de alimentacdo (A, fragdo de permeado (G),
fracdo de concentrado (H), bomba de alimentacao ()

MODULO DE MEMBRANA
(CROSS-FLOW)

Fonte: Elaborado pelos autores com auxilio de inteligéncia artificial
(ChatGPT, OpenAl, 2026).

Os fluxos de permeado foram avaliados com agua deionizada, com efluente
filtrado e com efluente apds limpeza do sistema.

Figura 2. Aspecto visual do médulo de membranas

Fonte: Autores, 2026.

Para a avaliacdo morfologica da superficie das membranas de microfiltragao,
utilizou-se um Microscopio Eletrénico de Varredura (JEOL, JCM-7000). Amostras das
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membranas nas condicdes virgem/limpa e pds-tratamento com efluente da lagoa de
estabilizacao a 1 bar, foram previamente secas e metalizadas com uma fina camada de
ouro e avaliadas com ampliagdes de 30x e 100x.

Resultados e discussoes

As Figuras 3 e 4 apresentam os resultados dos fluxos de permeado de agua e
de efluente em relagdo ao tempo, para a membrana de microfiltracao de 0,1 um, para
pressdes de 0,5 e 1,0 bar.

Figura 3. Fluxo de permeado da agua em fun¢do do tempo nas pressdes de 0,5 e 1,0 bar
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600
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400
300
200
100
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0 10 20 30 40 50 60 70
Tempo (min)

Fonte: Autores, 2026

Pode-se verificar na Figura 3 o comportamento hidraulico do sistema na
auséncia de interferéncias significativas causadas por matéria organica e soélidos
suspensos, servindo como referéncia para comparagdo com os ensaios realizados com
efluente. Observou-se que o aumento da pressao operacional de 0,5 para 1,0 bar
promoveu incremento significativo no fluxo de permeado, com fluxo inicial de
aproximadamente 656,0 L/m?h em 0,5 bar e 902,0 L/m%h em 1,0 bar. Entretanto, em
ambas as condicOes operacionais verificou-se redugdo gradual do fluxo ao longo do
tempo, atingindo valores finais de 549,0 L/m%h e 676,0 L/m2h, respectivamente,
correspondendo a decaimentos aproximados de 16,3% para 0,5 bar e 25,0% para 1,0
bar.

Como a agua deionizada apresenta baixa concentracdo de contaminantes, a
diminuicao observada no fluxo nao pode ser atribuida a formacdo de fouling
significativo, estando relacionada predominantemente a compactagdo da membrana e
ao rearranjo estrutural do material polimérico durante a operagdo. Além disso,
constatou-se que o declinio do fluxo foi mais acentuado nos instantes iniciais do
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ensaio, seguido de tendéncia a estabilizacdo, comportamento caracteristico de
sistemas de filtracao tangencial.

Na Figura 4, verifica-se uma reducao do fluxo de permeado em comparacao aos
ensaios com agua deionizada (Figura 3), evidenciando a influéncia da presenca de
solidos suspensos, matéria organica e demais contaminantes sobre o desempenho do
processo de filtracdo. Na pressdao operacional de 0,5 bar, o fluxo de permeado inicial
foi de aproximadamente 196,80 L/m?-h, reduzindo para 129,30 L/m?h ao final de 60
min de operacdo, correspondendo a um decaimento aproximado de 34,3%. Ja na
condi¢do de 1,0 bar, observou-se fluxo inicial de 366,30 L/m2?-h, com reduc¢do para
154,70 L/m%-h ao término do ensaio, representando decaimento de aproximadamente
57,8%.

O aumento da pressao operacional promoveu elevacdo do fluxo inicial,
demonstrando a influéncia direta da pressdao transmembrana sobre a permeacdo
através da membrana. Entretanto, verificou-se acentuado declinio do fluxo ao longo
do tempo, especialmente nos instantes iniciais do processo, comportamento associado
principalmente a formagdo de uma camada de polarizagdo por concentracao e ao
fendmeno de fouling sobre a superficie e nos poros da membrana. Além disso,
observou-se tendéncia de estabilizacdo do fluxo de permeado ao longo da operacao,
indicando o estabelecimento gradual de uma resisténcia adicional relativamente
constante ao transporte de massa.

Figura 4. Fluxo de permeado de efluente em funcdo do tempo nas pressdes de 0,5 e 1,0 bar
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Fonte: Autores, 2026.

A Figura 5 apresenta o fluxo de permeado de efluente em fun¢do do tempo,
apo6s o processo de limpeza, nas pressdes de 0,5 e 1,0 bar. Verifica-se uma recuperacao
parcial do desempenho hidraulico da membrana, demonstrando a eficiéncia da etapa
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de limpeza na remocao de parte dos contaminantes depositados durante os ensaios
anteriores.

Figura 5. Fluxo de permeado de efluente em fungdo do tempo apds o processo de limpeza,
nas pressoes de 0,5 e 1,0 bar
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Fonte: Autores, 2026.

Na pressao operacional de 0,5 bar, o fluxo de permeado inicial foi de
aproximadamente 194,24 L/m?h, reduzindo para 127,76 L/m?h ao final da operacéao,
correspondendo a um decaimento aproximado de 34,2%. Ja na condicao de 1,0 bar,
observou-se fluxo inicial significativamente superior, de aproximadamente 485,71
L/m2h, com reducao para 183,46 L/m%h ao término do ensaio, representando
decaimento aproximado de 62,2%.

O aumento da pressdao operacional promoveu elevacao expressiva do fluxo
inicial, evidenciando a influéncia direta da pressao transmembrana sobre o transporte
através da membrana. Entretanto, verificou-se reducao gradual do fluxo ao longo do
tempo em ambas as condi¢des operacionais, comportamento associado
principalmente a formacéo de fouling e a deposi¢do de compostos organicos e solidos
suspensos presentes no efluente. Comparando-se os resultados com os ensaios
anteriores realizados com efluente (Figura 4), observa-se que o procedimento de
limpeza foi capaz de recuperar parcialmente a permeabilidade hidraulica da
membrana, especialmente na condicao de 1,0 bar, indicando remocao parcial das
incrustagdes formadas durante o processo de filtragdo. Além disso, observou-se
tendéncia de estabilizacdo do fluxo de permeado ao longo da operagéao.

A Figura 6 apresenta os resultados da morfologia da membrana de
microfiltracdo de 0,1 um limpa e ap6s uso. As micrografias da membrana limpa (Figuras
6a e 6b) mostram uma superficie homogénea e uniforme, sem a presenca de depositos
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ou irregularidades significativas, caracteristica esperada para membranas em condicao
inicial de operacao.

Figura 6. Morfologia da membrana de microfiltracdo de 0,1 um limpa (a e b) e apds uso (c e
d) com ampliagdes de 30x e 100x

(a) (b)

Fonte: Autores, 2026.

Apos a utilizagdo no tratamento do efluente proveniente da lagoa de
estabilizagdo, observaram-se alteracbes expressivas na morfologia superficial da
membrana (Figuras 6¢ e 6d). As imagens revelam a presenca de material depositado
sobre a superficie, formando uma camada heterogénea associada ao acumulo de
matéria organica, sélidos suspensos, coloides e outros constituintes presentes no
efluente. A formacao dessa camada é indicativa da ocorréncia de fouling, considerado
um dos principais fatores limitantes nos processos de separagao por membranas.
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Os resultados observados por MEV corroboram o comportamento hidraulico
apresentado nas curvas de fluxo de permeado. Durante a operacao verificou-se
reducdo progressiva do fluxo, especialmente nas condi¢des de maior pressao
transmembrana, comportamento que pode ser atribuido a deposicao gradual de
particulas sobre a superficie da membrana e ao bloqueio parcial de seus poros. De
acordo com Hasan et al. (2024), efluentes agroindustriais submetidos a tratamentos
biolégicos apresentam elevada concentracdo de substancias poliméricas
extracelulares, proteinas e matéria organica dissolvida, compostos que favorecem a
formacao de camadas de incrustacdo e aumentam a resisténcia a transferéncia de
massa.

Além da deposicao superficial, as imagens sugerem a ocorréncia de mecanismos
simultaneos de colmatacgéao, incluindo bloqueio de poros e formacao de camada de
torta. Esses mecanismos contribuem para o aumento da resisténcia hidraulica total do
sistema, resultando no declinio do fluxo de permeado ao longo do tempo. Fenémeno
semelhante foi relatado por Fatima et a/. (2021), que observaram intensa deposicao de
matéria organica em membranas utilizadas no tratamento de efluentes de abatedouros
avicolas, ocasionando reducao significativa da permeabilidade hidraulica.

A diferenca visual entre as superficies limpa e utilizada demonstra que o efluente
tratado apresenta potencial elevado para promover incrustacdes, mesmo apds a etapa
bioldgica em lagoas de estabilizacdo. Tal comportamento evidencia que, embora esses
sistemas sejam eficientes na reducdo da carga organica global, ainda permanecem
particulas finas, biomassa residual e compostos organicos capazes de interagir com a
superficie da membrana. Dessa forma, os resultados obtidos por MEV confirmam que
o fouling foi um dos principais responsaveis pela redu¢do do desempenho hidraulico
observada durante os ensaios de microfiltracado, ressaltando a importancia da adogao
de estratégias de limpeza periddica e de otimizagdo das condi¢des operacionais para
aumentar a vida Util das membranas e garantir a viabilidade do processo em aplica¢des
de reuso de agua.

Conclusao

O presente trabalho avaliou a aplicacdo da microfiltracdo como etapa de
polimento terciario de efluentes provenientes de lagoas de estabilizagdo de um
frigorifico de aves e suinos, com foco no desempenho hidraulico da membrana e na
caracterizacdo morfoldgica de sua superficie. Os resultados demonstraram que a
tecnologia apresenta potencial para o tratamento complementar desse tipo de
efluente, contribuindo para a melhoria da qualidade da agua e ampliando as
possibilidades de reldso ndo potavel.

A avaliagdo dos fluxos de permeado demonstrou que o aumento da pressdo
transmembrana promoveu maiores fluxos iniciais, porém intensificou os efeitos de
polarizacdo por concentragdo e fouling, resultando em maior declinio da
permeabilidade ao longo do tempo de operacao. Além disso, observou-se que os
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procedimentos de limpeza empregados possibilitaram a recuperacdo parcial do
desempenho hidraulico da membrana, demonstrando a importancia das etapas de
manutencao para a continuidade operacional do sistema.

As analises morfoldgicas por Microscopia Eletronica de Varredura confirmaram
a deposicéo de material sobre a superficie da membrana ap6s a filtragao, evidenciando
a ocorréncia de colmatacdo associada ao acumulo de matéria organica, sélidos
suspensos e demais constituintes presentes no efluente. Esses resultados corroboram
o comportamento observado nas curvas de fluxo de permeado, indicando que o
fouling foi um dos principais fatores responsaveis pela reducao do desempenho do
processo.

Assim, conclui-se que a microfiltracao constitui uma alternativa tecnicamente
viavel para o polimento de efluentes de frigorificos de aves e suinos tratados em lagoas
de estabilizacdo, apresentando potencial para aplicacdes de redso ndo potavel e
contribuindo para a reducdo do consumo de agua e para a sustentabilidade dos
recursos hidricos. Recomenda-se, para trabalhos futuros, a avaliacdo de diferentes
condigbes operacionais e estratégias de mitigacao do fouling, visando ao aumento da
eficiéncia e da vida util dos sistemas de tratamento.
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CAPITULO 4

ESTUDO DE EFICIENCIA DA
ELETROCOAGULAGCAO NA REMOCAO DE
CROMO TRIVALENTE (Cr3+) DE EFLUENTES
INDUSTRIAIS
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RESUMO: O setor de galvanoplastia vem substituindo progressivamente o cromo
hexavalente (Cr(VI)) pelo cromo trivalente (Cr(Ill)) em razao das restricdes ambientais
associadas ao primeiro. Entretanto, a presencga de agentes complexantes utilizados nos
banhos de cromagem dificulta o tratamento dos efluentes gerados, reduzindo a
eficiéncia dos processos convencionais de remocado de metais. Neste contexto, o
presente trabalho avaliou a viabilidade técnica e a eficiéncia de um sistema de
eletrocoagulagdo assistido por peréxido de hidrogénio (H,0,) para a remocao de Cr3*
de efluentes provenientes de uma indUstria metalmecanica localizada em Erechim/RS.
Os ensaios foram realizados em reator de bancada com volume util de 1 L, equipado
com trés anodos de ferro e trés catodos de aluminio, operando sob corrente elétrica
constante de 9,7 A. Inicialmente, o efluente oriundo do arraste das pecas cromadas
contendo 217,7 mg.L™* de cromo foi submetido a eletrocoagulacdao sem adicao de
oxidante, alcancando uma eficiéncia maxima de aproximadamente 67% apds 20 min
de tratamento. A adicao de 10 mL de H,0, 50% elevou a eficiéncia de remocado para
99,7% ap6s 30 min de reagao, indicando efeito positivo do oxidante sobre o processo
de tratamento. Para o efluente proveniente das aguas de enxague, com concentragao
inicial de 18,64 mg.L™* de cromo, o tratamento por eletrocoagulagdo proporcionou
remocao de 99,95% em apenas 10 min, resultando em concentracdes residuais
inferiores a 0,01 mg.L™®. Os ensaios conduzidos em um protétipo industrial com
capacidade de 1.000 L evidenciaram limitacdes associadas ao aumento de escala,
sendo obtida eficiéncia maxima de 68,8% apds 18 horas de tratamento, com
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concentragao residual de 3,2 mg.L™* de cromo. O desempenho inferior observado na
escala industrial foi atribuido as limitacdes geométricas da célula eletrolitica, ao maior
espagcamento entre os eletrodos e as restricdes de transferéncia de massa e carga
elétrica no sistema ampliado. Os resultados demonstram que a eletrocoagulacao
assistida por H,O, apresenta elevado potencial para o tratamento de efluentes
contendo Cr(III), embora sua aplicacao industrial dependa da otimizacdo do projeto do
reator e das condigbes operacionais.

