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Resumo

A macauiba é conhecida pelo seu alto nivel de rendimento de éleo por hectare, e a
utilizagao dessa matéria-prima tornou-se interessante para o desenvolvimento de com-
bustiveis e na industria alimenticia. Os objetivos desse trabalho consistem em identificar
as substancias que atribuem aromas a defumagao, estudar a degradagao térmica do fruto
da macauba e analisar os gases produzidos durante a degradacao térmica através da es-
pectometria de infravermelho acoplado ao processo de termogravimetria. As amostras de
macauba utilizadas foram trituradas para a realizacao das analises. As metodologias que
foram aplicadas para o alcance dos objetivos sao compostas pela: determinagao do poder
calorifico da amostra, assim como andlise imediata do carvao, teor de umidade, teor de
volateis, teor de cinzas do carbono fixo, juntamente com as andlises lignocelulosicas, ter-
mogravimetricas, pirdlise lenta e a avaliagao do carvao. Em suma, o estudo da macaiba
como biomassa a ser defumada e a definicao dos processos de caracterizacao e andlises do
fruto foram os aspectos definidos, desse modo este projeto visou demonstrar a utilizacao
da macaiba para fins culinarios. E como resultado obteve-se comprovacao dos resultados
esperados através da degustacao da carne realizada com o carvao da macatba, mostrando

que o fruto influéncia positivamente tanto no sabor como na textura do resultado final.

Palavras-chave: Carvao vegetal, Defumacao, Pirdlise lenta, Macaiiba



Abstract

Macatiba is known for its high level of oil yield per hectare, and the use of this raw
material has become interesting for the development of fuels and in the food industry.
The objectives of this work are identify the substances that attribute aromas to smoke
and study the thermal degradation of macatba fruit and to analyze the gases produced
during the thermal degradation through the infrared spectrometry coupled to the thermo-
gravimetry process. The macauba samples were used on the ground for the analysis. The
methodologies that will be applied to reach the objectives are composed of: the calorific
value of the sample, as well as immediate analysis of the coal, moisture content, volatile
content, an ash content of the fixed carbon, along with the lignocellulosic, thermogravime-
tric, slow pyrolysis and the evaluation of coal. In short, the study of macaiba as biomass
to be smoked and the definition of the processes of characterization and analysis of the
fruit were the aspects defined in this first stage, so this project aims to demonstrate the
use of macauba for culinary purposes. The results obtained were confirmed by the meat
tasting performed with macaiba charcoal, showing that the fruit influenced positively
both the taste and the texture of the final result.

Keywords: Charcoal, Smoking, slow pyrolysis, Macatiba
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1 Introducao

A macaiba (Acrocomia aculeata) é uma palmeira nativa das florestas tropicais e
apresenta grande dispersao no Brasil e em alguns paises vizinhos como Colombia, Bolivia
e Paraguai. Conhecida pelo seu alto nivel de rendimento de 6leo por hectare, a utilizagao
da matéria prima macaiba tornou-se uma alternativa importante para a producao de
biodiesel e de cultivo para as populagoes rurais que dependem de produtos florestais
para subsisténcia. Atualmente a macatiba vem sendo utilizada nao apenas producao de
biodiesel como também na producao de éleos comestiveis, e consumo humano no combate
a desnutricao(Lorenzi and Negrelle, 2006).

Dentre as vérias possibilidades de utilizacao da macatba existe o processo de pirdlise
para a formacao de carvao vegetal. A pirdlise lenta e a sua utilizacao esta relacionado a
formagcao desse tipo de carvao (Balat et al., 2009). Dentre os processos mais antigos de
pirdlise destacam-se a torrefagao e a carbonizacao e sao caracterizados por baixas taxas
de aquecimento (Wild et al., 2011).

Uma forma de aplicacao do carvao é a producao de carvoes gourmet. Esse tipo de
carvao € empregado dentro da culindria para a formagao de um produto utilizado para
confecgao de pratos dentro da culinaria que utilizam a cocgao e defumacao em conjunto.
Para essa utilizacao é necessario identificar as substancias presentes na macauba para
defumagao (FROEHLICH and MOURA, 2017).

O objetivo deste trabalho consiste em produzir carvoes a partir do fruto inteiro da
macaiba conservando as substancias que conferem aromas e promovem a defumacao de
alimentos. Com base neste objetivo foi necessario identificar as substancias que atribuem
aromas a defumagao e estudar a degradagao térmica do fruto da macatiba. Tendo em vista
as diversas possibilidades de utilizacao da macaiba e com o proposito de obter carvoes
aromaticos a partir do processo de torrefagao, buscou-se novas possibilidades para essa
biomassa, dessa forma foi considerada a pirélise do fruto da macaiba para tal finalidade.

Tendo como base esse contexto o presente trabalho se propos a fazer a andlise de
viabilidade de producao desse carvao com uma biomassa nao utilizada anteriormente para
este fim. Foram realizadas as analises do poder calorifico, analise imediata, lignocelulosica,

termogravimetrica, pirélise lenta e por fim a avaliagao do carvao apds todo o processo

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho consiste em produzir carvoes a partir do fruto inteiro da macaiba

conservando as substancias que conferem aromas e promovem a defumacao de alimentos.
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1.1.2 Objetivos Especificos

Preparar as amostras da biomassa.

Realizar a Pirdlise e analise imediata do fruto da macaiba.
Determinar o poder calorifico do fruto.

Identificar as substancias que atribuem aromas a defumacao.
Estudar a degradacao térmica do fruto da macatiba.

Analisar os gases produzidos durante a degradacao térmica através da espectrome-

tria de infravermelho acoplado ao processo de0 termogravimetria (TG/FTIR).

Defumar alimentos por intermédio de um teste organoléptico.
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2 Referencial Teodrico

2.1 Descricao da Macatiba

A palmeira bocaitva (Acrocomia aculeata (Jacq.) Lodd. ex Mart.), ou seja, a macaiba
¢ uma espécie nativa das florestas tropicais, suas caracteristicas principais sao: a presenca
de espinhos escuros, longos e pontiagudos na regiao dos nds (Lorenzi and Negrelle, 2006).
A macaiba é uma planta que prefere areas abertas, com altos niveis de incidéncia solar,
consequentemente sendo comum em areas tipicas de Cerrado. E muito tolerante a seca,
geadas e solos acidos (Ramirez Hernandez et al., 2013). A Macatba nao tem necessi-
dade de uma grande quantidade de agua durante o seu plantio e crescimento e também
apresenta grande volume, em toneladas de biomassa, fazendo com que seja interessante a
exploracao de novas formas de seu aproveitamento. O processamento da macatiba resulta
na producao de 6leo vegetal, que é consumido pela industrias energética, alimenticia e
cosmética (Lima Ferreira, 2014).

No Brasil, a macatiba estende-se desde os estados de Sao Paulo e Rio de Janeiro,
passando por Minas Gerais, regiao Centro-Oeste, Nordeste, sul do Paréd até o Parana. A
distribuicao geogréfica no Brasil (figura 2.1), feita por Aquino, foi obtida por andlise de
banco de dados e 376 levantamentos fitossociologicos na paisagem Cerrado, analisando a

espécie em 53 localidades (Gois Aquino et al., 2008).

60°0'W 40°0W
1 1

10°0°S+ i -10°0'S

Legenda

Bioma Cerrado
Distribuicdo da espécie
Acrocomia aculeata

(Jacq.) Lodd. ex Mart.

30°0°'S4 -30°0'S

T T
60"0'W 40°0W

Figura 2.1. Distribui¢ao de macaiba. (RATTER et al., 2003).
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2.1.1 Caracterizagao

A analise imediata do carvao vegetal é frequentemente utilizada com o objetivo de
oferecer a qualidade dessa biomassa para fins energéticos, tendo como alvo principal
determinar os teores de umidade, cinzas, volateis e carbono fixo (Lisboa, 2016). Esté
andlise é normatizada pela Norma NBR 8112/1986.

