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Apresentação 

No ano de 2011 a direção do Instituto Nacional de Tecnologia decide reforçar sua 
atuação na formação de recursos humanos criando a Coordenação de Iniciação 
Científica e Tecnológica responsável pela implementação dos programas 
institucionais de Iniciação Científica e de Iniciação em Desenvolvimento Tecnológico 
e Inovação. 

O presente livro de resumos expandidos representa parte dos produtos oriundos das 
chamadas PIBIC/INT/CNPq 2011-2012 e PIBITI/INT/CNPq 2011-2012, além da 
produção, ao nível de iniciação, dos bolsistas atuando no INT por outras fontes de 
fomento.  

Desta forma, O INT procura contribuir a formação de estudantes de graduação, 
visando o despertar da vocação científica e tecnológica e contribuir para a formação 
de recursos humanos para a pesquisa aplicada, além de estimular pesquisadores 
produtivos a envolverem alunos de graduação nas atividades científica e 
tecnológica. 

Este primeiro evento, “1º Encontro de Iniciação Científica e Tecnológica do Instituto 
Nacional de Tecnologia”, ocorre como parte das apresentações em painéis do 
Primeiro Workshop de Competências Internas (1º WCI) em 14 e 15 de Agosto de 
2012. 
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Avaliação do Potencial do Fungo Pleurotus ostreatus  INCQS 40310 na 
Degradação do Herbicida Atrazina. 

Thays de Souza Carvalho 1,2 (IC) *, Patrícia Maia Pereira 1 (PG), Viridiana Santana Ferreira-Leitão 1 (O).  

*thays.carvalho@int.gov.br – Bolsista PIBIC/INT/CNPq 
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2Universidade Federal Fluminense, Departamento de Química, 24020-007, Niterói, RJ, Brasil 

 
Palavras Chave: Biodegradação, atrazina, Pleurotus ostreatus, Lacase.

Introdução 

A atrazina é um dos herbicidas mais utilizados na 
cultura da cana de açúcar, e a crescente demanda 
mundial por etanol, faz com que ocorra um aumento 
significativo no uso deste composto. Desse modo, 
tornam-se necessários estudos que viabilizem a 
remoção deste herbicida no ambiente. A aplicação 
de fungos para a biodegradação de substâncias 
recalcitrantes vem sendo amplamente estudada em 
virtude da capacidade desses organismos em 
degradar diversos poluentes através de um 
complexo sistema enzimático.  

Neste trabalho a produção de enzimas 
ligninolíticas por Pleurotus ostreatus INCQS 40310 
foi estudada por fermentação em estado sólido 
(FES) e submersa (FS). Foi avaliada a eficiência de 
dois diferentes meios, PMP (PEREIRA, 2011) e LIT 
(DE MENEZES et al., 2009), utilizando bagaço de 
cana na fermentação em estado sólido. Também foi 
avaliada a composição do meio de cultivo PMP 
(PEREIRA, 2011) na degradação de atrazina em 
fermentação submersa, através da técnica de 
planejamento experimental.  

Resultados e Discussão 

A figura abaixo apresenta as etapas realizadas no 
presente trabalho. 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

Figura 1.  Fluxograma apresentando as etapas 
realizadas na metodologia 
 

 
 

 
A composição inicial do meio de cultivo 

denominado PMP foi baseada em estudos 
anteriores realizados em nosso grupo de pesquisa 
(PEREIRA, 2011). O meio de cultivo denominado 
LIT foi descrito na literatura como um excelente 
meio para a produção da enzima lacase (DE 
MENEZES et al., 2009). 

A composição de ambos os meios (PMP e LIT) 
estão apresentadas na tabela 1. 
 
Tabela 1. Composição dos meios de cultivo (LIT e 
PMP) 

MEIO LIT (gL -1)  
Peptona  2,0 
Glicose  20 
Ext. Lev.  2,0 
MgSO4  0,5 
KH2PO4  0,46 
K2HPO4  1,0 
A pesquisa de enzimas ligninolíticas revelou 

apenas a produção de lacase (Tabela 2). Observou-
se que o meio LIT foi o que apresentou a maior 
produção desta enzima, com produção máxima no 
10° e no 15° dia após a inoculação. A maior 
produção de enzimas ligninolíticas nos meios de 
cultivo em presença de bagaço em comparação 
com os controles sem bagaço (controles 1 e 2), 
demonstra o papel essencial do bagaço de cana no 
aumento da produção das enzimas. 
 