Palavras-chave: Eletrocoagulacdo. Cromo trivalente. Agentes complexantes.
Tratamento de efluentes. Aplicagdo de escala.

Introducao

A industria metalmecanica constitui um dos principais setores responsaveis pelo
desenvolvimento tecnologico e econémico global, sendo a galvanoplastia uma etapa
fundamental para a agregacao de valor aos produtos metalicos. Dentre os processos
galvanicos, a cromagem destaca-se por proporcionar propriedades importantes aos
materiais, como elevada resisténcia a corrosao, maior dureza superficial e acabamento
estético de alta qualidade.

Historicamente, os processos de cromagem basearam-se na utilizagdo de cromo
hexavalente (Cr(VI)) (Kushner, 2020). Entretanto, devido a elevada toxicidade, ao carater
carcinogénico e as rigorosas restricdes ambientais impostas por legislagdes
internacionais, o uso desse composto vem sendo progressivamente limitado. Nesse
contexto, o cromo ftrivalente (Cr(lll)) passou a ser adotado como alternativa
tecnologicamente viavel e ambientalmente mais segura, em conformidade com os
principios da quimica verde (Altmayer, 2018).

Apesar das vantagens ambientais associadas ao uso de Cr (Ill), sua aplicagao
introduziu novos desafios técnicos aos processos galvanicos. Em solugdo aquosa, o ion
Cr3* apresenta elevada estabilidade quimica devido a formacdo de complexos
coordenados, principalmente na forma hexaaquocromo ([Cr(H,0)e]3*), 0 que reduz a
cinética de deposicdo metalica sobre a superficie das pecas. Para contornar essa
limitagdo, os banhos galvanicos utilizam agentes complexantes e quelantes, como
carboxilatos, citratos e aminoacidos, cuja funcao é estabilizar o banho eletrolitico, evitar
a precipitacdo do cromo na forma de hidroxido e favorecer a transferéncia eletronica
na interface eletrodo/solucdo, permitindo a obtencdo de depdsitos metalicos
homogéneos, aderentes e com elevado brilho superficial (Protsenko, 2016).

Embora indispensaveis para a estabilidade operacional do banho galvanico,
esses compostos complexantes dificultam significativamente o tratamento dos
efluentes industriais. A elevada estabilidade termodinamica dos complexos formados
mantém o Cr3* solubilizado, reduzindo a eficiéncia de métodos convencionais de
remocao, especialmente os processos baseados em precipitagdo alcalina. Como
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consequéncia, frequentemente observam-se concentracdes residuais de cromo acima
dos limites estabelecidos pela legislacaio ambiental brasileira. De acordo com a
Resolucao CONAMA n° 430, de 13 de maio de 2011, o valor maximo permitido para
lancamento de cromo trivalente (Cr3*) € de 1,0 mg-L™%, enquanto para cromo
hexavalente (Cré*) é de 0,1 mg-L™%, tornando indispensavel a aplicacdo de tecnologias
eficientes para o tratamento desses efluentes antes do descarte no meio ambiente.

Na tentativa de superar essa limitacdo, o uso de coagulantes convencionais,
como o cloreto férrico (FeCls), tem sido empregado no tratamento dos efluentes.
Contudo, apesar da eficiéncia satisfatoéria na remocdo do metal, essa pratica pode
ocasionar problemas operacionais relevantes vinculados a formagado de aglomerados
cristalinos e precipitados ricos em ferro (Deneux-Mustin et al, 2001).

Na empresa avaliada neste estudo, o tratamento dos efluentes provenientes do
processo de cromagem é realizado por coagulacao quimica, utilizando cloreto férrico
(FeClz) como coagulante primario. Apos a dosagem do reagente, o efluente permanece
sob aeracao por aproximadamente 30 minutos, favorecendo a coagulagao e a oxidagao
de espécies presentes. Em seguida, realiza-se a adicao de cal hidratada, para ajuste do
pH e precipitacdo dos metais, e de polimero floculante, promovendo a formacéao e a
sedimentacao dos flocos. Entretanto, durante a operacdo do sistema, verificou-se
intensa formacao de incrustagdes e cristais em tubulagdes e tanques da estacdo de
tratamento (Figura 1), decorrente da precipitacdo de compostos inorganicos, o que
eleva os custos de manutencao e reduz a eficiéncia operacional do processo.

Figura 1. Cristais coletados no sistema de tratamento de efluentes

¥
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Fonte: Autores, 2026.

Adicionalmente, a substituicito do FeClz por outros coagulantes, como
policloreto de aluminio e tanino, ndo proporcionou resultados satisfatorios,
principalmente em relagdo a concentracao residual de cromo no efluente tratado,
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reforcando que a eficiéncia do tratamento depende tanto do tipo de reagente quanto
das caracteristicas especificas do efluente tratado (Sartor et a/, 2019, Straioto et a/,
2022).

Diante desse cenario, torna-se necessaria a busca por alternativas tecnoldgicas
capazes de promover a degradacdao dos complexos de Cr(lll) de forma eficiente e
ambientalmente segura. A literatura relata o emprego de agentes oxidantes, como
hipoclorito de sédio (NaOCl), ozénio (Os) e perdxido de hidrogénio (H,0,), para a
degradagao dos quelantes e consequente liberacdo do metal para precipitagao (Di
Bernardo, 2017). Entretanto, essa etapa requer rigoroso controle operacional, uma vez
que condic¢des inadequadas podem favorecer a oxidagao do Cr (IlI) para Cr (VI), espécie
significativamente mais tdxica e ambientalmente restrita. Estudos indicam que essa
conversao é favorecida em meios alcalinos, tornando o controle de pH um parametro
critico durante o tratamento.

Nesse contexto, a eletrocoagulagdo associada ao peroxido de hidrogénio
apresenta-se como uma alternativa promissora para o tratamento de efluentes
contendo Cr (Ill). A utilizagdo de anodos de ferro possibilita a geracao /in situ de
espécies coagulantes, reduzindo a necessidade de adicdo de reagentes quimicos e
evitando o aumento da salinidade do meio por ions cloreto (Martinez-Huitle; Brillas,
2019). Paralelamente, a adicao controlada de H,O, pode favorecer a degradacao
parcial dos agentes complexantes presentes no efluente, aumentando a
disponibilidade do cromo para posterior remogao por coagulacao e precipitacao.

A eficiéncia do processo depende diretamente das condi¢cbes operacionais
empregadas, especialmente do pH do meio, que influencia tanto as reagdes de
degradacao dos complexos quanto os mecanismos de coagulagdo, precipitacao e
separacao fisica. Assim, o presente trabalho prop&e avaliar a viabilidade técnica de um
sistema de eletrocoagulacdo assistido por peroxido de hidrogénio aplicado ao
tratamento de efluentes industriais de cromagem contendo ions Cr (III).

Metodologia

As etapas do estudo realizado estdo apresentadas na Figura 2.
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Figura 2. Fluxograma da metodologia experimental do estudo
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Fonte: Elaborado pelos autores com auxilio de inteligéncia artificial (ChatGPT, 2026).
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Coleta e caracterizacao do efluente

As amostras de efluente foram coletadas em uma indUstria metallrgica
localizada na regidao de Erechim/RS, proveniente do processo de cromagem contendo
cromo trivalente (Cr3*). Foram avaliados dois tipos de efluentes: (i) o efluente
concentrado proveniente do arraste das pecas cromadas, contendo aproximadamente
200 mg.L™* de cromo, e (ii) o efluente proveniente das aguas de enxague do processo,
contendo entre 15 e 20 mg.L™* de cromo.

Antes da realizacdo dos ensaios de tratamento, as amostras foram
caracterizadas quanto ao pH e a concentracao de cromo total. O pH foi determinado
por potenciometria, utilizando um pHmetro digital previamente calibrado com
solugdes tampéao de pH 4,0, 7,0 e 10,0. A concentragao de cromo total foi determinada
por Espectrometria de Emissdo Optica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-OES),
conforme os métodos SMWW 3030 K (digestao de amostras) e SMWW 3120 B, sendo
as analises realizadas por laboratério terceirizado especializado. O método apresentou
limite de quantificagao (LQ) de 0,001 mg-L™™.

Os ensaios de eletrocoagulacdao foram realizados em reator de bancada
equipado com eletrodos metalicos imersos no efluente, conectados a uma fonte de
alimentacdo de corrente continua regulavel (DC Power Supply, modelo FA-1030, faixa
de operacao de até 30 V e 10 A). A fonte foi utilizada para fornecer a diferenca de
potencial necessaria ao processo eletroquimico, permitindo o ajuste da tensdo e da
corrente conforme as condigdes experimentais estabelecidas. Durante os ensaios, os
valores de tensdo e corrente foram monitorados continuamente pelos visores digitais
da propria fonte, garantindo a estabilidade das condi¢des operacionais.

Sistema experimental de eletrocoagulacao

Os ensaios experimentais foram conduzidos em bancada laboratorial utilizando
um reator eletroquimico com capacidade de 1 L. O sistema foi composto por seis
eletrodos metalicos planos dispostos paralelamente e de forma alternada, sendo trés
chapas de ferro utilizadas como anodos sacrificiais e trés chapas de aluminio utilizadas
como catodos (Figura 3).
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Figura 3. Sistema experimental de eletrocoagulagdo utilizado nos ensaios em bancada. (A)
Eletrodos de ferro utilizados como anodos sacrificiais; (B) Eletrodos de aluminio utilizados
como catodos; (C) Célula eletrolitica; (D) Prototipo escala laboratorial completamente
montado para a realizagdo dos ensaios

(A)
Fonte: Autores, 2026.

Procedimento experimental

Os ensaios de eletrocoagulagdo em bancada foram realizados com 1 litro de
efluente, a temperatura ambiente empregando uma corrente (I) de 9,7 amperes (A),
empregando uma fonte de corrente continua (Fonte de alimentacdo Modelo FA — 3050,
Marca: Instrutherm). Foram realizados ensaios sem e com a presenca de peroxido de
hidrogénio na concentracao de 50%. As amostras foram coletadas nos tempos de 0,
10, 20, 30 e 50 minutos para determinagao da concentracao residual de cromo, para
cada batelada. Para os ensaios com perdxido optou-se por realizar os ensaios com um
tempo pré-determinado com base nos resultados obtidos sem o peréxido.

Durante o processo eletroquimico, ocorre a dissolucdo anoddica do ferro,
promovendo a geracao /n situ de espécies coagulantes no meio reacional. Os
hidréxidos de ferro formados atuaram como agentes adsorventes e coagulantes,
favorecendo a agregacdo das particulas contaminantes e a remocao do cromo
presente no efluente. Nos catodos de aluminio ocorreu a redugdo da agua,
promovendo a formacgdo de gas hidrogénio e ions hidroxila, contribuindo para os
mecanismos de flotagdo. A adigdao de H,O, teve como objetivo auxiliar na degradagao
dos agentes complexantes presentes no efluente, melhorando a disponibilidade dos
ions Cr3* em solugao, favorecendo sua precipitacdo do na forma de Cr(OH)s e,
consequentemente sua remoc¢do. As amostras de efluente foram coletadas em uma
indUstria metalurgica localizada na regido de Erechim/RS, proveniente do processo de
cromagem contendo cromo trivalente (Cr3*). Foram avaliados dois tipos de efluentes:
(i) o efluente proveniente do arraste das pecas cromadas, contendo aproximadamente
200 mg.L™* de cromo, e (ii) o efluente proveniente das aguas de enxague do processo,
contendo entre 15 e 20 mg.L™* de cromo.