A determinacao do teor de umidade é um procedimento essencial para o processo
de caracterizacao da biomassa, pois os valores de umidade sao considerados seguros e
adequados. Os métodos utilizados para a determinagao da umidade em um produto sao
separados em dois, que sao: indiretos e diretos (VALENTINT et al., 1998).

Nos métodos indiretos, o teor de umidade é estimado em funcao das propriedades
elétricas do produto em uma determinada condigao. Os principais métodos utilizados sao
o da resisténcia elétrica e o da capacitancia (SILVA and CARVALHO, 1980). Nos métodos
diretos, inicialmente acontece o processo de retirada da agua do produto, o método mais
frequentemente utilizado é o aquecimento, o teor de umidade é calculado pela diferenca
de peso das amostras no inicio e ao final do processo, e entao a diferenca observada
corresponde a quantidade de dgua retirada (Puzzi, 1986).

As cinzas, em amostras vegetais, sao caracterizadas por representarem os minerais que
estao presentes, contudo também pode conter residuos de produtos utilizados durante o
processo de preparo da amostra. A anélise de teor de cinzas pode ser realizada pela ignicao
do material organico, o que proporciona a formacao de gases e a consequente eliminacao
dos mesmos (Rao and Xiang, 2009).

J& o carbono fixo, é o combustivel restante da liberacao do material volatil e ele
é formado principalmente de carbono, porém também possui alguns outros elementos
volateis que nao sao liberados. E possivel observar que em termos de aplicagao, os carvoes
que possuem percentuais de carbono fixo muito elevados promovem maior produtividade
por unidade de massa, contudo indices de carbono fixo muito elevados causam degradagao

térmica, o que causa a redugao da resisténcia mecanica do material combustivel (Lisboa,
2016).

2.1.2 Emprego na Industria

A macatuba que atualmente ja é fonte de matéria-prima para alimentos, farmacos,
cosméticos e até mesmo biocombustiveis estda ganhando espago em plantagoes e tem mos-
trado um potencial enorme para o desenvolvimento do agronegdcio, principalmente em
Minas Gerais, que é um estado que vem se destacando pelo investimento que seus pro-
dutores fazem na versatilidade dessa biomassa.

O produto principal extraido da macaiba é o éleo que substitui o azeite de dendé,
usado em cerca de 60% dos produtos vendidos nos supermercados. Além disto essa bi-

omassa se destaca na questao ambiental pois as plantagoes conseguem conviver com o
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gado e ajudam na conservacao do solo.

Em Joao Pinheiro, que fica localizada na regiao nordeste de Minas Gerais, a empresa
Soled, ja havia plantado 520 hectares em 2017 pretende continuar expandindo com o
objetivo de alcancar 5 mil hectares de macauba até 2020,e para mais solidez ao pro-
jeto comprou a Acrotech em 2012 para aumentar o acesso a tecnologia e desenvolver
conhecimento agricola.

As grandes companhias descobriram que a macauba é uma soluc¢ao em termos de for-
necimento de 6leos de palma, que eram em sua maioria importados da Malasia. O mercado
estd interessado na macatba pela qualidade dos seus 6leos e farelos e pela versatilidade
dos seus produtos que acabam estimulando outras cadeias regionais e transformado em

um ganho exponencial (Agrério, 2012; Cipriani, 2017).

2.2 Caracterizacao Quimica - Analise Lignocelulésica

Os materiais lignocelulésicos estao disponiveis em grandes quantidades em véarias
matérias-primas e sao renovaveis. Os custos para a obtencao desses materiais sao re-
lativamente baixos e podem ser obtidos de uma variedade enorme de recursos, como
residuos agroflorestais e residuos urbanos (Taherzadeh and Karimi, 2007). A partir de
materiais lignoceluldsicos é possivel extrair adesivos e produzir, por exemplo, compostos
arométicos leves e combustiveis sélidos de enxofre e outras coisas. (Kamm and Kamm,
2004).

2.2.1 Lignina

De acordo com Li a substancia aromética mais abundante na biosfera é a lignina,
e também um dos maiores constituintes dos vegetais (Li et al., 2009). A lignina que
também é conhecida como um lanhina, é um polimero tridimensional amorfo observado
nas plantas terrestres, com associacao a celulose na parede celular, sendo formado o com-
plexo lignoceluldsico. Tem como finalidade conferir a resisténcia, a rigidez como também
a impermeabilidade a ataques microbiolégicos aos tecidos vegetais (Yaman, 2004).

Conhecer os teores de lignina presente em qualquer amostra vegetal é importante para
a determinacao da sua digestibilidade como a forragem, para a facilidade de extracao de
celulose a partir da matéria vegetal e também para a avaliagao do uso da biomassa para
fins de produgao como gasolina, metal, e também outros produtos (Barnes et al., 2007).

Mesmo apdés um pouco mais de 50 anos de estudos, ainda nao existe um método para
a determinacao de lignina que esteja livre de ambiguidades e seja definitivo. Existem
alguns métodos de determinacao que sao considerados nao invasivos, entre eles estao NIR
e RMN.

Também existem os métodos indiretos, em um deles o agente oxidante, como cloro ou
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o permanganato tem a capacidade de destruir a lignina e através da diferenca de massa
inicial pode ser determinado o teor da lignina da amostra, o outro método indireto é a
solubilizacao de lignina e medicao da concentragao em espectrometro.

Por fim o método de lignina de Klason é um método direto, onde é empregada uma
solucao diluida de acido sulfirico que tem a habilidade de dissolver todos os carboidratos,
ficando apenas a lignina insolivel, que devera ser filtrada e verificada a sua massa através
de uma balanga analitica (Hatfield and Fukushima, 2005).

O método mais adequado para os diferentes tipos de lignina, deve ser determinado de

acordo com cada tipo de material.

2.2.2 Holocelulose

Geralmente o termo holocelulose se refere aos carboidratos presentes em uma célula
vegetal (Taherzadeh and Karimi, 2007). A holocelulose é o resultado da combinagao da
celulose com a hemicelulose. Os polimeros de hemicelulose e celulose compoe a maior
porgao de carboidratos da madeira, com uma menor quantidade de outros aguicares (San-
tos, 2010).

Sabendo os valores de holocelulose e também de alfacelulose, é possivel determinar o
teor de hemicelulose através do calculo da diferenca (Taherzadeh and Karimi, 2007). A
hemicelulose tem como sua principal caracteristica quimica, a possibilidade de separacao
da celulose por meio de extracao alcalina de material desliginificado (Barnes et al., 2007).

Para a determinagao da holocelulose a principal técnica realizada, é a oxidagao da lig-
nina em um meio acido, principalmente a oxidagao por cloro, resultante da reacao entre
clorito de sédio e acido acético a quente. As variagoes para a técnica descrita anterior-
mente, podem envolver diferencas de massas da amostra vegetal inicial, concentracoes de
clorito de sddio e de acido acético como também os tempos de reacao (Herbst, 1952).

Para este trabalho sera apresentado um método que se aplica melhor para a macatba.

2.2.3 Alfacelulose

A celulose é o composto organico mais abundante assim como também é o material
bio-renovavel mais farto. A alfacelulose é a celulose nao degradada de acordo com a
defini¢do da norma TTPPI T 203 cm- 99 (Morais et al., 2011). As celuloses degradadas
sao: gamacelulose, betacelulose e principalmente a hemicelulose. A principal diferenca
entre a celulose que se degrada e a que nao se degrada esta relacionado ao tamanho da
molécula e ao numero de residuos presentes de glicose que é maior na alfacelulose do que
na betacelulose (Ziaie-Shirkolaee et al., 2007).