Tabela 2: Atividade enzimática da lacase na 
comparação entre os meios PMP e LIT na 
Fermentação em Estado Sólido 

Atividade Lacase (UmL -1 ) 

Meios  
5 

Dias  
10 

 Dias  
15 

Dias  
20 

Dias  

LIT * 0,212 0,292 0,016 

PMP * 0,139 0,075 0,016 

Controle 1 
(LIT sem bagaço) * 0,023 0,024 * 

Controle 2 
(PMP sem bagaço) * * * * 

Controle 3  (Tampão) * 0,079 0,048 0,179 
* Valores abaixo de 0,010 UmL-1 

 
No estudo realizado nas concentrações dos 

MEIO PMP (gL -1) 
Peptona  1,0 
ZnSO4  0,002 
FeSO4 0,001 
MgSO4  1,0 

Degradação de Atrazina por Pleurotus ostreatus  

Avaliação da composição 
do meio de cultivo PMP na 
degradação da atrazina em 
fermentação submersa  

Estudo de difere ntes meios 
de cultivo na produção de 
enzimas por P.ostreatus  

Monitoramento da atividade 
enzimática da lacase 

 

Comparação entre os 
meios PMP X LIT em FES 
com bagaço de cana de 
açúcar.  
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componentes do meio de cultivo embora não 
houvesse apresentado atividade enzimática 
significativa (< 0,010 UmL-1) para as enzimas lacase 
e manganês peroxidase durante os 20 dias de 
monitoramento, apresentou valores expressivos de 
degradação de atrazina (superiores a 50%) nos 
ensaios 2, 3, 6, 9 e 14 em 15 dias (Tabela 3). 
 
Tabela 3: Resultado dos ensaios de degradação de 
atrazina. Em negrito estão destacados os valores de 
degradação acima de 50% 

 

        
% Degradação 

Atrazina  

Ensaio  Ext. 
Lev.  

MgSO4 FeSO4 5  

dias  

10 
dias  

15  

dias  

1 -1 -1 -1 2,01 30,56 39,47 

2 1 -1 -1 10,81 37,68 55,54* 

3 -1 1 -1 8,43 40,04 58,22* 

4 1 1 -1 29,55 29,97 41,96 

5 -1 -1 1 9,01 20,03 36,19 

6 1 -1 1 7,34 29,57 56,57* 

7 -1 1 1 14,71 18,41 33,39 

8 1 1 1 17,5 32,19 40,61 

9 -1,68 0 0 22,8 49,93 51,00* 

10 1,68 0 0 30,26 30,76 31,01 

11 0 -1,68 0 7,45 42,39 45,68 

12 0 1,68 0 20,24 43,19 49,68 

13 0 0 -1,68 23,61 45,72 46,38 

14 0 0 1,68 40,1 52,33 52,54* 

15 0 0 0 23,3 33,5 40,2 

16 0 0 0 38,52 40,99 42,1 

17 0 0 0 31,45 41,57 42,06 

18 0 0 0 34,18 42,23 42,79 

 
Tais resultados sugerem a participação de um 

sistema enzimático ou metabólico mais complexo 
participando do processo de degradação de 
atrazina. A literatura também relata estudos em que 
a presença da enzima lacase não é um fator crucial 

para a degradação da atrazina (VASIL`CHENKO et 
al., 2001; JAUREGUI et al., 2003). 

Conclusões 

Na comparação entre os diferentes meios 
fermentativos em relação à produção de enzimas 
ligninolíticas, pode-se concluir que na fermentação 
em estado sólido, o meio LIT apresentou maior 
produção de lacase (0,292 UmL-1 / 15 dias) quando 
comparado ao meio PMP, tanto em estado sólido 
(0,139 UmL-1/15 dias) quanto em fermentação 
submersa (< 0,010 UmL-1). Além disso, nos 
experimentos onde se avaliou a composição do 
meio de cultivo PMP, pode-se perceber a influência 
dos componentes do meio de cultivo no processo de 
degradação de atrazina, onde foi possível obter 
percentuais de degradação superiores a 50% nos 
ensaios 2, 3, 6, 9 e 14. Tais experimentos foram 
realizados de forma preliminar a fim de se estudar 
as relações entre atividade enzimática e 
degradação de atrazina. 
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Palavras Chave: PIBIC-CNPq, Catalisador, Rutênio, Benzeno, Cicloexeno

Introdução 

A hidrogenação parcial de benzeno é de interesse 
industrial já que diferentes compostos podem ser 
sintetizados a partir do cicloexeno, como nylon e 
produtos de química fina. Catalisadores de rutênio 
apresentam os maiores rendimentos em cicloexeno 
[1]. O processo desenvolvido pela empresa Asahi 
Chemical Industy Co. Ltd.[2] obtém cicloexeno a 
partir de benzeno inibindo a hidrogenação completa 
para cicloexano usando um catalisador mássico de 
rutênio e um sal de zinco adicionado à fase aquosa. 
A baixa solubilidade do cicloexeno em água 
aumenta seu rendimento. Outros autores têm 
proposto o uso de diferentes solventes e 
catalisadores de rutênio suportados para aumentar 
o rendimento em cicloexeno [1]. Este trabalho 
comparou o desempenho de catalisador Ru/ZnO-γ-
Al2O3, preparado a base de hidrotalcita calcinada, 
com catalisadores Ru/γ-Al2O3 e Ru/ZnO na 
hidrogenação parcial de benzeno a cicloexeno. 