Monitoramento analitico

Ao longo dos ensaios experimentais, o pH e a concentracao de cromo total
foram determinados no inicio, em intervalos previamente estabelecidos durante o
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processo e ao final de cada experimento, permitindo acompanhar a evolucdo do
tratamento eletroquimico. Paralelamente, foram realizadas observagdes visuais quanto
a formacao de flocos, as alteracdes na coloragdo do efluente e a separacao das fases
sélido-liquido. O desempenho do sistema foi avaliado com base na eficiéncia de
remocao de cromo e na estabilidade operacional do processo de eletrocoagulacao.

Avaliacao da Aplicacao Industrial

Com base nos resultados obtidos em escala laboratorial, realizou-se uma analise
preliminar visando ao dimensionamento do sistema para aplicagdo industrial. Essa
etapa considerou os parametros operacionais que apresentaram maior eficiéncia na
remocdo de Cr3* durante os ensaios experimentais. O prototipo em escala industrial
apresenta um volume util de trabalho de 1.000 litros e uma célula eletrolitica
constituida de seis (6) eletrodos de 80 x 20 cm, trés (3) de ferro, empregados como
anodos, e trés de aluminio, correspondente ao catodo, intercalados por uma distancia
de 5 cm (Figura 4).

Figura 4. Célula eletrolitica e unidade industrial com a célula eletrolitica submersa ao
efluente

Fonte: Autores, 2026.

Avaliacao em escala piloto

A avaliaggo em escala industrial foi conduzida empregando o efluente
correspondente aos banhos de enxague, sob vazdo constante de agua,
correspondendo ao maior volume de efluente gerado na etapa de cromagem, o qual
corresponde a menor contaminagao com cromo residual.
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Resultados e discussao

Os ensaios preliminares foram conduzidos com 1 litros de efluente, a
temperatura ambiente, empregando uma corrente de 9,7A. Primeiramente foi avaliado
o efluente gerado em menor volume e com maior teor de Cromo presente, o qual
apresenta um pH de 6,0 e um teor de Cromo total de 217,7 mg.L""

A eficiéncia de remogdo de Cr do efluente em funcao do tempo submetido a

eletrocoagulagdo na auséncia de peroxido de hidrogénio (H20z) é apresentada na
Figura 5.

Figura 5. Evolucdo da eficiéncia da remocao e Cr como tempo de eletrocoagulagdo

100
90
80
28 66,48
50 41,73
40
30
20
100,00

0

66,48 67,40

Eficiéncia Remocao de Cr (%)

0 10 20 30 40 50 60
Tempo (min)
Fonte: Autores, 2026.

Observa-se um aumento da eficiéncia de remocdao e Cr com o tempo até
aproximadamente 20 minutos, com uma remogao de = 66-67% do cromo presente,
mantendo neste patamar até o final do ensaio, ou seja, 50 minutos reacionais. O
aumento do tempo de eletrdlise proporciona a geracdo de maior quantidade de
material coagulado e decantado (Figura 6) conduzindo, concomitantemente a
remocao do Cr, a uma melhora no aspecto visual do efluente tratado, com uma

expressiva remogao visual de cor e turbidez do efluente apds 50 minutos de
eletrocoagulagao (Figura 6).
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Figura 6. Efluente tratado por eletrocoagulacdo em funcdo do tempo reacional

10 minutos || 20 minutos 30 minutos 40 minutos 50 minutos

Fonte: Autores, 2026.

A melhora na eficiéncia da eletrocoagulacdo foi vinculada ao aumento da
lixiviacdo de ions Férricos (Fe3*) do anodo para o meio reacional, os quais ao
hidrolisarem a agua conduzem a geracao de hidréxido férrico (Fe(OH)3) no meio
reacional, responsaveis pela coagulacao.

Segundo Mollah et al, (2001), os hidréxidos formados apresentam importante
funcao nos sistemas de tratamento, atuando como agentes coagulantes e adsorventes,
favorecendo a agregacao das particulas contaminantes e auxiliando na remocao do
cromo presente no efluente. A formagdo desses compostos é considerada um dos
principais mecanismos responsaveis pela eficiéncia da eletrocoagulagdo em sistemas
contendo metais pesados.

A remocdao de Cr observada, de = 67%, foi considerada pouco eficiente,
considerando que o efluente tratado apresentava um pH final alcalino (pH = 9,0),
favoravel a remocao quimica de ions Cr** em meio aquoso na forma de hidréxido de
cromo, uma base que apresenta baixa solubilidade em meios aquosos com pHs entre
8 e 10 (Atkins et al, 2013; Vogel et al, 1980).

Esta baixa eficiéncia de remocao do cromo foi vinculada a composicao quimica
do banho e, consequentemente, do efluente, a qual contem agentes
quelantes/complexantes empregados com o objetivo de manter o Cr complexado para
favorecer sua deposicao eletrolitica na etapa de cromagem. Na forma complexada,
inerente a sua aplicacao industrial, devido a elevada estabilidade quimica do complexo,
a reatividade quimica dos ions Cr3* ao meio alcalino é inibida, desfavorecendo a
formacdo de hidroxido de cromo III (Cr(OH)s) insolivel e, consequentemente,
influenciando negativamente na sua remocao como um precipitado decantado, na
forma livre ou agregado aos coagulos gerados na etapa de coagulacao.
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Visando melhorar a eficiéncia do processo de tratamento avaliou-se de forma
associativa o emprego de um processo oxidativo, o qual, mediante ruptura dos
complexos de Cr, deve proporcionar a libragdo do cromo em sua forma iénica (Cr3*aq),
favorecendo sua remocao quimica mediante alcalinizacao.

Neste sentido foram conduzidos novos ensaios de eletrocoagulagdo na
presenca de diferentes volumes de peréxido a 50%. Com base nos resultados obtidos
na auséncia de peroxido (Figura 4), o tempo reacional de eletrocoagulagao foi fixado
em 30 minutos, ou seja, em um patamar de estabilidade em relagdo a remocao obtida.
Os resultados obtidos para a remocao de Cr sao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. CondicGes experimentais e eficiéncia de remogdo de cromo obtido para os ensaios
de eletrocoagulacdo conduzidos na presenca de diferentes concentra¢des de peroxido de

hidrogénio
Volume de H,0, 50% Eficiéncia de Remocao (%) pH
(mL)
0 67,40 9,2
1 68,01 9,1
5 82,18 9,0
10 99,70 9,0

A adicdo de perdxido promoveu uma melhora na eficiéncia de remogado de cromo,
a qual variou proporcionalmente a concentracao de peroxido empregada, passando
de 67,4 % sem peroxido para 99,7% com 10 mL de perdxido de hidrogénio
adicionados.

Estes resultados indicam que o peroxido, como agente oxidante, esta atuando na
degradacdao do agente complexante, a qual se intensifica pelo aumento da
concentracdo, proporcionando a liberacdo dos ions Cr3* para a solucdo, que devido ao
pH alcalino (pH = 9,0), conduz a sua precipitacdo como hidréxido de cromo III, o qual
se agrega aos coagulos, sendo arrastado para o lodo que € removido por
decantagao/filtracao.

Em relagdo ao aspecto visual, a adicdo do peroxido interferiu negativamente
quando comparado ao ensaio conduzido sem perdxido, apresentando cor e turbidez
mais visiveis, cujas intensidades variaram proporcionalmente com a concentracao de
peréxido no meio reacional (Figura 7).
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Figura 7. Aspecto visual do efluente submetido a diferentes tratamentos por
eletrocoagulacdo seguido de perdxido: sem HOz 1 mL, 5 mL e 10 mL de H,0,

Fonte: Autoes, 2026.

Esta tendéncia foi vinculada ao carater oxidante do perdxido sobre o anodo de
ferro, favorecendo sua oxidacao e, consequentemente, sua lixiviagdo para o meio
reacional, proporcionando maior intensidade de coloracdo amarelo-laranja
caracteristica deste ion em meio aquoso (Harris, et al, 2005, Atkins et a/, 2013).

Paralelamente, foram realizados ensaios com o efluente proveniente do sistema
de recirculagdo das aguas utilizadas nos trés estagios de enxague das pecas cromadas.
Esse efluente contém cromo proveniente do arraste do banho de cromagem,
apresentando concentracao média de aproximadamente 18 mg-L™.

Com este efluente apos 10 minutos de eletrocoagul¢do a remocado de Cr obtida
foi de 99,95 %, como efluente tratado apresentando um teor de Cr residual de > 0,01
mg.L™, ou seja, abaixo do exigido pela legislacdo, que é de 0,1 mg.L™! para Cr(VI) e 1,0
mg.L", para Cr total (Conama, 2011), indicando que o mesmo atende a legislacdo
vigente para este parametro.

A adicao de 1 mL de perdxido de hidrogénio 50%, proporcionou, para este
mesmo tempo reacional, uma remocao similar, de 99,97%, indicando que para baixas
concentragdes, o emprego de perdxido seria desnecessario. Visualmente, ambos
efluentes tratados apresentaram um aspecto limpido sugerindo a eficiéncia dos
tratamentos (Figura 8).
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Figura 8. Aspecto visual do efluentes contendo uma concentragao de Cr de 18,64 mg.L™",
apo6s 10 minutos de tratamento, sem e com o emprego de 1 mL perdxido no efluente
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Fonte: Autores, 2026.

As principais diferencas visuais observadas entre os tratamentos estdo
relacionadas a coloracéo do lodo e do efluente tratado. Nos ensaios realizados com
adicdo de perdxido de hidrogénio, verificou-se uma coloracdo avermelhada mais
intensa, atribuida a formacao de espécies férricas (Fe3*), favorecida pelo carater
oxidante do peroxido. Embora a adigao de peroxido tenha promovido maior eficiéncia
na remocao de cromo, o aumento da coloracao indica a permanéncia de compostos
de ferro em suspensao ou dissolvidos, o que pode comprometer o aspecto visual do
efluente tratado.

Dessa forma, a aplicacdo dessa estratégia pode requerer uma etapa
complementar de separacao sélido-liquido, como decantacao, filtragdo ou clarificagao,
para adequacdo da qualidade final do efluente antes do seu lancamento ou reuso.

Ensaios em Escala Industrial

A partir dos dados obtidos nos ensaios em bancada foi conduzido um aumento
de escala, com um reator com capacidade para tratar 1 m3 (1.000 L) de efluente,
empregando um sistema de eletrodos com dimensées de 80 x 20 cm (Figura 4). A
corrente (I) empregada foi de 9,7 A. O efluente avaliado foi o gerado pelos banhos dos
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enxagues, ou seja, o efluente com menor concentracdo de cromo. O volume de
peroxido de hidrogénio 50% empregado nos ensaios foi de 2 L. m- de efluente. Foram
realizados 5 bateladas de tratamento, utilizando diferentes tempos reacionais. As
condigbes experimentais e os resultados obtidos, incluindo a concentracao inicial e
final de Cr, o tempo de tratamento e a eficiéncia de remocao, estdo apresentados na
Tabela 2.

Tabela 2. Eficiéncia de remocao de cromo de em diferentes tratamentos

Ensaio Tempo (h) [Cr] no Efluente (mg.L™") Eficiencia (%)
Bruto Tratado
1 9,5 7,1 3,2 54,8
2 9,2 17,3 73 57,5
3 18,0 10,4 3,2 68,8
4 9,1 17,5 9,1 47,8
5 5,0 14,7 11,8 19,6

Observa-se nitidamente um efeito do tempo de tratamento na capacidade de
remocao do Cr, com a maior remocao, com 68,8%, sendo observada para o maior
tempo, com 18 h reacionais (ensaio 3) e a menor remogao, com 19,6%, para o menor
tempo, com 5 h reacionais (ensaio 5).

Independentemente da condigdo avaliada, a maxima remocgao de Cr observada
foi de 68,8%. Em relacdo a concentracao de Cr no efluente tratado, o menor teor obtido
foi de 3,2 mg.L™%, valor superior ao limite estabelecido pela legislacao para lancamento
em corpos hidricos (CONAMA, 2011), inviabilizando seu descarte direto e indicando a
necessidade de tratamentos complementares.

Esta baixa eficiéncia de remocdo observada, entre 19,6 e 68,8%, mesmo com o
efluente apresentando uma baixa concentracdo de Cr, entre 7,1 e 17,5 mg.L"" e estando
associado a elevados tempos reacionais, entre 5 e 18 horas, foi vinculada,
principalmente, ao dimensionamento da célula eletrolitica, responsavel pela geracao
do agente coagulante, em relagdo ao volume do reator (Figura 4).