O método mais utilizado para a determinagao do teor de alfacelulose continua sendo
a determinacao da fracao de holocelulose que nao se dissolve na solucao de hidréxido de

sodio, considerando apenas a diferenca entre os valores de holocelulose e de alfacelulose.
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2.3 Analise de degradagao Térmica (TG)

De acordo com (Ferreira et al., 2012), a andlise térmica é um grupo de técnicas que
sao capazes de medir as propriedades fisicas ou quimicas de uma determinada substancia
em funcao da temperatura ou em funcao do tempo, enquanto a temperatura da amostra
¢é submetida a uma programacao controlada. Este trabalho tem como foco algumas das
técnicas termoanaliticas mais utilizadas que sao conhecidas como a analise termogravime-
trica (TGA), a calorimetria exploratéria diferencial (DSC) e a termogrametria derivada
termogravimetrica (DTG).

A anélise termogravimetrica (TGA) é um caso particular das andlises termoanaliticas,
a TGA registra a perda de massa da substancias de acordo com a temperatura, ou seja, ela
acompanha a variacao da massa da amostra em funcao da temperatura ou do tempo. A
termogravimetria apresenta informagoes relacionadas a estabilidade térmica da substancia
e ao numero de estagios de degradagao da substancia durante o processo.

A termogravimetria derivada é uma técnica que proporciona a primeira derivada da
curva do TG, em fungao do tempo ou da temperatura. Nesta técnica, as perdas de massas
percebidas sao trocadas por picos. Um aspecto interessante é que as curvas de DTG
e as curvas de TG nao apresentas informacoes diferentes, a curva de DTG é apenas
visualmente mais acessivel (Fernandes, 2005).

Os gases originados da degradacao térmica da substancia sao liberados durante a
andlise termogravimetra (TGA). Uma forma de definir quais gases sao liberados ao longo
deste processo € a realizacao de uma espectrofotometria dos gases. As analises espec-
trofotométricas sao uma fonte confiavel para identificacao de elementos estruturais da
molécula, possibilitando ter uma nocao sobre a estrutura.

A espectroscopia na regiao do infravermelho (FTIR) compreende a regiao do espectro
entre 4000 e 400 em 1. A técnica de espectrofotometria acopla o equipamento TGA ao
FTIR através de uma linha aquecida acoplada na saida do analisador térmico, onde os
gases liberados pelo TGA sao enviados para uma interface localizada entre um analisador
e o espectrofotometro para que sejam apanhados os espectros (Oliveira, 2014).

Os espectros sao obtidas durante a anélise térmica, e sao definidos intervalos de tempo,
sendo importante ressaltar que para que se obtenha resultados proveitosos é fundamental
que as duas analises sejam iniciados ao mesmo tempo, ja que sao realizadas por diferen-
tes equipamentos (Oliveira, 2014). Os resultados atingidos sao analisados em conjunto,
para cada etapa de degradacao verificado pela TGA é observado o espectro equivalente
da analise FTIR, podendo entao ser definido o produto liberado durante o estagio de
degradagao (Yang et al., 2007).
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2.4 Pirodlise

A pirdlise é a decomposicao térmica ou termocatalitica da matéria organica que acon-
tece quando nao ha oxigénio, ou quando o oxigénio é muito menor que o utilizado para a
combustao completa (Demirbas et al., 2011). O objetivo principal da pirélise é a obtengao

de produtos que tenham densidade energética maior que a biomassa (Kimura et al., 2009).

2.4.1 Processos (Reagoes da Pirdlise)

Gas, liquido e sélido sao as formagoes que a pirdlise da biomassa pode gerar. O gas tem
como sua composicao o mondxido de carbono, o didxido de carbono e hidrocarbonetos
leves, ja os liquidos sao caracterizados por sua cor escura e sao chamados de bio-6leo, o
produto do sélido é o carvao vegetal que é o objeto de interesse deste trabalho (Almeida,
2008).

Baixas temperaturas e tempos longos de residéncia de vapor no processo de pirdlise sao
as condigoes que favorecem a produgao de carvao vegetal. Porém as condigoes contrérias,
ou seja, altas temperaturas e tempos menores de residéncia favorecem a formacao de gas
pela conversao de biomassa, ja para a formagao de liquido as condigoes necessitam ser
um pouco mais equilibradas, ela ocorre quando temperaturas moderadas e tempos de
residéncia mais curtos sao utilizados no processo de pirélise (Bridgwater, 2012).

A Tabela 2.1 mostra os parametros utilizados na pirolise e os rendimentos obtidos de

cada formacao de produto.

Tabela 2.1. Parametros de utilizacao da pirdlise e os seus respectivos rendimentos.

Tipo de Pirdlise Condicgoes Liquido Sdlido Gas
Répida 500°C, 'CuArto. tempo 75% 12% carvao 13%
de residéncia(1s)
. ~400°C, longo tempo .
Carbonizagao(lenta) de resid. (horas/dias) 30% 35% carvao 35%
Gaseificacao ~ 700~900°C 5% 10% carvao 85%

Fonte:(Ferreira et al., 2012)

O carvao vegetal que é o alvo deste trabalho, é uma fonte secundaria de energia

formada & partir da pirdlise do sélido. (Antal and Grenli, 2003).

2.4.2 Produtos

A pirdlise é um processo de oxido-reducao, onde parte da biomassa é transformada em
carbono e a outra parte é oxidada e hidrolisada originando fendis, carboidratos, alcodis,

aldeidos, cetonas e dcidos carboxilicos, combinando entre si para formar esteres e produtos
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poliméricos (MESA PEREZ, 2004). A figura 2.2 mostra os produtos gerados a partir da

pirdlise.

I Levoglusan e outros
Celulose
I Glicolaldeido
> Acido acétio e férmico
Hemiceluloses Furfural e produtos resinosos
Pl de sua reacdo com fendis
no meio acido da pirélise
Fendis
Lignina >
Carvao

Figura 2.2. Produtos da pirdlise (Olivares Gomez et al., 2002).

O principal produto sélido da pirdlise é o carvao, e depois as cinzas que é um material
inorganico e sao produzidas em quantidades menores que o carvao. Uma das principais
questoes para a avaliacao de um produto sélido sao os parametros como carbono fixo,
teor de voldteis, poder calorifico(Georges, 2011). Esses parametros serao todos avaliados

neste trabalho.

2.5 Defumacao de alimentos

O processo de defumacao consiste na conservacao de alimentos que tem como objetivo
principal aumentar a vida 1til dos alimentos (Ribeiro Costa et al., 2008). Esse processo
baseia-se na exposicao do alimento a fumaga originaria da queima incompleta da biomassa
utilizada podendo ser madeira, serragem, carvao, etc. E um processo muito utilizado em
carnes bovinas, pescados e embutidos.

A fumaca proveniente da queima da madeira contém alguns compostos quimicos que
se formaram durante o processo, alguns deles sao: aldeidos, fendis e acidos alifaticos. J&
a fumaca resultante do carvao da macaiba se torrefado em uma temperatura de cerca

de 280 graus fornece um composto quimico chamado de aminas arométicas e elas sao
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interessantes pois essa fumaga fornece ao alimento um sabor e aroma caracteristico de
produto defumado.

Algumas das vantagens do processo de defumagao sao: a camada superficial do pro-
duto impregna nos componentes da fumaca durante o processo, e isso faz com que torne
mais dificil a entrada de novos contaminantes, gerando uma certa protecao contra os
microrganismo. E também a combinacao da fumaca com o calor elevado, reduzem consi-
deravelmente a populagao bacteriana da superficie, outra vantagem interessante é que o
sal presente e a desidratagao resultante da defumacao ajudam na conservacao do alimento
(Educacao).

