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RESUMO 

O presente trabalho teve como objetivo a otimização das condições experimentais do tratamento 

alcalino dos resíduos de casca de acácia-negra através de um planejamento experimental fatorial 

2³ do tipo DCCR, tendo como fatores a concentração de NaOH (2,64-9,36 %), a temperatura 

(39,8-90,2 °C) e o tempo (0,82-4,18 h) e como resposta o teor de lignina insolúvel. Através 

deste estudo foi possível perceber que os fatores com maior influência na resposta consistem 

na concentração da solução de NaOH e temperatura de reação. O modelo estatístico gerado foi 

capaz de descrever aproximadamente 78,94% dos dados experimentais, além de indicar as 

condições otimizadas do procedimento de deslignificação, as quais compreendem o emprego 

de solução de NaOH com concentração correspondente a 4,32%, a 90,2 °C durante 4,18 h.  
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INTRODUÇÃO 

A acacicultura consiste em uma atividade responsável pela produção de acácia-negra 

(Acácia mearnsii De Wild.), onde o seu cultivo tem como principais objetivos a produção de 

madeira e casca. As cascas de acácia-negra são conhecidas por serem uma fonte abundante de 

taninos com elevada qualidade e, desta forma, as mesmas são empregadas como fonte de 

matéria-prima para a extração destes compostos em escala industrial (CALDEIRA et al., 2011).  

O processo de extração dos taninos é responsável pela geração de um resíduo 

denominado casca de acácia-negra esgotada, a qual é considerada um resíduo lignocelulósicos 

devido à sua composição e apresenta uma série de propriedades que justifica o desenvolvimento 

de pesquisas acerca do seu reaproveitamento. A literatura reporta o emprego da casca de acácia-

negra esgotada em um amplo espectro, como por exemplo a geração de energia (LINHARES 

et al., 2017), biogás (LEHKONEN, 2016), materiais adsorventes (DALLACCUA et al., 2020) 

e nanocelulose (TAFLICK, 2017). 



 

 

 

A depender da aplicação é de suma importância a utilização de pré-tratamentos a fim de 

purificar o material lignocelulósico através do fracionamento dos seus constituintes, em que a 

literatura reporta uma série de metodologias com essa finalidade, tais como organosolv, 

alcalino, explosão a vapor, entre outros (CERQUEIRA et al., 2007; TAFLICK, 2017). Segundo 

Modenbach e Nokes (2014), o pré-tratamento alcalino é considerado mais efetivo em materiais 
herbáceos como gramíneas e resíduos agrícolas responsáveis pela remoção, completa ou 

parcial, de hemicelulose e lignina (KOMURA, 2015). De acordo com Modenbach e Nokes 

(2014), a solubilização da lignina e hemicelulose, presentes na estrutura lignocelulósica, estão 

diretamente relacionadas com a combinação de condições reacionais como o tempo, 

temperatura e concentração de NaOH. Desta forma, o presente trabalho tem como objetivo o 

estudo das condições experimentais empregadas na deslignificação do resíduo de casca de 

acácia-negra via tratamento alcalino com NaOH. 

 

MATERIAL E MÉTODOS 

A casca de acácia-negra utilizada para o desenvolvimento do presente trabalho foi doada 

pela Empresa SETA (Sociedade Extrativa Tanino de Acácia Ltda.), a qual está localizada no 

município de Estância Velha, na Região da Serra Gaúcha. O material foi moído em moinho de 

facas, seguido de peneiramento em jogo de peneiras (marca Bertel) onde selecionou-se a fração 

composta por partículas com diâmetro inferior a 1 mm. No prosseguimento, realizou-se a 

remoção dos extrativos contidos na biomassa através da extração sequencial, em soxhlet, 

durante 6 h, utilizando hexano, etanol e água como solventes. Como término dessas etapas, o 

material foi seco em estufa a 80 °C por 18 h, conforme metodologia proposta por Taflick (2017). 

Na sequência, efetuou-se uma otimização das condições experimentais do pré-tratamento via 

método alcalino, em que se utilizou um delineamento do composto central rotacional (DCCR) 

do tipo 23, com total de 16 experimentos. O estudo envolveu a avaliação do efeito de três 

parâmetros: concentração de NaOH, temperatura e tempo reacional, considerando o teor de 

lignina como resposta. Os níveis das variáveis independentes estudadas estão indicados na 

Tabela 1.  