A relagcdo entre a area de contato superficial dos eletrodos do prototipo
industrial (9.600 cm?) e o volume do reator (1 m3) foi de 9,6 cm2.L", ou seja, = 40 vezes
inferior a empregada na célula eletrolitica em banca, com uma relagao de 420 9,6 cm?.L-
1 (3 eletrodos com para superficial de 140 cm? para 1 L de efluente).

Outro fator que esta contribuindo € o maior espacamento entre os eletrodos (5
cm), aumentando a resisténcia elétrica da célula, atuando negativamente na geracao
dos ions Fe3*, ou seja, do agente coagulante.
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A distancia entre os eletrodos é uma variavel que influéncia na eficiéncia do
processo de eletrocoagulagdo, seu distanciamento interfere negativamente no fluxo
de elétrons entre os eletrodos e, consequentemente, na dissociagdo dos ions Fe3* do
anodo, responsaveis pela coagulacao. O efeito negativo do distanciamento entre os
eletrodos poderia ser suprimido pelo aumento da condutividade do meio, o que nao
foi realizado.

A desproporcionalidade entre a célula eletrolitica e o volume do reator
observada na unidade industrial (Figura 4), quando comparada o sistema piloto
(Figuras 3) também desfavorece a homogeneizagdo do meio reacional, bem como o
contato dos coagulos de hidréxido de ferro (III) com os contaminantes, dificultando
sua agregacao aos coagulos e, consequentemente, a remocao do cromo.

Como proposta futura, pretende-se manter a célula eletrolitica atual, sendo a
mesma acoplada em um reator tubular com dimensdes apropriadas a ela, empregando
um sistema com recirculacao em fluxo continuo, bem como a avaliacdo do aumento
da condutividade mediante a adicao de sais ou bases fortes.

Consideracoes finais

O presente estudo demonstrou que o processo de eletrocoagulacao assistido
por perdxido de hidrogénio (H>0>) apresenta viabilidade técnica e alta eficiéncia para
a remogao de cromo trivalente (Cr3*) em efluentes industriais de galvanoplastia em
escala de bancada. Os ensaios laboratoriais revelaram que a presenca de agentes
complexantes no banho galvanico inibe a precipitagdo convencional do cromo em
meio alcalino, limitando a eficiéncia da eletrocoagulagdo pura a aproximadamente
67,4%. Contudo, a insercdo associativa de 10 mL de H>O»/m? atuou eficazmente na
oxidacdo e quebra desses complexos, elevando a eficiéncia de remocao para 99,7% no
efluente concentrado apds 30 minutos de reacdo. Para o efluente proveniente das
aguas de enxague, o tratamento de bancada sem perdxido obteve 99,95% de remocao
em apenas 10 minutos, reduzindo a concentracdo residual para valores inferiores a 0,01
mg.L"" (Crvi) e 1,0 mg.L" (Crrotal), atendendo com folga as exigéncias da Resolucdo
CONAMA n° 430/2011.

Por outro lado, os ensaios realizados no protétipo de escala industrial (1.000 L)
evidenciaram as complexidades associadas ao scale-up do processo. A eficiéncia
maxima observada na planta industrial foi de 68,8% apds 18 horas de tratamento, com
uma concentragdo residual minima de 3,2 mg.L", valor que ainda excede os limites
legais de descarte. Essa reducao de desempenho foi correlacionada a limitagdes fisicas
de dimensionamento, especificamente o distanciamento excessivo entre os eletrodos
(5 cm), que prejudica o fluxo de elétrons e a dissolugdo do anodo de ferro, e a
desproporcdo geométrica entre a célula eletrolitica e o volume total do reator,
dificultando a homogeneizagdo e o contato dos coagulos com o contaminante.

Embora a tecnologia seja altamente promissora, sua consolidacao industrial
requer ajustes cinéticos e de engenharia, como a adequacao para um reator tubular de
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fluxo continuo com recirculacdo e a otimizagdo da condutividade do meio, passos
fundamentais para viabilizar esta alternativa sustentavel na gestdo de efluentes
metalurgicos.
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CAPITULO 5

PRE-TRATAMENTOS E HIDROLISE ENZIMATICA
DE RESIDUOS LIGNOCELULOSICOS DE JATOBA
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RESUMO: O aproveitamento de residuos lignoceluldsicos provenientes de frutos do
Cerrado representa uma alternativa para a obtencao de acucares fermentesciveis e a
valorizacao de subprodutos agroindustriais. Neste estudo, avaliaram-se a casca de
pequi (Caryocar brasiliense Cambess.) e a casca e a polpa de jatoba (Hymenaea
stigonocarpa Mart. ex Hayne) por meio de caracterizagdo granulométrica, condigoes
de pré-tratamentos (hidrotérmico convencional, hidrotérmico modificado, acido
sulfurico a 2% (v/v) e perdxido de hidrogénio a 4,733% (v/v)), hidrélise enzimatica com
222 uL de preparado enzimatico comercial de celulase — Celluclast® (atividade de
~700 EGU g™) e quantificagdo de agucares redutores totais (ART) pelo método do
acido 3,5-dinitrossalicilico (DNS). Os diametros médios de Sauter foram de 0,264 mm
para o jatoba e 0,455 mm para o pequi, respectivamente. Entre as condigdes avaliadas,
o pré-tratamento hidrotérmico convencional (121°C, 1 atm por 15 min), seguido da
hidrolise enzimatica foi o que proporcionou as maiores concentracdes de ART, de
25,77 g 100 g para o jatoba e 24,66 g 100 g’ para o pequi, respectivamente. A
comparacao dos resultados indica que, nas condi¢cbes estudadas, o tipo de pré-
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tratamento e a hidrélise enzimatica foram mais determinante, que a granulometria,
para a conversao das biomassas lignoceluldsicas em acucares. Os residuos avaliados
constituem fontes promissoras de acucares fermentesciveis com potencial aplicacao
em biorrefinarias e na produgao de bioetanol.

Palavras-chave: Frutos do Cerrado. Biorrefinaria. Sacarificacdo. Residuos
agroindustriais. Tratamento hidrotérmico. Celluclast®.

Introducao

A crescente demanda por fontes renovaveis de energia e produtos de base
bioldgica tem impulsionado pesquisas voltadas ao aproveitamento sustentavel de
residuos agroindustriais. Entre esses residuos, as biomassas lignoceluldsicas destacam-
se por sua elevada disponibilidade, baixo custo e potencial para a producao de
biocombustiveis, bioenergia e compostos quimicos de alto valor agregado (Chandel;
Silva, 2012; Mankar et a/, 2021; Kumar et al, 2025). A utilizacado desses materiais esta
alinhada aos principios da bioeconomia e da economia circular, promovendo a
reducao de impactos ambientais e a valorizacdo de residuos provenientes das cadeias
produtivas agricolas.

Entretanto, a estrutura complexa da biomassa lignocelulésica, composta
principalmente por celulose, hemicelulose e lignina, confere elevada recalcitrancia ao
material, dificultando o acesso das enzimas as fibras celulosicas e reduzindo a eficiéncia
da hidrolise enzimatica (Zhao; Zhang; Liu, 2012; Mankar et al, 2021). Dessa forma, a
conversao eficiente desses residuos em aclcares fermentesciveis, depende da
aplicagdo de pré-tratamentos capazes de modificar a estrutura fisica e quimica da
biomassa, aumentar sua porosidade, reduzir as barreiras impostas pela lignina e
ampliar a area superficial disponivel para a agdo enzimatica (Shukla et a/, 2023; Basera;
Chakraborty; Sharma, 2024).

Diversos métodos de pré-tratamento tém sido empregados com esse objetivo,
incluindo processos quimicos, fisicos e hidrotérmicos. Esses métodos podem promover
a solubilizagdo parcial da hemicelulose e alteracdes na lignina, favorecendo a hidrélise
enzimatica; contudo, sua eficiéncia depende das caracteristicas de cada matéria-prima
e das condi¢des operacionais (Rabelo, 2007; Soltanian et a/, 2020; Shukla et a/, 2023).

No Brasil, frutos nativos do Cerrado, como o jatoba (Hymenaea stigonocarpa
Mart. ex Hayne) e o pequi (Caryocar brasiliense Cambess.), apresentam potencial para
aplicagdes em biorrefinarias devido a geracao de residuos durante seu processamento.
A casca de pequi e a casca e a polpa de jatoba contém constituintes lignoceluldsicos e
podem ser empregadas como matérias-primas para a obtencdo de agUcares
fermentesciveis e, posteriormente, de biocombustiveis e outros bioprodutos (Silva et
al, 2018; Broda; Yelle; Serwanska, 2022).
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Outro aspecto relevante para o aproveitamento dessas biomassas € a
granulometria. Nao existe uma faixa granulométrica universalmente ideal, pois a
condicao mais adequada depende da composicao e da rigidez da biomassa, do tipo
de reator e do pré-tratamento empregado. Em geral, a reducdao do tamanho das
particulas aumenta a area superficial e pode favorecer a transferéncia de massa;
entretanto, moagem excessiva pode elevar o consumo de energia e provocar
compactagao do material (Mankar et a/, 2021; Basera; Chakraborty; Sharma, 2024).
Assim, a caracterizagdo granulométrica deve ser interpretada em conjunto com os
resultados de cada processo.

Apesar do potencial dos residuos de frutos do Cerrado, ainda sao escassos 0s
estudos que avaliam comparativamente a resposta da casca de pequi e da biomassa
de jatoba a diferentes pré-tratamentos visando a conversdao em acgucares redutores.
Além disso, a influéncia das caracteristicas fisicas, como a granulometria, sobre a
eficiéncia da hidrélise enzimatica ainda necessita ser melhor compreendida para essas
matérias-primas. Dessa forma, a avaliacdo desses residuos pode contribuir para
ampliar o uso de biomassas regionais em processos de biorrefinaria.

Diante desse contexto, este estudo teve como objetivo avaliar o potencial da
casca de pequi e da casca e da polpa de jatoba como fontes de biomassa
lignoceluldsica para a obtencdo de aglcares fermentesciveis. Para isso, realizou-se a
caracterizacao granulométrica das matérias-primas, seguida da aplicacao dos pré-
tratamentos hidrotérmico convencional, hidrotérmico modificado, acido sulfurico a 2%
(v/v) e perdéxido de hidrogénio a 4,733% (v/v), seguido da hidrdlise enzimatica
(Celluclast® 1.5 L) e da quantificacao dos ART, com o objetivo de identificar a condigao
mais eficiente nas condicdes experimentais avaliadas.

Material e métodos
Coleta e preparo das matérias-primas

As amostras de casca de pequi e de casca e polpa de jatoba, com umidade
aproximada de 10%, foram fornecidas ja desidratadas e desintegradas pelo Centro de
Desenvolvimento Agroecolégico do Cerrado, Goiania, GO. A caracterizacao
granulométrica foi realizada em peneiras (Série 7yler) de 12 a 270 mesh para o jatoba
e de 12 a 170 mesh para o pequi, conforme as faixas efetivamente apresentadas nas
Tabelas 1 e 2. Para os pré-tratamentos, utilizou-se uma porcao representativa da
amostra integral, sem selecdo de uma faixa granulométrica especifica. O diametro
médio de Sauter (Dps) foi calculado de acordo com McCabe, Smith e Harriott (2005),
conforme a Equagao 1.

1
dps = —
2(7) (™)

Onde: x/ é a fracdo massica retida em cada classe e di é o diametro médio da classe,
calculado pela média entre as aberturas superior (D+) e inferior (D-) das peneiras.
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Pré-tratamentos
Acido sulfiirico

O pré-tratamento com acido sulfurico seguiu a metodologia descrita por De
Carli (2011), com adaptagdes. Inicialmente, 10 g de amostra foram adicionados a
100 mL de solugao de acido sulfurico (H,SO,) a 2% (v/v) e submetidos ao aquecimento
em autoclave (Phoenix Luferco, modelo AV-100), a 121 °C e 1 atm, por 15 min. Apds o
resfriamento a 22 °C, a suspensdo foi centrifugada em centrifuga (Centrifuge MPW-
351R, MPW® Med. Instruments, Pol6nia), a 9.000 rpm, por 10 min. O sobrenadante foi
descartado, e o precipitado foi lavado por agua destilada (H,0), e centrifugado por 3
vezes, 9.000 rpm por 10 min. O solido foi ressuspenso em 100 mL de tampao citrato
de sédio 50 mmol L™ (pH 4,8), e o pH foi ajustado para 4,6 com solucao de hidréxido
de sddio (NaOH) 2 mol L™t antes da hidrolise enzimatica.