O produto final do defumado oferece uniformidade de sabor e cor, deposicao de
substancias antioxidantes e antimicrobianas e concentracao baixa de compostos inde-
sejaveis um exemplo pode ser os hidrocarbonetos poliaromaticos (3,4-benzo(a)pireno), po-
dendo ser de uso doméstico e/ou industria (Gongalves and Prentice-Herndndez, 1998). En-
tretanto sao necessarias investigagcoes em relacao a adequagao do processo como também

a matéria-prima e a qualidade do produto final (Szenttamésy et al., 1993).
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3 Materiais e Métodos

A biomassa escolhida como material para a producao de carvao vegetal foi a macatiba
e as amostras utilizadas neste trabalho foram coletadas na Embrapa Cerrados (CPAC),
estabelecidas a 15°35’57” de latitude sul, 47°42’38" de latitude oeste. A preparacao e os

tratamentos utilizados serao explicados a seguir.

3.1 Preparacao de Amostras

Para a analise do poder calorifico e para andlise imediata, as amostras foram tritura-
das por completo com uma marreta, um triturador moinho de martelo e outro de facas
localizado no Laboratério de Produtos Florestais (LPF). J& para a andlise lignocelulésica
e termogravimétrica como também para a pirdlise lenta, foi um triturador que esté lo-
calizado no laboratério da Faculdade do Gama (FGA). Os preparos das amostras foram
feitos de acordo com a norma da Associacao Brasileira de Normas Técnicas - NBR 14660
(NBR, 2004).

As figuras a seguir mostram o processo de separagao das partes da amostra figura 3.1(a),
figura 3.1(b), figura 3.1(c).

(a) Casca quebrada. (b) Polpa quebrada. (c) Fruto quebrado.

Figura 3.1. Preparagao das Amostras. Fonte: Do autor,2015.

A etapa seguinte para a caracterizacao da amostra foi a secagem da biomassa, esta
etapa é importante para que seja conhecido o teor de umidade do fruto. As macaibas
foram pesadas em uma balanca analitica e posicionadas em um recipiente metalico em
temperatura ambiente, logo em seguida colocadas em uma estufa por 24h. Apds a retirada
da estufa a amostra foi colocada imediatamente em um dessecador que permaneceu por

pelo menos 30 minutos e posteriormente pesada novamente.
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3.2 Analise do Poder Calorifico

A principal caracteristica de qualquer combustivel é gerar calor. Esta propriedade
é chamada de Poder Calorifico e é definida como sendo a quantidade maxima de calor
desprendida pela combustao estequiométrica do combustivel. O P.C.S. é dado pela soma
da energia liberada na forma de calor e a energia gasta na vaporizagao da dgua que se

forma numa reacao de oxidacao.

(a) Equipamento para medi¢ao do po- (b) Acido benzdico Peletizado.
der calorifico.

(¢) Macatiba nao peletizada.

Figura 3.2. Equipamentos utilizados. Fonte: Do autor,2015.

Este trabalho foi realizado seguindo alguns passos que serao apresentados a seguir:
primeiro, para efeito de calibragao da maquina, foi feito um pré-teste com acido benzédico
ja pré estabelecido pelas normas utilizadas no LPF, figura 3.2(a). Posteriormente, houve
a tentativa de peletizar a biomassa, porém nao obtéve-se éxito devido o fruto possuir alto
teor de Oleo. Entretanto mesmo com essa impossibilidade, foi possivel obter o PCS da

amostra, figura 3.2(b).

3.3 Analise Imediata

No procedimento de analise imediata as amostras foram colocadas na estufa por 24

horas a 70°C com o objetivo de facilitar a quebra do coco e entao serem marretadas.
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Com a finalidade de se obter o maximo de biomassa triturada, as amostras ficaram
na estufa por 72 horas a 70°C para que toda a umidade fosse retirada e o mesocarpo nao
grudasse no triturador. Por ser muito rigido, o processo de trituracao teve de passar por
duas etapas, inicialmente a biomassa foi colocada em moinho de martelo para facilitar a
trituragao que ocorreu a seguir em um moinho de facas.

A biomassa, por ser muito oleosa, impossibilitou que a classificacao fosse feita de
acordo com a NBR 8112 de Anadlise Imediata de Carvao, que utiliza peneiras de 60 e 100
mesh. Portanto, foram utilizadas peneiras de 45 mesh e de 20 mesh. A classificacao ficou

com fundo de 20 mesh (abertura de 0,85 mm).

3.3.1 Teor de Umidade

A umidade é uma etapa importante pois representa o teor de agua presente na amos-
tra, e essa quantidade de agua na biomassa pode influenciar de forma negativa ou positiva
no potencial energético da amostra, isso significa que parte da energia contida é utilizada
para vaporizar a agua da macatiba no processo de secagem, ou seja, quanto menor a
porcentagem de teor de dgua, melhor sera o poder calorifico e a sua combustao.

Para a determinagao do teor de umidade, foram utilizados 3 cadinhos, que inicialmente
foram pesados em uma balanca analitica e passaram pelo processo de secagem em uma
estufa a 1000°C. Apds a secagem os cadinhos foram colados em um dessecador por pelo
menos 30 minutos. Colocou-se +2,00 g de macauba em cada cadinho individualmente e
pesou-se em seguida. A seguir os cadinhos foram colocados de volta na estufa agora com
as amostras pesadas anteriormente por pelo menos 3 horas a 105 £ 2°, e o processo de
permanéncia no dessecador foi repetido.

Apods a conclusao do processo anterior, a quantidade do teor de umidade em porcen-

tagem foi calculada matematicamente de acordo com a equacgao 3.1:

(MRAU — MRAS) x 100%
May

=TU% (3.1)
Onde,

e Mp - Massa do recipiente;

e My - Massa da amostra timida;
e Mpay - Massa do conjunto recipiente/amostra imida;
e Mpras - Massa do conjunto recipiente/amostra seca;

e AS - Massa da amostra seca.

26



3.3.2 Teor de Volateis

Para a preparacao da analise de teor de volateis, inicialmente os cadinhos e a amostra
na placa de petri foram retirados da estufa e colocados imediatamente no dessecador para
resfriamento, afim de que nao pegassem umidade. Os cadinhos foram tarados a seguir
em uma balanca de alta precisao e os dados foram anotados em uma tabela especifica
para andlise de teor de volateis. Como o erro maximo nao pode ultrapassar 2% entre as
analises, adicionou-se cuidadosamente 1g de carvao. Apds a pesagem, os cadinhos foram
tampados para que nao entrasse oxigénio e nao ocorra a carbonizagao da amostra, pois
a mufla estava a 900°C.

O intuito de coloca-los na mufla é fazer com que ocorra a evaporacao dos volateis e se
obtenha apenas o carbono fixo, que indica a qualidade do carvao, ou seja, quanto maior o
teor de carvao, maior serd o tempo de queima e liberagao de energia. Os cadinhos foram
colocados primeiramente na tampa da mufla e depois no interior.

O objetivo é fazer com que o ensaio seja gradativo, pois se todos fossem colocados no
interior da mufla diretamente, a vaporizacao poderia ocorrer mais rapidamente. Depois
de colocado o primeiro cadinho, foram cronometrados trés minutos. Ao término, estes
foram imediatamente colocados no interior e cronometrados por mais 7 minutos. O teor

de voléteis é obtido pela equagao 3.2:

(Mcadinho—l—amostra - Mfinal)

= My (3.2)

Mamostra

3.3.3 Teor de cinzas do carbono fixo

Para a analise de teor de cinzas pesou-se 1g de carvao sem umidade e com granu-
lometria inferior a 0,210 mm ja nos trés cadinhos, e estes foram levados para a mufla
previamente aquecida a 700 -710°C. As amostras ficaram na mufla até que o carvao fosse
completamente queimado. Em seguida, os cadinhos foram retirados do forno e levados a
um dessecador para que resfriassem e, ao final, serem pesados.