Tabela 1 – Níveis das variáveis independentes estudadas 

Variáveis independentes -1,68 -1 0 1 1,68 

NaOH (m/v) 2,64 4 5 8 9,36 

Temperatura (°C) 39,8 50 65 80 90,2 

Tempo (h) 0,82 1,5 2,5 3,5 4,18 

Fonte: Autores (2022) 

Como metodologia adotada, inicialmente a biomassa foi mantida em contato com uma 

solução de NaOH durante um período e sob temperatura indicados pelo planejamento 

experimental. Ao final do período reacional realizou-se uma filtração a vácuo, neutralização 

com H2SO4 e secagem em estufa a 50 °C durante 18 h. A fim de realizar a determinação do teor 

de lignina do material utilizou-se os procedimentos descritos nas normas TAPPI T222 om-98 



 

 

 

(TECHNICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND PAPER INDUSTRY, 2006) e TAPPI 

T211 om-22 (TECHNICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND PAPER INDUSTRY, 

2007). Os dados experimentais foram analisados estatisticamente aplicando-se a análise de 

variância (ANOVA) utilizando o Software Statistica considerando o nível de significância de 

95%. As condições experimentais foram otimizadas através da ferramenta de desejabilidade. 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 Como caraterização da biomassa em relação ao seu teor de lignina obteve-se um valor 

correspondente a 33,49±7,11%, estando de acordo com o observado por Rodrigues et al. (2021) 

que determinaram um teor de lignina correspondente a 37,09% em seu estudo a respeito do 

resíduo da casca de acácia-negra. A Tabela 2 apresenta a matriz de planejamento utilizada bem 

como as respostas obtidas através de cada experimento realizado, através da qual é possível 

perceber que o teor de lignina após a aplicação do pré-tratamento variou entre 3,18 e 56,85%. 

Percebe-se que, em alguns casos, ocorreu um aumento no teor de lignina em comparação ao 

teor da biomassa anterior ao pré-tratamento. Esse resultado também foi observado por Chan et 

al. (2012).  

Tabela 2. Matriz de planejamento com dados de entrada e respostas 

 Concentração (C) Temperatura (T) Tempo (t) Teor de lignina (%) 

EXP1 -1 -1 -1 55,36±0,96 

EXP2 -1 -1 1 49,68±1,43 

EXP3 -1 1 -1 56,85±2,86 

EXP4 -1 1 1 11,51±3,50 

EXP5 1 -1 -1 24,50±1,41 

EXP6 1 -1 1 18,47±5,13 

EXP7 1 1 -1 44,85±1,21 

EXP8 1 1 1 55,25±7,16 

EXP9 -1,68 0 0 30,16±6,91 

EXP10 1,68 0 0 47,25±5,24 

EXP11 0 -1,68 0 27,95±2,43 

EXP12 0 1,68 0 27,38±7,24 

EXP13 0 0 -1,68 17,25±4,37 

EXP14 0 0 1,68 6,05±2,16 

EXP15 0 0 0 3,18±1,74 

EXP16 0 0 0 3,79±0,94 

 A Figura 1 apresenta o diagrama de Pareto considerando um nível de confiança de 95%. 

Observa-se que a concentração da solução de NaOH utilizada apresentou o maior efeito, em 

que o emprego de soluções menos concentradas promove uma redução no teor de lignina. Tal 

resultado pode ser relacionado ao fato de que as moléculas de NaOH promovem a quebra das 

ligações entre lignina e hemicelulose, sendo o fator predominante na redução do teor de lignina 

(MODENBACH e NOKES, 2014). O mesmo pode ser observado em relação à temperatura, 



 

 

 

onde menores temperaturas favorecem o processo de deslignificação da biomassa de estudo. A 

respeito do tempo de reação, observa-se que o emprego de maior período também influencia 

estatisticamente a resposta, de forma a aumentar a eficiência do processo. 
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Figura 1. Diagrama de Pareto 

Foi gerada uma equação do modelo estatístico, a qual é ilustrada pela Equação 1, onde 

C, T e t correspondem, respectivamente, à concentração, temperatura e tempo. É possível 

perceber que a expressão é composta por termos lineares e quadráticos, corroborando com o 

observado através do diagrama de Pareto. 

Lig (%) = 30,58.C2 + 22,77.T 2 – 9,59.t + 11,45.t2 + 23,45.C.T + 13,85.C.t – 5,81.T.t (1) 

A fim de verificar se os modelos estatísticos gerados foram preditivos e significativos, 

foram realizados a análise de variância (ANOVA) e F-teste de Fisher (Tabela 3). Desta forma, 

foi possível perceber que o modelo estatístico se mostrou estatisticamente significativo 

(R²=0,7894) e preditivo, visto que o valor do Fcalculado (Fcalculado = 4,157) foi maior do que o 

Ftabelado (Ftabelado = 3,500), indicando que o modelo estatístico gerado pode representar os dados 

experimentais em escala de bancada. 