Peroxido de hidrogénio

O pré-tratamento com peréxido de hidrogénio seguiu a metodologia de Rabelo
(2007), com modificagdes. Inicialmente, 10 g de amostra foram adicionados a 100 mL
de solu¢do de peroxido de hidrogénio (H,0,) a 4,733% (v/v) e mantidos sob agitacdo
de 150 rpm, por 1 h. Em seguida, a suspensdo foi centrifugada em centrifuga
(Centrifuge MPW-351R, MPW® Med. Instruments, Poldnia), a 9.000 rpm, por 10 min.
O sobrenadante foi descartado e o precipitado foi lavado por 35 mL de agua destilada
e centrifugado por 3 vezes. O sélido foi ressuspenso em 100 mL de tampao citrato de
sodio 50 mmol L™t (pH 4,8), e o pH foi ajustado para 4,6 com NaOH 2 mol L™t antes da
hidrélise enzimatica.

Hidrotérmico

O pré-tratamento hidrotérmico convencional foi realizado seguindo
metodologia de Silva et al. (2018), com modificagdes. Inicialmente, 10 g de amostra
foram adicionados a 100 mL de tampao citrato de s6dio 50 mmol L™ (pH 4,8) e
submetidos ao aquecimento em autoclave (Phoenix Luferco, modelo AV-100), a 121 °C
e 1 atm, por 15 min. Apds o resfriamento a 22 °C, o pH foi ajustado para 4,6 com NaOH
2 mol L™, e a suspensao foi encaminhada diretamente a hidrélise enzimatica, sem
separacao da fase liquida.

Na condig¢ao hidrotérmica modificada, foram mantidas as mesmas condi¢des de
aquecimento. Apds o resfriamento, a suspensao foi centrifugada em centrifuga
(Centrifuge MPW-351R, MPW® Med. Instruments, Poldnia), a 9.000 rpm, por 10 min;
o sobrenadante foi descartado, e o precipitado sélido foi ressuspenso em 100 mL de
tampaéo citrato de sédio novo, 50 mmol L™ (pH 4,8). O pH foi ajustado para 4,6 com
NaOH 2 mol L™ antes da hidrélise enzimatica.
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Hidroélise enzimatica

A hidrolise enzimatica seguiu metodologia descrita por Silva et a/. (2018), com
adaptacdes. A biomassa pré-tratada e ressuspensa em 100 mL de tampé&o citrato de
sédio 50 mmol L™ (pH 4,6), foram adicionados 222 uL da preparacdao comercial de
celulase - Celluclast® 1.5 L (Sigma-Aldrich), produzida por 7richoderma reesei, com
atividade enzimatica especifica de aproximadamente 700 EGU g™ (EGU - Unidade de
endoglucanase). A suspensao foi incubada em agitador orbital (MA420, Marconi
Equipamentos para Laboratorios Ltda., Piracicaba, SP, Brasil), a 150 rpm e 45 °C, por
24 h. Posteriormente, foram realizadas duas centrifugagdes sucessivas, a 9.000 rpm por
10 min, para remover solidos suspensos residuais; o sobrenadante foi filtrado e
utilizado na quantificagdo dos acUcares redutores totais (ART).

Determinacoes analiticas
Acucares redutores totais

A concentragdo de acgucares redutores totais (ART) foi determinada pelo método
do acido 3,5-dinitrossalicilico (DNS), conforme Miller (1959), com adaptacdes. A curva
de calibragdo foi preparada com solucdes de sacarose de 0,1 a 1,0 g L%, submetidas a
hidrélise acida (HCl, 2 mol L™2), antes da reacao com DNS.

Imediatamente antes da analise, aliquotas dos hidrolisados ja separadas da
biomassa foram centrifugadas duas vezes, a 9.000 rpm por 5 min, para remover
particulas remanescentes e reduzir interferéncias dpticas na leitura.

Para a hidrdlise acida, 0,5 mL do sobrenadante centrifugado foram transferidos
para baldo volumétrico de 100 mL, ao qual se adicionaram 9,5 mL de dgua destilada e
10 mL de acido cloridrico (HCI) 2 mol L™*. A mistura foi mantida em banho-maria por
10 min, a temperatura de ebulicdo. Apds o resfriamento a 22 + 2 °C, adicionaram-se
10 mL de NaOH 2 mol L™t e completou-se o volume com agua destilada. Essa etapa
encerrou a hidrdlise acida.

Para a reacao colorimétrica, 1 mL da solucdo hidrolisada foi misturado a 1 mL
de reagente DNS foram adicionados em tubo de ensaio. O branco foi preparado
substituindo-se a amostra por agua destilada. Os tubos foram mantidos em banho-
maria por 8 min, a temperatura de ebulicdo, e imediatamente resfriados em banho de
gelo por 8 min. Em seguida, adicionaram-se 16 mL de solucdo de tartarato de sédio e
potassio, e a absorbancia foi medida a 540 nm em espectrofotometro UV-Visivel (UV-
1600 Spectrophotometer, Pro-Analise, Porto Alegre, RS, Brasil).

Tratamento estatistico

Os resultados, obtidos em triplicata (n = 3), foram submetidos a analise de
variancia (ANOVA). As médias foram comparadas pelo teste de Tukey nas comparagdes
multiplas e pelo teste t de Student nas comparagdes entre duas médias, adotando-se
nivel de significancia de 5% (p < 0,05), com auxilio do software SASM.
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Resultados e discussao
Distribuicao granulométrica das matérias-primas

As Tabelas 1 e 2 e a Figura 1 apresentam a distribuicdo granulométrica da casca
e da polpa de jatoba e da casca de pequi. A caracterizagdo permite comparar o
tamanho das particulas obtidas no material recebido e sua area superficial potencial;
entretanto, como os pré-tratamentos foram aplicados a amostra integral e nado a
fragdes isoladas, os dados granulométricos nao permitem atribuir, de forma
independente, diferengas na hidrolise ao tamanho das particulas.

O diametro médio de Sauter (Dps) representa o diametro de uma particula com
a mesma relagdo entre volume e area superficial do conjunto particulado (Mccabe;
Smith; Harriott, 2005). O Dps foi de 0,264 mm para o jatoba (Tabela 1) e 0,455 mm para
o pequi (Tabela 2), respectivamente.

Para a biomassa de jatoba, 72,3% da massa total ficou concentrada nas faixas
de 42-60 e 60-65 mesh. O menor Dps do jatoba em relacdo ao pequi, confirma a
presenca predominante de particulas mais finas no material de jatoba. Essa
caracteristica pode favorecer o contato com reagentes e enzimas, mas nao deve ser
interpretada como determinante isolada da conversao dos ART.

Tabela 1. Distribuicdo granulométrica, fracdes massicas e parametros utilizados no calculo
do diametro médio de Sauter da casca e polpa de jatoba

Faixa | Massa di : : xi/di
(mesh) :;;:lda D+ (mm) | D- (mm) (mm) xi (%) Xi (%) (mm™?)
12-16 0,162 1,680 1,190 1,435 0,336 99,664 0,002
16-20 0,136 1,190 0,841 1,015 0,282 99,381 0,003
20-32 0,810 0,841 0,557 0,699 1,682 97,700 0,024
32-35 0,622 0,557 0,500 0,528 1,291 96,408 0,024
35-42 1,729 0,500 0,394 0,447 3,590 92,818 0,080
42-60 18,240 0,394 0,250 0,322 37,871 54,948 1,176
60-65 16,579 10,250 0,230 0,240 34,422 20,526 1,434
65-80 9,529 0,230 0,177 0,204 19,784 0,741 0,972
80-100 0,091 0,177 0,149 0,163 0,189 0,552 0,012
100-115 10,053 0,149 0,131 0,140 0,110 0,442 0,008
115-170 /0,088 0,131 0,088 0,110 0,183 0,260 0,017
170-200 10,063 0,088 0,074 0,081 0,131 0,129 0,016
200-270 0,062 0,074 0,053 0,064 0,129 -0,000 0,020

Nota: D+ e D- correspondem as aberturas das peneiras que delimitam a classe; di é o diametro médio
da classe; xi é a fragdo massica retida; Xi é a fragdo acumulada passante, Diametro médio de Sauter do
jatoba: Dps = 0,264 mm.

74



Tabela 2. Distribuicdo granulométrica, fracbes massicas e parametros utilizados no calculo
do diametro médio de Sauter da casca de pequi

::;i::h) rl\tl-:'isdsaa I?;m) I()|1-1m) ?rinm) xi (%) ;(Iassante )((rirlltriri‘l)
(9) (%)
12-16 0,234 1,680 1,190 1,435 0,621 99,379 0,004
16-20 0,742 1,190 0,841 1,015 1,968 97,411 0,019
20-32 7,720 0,841 0,557 0,699 20,481 76,930 0,293
32-35 10,466  |0,557 0,500 0,528 27,766 49,164 0,525
35-42 11,016 10,500 0,394 0,447 29,225 19,940 0,654
42-60 5,893 0,394 0,250 0,322 15,634 4,306 0,486
60-65 0,976 0,250 0,230 0,240 2,589 1,716 0,108
65-80 0,142 0,230 0,177 0,204 0,377 1,340 0,019
80-100 0,270 0,177 0,149 0,163 0,716 0,623 0,044
100-115 (0,206 0,149 0,131 0,140 0,547 0,077 0,039
115-170 (0,029 0,131 0,088 0,110 0,077 0,000 0,007

Nota: D+ e D- correspondem as aberturas das peneiras que delimitam a classe; di é o diametro médio
da classe; xi € a fracdo massica retida; Xi é a fragdo acumulada passante, Diametro médio de Sauter do
pequi: Dps = 0,455 mm.

A biomassa de pequi apresentou 77,5% da massa nas faixas de 20-32, 32-35 e
35-42 mesh, com Dps de 0,455 mm (Tabela 2) superior ao do jatoba. Esse resultado
indica predominancia de particulas maiores, possivelmente associada a maior
resisténcia mecanica da casca durante a desintegragdo. A diferenca fisica entre as
biomassas pode influenciar a transferéncia de massa, mas seu efeito ndo foi avaliado
separadamente do efeito dos pré-tratamentos.

A Figura 1 apresenta os histogramas de frequéncia da fragcdo retida (%) e as
curvas de fragdo acumulada (%) em fungdo do diametro médio — di (mm). O jatoba
apresentou maximo de reten¢do nas classes de menor diametro, enquanto o pequi
apresentou maior frequéncia nas classes intermediarias de 20—42 mesh.

As curvas acumuladas confirmam a distribuicdo mais fina do jatoba e mais
grossa do pequi, sendo que aproximadamente 50% das particulas apresentam
diametro meédio de 0,32 mm para o jatoba e 0,53 mm para o pequi, respectivamente.
Essa diferenca deve ser considerada nas etapas de mistura, transferéncia de massa,
pré-tratamento e na hidrélise enzimatica.
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Figura 1. Histogramas de frequéncia com a distribuicdo granulométrica das matérias-primas:
(a) fracdo retida do jatoba; (b) fracdo acumulada passante do jatoba; (c) fragdo retida do
pequi; e (d) fragdo acumulada passante do pequi, respectivamente (di: diametro
médio da classe granulométrica)
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Fonte: Autores, 2026.

Assim, nas condi¢des estudadas, o tipo de pré-tratamento mostrou-se mais
determinante para a conversdo de aclcares do que a granulometria global da
biomassa. Para quantificar a contribuicdo da granulometria, recomenda-se um
experimento fatorial com faixas de tamanho controladas, mantendo constantes a carga
de sélidos, o pré-tratamento e a carga enzimatica.

Caracteristicas dos extratos apds os pré-tratamentos e a hidrolise
enzimatica

ApOs a caracterizagdo granulométrica, as biomassas de jatoba e pequi foram
submetidas aos quatro pré-tratamentos, seguidos de hidrélise enzimatica. A resposta
de cada condicao foi avaliada pela concentracao de ART expressa em gramas por 100
g de biomassa, conforme apresentado na Tabela 3.
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Tabela 3. Concentragdo de agUcares redutores totais (g/100 g de biomassa) apos hidrélise
enzimatica das amostras submetidas aos quatro pré-tratamentos

Acucares redutores totais (g/100 g de biomassa)
Matéria- ; Zef
. Hidrotérmico Hidrotérmico |Acido sulfurico Pferoxufo- Ee
e convencional modificado 2% (v/v) el e
° 4,733% (v/v)
Jatoba 25,77** + 0,73 10,192 + 0,82 6,20 + 0,64 7,61 + 0,56
Pequi 24,66 + 0,94 |16,06°4 £ 0,67 7,59 + 0,33 9,834 + 0,51

* Valores expressos como média + desvio padrao (n = 3). Letras minusculas iguais na mesma linha
indicam auséncia de diferenca significativa entre os tratamentos; letras maiusculas iguais na mesma
coluna indicam auséncia de diferenca significativa entre as biomassas (p > 0,05; teste de Tukey ou
teste t de Student).