Com os dados obtidos, e utilizando a equacao 3.3, é possivel calcular o carbono fixo:

CF =100 — (TC + MV) (3.3)

Onde,

e T'C - Teor de cinzas;

e MYV - Teor de volateis.
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3.4 Analise lignocelulosica

3.4.1 Determinacao da Lignina

A determinacao da lignina foi feita a partir da norma TAPPI T 222 om-22(2002)c
(Morais et al., 2011), com modificagdes de acordo com o material disponibilizado pela
Embrapa. Inicialmente utilizou-se aproximadamente 1 g da amostra que foi triturada an-
teriormente, sem umidade e sem extrativos, e foram adicionados 17 mL de acido sulfirico
72%(m/m) em um almofariz com capacidade para pelo menos 300 mL e antes de utiliza-lo
ele foi resfriado em uma geladeira na faixa de 10°C a 15°C. Para que nao houvesse mais
particulas visiveis que nao foram solubilizadas anteriormente, foi colocado a amostra por
cerca de 15 minutos de agitacao intensa com um pistilo.

Para realizacao da etapa seguinte foi necessario a espera de 24 horas. Durante o tempo
de espera foi lavado um funil de vidro sinterizado que possui uma capacidade de 50 mL, e
colocado por pelo menos duas horas em uma estufa a uma faixa 105 + 2°C. Em seguida,
o funil foi removido com as pingas presentes no laboratério e guardado no dessecador
para que se pudesse utiliza-lo no dia seguinte.

Apoés 24 horas de espera, foram adicionados 306 mL de dgua destilada no almofariz
com objetivo de diluir o 4cido sulfirico a 4% e entao foi transferido para um baldo com
capacidade de 1.000 mL. O balao foi levado para uma manta aquecedora, conectado a
um condensador, e a biomassa mantida sob aquecimento e refluxo por 4 horas. Apds
a finalizacdo das 4 horas de refluxo, o aquecedor foi desligado, porém sé foi possivel
manusea-lo depois que o mesmo atingiu a temperatura ambiente.

Enquanto ocorria refluxo os materiais que foram utilizados na filtracao foram organi-
zados, o funil de vidro foi pesado e entao utilizando um conector que foi colocado sobre
um kitassato de 1 mL. Para finalizar foi conectado uma bomba de vacuo ao kitassato para
iniciar a filtracao. O passo realizado a seguir foi a transferéncia do contetido presente no
balao, para que nao ocorresse precipitado no interior do funil e entao foi ligado a bomba
de vacuo, para agilizar o processo.

Ap6s a finalizacao da transferéncia de conteido do balao, o precipitado recolhido no
funil foi enxaguado até que o filtrado obtivesse o pH similar ao da agua utilizada, o pH
foi medido com um papel indicador de pH.

O funil foi levado novamente a estufa a 105 +2°C e secado por 3 horas até que ele
adquirisse um peso constante. Apds a secagem foi colocado no dissecador o funil junto
com a lignina por 30 minutos e por fim pesado em uma balanga analitica.

Depois das andlises realizadas, os calculos foram feitos de acordo com as seguintes

equacoes:

MFC —-MF

7 x 100% = TC% (3.4)
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MFL — MF
MA

x 100%) ~TC% = TLI% (3.5)

Porém, as equagoes 3.4 e 3.5 se referem a massa da amostra sem extrativos, por isso

é necessario realizar mais um calculo, com o objetivo de corrigir o resultado final.

TC% x [100 — (TE% + TU%)]
100

= T'C%corrigido (3.6)

TLI% x [100 — (TE% + TU%)]
100

= T L1%corrigido (3.7)
Onde:

e MF - Massa do funil limpo e seco;

e MA - Massa da Amostra

e MFL - Massa do Funil somada a massa da lignina apds a secagem da estufa;

e MFC - Massa do funil com cinzas, apds a calcinagao em mufla;

TC% - Teor de cinzas.

TLI% - Teor de lignina insolivel.

3.4.2 Determinacao da Holocelulose

Para o processo de determinacao da holocelulose inicialmente foram lavados os funis
de vidro sinterizado, depois da lavagem o funil foi colocado para secar por duas horas a
105 +£2°C e entao o funil foi removido com pingas presentes no laboratorio e guardado
em um dessecador até o momento em que foi utilizado.

Em um erlenmeyer de 500 ml, foram adicionados 3 g da macaiba, sem a presenga de
umidade ou extrativo, e com o conteido da holocelulose a ser determinado. Na sequéncia
foram adicionados 120 mL de dgua destilada presente no laboratério. Em uma capela de
exaustao foi preparado glicerina, que foi mantida a temperatura constante de 70 +2°C.
Foi acrescentado no erlenmeyer 2,5g de clorito de s6dio(N ACLOs;), com pureza de apro-
ximadamente 80%, e 1 mL de 4dcido acético glacial, com pureza > 99,85%. Também foi
acrescentado uma barra magnética para assegurar a agitacao constante durante a reagao.

O conjunto erlenmeyer-reagentes foi tampado com um erlenmeyer de 25 mL, mer-
gulhado no banho, aquecido por uma hora,e mantido sobre um agitador magnético li-
gado. Depois desse tempo foi novamente adicionado 2,5g de clorito de sédio e 1 mL de
acido acético a temperatura constante 70 £2°C por mais uma hora. Ao fim desse tempo
adicionou-se novamente, 2,5g de clorito de sédio e 1 mL de acido acético, e o banho

continuou por mais 3 horas. Durante o aquecimento ocorre um aumento da presenca do
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cloro, o que fica evidente devido a formagao de um gas amarelo-esverdeado dentro do
erlenmeyer.

Ao final das 5 horas de aquecimento e degradacao oxidativa da lignina, um banho de
gelo que cobria todo o conteido do erlenmeyer foi realizado por 30 minutos.

Enquanto o banho de gelo ocorria foi preparado a aparelhagem de filtracao, na capela
de exaustao. A massa do funil foi pesada e o funil colocado sobre um kitassato de 1 mL, foi
usado um conector, com um espagco interno vazado para colocar o funil. E para finalizar,
foi conectado uma bomba de vacuo ao kitassato para auxiliar no inicio da filtragao.

Com uma agitagao constante o contetido presente no balao foi transferido para o funil
para que fosse evitada a perda do precipitado no interior do funil. E entao a bomba a vacuo
foi acionada para agilizar o processo. O erlenmeyer entao foi lavado com agua destilada
e seu conteudo foi transferido para funil, para que nao ocorressem perdas de holocelulose
durante o processo como também para lavar o material recolhido. O precipitado do funil
foi enxaguado até que o filtrado tivesse um pH préximo ao da dgua utilizada. O pH foi
verificado através de um papel indicador e entao foi realizada uma lavagem com acetona,
e mais uma vez enxaguado com muita agua destilada.

Ao final de todo o processo o funil foi levado para uma estufa a 105 +£2°C e secado até
que adquirisse um peso constante. O funil foi secado por 18 horas e apds o procedimento
de secagem, foi colocado no dessecador o conjunto funil-holocelulose por 30 minutos e
entao pesado em uma balanca analitica. O procedimento foi realizado em duplicata.

Depois das andlises realizadas os calculos foram feitos de acordo com as seguintes

equagoes:

MFH—-MF
MA

Porém, as equacoes 3.9 se refere a massa da amostra sem extrativos, por isso é ne-

x 100% = TH% (3.8)

cessario realizar mais um calculo, com o objetivo de corrigir o resultado final.

TH% % [100 — (TE% + TU%)]
100

= T H%corrigido (3.9)

e M FL- Massa do Funil somada a massa da lignina apds a secagem da estufa;
e MFH - Massa do funil somada a massa de holocelulose, apds a secagem em estufa;

o THY% - Teor de holocelulose.

3.4.3 Determinacao da Alfacelulose

Para a realizacao do procedimento de determinacao da alfacelulose, inicialmente o
funil de vidro sinterizado foi lavado e colocado na estufa a 150 +2°por duas horas, e

entao foi colocado no dissecador por 30 minutos e pesado em uma balanga analatica.
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O funil foi colocado sobre um kitassato de 1 mL, usando um conector para conectar a
bomba de vacuo ao kitassato.