Tabela 3. Resultado da análise de variância (ANOVA) 

Fator SQ(1) GL(2) QM(3) Fcalculado Ftabelado 

Regressão 4365,54 7 623,649 

4,157 3,500 

Resíduos 1200,050 8 150,006 

Fajuste 1199,864 7 171,409 

Erro puro 0,186 1 0,186 

Total 5565,590 15  
(1)SQ: Soma dos quadrados; (2)GL: Graus de liberdade; (3)QM: Quadrado médio 



 

 

 

Foram, ainda, geradas as curvas de superfície, as quais são ilustradas pelas Figuras 3 a 5.  

 

Figura 3. Previsão do teor de lignina em função da temperatura e concentração 

 

Figura 4. Previsão do teor de lignina em função da concentração e tempo 



 

 

 

 

Figura 5. Tempo versus temperatura 

O modelo estatístico gerado pelo software realizou a otimização das condições 

otimizadas, as quais podem ser conferidas na Tabela 4. 

Tabela 4. Condições otimizadas 

Fator Valor 

Concentração (%) 4,32 

Temperatura (°C) 90,23 

Tempo (h) 4,18 

Conforme observado nas Figuras 3, 4 e 5, a concentração da solução de NaOH consiste 

no fator com maior influência no teor de lignina após a deslignificação. A condição otimizada 

obtida no presente trabalho foi de 4,32% (m/v) sendo este valor semelhante ao observado por 

Dewi et al. (2021) e Sukri et al. (2014), que obtiveram os valores de 5% e 5,25%, 

respectivamente. A otimização da concentração de NaOH permite a produção de fibras 

celulósicas com alta resistência mecânica devido ao fato de que a concentração de NaOH afeta 

diretamente a estrutura destas fibras através de um mecanismo que envolve a quebra das 

ligações químicas entre a lignina e hemicelulose presentes na estrutura lignocelulósica, 

acarretando uma solubilização dos constituintes lignocelulósicos (RAMBABU et al., 2016; 

MODENBACH e NOKES, 2014). Modenbach e Nokes (2014) ainda afirmaram que o emprego 

de soluções altamente concentradas (>6%) podem acarretar em alterações estruturais e 

morfológicas na celulose, afetando o seu grau de polimerização e cristanilidade, bem como a 

degradação da hemicelulose solubilizada e a geração de produto inibitório através da 

decomposição da lignina. 



 

 

 

A respeito do tempo de reação, observou-se que o aumento no tempo de reação favorece 

o processo de remoção de lignina presente na biomassa. Esse resultado também foi observado 

por outros autores (MELO, 2020; McINTOSH e VANCOV, 2011; QIAN et al., 2019). A 

condição otimizada encontrada no presente estudo foi semelhante à obtida por Bano e Irfan 

(2019) que obteve sua condição otimizada com 4 h de reação. Em relação à temperatura de 
reação, a condição com melhor eficiência de remoção de lignina foi próxima aos valores 

encontrados por Uzunlu et al. (2014), Morales et al. (2018) e Sukri et al. (2014), que obtiveram 

os valores de 90 e 100°C, respectivamente. Ainda, foi possível perceber que, o modelo 

estatístico gerado prevê uma redução em aproximadamente 63,811% no teor de lignina ao 

empregar as condições otimizadas. 

Os resultados apresentados no presente trabalho sugerem que a condição otimizada 

obtida permite a obtenção de um material sem alterações estruturais significativas na celulose, 

visto que, uma vez sob condições de baixa temperatura (<100°C) e concentração (~4%) as 

ligações glicosídicas presentes em sua estrutura são estáveis (KNILL e KENEDT, 2003; 

MODENBACH e NOKES, 2014).  

 

CONCLUSÕES 

Ao fim do presente estudo foi possível concluir que os fatores com maior influência na 

remoção de lignina consistem na concentração de NaOH e a temperatura. Observou-se, ainda, 

que as condições experimentais que promovem a maior remoção de lignina envolvem o 

emprego de solução de NaOH com concentração de 4,32 %, a 90,2°C durante 4,18 h. A análise 

estatística indica que o modelo estatístico gerado é capaz de descrever 78,94% dos dados 

experimentais. 
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