Houve efeito significativo do tipo de pré-tratamento sobre a concentracdo de
ART (p < 0,05). O hidrotérmico convencional apresentou os maiores valores para as
duas biomassas e foi estatisticamente (p<0,05) superior as demais condicOes. Esse
resultado evidencia que a forma de desestruturacdo da matriz lignocelulésica teve
influéncia mais clara que a diferenca granulométrica global entre as matérias-primas.

O desempenho do tratamento hidrotérmico pode estar relacionado a
solubilizacéo parcial da hemicelulose e ao rompimento de intera¢des entre lignina e
carboidratos, aumentando a acessibilidade da celulose a acdo enzimatica. Por nao
empregar acido ou peroxido durante o aquecimento, essa rota pode reduzir o
consumo de reagentes, as etapas de neutralizacdo e a geragao de efluentes quimicos.
Entretanto, uma possivel vantagem econdmica ndo pode ser afirmada apenas com
estes dados, pois o consumo energético da autoclave e os custos de escala devem ser
avaliados em estudo técnico-econémico (Soltanian et a/, 2020; Basera; Chakraborty;
Sharma, 2024).

O hidrotérmico modificado apresentou desempenho intermediario e, para
ambas as biomassas, permaneceu abaixo do hidrotérmico convencional. A remocao do
sobrenadante e a ressuspensao do sélido em tampao novo podem ter retirado
acgucares solubilizados durante o aquecimento, contribuindo para os menores valores
medidos ao final do processo.

As condicbes com acido sulfdrico e perdxido de hidrogénio apresentaram as
menores concentracdes de ART. Em tratamentos quimicos, combinagdes inadequadas
de concentragdo, temperatura e tempo podem promover degradagdo de agucares e
formagdo de compostos inibidores, como furfural e hidroximetilfurfural (Mankar et al,
2021; Basera; Chakraborty; Sharma, 2024). Como ndo foram avaliadas outras
concentragdes ou tempos de tratamento, as conclusdes devem ser restritas as
condi¢des experimentais utilizadas.
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Na comparagdo entre as matérias-primas, o pequi apresentou maiores
concentracdes de ART nas condicdes hidrotérmica modificada, com acido sulfarico e
com peroxido de hidrogénio, enquanto o jatoba apresentou valor ligeiramente
superior apenas no hidrotérmico convencional. Essas diferencas podem decorrer da
composicao e da organizagao estrutural especificas de cada biomassa, especialmente
das proporc¢des e interacdes entre celulose, hemicelulose e lignina (Mankar et a/, 2021;
Broda; Yelle; Serwanska, 2022).

Considerando a concentracdo de ART, a auséncia de reagentes quimicos
agressivos e a simplicidade do meio, o hidrotérmico convencional é a condicdo mais
indicada para estudos de ampliacao de escala. Ainda assim, a recomendacao industrial
definitiva requer balancos de massa e energia, avaliacao da recuperacéo de calor,
consumo de agua, formacao de inibidores e analise econémica.

Além da quantificacdo de ART, foi realizada apenas uma avaliagdo visual dos
extratos registrados na Figura 2. Ndo foram efetuadas analises instrumentais de cor ou
turbidez; por isso, as imagens nao foram utilizadas para inferir composi¢cao quimica,
grau de solubilizagdo ou eficiéncia do pré-tratamento.

As diferencas de coloracao observadas nas amostras sao apresentadas apenas
como documentacao do aspecto visual. No entanto, como nao foram realizadas
leituras de absorbancia, cor, turbidez ou composicdao dos extratos, ndo é possivel
associar de forma conclusiva a maior ou menor intensidade visual a solubilizacao de
lignina, hemicelulose ou compostos fendlicos. A coincidéncia entre a coloracdo mais
escura de alguns extratos e os maiores valores de ART deve ser tratada apenas como
observacdo, e ndo como relacao causal. A conclusao sobre a eficiéncia dos tratamentos
foi baseada exclusivamente nos resultados quantitativos da Tabela 3 e na analise
estatistica.
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Figura 2. Aspecto visual dos extratos de pequi e jatoba e apds os pré-tratamentos: (a) acido
sulfdrico a 2% (v/v); (b) peréxido de hidrogénio a 4,733% (v/v); e (c) hidrotérmico
convencional, respectivamente

(c)
Fonte: Autores, 2026.

A relacdo com o peneiramento também deve ser interpretada com cautela:
embora o jatoba tenha apresentado particulas mais finas, ele superou o pequi apenas
no hidrotérmico convencional. Esse comportamento reforca que o tipo de pré-
tratamento foi o fator mais determinante entre os avaliados, enquanto a contribuicao
especifica da granulometria permanece a ser investigada em ensaios controlados.

Conclusao

A analise granulométrica evidenciou diferencas fisicas entre as biomassas, com
diametro médio de Sauter de 0,264 mm para o jatoba e 0,455 mm para o pequi, que
podem influenciar os processos de conversao da biomassa em ART. Entre as condigdes
avaliadas, o pré-tratamento hidrotérmico convencional apresentou as maiores
concentra¢des de ART para as duas biomassas, indicando que o tipo de pré-tratamento
foi o fator mais determinante nas condi¢des estudadas.

Conclui-se que a casca de pequi e a casca e a polpa de jatoba sdo fontes
promissoras para a obtencdo de agucares fermentesciveis com potencial aplicagdo na
producado de bioetanol. Para continuidade do estudo, recomenda-se priorizar o pré-
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tratamento hidrotérmico convencional, avaliar faixas granulométricas controladas e
complementar o estudo com caracterizacdo das biomassas, quantificagdo de
inibidores, fermentagdo dos hidrolisados, destilagdo do fermentado e analise técnico-
econdmica em escala ampliada.
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CAPITULO 6
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RESUMO: O crescimento de atividades industriais produz aumento de polui¢ao por
espécies denominadas recalcitrantes, e exige utilizacdo de métodos de tratamentos
mais sofisticados, com destaque a fotocatalise heterogénea, um tipo de processo
oxidativo avangado. Sintetizou-se trés variedades de hidroxido duplo lamelar (HDL)
hidrofobico com e sem magnetita por co-precipitagdo e tratamentos superficiais. Os
novos materiais foram submetidos a testes de adsorcao, e fotocatalise em reator de
vidro com lampada de mercurio para testes sob luz UV. Empregou-se os corantes azul
de metileno, amarelo tartrazina e vermelho 40 para os testes, e espectrofotometria UV-
Vis para analise de resultados. Todas as argilas anidnicas exibiram alta eficiéncia na
remocao do corante cationico azul de metileno (>98%). Em contrapartida, os corantes
anionicos demonstraram menor afinidade com os HDLs, de modo que a hidrotalcita
convencional apresenta o melhor desempenho, com até 87% de remocao. A presenca
de irradiacao ultravioleta potencializou significativamente a descoloracao em todos os
cenarios experimentais. A adi¢ao de H,O, auxiliou na degradagao, particularmente na
presenca de magnetita. Conclui-se que, apesar das limitagdes adsortivas causadas pela
magnetita frente a compostos anidnicos, a atuacao fotocatalitica e facilidade de
separacao magnética consolidam os materiais desenvolvidos como uma rota
tecnoldgica promissora para tratamento avancado de efluentes industriais.

Palavras-chave: HDL. Fotocatalise Heterogénea. Espectrofotometria.
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Introducao

Entre matérias jornalisticas e artigos cientificos, ndo é incomum se deparar com
topicos concernentes a preservacdo do meio ambiente. E frequente mencéo da palavra
“poluicao”, uma definicdo ampla para qualquer tipo de degradacao ou deterioragao da
natureza provocada pelo ser humano (Dicio, 2026). Um dos tipos mais comuns desta
é a poluigdo por agentes organicos, derivados de diversos tipos de servicos e industrias
(Santos et al, 2026).

Dessa forma, cria-se uma variedade de normas e exigéncias quanto ao descarte
apropriado de efluentes para evitar a possivel contaminacdo de mananciais de suma
importancia para abastecimento de cidades e comunidades, ocasionando uma
necessidade de meios de tratamento. Para certos tipos de espécies quimicas
denominadas refratarias, recalcitrantes ou POPs (poluentes organicos persistentes),
incluindo certos insumos agricolas, farmacos e corantes, os classicos tratamentos
fisico-quimicos (coagulacao/decantacao) e bioldgicos (lodo ativado) tém eficiéncia
limitada, ja que essas moléculas ndo se agregam facilmente em aglomerados, nem sédo
facilmente biodegradaveis (Dantas et al/, 2024). Apesar legislacdo ambiental ser,
frequentemente, pouco especifica quanto aos padrbes concernentes ao descarte de
diversos desses compostos (CONAMA, 2011), ndo € incomum que as industrias, cientes
dos riscos representados por esses agentes quimicos, tomem iniciativas para evitar sua
dispersao (Brown, 2025 e Gilbert, 2007).

Nesse contexto, os POAs (processos oxidativos avangados) sao tecnologias de
tratamento que ocasionam a degradacao de compostos organicos até sua completa
mineralizacado, gerando agua, diéxido de carbono e sais minerais. Esse processo ocorre
através da geracao de radicais hidroxila (-OH), conhecidos por seu forte poder oxidante
e que, se gerados em quantidade suficiente, constituem um método de tratamento
mais sustentavel. Tal caracteristica decorre da auséncia de adicdo de elementos que
necessitem de retirada posterior, aliada a sua eficacia para qualquer tipo de poluente
organico, dada a baixa seletividade das reacdes decorrente da alta reatividade dos
radicais. Os POAs se classificam em dois conjuntos: homogéneos, como reacdes de
Fenton, processos envolvendo H>0>/UV, sistemas com Ozonio (O3) e Foto-Fenton; e
heterogéneos, envolvendo sistemas com mais de uma fase, onde se encontram o
Fenton heterogéneo e a fotocatalise heterogénea (Fox e Dulay, 1993 e Ameta e Ameta,
2018).

Considerando a fotocatalise heterogénea, € comum o uso de semicondutores
que excitam seus elétrons da banda de valéncia para a de conduc¢do ao receberem
irradiagdo de um féton com a energia adequada (Callister Jr., 2020). Esses elétrons
podem, entdo, participar de reacbes de oxido-reducdo para degradar compostos
organicos, seja na oxidagao de moléculas através de radicais, ou de reducao de certas
espécies reativas através das lacunas deixadas na banda de valéncia. No entanto,
semicondutores comumente utilizados para fotocatalise nao apresentam boa
eficiéncia quando empregados de forma isolada, dada a sua baixa area superficial,
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dificuldade de recuperagao e, ainda, recombinacao muito rapida de elétrons e lacunas
(Denti, 2023).

Dentro desse tema, os hidroxidos duplos lamelares (HDLs ou, no inglés, LDHs),
também chamados de argilas anionicas ou hidrotalcitas, tém sido objeto de estudo
para o tratamento de efluentes (Pasquali et a/, 2024). Uma ampla gama de
combinagdes entre cations metalicos bi e trivalentes sdo compativeis com a sintese
desse material, sendo Mg.> e Al*3 os mais comumente utilizados por sua facilidade de
obtencdo, além de resultarem em um material satisfatério (Miotto, 2013). Esses
materiais possuem capacidade de troca i6nica, possibilitando que eles extraiam ions
indesejados de um meio. Também dispdem de uma area superficial relativamente
grande, tornando-os propicios para adsorver poluentes e atuar como suportes para
semicondutores fotossensiveis.

Existem algumas variedades de HDL que apresentam, intrinsecamente, a
propriedade fotocatalitica (Denti, 2023). Segundo Xia et al. (2014) e Yang et a/. (2016),
por possuirem de dois a trés metais em sua composicao, as hidrotalcitas proporcionam
instabilidade nos estados de energia entre as bandas de valéncia e de conducao. Estes,
mediante a incidéncia de fotons de luz, podem impulsionar a geracdo e transmissao
de elétrons da banda de valéncia para a banda de conducdo, proporcionando
propriedades fotocataliticas no HDL, seja ele magnético ou nao.

Podem ser incorporados diversos aditivos as argilas anidnicas para potencializar
sua funcionalidade, a exemplo da magnetita que, além de facilitar a recuperacao do
material, € capaz de prover ions de ferro, podendo catalisar processos de Fenton e
Foto-Fenton (Ameta et a/, 2018) em paralelo a fotocatalise. A propriedade hidrofdbica,
por outro lado, promove uma afinidade maior com moléculas organicas, incluindo
poluentes, tornando a sua remocao mais eficiente (Miotto, 2013 e Ruan et a/, 2013).