Foi pesado cerca de 1 mg da holocelulose seca obtida no processo anterior, e colo-
cada em um almofariz, a temperatura ambiente, com capacidade para 100 ml. Foram
adicionados 15 ml de uma solu¢ao de NaOH a 17,5% , e em seguida foram aguardados
2 minutos de contato entre a solucao e a celulose. Apds o tempo de espera comegou-se
a triturar o material por 8 minutos. Finalizado esse tempo, foram adicionados 40 ml de
agua destilada e o contetdo foi transferido para o funil.

O contetdo presente no almofariz foi transferido para o funil com uma agitacao cons-
tante, com o objetivo de nao perder o precipitado. E entao o almofariz foi lavado no-
vamente com agua destilada e a bomba de vacuo foi ligada para que o procedimento
ocorresse mais rapido. O solido formado que estava presente no funil foi enxaguado até
que o filtrado estivesse com o pH préximo ao da dgua destilada. Foi utilizado um papel
indicador de ph para verificacao do pH.

O funil foi levado a estufa a 105 £2°C para o processo de secagem e permaneceu la por
18 horas, o conjunto funil-holocelulose foi colocado em um dissecador por 30 minutos e
em seguida pesado em uma balanca analitica. O procedimento foi realizado em duplicata.

Depois das analises realizadas os célculos foram feitos de acordo com a seguinte

equacao:
MFA—-MF

MAH

Para que se obtivesse o teor corrigido de alfacelulose, com base no teor corrigido de

x 100% = T A% (3.10)

holocelulose foi realizado o calculo com a seguinte equacao:

(THcorrigido X TA)
100

Devido o calculo da diferenca entre os valores dos dois teores, foi calculado, entao, o

= T A%corrigido (3.11)

valor do teor percentual corrigido de hemicelulose utilizando a equagao 3.12.
THcorrigido - TAcor'rigido - THeCcorrigido (312)

e M AH- Massa da Amostra de holocelulose;
e MFA - Massa do funil somada a massa de alfacelulose, apds a secagem em estufa;

o T A% - Teor de alfacelulose.

3.5 Analise termogravimétrica

A andlise termogravimetrica foi realizada em um analisador SQD Q600 TA, que pro-

porciona uma medigao instantanea de variagao de massa (TGA) de uma amostra em uma
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rampa de 10°C por minuto com patamar de 1000°C.
O analisador térmico figura 3.3 utilizado possui um design de feixe duplo horizontal
com compensacao de crescimento automatico de feixe, tendo a capacidade de analisar

duas amostras de TGA simultaneamente.

Figura 3.3. Analisador Térmico. Fonte: Do autor,2017.

A anélise do FTIR dos gases que sao liberados durante a termogravimetria foi rea-
lizada através de um equipamento acoplado de interface entre TGA/ FTIR THERMO
SCIENTIFIC TGA/FTIR figura 3.4(a), conectado a um espectrofotometro Nicolet IS10
figura 3.4(b). Esse equipamento permitiu que os gases resultantes da andlise termogravi-
metrica fossem guiados por meio de uma linha de transferéncia aquecida até uma célula
de fluxo da interface TGA-IR, onde os espectros de infravermelho foram recolhidos. A
célula de gas ¢é niquelada, 100 mm de comprimento e volume interno de 23 mL com janelas
de KBr, capaz de suportar temperaturas de até 325°C. A linha de transferéncia é feita
de vidro revestido de ago inoxidavel e é conectada diretamente ao tubo do forno TGA,

proporcionando uma passagem de gases totalmente inerte para a célula de gas.
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(a) Interface THERMO SCIEN- (b) Espectrofotémetro Nicolet IS10.
TIFIC TGA/FTIR.

Figura 3.4. Equipamentos. Fonte: Do autor,2017.

A andlise de TGA foi realizada com 10 mg de amostra de macatiba em formato de po,
utilizando um cadinho platinado e a rampa de 10°C por minuto com patamar de 1000°C
sob o fluxo de Ny (nitrogénio) a 60 ml/min. A interface THERMO SCIENTIFIC entre
TGA/FTIR foi definida como 200°C a célula e 190°C a linha.

3.6 Pirdlise lenta

Antes de iniciar o processo de pirdlise lenta, o reservatorio de alcatrao teve que ser
lavado para que nao houvesse contaminacao de outras amostras anteriores e em seguida

foi pesado como mostrado na figura 3.5(b) para uma andlise posterior.

(a) Descarte do 6leo. (b) Pesagem do reser-
vatério.

Figura 3.5. Reservatorio de Alcatrao. Fonte: Do autor,2015.

O residuo de alcatrao que se formou foi descartado em um outro reservatério especifico,
figura 3.5(a), e as amostras assim que retiradas do dessecador e pesadas, foram levadas

para o interior da retorta como mostrado na figura 3.6.
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Figura 3.6. Retorta. Fonte: Do autor, 2015.

Para que nao ocorresse vazamento de gas e 6leo durante a pirdlise, foram colocados
dois discos de papelao hidraulico na tampa da retorta. Utilizou-se uma pasta de cobre nas
superficies para melhor vedagao figura 4.1(a), pois esta é melhor em altas temperaturas.
O termopar verde na tampa figura 4.1(c) era o responsavel por medir a temperatura
interna no momento da pirdlise e o fechamento correto da tampa é feito em cruz com

chave de boca, evitando que tenha afrouxamento no lado posterior ao enroscado.

(a) Pasta de cobre na su- (b) Etapa de fechamento
perficie da retorta. da retorta.

(¢) Termopar verde na tampa.

Figura 3.7. Procedimentos com a retorta. Fonte: Do autor, 2015.
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3.7 Avaliacao do Carvao

A primeira etapa para a avaliagdo do carvao, foi a identificacao das substancias pre-
sentes no processo de defumacao, através de um experimento realizado com cerca de
6 amostras de macatuba no total, divididos em trés etapas e cada uma com tempera-
tura diferente. As temperaturas foram identificadas a partir da anélise da curva da DTG
e o tempo foi calculado levando em consideracao o meio e as caracteristicas do reator
utilizado. Foi utilizado um mini reator representado na figura 3.8 preenchido com duas
macatibas por vez e colocado na mufla com a respectivas temperaturas 54,45°C, 283,11°C
e 352,56°C durante 25 minutos cada.

Figura 3.8. Mini Reator. Fonte: Do autor, 2019.

A segunda etapa para a avaliacao do carvao, foi o processo de torrefacao da macaiba
com a temperatura do reator figura 3.9 a 283°C, pois foi nessa temperatura que foi
localizado as substancias desejaveis para o processo de defumacao, as macaibas ficaram
no reator durante a etapa de aquecimento do reator e por mais duas horas apds o alcance

da temperatura desejada.
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Figura 3.9. Reator utilizado para torrefacao. Fonte: Do autor, 2019.

J4 a terceira e ultima etapa foi a andlise sensorial, apds a realizacao de todos os testes
descritos anteriormente e identificacao das substancias desejadas, foi feito um churrasco
figura 3.10 com as amostras que foram torrefadas anteriormente na temperatura e tempo
pré estabelecido, com o objetivo de confirmar se o sabor e a textura da amostra realmente
mostravam alguma diferenca com relagao a outro método mais convencional utilizado para

fazer churrasco.

Figura 3.10. Churrasco realizado com as macatbas torrefadas. Fonte: Do autor, 2019.
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4 Resultados

4.1 Caracterizacao da Biomassa

A analise imediata é aplicada para caracterizacao da biomassa, avaliando sua qua-
lidade para fins energéticos (Arantes et al., 2008). Avalia o teor de umidade, volateis,
cinzas e carbono fixo. Para a obtencao dos dados da anélise imediata, e também do poder
calorifico superior foram necessarias realizar as analises descritas no capitulos anteriores.