Sendo assim, o presente trabalho objetiva realizar a sintese de hidrotalcitas
hidrofobicas, com e sem a adicdo de magnetita, para avaliar as propriedades adsortivas
e fotocataliticas dessas variedades do material frente a alguns corantes comumente
presentes em efluentes industriais, contribuindo para a compreensao das relagdes
estrutura-propriedade em LDHs funcionalizados e obtendo informagdes sobre sua
aplicacdo no tratamento de aguas residuais. Estipula-se que a incorporacao de
magnetita aumente a eficiéncia fotocatalitica do processo, gerando mais espécies
oxidantes para a degradacao dos corantes utilizados como efluente sintético.

Metodologia
Sintese do HDL Hidrofébica Mg/Al (HDL-SDS)

O HDL hidrofobico ndo magnético foi sintetizado através do método de co-
precipitacao a pH variavel seguindo o procedimento descrito por Denti (2023) com
modificacdes. Duas solu¢des foram preparadas:

84



e A: 25,639 de nitrato de magnésio hexahidratado (Mg(NO3).-6H.0) e 12,5g de
nitrato de aluminio nonahidratado (AI(NO3)3-9H.0) em 71,34g de agua
deionizada;

e B: 8g de hidroxido de sédio (NaOH) e 8,65g de dodecil sulfato de sédio
(NaCi2H25S04) em 115g de agua deionizada.

A solugéo A foi gotejada sobre a solugao B sob agitacdo magnética, a uma vazado
aproximada de 5 mL/min, obtendo-se um precipitado branco. O solido foi filtrado a
vacuo e lavado com agua deionizada até que o filtrado atingisse pH 7 e,
posteriormente, seco em forno tipo estufa a 105°C overnight.

HDL magnético via co-precipitacdo com Fe30s pré-sintetizada (HDL-
SDSM#1)

Para a primeira variedade magnética do HDL, doravante denominada HDL-
SDSM#1, foi utilizada a metodologia adaptada de Miotto (2013). O primeiro passo foi
a sintese da magnetita (Fe3O4) a partir de uma rota solvotérmica. Dissolveram-se 2,7 g
de cloreto férrico hexahidratado (FeClz:6H20) em 50 mL de etilenoglicol. Apds
aquecimento da solucdo a 40°C em banho maria por 10 minutos sob agitacdo
magnética, acrescentaram-se outros 50 mL de etilenoglicol, bem como 6,12 g de
acetato de sddio trihidratado (CH3COONa-3H;0). A solucao resultante foi distribuida
em 2 autoclaves de inox revestidas de teflon com capacidade util de 50 mL, as quais
permaneceram em forno tipo mufla por 6h na temperatura de 250 °C. Apds
centrifugacao em tubos Falcon de 50 mL, a magnetita sintetizada foi transferida para
cadinhos de porcelana e seca em forno tipo estufa a 80°C overnight Da massa
resultante, 0,377 g foram adicionadas a solucao B, anteriormente descrita para sintese
do HDL-SDS.

HDL magnético via precipitacao superficial de Fe304 (HDL-SDSM#2)

A segunda variedade magnética, doravante referida por HDL-SDSM#2, parte do
HDL-SDSM#1, submetido a uma segunda etapa de tratamento superficial. A
metodologia é adaptada de Conceicao et a/(2007), consistindo na preparagao de uma
suspensao de 0,5 g de hidrotalcita em uma solug¢ao de 400 mL contendo 0,5 g de
cloreto férrico hexahidratado e 1,2 g de sulfato ferroso heptahidratado (FeSO4-7H20),
aquecida a 70 °C e sob agitagdo mecanica. Para esse meio, foram gradualmente
gotejados 30 mL de uma solucao de NaOH 5 M, conduzindo a precipitagdo da
magnetita na superficie do HDL. O material foi lavado até pH neutro e seco em forno
tipo estufa a 70 °C por 18 h.

Para maior clareza na ordem de sintese e ponto de partida dos materiais, os
processos foram resumidos na Figura 1.
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Figura 1. Fluxograma Descritivo da Sintese dos HDLs

Magnetita sintetizada por
rota solvotermica

| -

HDL-SDSM#1

Recob nmento]

co-precipitacao

Y
{ »{ HDL-SDS ) ( HDL-SDSM#2 )
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Ponto de Carga Zero dos HDLs

Para encontrar o pH onde as cargas da superficie das hidrotalcitas sdo neutras,
adaptou-se uma metodologia de Macruz et al (2022). Dez tubos Falcon de 50 mL
foram carregados com 20 mL de uma solucdo de NaCl 0,1M. Com o auxilio de solugdes
de HCl e NaOH 0,1M, cada tubo foi corrigido para uma faixa de pH, variando de 2 a
12, sendo adicionados 20 mg de HDL particulado ao meio.

Os tubos foram transferidos para um agitador orbital a 20°C e 120 rpm por 24h.
Exaurido este tempo, o conteddo de cada tubo foi filtrado individualmente, tendo seu
pH final medido com o auxilio de um pHmetro.

Densidade Aparente

A densidade aparente foi determinada pesando-se um determinado volume dos
materiais sintetizados empregando uma proveta de 5 mL. A densidade aparente foi
calculada dividindo a massa, em g, pelo volume ocupado, em mL.

Caracterizacao por DRX e FTIR-ATR

Visando confirmar a formagdo do material de interesse, utilizaram-se 2 métodos
analiticos. O HDL-SDS foi caracterizado pelo método de difracao de raios X (DRX)
(Rigaku, Miniflex II) para verificar a orientacao preferencial da estrutura cristalina do
material. Aproximadamente 20 mg de particulas foram colocadas em placas de vidro
e inseridas no difratdmetro. As analises foram realizadas com radiagao de raios X CuKa
(A\=1,58 A) com um gerador de tensdo de 30 kV na variacdo de angulo (26) de 2° a 70°
a uma taxa de varredura de 2°/min.

Semelhantemente, realizaram-se analises de Espectroscopia no Infravermelho
Transformada de Fourier (FTIR) pelo método de Reflectancia Total Atenuada (ATR),
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com o objetivo de verificar a incorporacdo do anion dodecil sulfato de sédio e da
magnetita na estrutura do material. Para tal, o aparelho (Agilent, Cary 630),
inicialmente, registrou um diagrama vazio, posteriormente subtraindo-o dos
diagramas individuais dos 3 HDLs sintetizados. Espalhou-se o material particulado
sobre o cristal, utilizando-se quantidade suficiente para cobrir sua superficie. A haste
de pressao foi entdo, engajada sobre o sistema, realizando-se a leitura numa faixa de
650-4000 cm™".

Experimentos de Adsorcao e Fotocatalise

Os ensaios adsortivos foram conduzidos em frascos tipo Erlenmeyer de 125 mL,
com 0,125g de adsorvente e 50 mL de solu¢ao dos corantes azul de metileno (50 ppm,
pH 8), catidnico, e amarelo tartrazina (250 ppm, pH 4) e vermelho 40 (250 ppm, pH 4),
azo-anidnicos. As concentragdes iniciais foram ajustadas para satisfazer os métodos de
analise de remocao, e o pH de cada espécie quimica foi ajustado com solu¢des de HCI
ou NaOH 0,1M, considerando o ponto de carga zero das hidrotalcitas sintetizadas, bem
como as cargas de cada corante e suas constantes de dissociac¢ao.

Os Erlenmeyers foram colocados em aparelho shaker a 150 rpm e 20°C. A
cinética de remocao de cor foi acompanhada mediante analises espectrofotométricas
em diferentes tempos de adsorc¢do: 5, 10, 15, 30, 60, 90, 120, 180 e 240 minutos apos
o inicio. Retiraram-se aliquotas de 1 mL, submetendo-as a um filtro PVDF 0,45 um
(previamente saturado com solucao de corante) para remogao de material particulado
e diluindo-as até um volume de 8 mL para analise espectrofotométrica UV-Vis
(Shimadzu, UV-1900i) em 662 nm (azul de metileno), 426 nm (amarelo tartrazina) e 505
nm (vermelho 40). O percentual removido de cada corante foi calculado de acordo
com a Equacao 1:

Remocao (%) = % x 100 (1)
0

Onde C, € a concentracgdo inicial do corante (ppm) e C, é a concentracao no
tempo t. Para cada condicao experimental, foram realizadas medi¢des em duplicata.

Os ensaios fotocataliticos foram conduzidos nas mesmas condig¢des iniciais, em
um reator de vidro encamisado com circulacao de agua a 20 °C, acondicionado em
uma camara de madeira, conforme retratado na Figura 2. As paredes internas foram
revestidas de papel aluminio para melhor reflexdo da irradiacao UV gerada por uma
lampada de mercurio, posicionada 12 cm acima do reator.
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Figura 2. Camara de ensaios fotocataliticos

Fonte: Autores, 2026.

Para a retirada das aliquotas nesse ensaio, uma mangueira foi inserida por um
orificio na lateral da caixa e presa ao reator, de modo que sua extremidade
permanecesse mergulhada no meio reacional. Essa configuracdo possibilitou a
obtencao de aliquotas nos mesmos tempos utilizados nos ensaios adsortivos com o
auxilio de uma seringa, ndo requerendo, assim, desligamento da lampada ou exposicao
desnecessaria a irradiacdo UV no momento da coleta.

Paralelamente, avaliou-se o efeito do emprego de um agente oxidante auxiliar,
mediante a adicdo de 1 mL de H202 5% ao inicio do processo, com base em resultados
de estudos anteriores conduzidos pela equipe de pesquisa. Ademais, foram realizados
ensaios de fotdlise, isto é, sem a presenca do HDL sob UV, a fim de determinar as
diferencas na cinética e na remocao final nessas condigoes.

Resultados e discussoes

As densidades aparentes determinadas para os 3 materiais sintetizados estao
apresentadas na Tabela 1.
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Tabela 1. Densidade aparente dos materiais

Material Densidade aparente (g/cm?3)

HDL-SDS 0,256
HDL-SDSM#1 0,348
HDL-SDSM#2 0,675

Fonte: Autores, 2026.

Todos os materiais apresentaram baixos valores, inferiores a 1 g/mL, para a suas
densidades aparentes, caracteristico de materiais sintetizados contendo, como ion de
compensacao, o dodecil sulfato de sédio (SDS). Seu elevado tamanho molecular em
relacdo ao ion carbonato, comumente utilizado, favorece a sintese de HDLs com
camadas lamelares mais espacadas, proporcionando aumento de seus volumes e,
consequentemente, diminuicao de suas densidades aparentes.

A incorporagdo da magnetita (Fe3Os), ocasiona um aumento da densidade
aparente em relagdo ao HDL sintetizado somente com SDS. Esta tendéncia era
esperada, uma vez que a magnetita se caracteriza por apresentar, comparativamente,
uma elevada densidade aparente de ~ 1,5 g/mL. Dentre os materiais magnéticos
sintetizados, a HDL-SDSM#2, com uma densidade de 0,675 g/mL, foi a que apresentou
a maior densidade, quase 2 vezes superior a HDL-SDSM#1. Esta maior densidade
sugere uma maior incorporacao de material magnético a estrutura da HDL-SDSM#2,
corroborando com esta hipotese a diferenca de coloracdo e magnetismo observada
entre as amostras magnéticas (HDL-SDSM#2 > HDL-SDSM#1).

Em relagéo a coloragao, a HDL-SDS apresentou uma coloragéao branca, enquanto
as variantes HDLs SDSM#1 e SDSM#2, apresentaram distintas tonalidades de cinza,
evidenciando a presenca do oxido de ferro em suas composi¢des. Dentre as
hidrotalcitas magnéticas, a HDL-SDSM#2 apresentou uma coloragdo cinza mais
intensa, tendendo para o preto, e levemente alaranjado nas bordas, sugerindo
visualmente a presenca de um maior teor de magnetita em sua composicao, bem como
uma efetiva dispersao superficial.

Conforme mostrado na Figura 3, o HDL-SDSM#2 apresentou, qualitativamente,
um magnetismo superior ao do HDL-SDSM#1.
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Figura 3. HDL-SDSM#1 na auséncia (a) e presenca (b) de ima e HDL-SDSM#2 na auséncia (c)
e presenga (d) de ima

Fonte: Autores, 2026.

Ambas as tendéncias, diferenca de coloracdo e de magnetismo, foram
vinculados aos distintos processos de sintese para obtencdo do material magnético.
Na co-precipitagdo do HDL-SDSM#1 a magnetita é incorporada internamente a
estrutura lamelar durante sua sintese, proporcionando uma dispers@do homogénea da
magnetita em toda a estrutura sintetizada, como um encapsulamento. Este processo
limita a exposicdo da substancia magnética, influenciando negativamente no seu
magnetismo.