Além disso foram inseridos dados da madeira do eucalipto e do endocarpo do babagu
resgatados da literatura, para servirem como parametro de comparacao com relagao aos
dados obtidos da macaiba. A Tabela 4.1 e Tabela 4.2 apresentam os resultados obtidos
a partir da realizacao da andlise imediata, do rendimento em carbono fixo e do poder
calorifico superior, para o carvao e para o endocarpo da macaiba e a comparagao com

diferentes biomassas.

Tabela 4.1. Resultados médios da anélise imediata, do rendimento em carbono fixo e do
poder calorifico superior para Macatiba

Macatuba in Natura | Endocarpo da Macauba
Poder Calorifico Superior (MJ/ Kg) 23.12 23.44
Carbono Fixo (%) 74.61 60.48
Teor de Volateis (%) 23.20 38.03
Teor de Cinzas (%) 5.40 1.48
Teor de Umidade (%) 29.85 9.32

Fonte: Do autor, 2017.

Tabela 4.2. Resultados médios da analise imediata, do rendimento em carbono fixo e do
poder calorifico superior para diferentes materiais

Madeira do Eucalipto | Endocarpo do babacu
Poder Calorifico Superior (MJ/ Kg) 17.00 17.00
Carbono Fixo (%) 69.24 61.04
Teor de Volateis (%) 30.17 34.59
Teor de Cinzas (%) 0.58 4.37
Teor de Umidade (%) 34.00 12.6

Fonte: Tabela Adaptada (SILVA et al., 1986)

Observa-se que os teores de voldteis da macatiba estao proximos aos normalmente
obtidos para a maioria das biomassas vegetais. E importante ressaltar que o percentual
de material volatil é muito significativo principalmente para a ignicao e nas etapas da
combustao de biomassa. Entretanto é possivel visualizar que houve diferencas significa-

tivas em alguns parametros comparados, evidenciando as diferencas existentes entres a
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macaiba e outras biomassas.

Quanto as propriedades fisicas observa-se que a macatiba se destaca por apresentar
maiores valores de poder calorifico superior (PCS), provavelmente o alto valor de PCS
tanto do endocarpo quanto da macauba in natura se deve a alta concentracao de car-
bono fixo e aos altos teores de lignina que serao discutidos na sequencia, outro fator
que contribui para o alto PCS sao os resquicios de éleo da polpa. Tanto o carbono fixo
como o poder calorifico dos frutos da macaiba sao préximos ou superiores a varios outros
residuos agricolas e madeireiros utilizados para a producao de energia, demonstrando o

potencial da macatiba para a geragao de energia (Paula et al., 2011).

4.2 Composicao Quimica

Os dados apresentados na Tabela 4.3 sao uma adaptacao dos resultados obtidos a
partir da analise lignocelulésica do endocarpo da macatiba com a compilacao de dados
de outras duas biomassas para efeito de comparagao assim como descrito anteriormente.

Com o auxilio da literatura foi possivel confirmar os resultados encontrados em la-
boratério. As altas porcentagens de lignina e extrativos impressionam, principalmente
quando falamos da macaiba, pois esses sao fatores de grande influéncia sobre a produgao
do carvao (SILVA et al., 1986). O baixo teor de umidade do endocarpo da macatiba en-
contrado nessa analise, se comparado com as anteriores, se justifica devido a caracteristica

nao higroscépica do endocarpo.

Tabela 4.3. Dados da analise lignocelulésica do endocarpo da macaiba

Endocarpo da Macaiba | Madeira de Eucalipto | Endocarpo do Babagu
Lignina (%) 32.76 24.60* 27.90*
Cinzas ( %) 1.14 0.23* 1.94*
Extrativos(%) 14.50 6.40* 7.80%
Holocelulose (%) 39.56 69.00* 64.30*
Alfacelulose (%) 20.98 - -
Umidade (%) 2.41 34.00* 12.60%*

Os valores apresentados na tabela acima sao as medias de trés determinagcoes.
* valores comparativos retirados na literatura(SILVA et al., 1986). Fonte: Do autor, 2017.

4.3 Anadlise da Degradagao Térmica - TG- FTIR

As andlises apresentadas na figura 4.1 de TG e DTG foram realizadas com o objetivo
de identificar as temperaturas e as regioes relacionadas a degradacao de hemicelulose e
celulose.

As curvas de TG/DTG indicam trés faixas de degradagao térmica, que estao destaca-

das na figura 4.1(a). Sendo a primeira atribuida a secagem da biomassa e as outras duas

38



a degradacgao de hemicelulose e celulose, necessitando ressaltar que cada uma se degrada
de maneira prépria e em diferentes faixas de temperatura (Pereira et al., 2013). Nao foi
possivel detectar a faixa especifica de degradacao de lignina, pois ela ocorre em ampla
faixa de temperatura (Yang et al., 2007).

A primeira regiao de degradacao que é a secagem da biomassa, ocorreu entre a tem-
peratura ambiente até cerca de 100°C(Lisboa, 2016), a segunda regiao que é onde ocorre
a degradacao da hemicelulose ocorre na faixa de temperatura préxima a 283°C, ja na
degradacao da celulose que tem sua faixa de degradacao geralmente entre 325°C a 375°C.
Para a degradagao térmica total do material, é necessario usar temperaturas acima das
temperaturas do pico de degradacao mais alto, e assim a celulose, lignina e hemicelulose

poderao ser completamente degradadas.
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Figura 4.1. Gréaficos de TG e DTG do endocarpo da macaiba com as regioes demarcadas.
Fonte: Do autor, 2019.

Identificadas as regioes de degradagcao foi realizada uma andlise dos espectros dos gases
emitidos durante a degradacao térmica com relacao a transmitancia e a temperatura. Os
gases que foram emitidos durante o experimento foram apontados na Tabela 4.4 |, que
mostra um breve resumo dos compostos encontrados em funcao do nimero de onda,
os dados foram retirados de interpretagoes dos espectros constantes na literatura (Yang
et al., 2007); (Silverstein and Bassler, 1962); (Lisboa, 2016).

A figura 4.2 apresenta os espectros emitidos durante a degradacao térmica do en-
docarpo da fruta da macatuba. O espectro de cor azul aconteceu na temperatura de
degradagao térmica 54,45°C, o de cor vermelha em 283,11°C na regiao 2 e o de cor preta

na temperatura 352,56°C na regiao 3.
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Tabela 4.4. Correspondéncia entre o nimero de onda e compostos contidos no gas

Numero de ondas (cm~!) | Compostos | Numero de ondas ( cm™1!) Compostos

400 - 700 Alifatico C-C 1640 - 1667 Alcanos

866 C-H 1540 - 1870 ?etonas, aldeifi_os, écidc?s carboxilicos,
ésteres carboxilicos, aminas, etc

950 - 1058 R-OH 1880-2000 Sais de amina

1000-1100 Furanos 2000 - 2250 CcO

1280 - 1360 Aquilas 2250-2500 CO2

1365-1600 Propanol 2860-3000 CHy, CHy

1610- 1650 Aromaéticos 3500- 3750 H20O

Fonte: Tabela Adaptada por (Lisboa, 2016); (Silverstein and Bassler, 1962)
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Figura 4.2. Espectros de infravermelho dos gases das emissoes durante a degradacao
térmica do endocarpo da macatba. Fonte: Do autor, 2019

Os gases da macatba apresentam compostos diferentes em cada regiao. A regiao 1
apresenta evidéncias de emissao de agua, C'O, e acidos carboxilicos. Ja a regiao 2, além de
emitir os gases da regiao anterior também emite CO e compostos alifaticos caracterizados
pela ligacao C-C e C-H e o composto muito importante para o objetivo deste trabalho
as aminas aromaticas e por tultimo a terceira regiao possui uma forte emissao de CO e
cetonas, aldeidos acidos carboxilicos, esteres carboxilicos e, além de maior quantidade de
compostos alifaticos.