Diferentemente do HDL-SDSM#1, o HDL-SDSM#2 envolve sintese /n situ da
magnetita no meio reacional contendo HDL previamente sintetizado, proporcionando
um recobrimento superficial das particulas de HDL, o que favorece seu magnetismo.

O perfil DRX do material sintetizado sem magnetita estd disposto na Figura 4.
Picos basais em dooz (~11°), doos (~23°), do12 (~35°) e d110 (~61°), além de halos sutis
em dors (39,09°), doig (46,09°) confirmam a formagdo de estrutura tipo HDL. Em
comparacao com os dados obtidos por Denti (2023) para um HDL hidrofilico com
carbonato, esses picos apresentaram uma menor cristalinidade, indicada pela
diminuicdo das intensidades dos picos e pelo aumento de suas larguras. Este fato
indica que a ordem de empilhamento das lamelas diminui com a presenca do dodecil
sulfato de sédio (Zhu et al, 2008). Observa-se também que, com a intercalacao do
surfactante anioénico, o pico do plano doos foi, comparativamente, deslocado na direcao
de menor valor de 26, devido ao aumento do espacamento basal.
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Figura 4. Diagrama de Difracdo de Raios X para o material HDL-SDS
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Fonte: Autores, 2026.

O espectro de infravermelho FTIR-ATR dos HDLs é apresentado na Figura 5. E
possivel identificar um pico em 960 cm-', que sugere a presenca de ligagdes C-C. Os
picos em 2.840 e 2.920 cm" sdo caracteristicos de ligacdes C-H, e aquele em 1.360 cm-
1 é atribuido a vibracdes angulares simétricas da cadeia hidrocarbénica,
correspondentes ao SDS.

Préoximos aos 1.200 cm™, ha uma banda forte, caracteristica de frequéncia
simétrica de sulfatos organicos (ligacdes S=0 e C-0), confirmando a presenca do
dodecil sulfato de sodio. Sua incorporacao é reforcada pelas deformagdes assimétricas
(menor frequéncia) em ~1415 cm!, proximo a banda C-H, bem como pelo pico em
1060 cm™', que representa ligacdes O=S=0 (Silverstein, 2019).
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Figura 5. Espectroscopia no Infravermelho Transformada de Fourier para HDL-SDS (a), HDL-
SDSM#1 (b) e HDL-SDSM#2 (c)
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Fonte: Autores, 2026.

Uma atenuacdo das bandas referente a fragcdo organica (SDS) é observada entre
os materiais, com as menores intensidades observadas para os HDLs magnéticos. Isso
é vinculado a incorporacao da magnetita, que absorve mais radiagado infravermelha em
detrimento das bandas organicas. Esse fator corrobora com a menor intensidade
observada para HDL-SDSM#2, o material que apresentou coloracao cinza mais escura
e maior magnetismo, caracteristicas associadas a presenca de Fe3Oa.

Os ensaios de ponto de carga zero resultaram nos dados dispostos na Figura 6.
E possivel observar que os pHs finais se estabilizam na faixa de pH 6, indicando ser este
pH o correspondente ao seu ponto de carga zero. As variedades magnéticas
apresentaram o mesmo resultado, o que sugere que a magnetita, enquanto aditivo,
nao altera essa propriedade.
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Figura 6. Grafico de ponto de carga zero para o material HDL-SDS
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Fonte: Autores, 2026.

Os resultados referentes aos experimentos adsortivos pertinentes a cada
corante utilizado sdo apresentados na Figura 7.

Testes envolvendo amarelo tartrazina e HDL-SDSM#2 foram omitidos por
apresentarem comportamento anémalo, isto é, aumento da absortividade ao longo do
tempo de contato. Esta tendéncia é possivelmente associada a lixiviacdo de ferro da
magnetita superficial para o meio reacional na forma de ions férricos (Fe3*), os quais
apresentam, como uma de suas principais caracteristicas, a coloracdo
amarelo/laranjada quando dissolvidos em solucao aquosa (Atkins e Jones, 2013 e
Vogel et al, 2002). Isso contribuiria positivamente com a absorcao de radiacdo na
regido correspondente a coloracao amarela no espectro eletromagnético da luz visivel
e, logo, impossibilitaria o calculo da capacidade de adsor¢cdo do material HDL-SDSM#2.

Para o azul de metileno, todos os trés LDHs apresentaram uma remocao
superior a 95% nos primeiros 15 minutos, indicando uma adsorcao extremamente
rapida e eficiente, corroborando com os resultados obtidos por Miranda et a/. (2015)
para um HDL semelhante. A velocidade do processo pode ser atribuida a forte atracao
eletrostatica entre as moléculas de azul de metileno, que é um corante catidnico (ou
seja, com carga superficial positiva) e o material hidrofobico (HDL-SDS). O dodecil
sulfato de sodio (SDS) incorporado na estrutura da hidrotalcita e, mais especificamente,
na sua regido interlamelar, proporciona um aumento de sua apolaridade devido a sua
extensa cadeia hidrofébica, minimizando o carater positivo da HDL, e favorecendo, por
meio de interagdes de van der Waals, a adsorcao do corante (Ruan et a/, 2013).
Associativamente, o carater anidnico do grupo sulfato (R-O-SO3") pode potencializar
esse fendbmeno, favorecendo ainda mais a atracao eletrostatica do corante azul de
metileno, de caracteristicas catidnicas. O fato de a remocao ter sido igualmente elevada
para todos os trés HDLs sugere que a presenca de magnetita (mesmo na forma
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revestida na superficie) ndo proporciona impedimentos difusionais do substrato
aquoso contendo o corante aos sitios adsortivos do material sintetizado. O tamanho
da molécula de azul de metileno, a menor dentre os 3 corantes avaliados, permite sua
difusdo através da configuracao interlamelar, que permanece praticamente inalterada
pelas particulas externas de Fe3Oa.

Figura 7. Cinética de adsorcdo dos HDLs sintetizados frente aos corantes: (a) azul de
metileno, (b) amarelo tartrazina e (c) vermelho 40
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Frente ao corante amarelo tartrazina, de carateristicas anidnicas (Figura 7b), o
comportamento de adsorcao apresentou diferenca significativa. Ambos os materiais
proporcionaram uma remocao mais lenta, atingindo um plat6 de estabilidade apos 120
minutos de contato. Quanto ao vermelho 40, também de carateristicas anionicas
(Figura 7c¢), as tendéncias de adsor¢do foram ainda melhores que as do tartrazina. Para
ambos os corantes, a incorporagdao de magnetita proporcionou um efeito negativo da
capacidade adsortiva dos materiais sintetizados, conduzindo a menores valores de
remocao, mesmo apos elevados tempos de contato. Esse resultado conflita com os
dados obtidos por Gongalves et a/. (2019), que obtiveram melhores resultados com um
HDL magnético do que com sua contraparte sem magnetita, atribuindo esses efeitos
a um aumento de quantidade e tamanho de poro, acarretando em maior area
superficial. Possivelmente, essa tendéncia é influenciada pelos cations metalicos
(Co/Cr) utilizados para sua sintese, bem como pelo ion interlamelar incorporado (CO3).

O carater anidnico dos corantes amarelo tartrazina e vermelho 40, associado a
carga negativa do dodecil sulfato, que reduz as forgas eletrostaticas encontradas no
HDL (Daud et al, 2019), pode proporcionar um efeito repulsivo entre corante-
adsorvente, desfavorecendo sua adsorcao. Associativamente, suas estruturas
moleculares maiores, em relacdo ao azul de metileno, sdo mais suscetiveis a
impedimentos difusionais, e podem refletir este efeito negativo na reducdo da
capacidade adsortiva.

A Figura 8 apresenta os resultados de remocao dos corantes pelos materiais
sintetizados quando submetidos a irradiacao UV.

Os resultados demonstraram que a luz UV, quando empregada de forma isolada
(fotdlise), ndo é efetiva para a degradacéo dos corantes, indicando que os mesmos sao
estaveis frente a essa radiacao.

Para o azul de metileno, os experimentos fotocataliticos demostraram um efeito
positivo na cinética reacional, atingindo valores de remocao superiores a 98% com 5
minutos reacionais para as HDL magnéticas, ou seja, em um tempo aproximadamente
10 vezes menor quando comparado aos ensaios conduzidos na auséncia de irradiacao
UV. No entanto, a remocao final apds 240 min foi similar aquela observada para os
ensaios adsortivos.

Para os corantes amarelo tartrazina e vermelho 40, observa-se a mesma
tendéncia apresentada para os ensaios adsortivos, com a incorporacao da magnetita
apresentando efeito negativo na capacidade de remocao de cor, ou seja, com a HDL-
SDS apresentando as maiores remocgdes (~53 % para o tartrazina e ~87% para o
vermelho 40).

Independentemente do corante anidnico e do material sintetizado empregado
nos ensaios fotocataliticos, a irradiacdo UV apresentou um efeito positivo na remocao
dos corantes, apresentando incrementos entre 11 e 32% na remocao de cor em relagao
aos valores obtidos nos ensaios adsortivos. Associativamente, principalmente para o
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corante vermelho 40, as maiores remog¢des sao obtidas em um tempo reacional mais
curto, indicando uma cinética reacional mais favoravel na presenca de irradiacao UV.

Figura 8. Cinética de fotocatalise para os corantes azul de metileno (a), amarelo tartrazina (b)
e vermelho 40 (c)
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Fonte: Autores, 2026.

Além disto, coerente com a literatura, os resultados sugerem que os materiais
sintetizados  apresentam  atividade fotocatalitica, comportando-se como
fotocatalisadores. Denti et al. (2025) observaram um aumento da remocao, de 50 para
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100%, de cor do corante indigo carmim pela HDL/CO3 quando a mesma foi submetida
a irradiacao UV. A capacidade fotocatalitica da HDL também foi relatada por Yang et
al. (2016) na descoloracao de solucbes de corantes quando expostas a radiagcdo UV.

Posteriormente foram conduzidos ensaios fotocataliticos empregando,
concomitantemente, peréxido de hidrogénio como agente de oxidacdo auxiliar. A
Tabela 2 apresenta as remogoes obtidas apds 240 minutos reacionais, bem como os
valores correspondentes a seus ensaios homonimos sem peroxido de hidrogénio.

Todos os materiais avaliados (HDL-SDS, HDL-SDSM#1 e HDL-SDSM#2),
independentemente do corante, apresentaram um efeito positivo na presenca do
peroxido, demonstrando maiores remogdes superiores (entre 5 e 8%) em relacdo aos
seus ensaios homonimos conduzidos na auséncia do oxidante auxiliar, particularmente
com os HDLs magnéticos, podendo sugerir interagdes tipo Fenton entre o perdxido e
os ions de ferro.

Esta tendéncia era esperada, sendo também relatada por outros autores (Denti
et al, 2023 e 2025) que vincularam este efeito a decomposi¢do radicalar do peréxido
de hidrogénio em radicais hidroxila (HO-) adicionais, evidenciando o seu poder
oxidante quando submetido a irradiagdo UV. A geragdo deste composto radicalar
favorece a degradacdo dos corantes, melhorando a eficiéncia global de remocdo de
cor pelo sistema avaliado.

Tabela 2. Remoc¢des (%) observadas para os ensaios fotocataliticos apos 240 minutos de
irradiagdo, na auséncia e na presenca de H,O,

Fotocatalise Fotocatalise + H20:
Corante SDS
SDS SDSM#1 SDSM#2 SDS SDSM#1 M#2
Azul de 98,65 98,87 98,65 98,75 98,99 99,48
Metileno
Amarelo 53,14 43,32 ; 62,63 4571 ;
Tartrazina
Verm. 40 87,49 72,30 38,47 90,09 83,72 43,10

Fonte: Autores, 2026.

Consideracoes finais

A sintese dos hidréxidos duplos lamelares (HDLs) modificados com o
surfactante SDS e incorporados com magnetita foi realizada com sucesso através das
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rotas propostas. Conclui-se que o método de precipitacdo /n situ da magnetita na
superficie (HDL-SDSM#2) é superior para conferir propriedades magnéticas ao
material, facilitando sua separagdo e recuperacdo do meio aquoso.

Em termos de eficiéncia ambiental, os materiais mostram-se altamente
eficientes na remocgao rapida do corante catidnico azul de metileno por via adsortiva.
Contraria a hipdtese inicial, a presenca de magnetita reduz parcialmente a capacidade
adsortiva global e a afinidade com corantes anionicos. Entretanto, a aplicacao
combinada de irradiacéo UV e perdxido de hidrogénio combate essa limitacao ao ativar
o potencial fotocatalitico do HDL. Portanto, o sistema proposto apresenta potencial
como uma rota tecnoldgica promissora e versatil para o tratamento de efluentes
industriais contendo contaminantes organicos complexos.
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