Apos os resultados apresentados anteriormente foi identificado que o espectro da regiao
2 assim como mostrado na figura 4.2 emite o composto chamado aminas aromaticas que
é responsavel por um conjunto de caracteristicas desejaveis na defumacao de alimentos,
principalmente na defumagao de carnes, melhorar o sabor e aumentar a estabilidade

microbiolégica da carne sao algumas delas. A Tabela 4.5 mostra os dados da regiao de
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absorcao que as aminas aroméaticas podem ser encontradas no espectro de infravermelho

dos gases.

Tabela 4.5. Estiramento C-N de Aminas Aromaédticas

Aminas aromaticas | Regiao de absorgao( cm™')
Primaria 1340 - 1250
Secundaria 1350 -1280
Terciaria 1360-1310

Fonte: Tabela Adaptada (Silverstein and Bassler, 1962)

4.4 Rendimento da Pirdlise

A pirdlise é a decomposicao em altas temperaturas da biomassa. As particulas volateis
acabam passando por um processo de reducao e liberagao de gases hidrocarbonetos.
Os parametros utilizados no primeiro teste foram de rampa a 2°C por minuto, num
patamar superlongo de 430°C por 18 horas. A pirdlise é controlada por um programa de
computador, que analisa a curva de temperatura e o rendimento da amostra.

O resultado obtido para o rendimento da pirdlise pode ser visualizado na Tabela 4.6.

Tabela 4.6. Resultado de rendimento da pirdlise
Amostra | Massa inicial | Massa final | Rendimento (%)
1 387,3 118,3 30,3

Fonte: Do autor, 2015

Foi realizado apenas a andlise de 1 amostra, pois a distribuicao de calor é uniforme e

uma amostra so ja ¢ representativa em termos de anélise.

4.5 Torrefacao

A rampa utilizada para a realizacao da torrefacao foi cerca de 283°durante aproxi-
madamente duas horas, esta temperatura foi escolhida depois dos resultados obtidos do
TG/DTG e FTIR, onde foi identificado a temperatura que as aminas arométicas sao
emitidas.

O processo de torrefagao realizado para a obtencao do carvao gerou algumas curvas
de aquecimento que foram obtidas por cada um dos trés termopares presentes no reator,
termopar A localizado na superficie do leito, termopar B localizado a 20 cm da tampa e

o termopar C a 10 cm da tampa.
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Figura 4.3. As curvas de aquecimento. Fonte: Do autor, 2019.

As diferengas nas curvas de temperaturas obtidas na figura 4.3 se deu devido a hete-
rogeneidade das etapas de torrefacao por causa das diferentes alturas do leito. As curvas
tem caracteristica de temperatura crescente, que foram determinadas de acordo com a
fase de ganho de calor sensivel, e situagoes de temperatura constante, que decorreram do
ganho de calor latente e do estégio de torrefagao. Os picos identificados no grafico ocorreu
pois o termopar nao estava dentro do material. Ao final do gréfico é possivel identificar

também o processo de resfriamento acontecendo.

Figura 4.4. Carvao Torrefado. Fonte: Do autor, 2019.

A figura 4.4 mostra o resultado final do carvao torrefado e pronto para a realizacao
da proxima etapa.
4.6 Teste Organoléptico

A tltima etapa para a avaliagao do carvao foi a realizagao do teste organoléptico, ou

seja, fazer efetivamente um churrasco com a macaiba que foi torrefada na temperatura
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identificada.
O teste foi realizado da seguinte forma: foram escolhidos quatro alunos e um professor

da Faculdade do Gama para experimentar as carnes que foram assadas em dois processos
diferentes. Alguns pedacos de carnes foram assados com o carvao da macauba e outros

pedagos em uma churrasqueira elétrica como mostrado a seguir figura 4.5 .

(b) Carne assada com carvao de
macatba.

L]
T
M
T
-\
-

(c) Carne assada na churrasqueira elétrica.

Figura 4.5. Cozimento da carne realizado com diferentes procedimentos. Fonte: Do autor,
2019

As carnes foram servidas em 4 rodadas e os participantes avaliaram o sabor, aparéncia,
a maciez, suculéncia e o aroma sem a informagao de qual dos processos eles estavam de-
gustando. Nos intervalos de cada rodada os participantes tiveram que beber dgua com
gas para que o gosto da rodada anterior nao influéncia-se na rodada seguinte. Os graficos

a seguir figura 4.7 e figura 4.6 foram feitos a partir das respostas identificadas dos parti-

cipantes.
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Churrasqueira Elétrica
B Sabor | Aparéncia B Maciez | Suculéncia [l Aroma

Desgostel muito

Desqgotei moderado §

Indiferente

Gostei
moderadamente

Gostei muito

0% 20% 40% 60%

Figura 4.6. Respostas do teste realizado com a churrasqueira elétrica. Fonte: Do autor,
2019.

Carvao da Macauba
B Sabor B Aparéncia [ Maciez [ Suculéncia [l Aroma
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Gostei
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Figura 4.7. Respostas do teste realizado com o carvao da macauba . Fonte: Do autor,
2019.

Através da realizagao do teste organoléptico e da visualizagao das respostas dos
graficos mostrados anteriormente, foi possivel comprovar que a carne feita com o carvao
da macauba possui sabor e caracteristicas desejadas. As respostas obtidas foram bastante
positivas, e alguns participantes salientaram diferencas evidentes entre o sabor e a textura
das carnes oferecidas, como uma carne mais escura e o cheiro mais forte, alguns parti-

cipantes também identificaram um sabor mais amargo. O sabor amargo identificado e o
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cheiro forte podem ser justificado pelas propriedades caracteristicas da biomassa. Porém
como ja atestado anteriormente os participantes aprovaram o sabor e relataram que que

a carne estava suculenta e possuia cor e aparéncia agradavel.
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5 Conclusao

A partir dos resultados apresentados ao longo deste trabalho, conclui-se que ha viabi-
lidade tecnolégica e culinaria no uso da macaiba para a producao de novos carvoes deno-
minados carvao gourmet. Desde o inicio das andlises a macaiba demonstrou resultados
animadores, a caracterizacao da biomassa e a sua composi¢do quimica ja apresentavam
grande potencial para a producao de carvao vegetal.

Com as andlises preliminares realizadas usando TG-FTIR foi possivel identificar a
temperatura de degradacao que o carvao da macauba emite gases que sao desejaveis para
o processo de defumacao. O ensaio de degradacao térmica apresentou resultados de trés
areas diferentes de degradacao: a primeira relacionada a secagem do material, a segunda
mostrou a degradacao da hemicelulose e a terceira a degradacao da celulose.

Na analise dos espectro infravermelho evidenciou-se que durante a degradacao da
hemicelulose a biomassa emite um composto denominado aminas aromaticas, que sao
responsaveis por um conjunto de caracteristicas desejaveis na defumacao de alimentos,
principalmente na defumacao de carnes, melhorar o sabor e aumentar a estabilidade
microbiolégica da carne sao algumas delas.

Os processos de pirdlise e torrefagao também obtiveram resultados satisfatérios, a bi-
omassa mostrou potencial nas andlises feitas com rendimento da pirélise e o produto final
obtido através da torrefagao mostrou-se capaz de gerar um produto de valor agregado.

Por fim o teste organoléptico foi a iltima etapa feita para a comprovacao dos re-
sultados obtidos anteriormente, e mostrou através da degustacao da carne feita com o
carvao da macauba que esse fruto influéncia de maneira positiva no resultado final nao
apenas no sabor mas também na textura e na consisténcia do alimento. Provando assim
que o carvao da macauba pode ser utilizado tanto para fins energéticos como para fins

culinarios.
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