Experimental 

Os catalisadores de rutênio foram preparados por 
impregnação seca de γ-Al2O3, ZnO e 10%ZnO-γ-
Al2O3 como suportes e RuCl3 como sal precursor 
(1% m/m Ru) e calcinados a 500°C. O suporte ZnO 
foi sintetizado por precipitação de ZnCl2 com 
NH4OH [3], enquanto 10%ZnO-γ-Al2O3 foi preparado 
segundo metodologia de preparo de hidrotalcitas [4]. 
O suporte γ-Al2O3 (AL3916P Harshaw, Engelhard) é 
comercial. Todos os suportes foram calcinados a 
500oC antes da impregnação do rutênio. Os 
catalisadores foram caracterizados por análise 
textural, DRX, MEV/EDS, TPR e quimissorção de 
H2. A hidrogenação de benzeno foi realizada num 
reator batelada a 150°C e 50 bar de H 2 após 
redução do catalisador in situ a 250°C por 1 h sob 
fluxo de H2. Alíquotas foram analisadas num 
cromatógrafo a gás com detector FID. A atividade e 
seletividade foram verificadas usando benzeno puro 
(0,5g cat.). 

Resultados e Discussão 

A Tabela 1 apresenta as áreas específicas dos 
catalisadores com valores compatíveis com a 
literatura [4]. A análise de DRX mostrou que em 
todos os catalisadores foram observadas raias 
referentes ao RuO2 cristalino em 2θ ∼ 28°, 35° e 54° 
(58-JCPDS-40-1290) [5]. Os difratogramas da γ-

Al2O3, ZnO e 10%ZnO-γ-Al2O3 indicam materiais 
cristalinos. Não foi verificada formação do espinélio 
ZnAl2O4 pelo DRX no suporte 10%ZnO-γ-Al2O3. Nos 
perfis de TPR mostrados na Figura 1, os 
catalisadores RuAl e RuZn10Al90 apresentaram 
dois picos de redução atribuídos à redução de 
RuCl3, e do RuO2 mássico [5]. No entanto, enquanto 
o primeiro pico se apresentou na mesma 
temperatura, 140°C, o segundo pico da redução do 
RuO2 mostrou um deslocamento de 198 para 
220°C, que pode indicar  interação do Ru com ZnO 
no RuZn10Al90. O catalisador RuZn apresentou um 
pico largo em torno de 190°C, referente à redução 
de RuO2 mássico. A Tabela 1 ainda apresenta o 
consumo de H2 no TPR. O catalisador RuAl 
apresentou consumo intermediário entre a redução 
do RuO2 e do RuCl3, sugerindo a presença de 
RuCl3, não decomposto durante a calcinação a 
500°C [5]. O catalisador RuZn10Al90 apresentou 
consumo de H2 superior ao estequiométrico, que 
pode ser atribuído à redução parcial do ZnO [8]. Os 
catalisadores RuZn10Al90 e RuAl apresentaram os 
maiores valores de quimissorção de H2 indicando 
maior dispersão das partículas metálicas de Ru, de 
acordo com a redução de RuCl3 observados nos 
perfis de TPR destes catalisadores. Segundo Souza 
et al. [6], Al2O3 retém mais cloro na superfície do 
que outros suportes, favorecendo a presença de 
espécies de Ru com cloro, associadas à maior 
dispersão metálica [7]. 

 
Figura 1.  Perfis de TPR dos catalisadores. 

 
A atividade na hidrogenação do benzeno 

puro seguiu a ordem RuZn10Al90 >> RuAl > RuZn. 
Considerando os dados da Tabela 1, verifica-se que 
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a dispersão do rutênio exerce influência na atividade 
catalítica. A Tabela 1 também apresenta a 
seletividade a cicloexeno (S) em isoconversão (até 
6%). Novamente, o catalisador RuZn10Al90 
apresentou destacada seletividade inicial a 
cicloexeno. Segundo a literatura [8], a adição de 
zinco na hidrogenação parcial de benzeno tem a 
função de reduzir a velocidade da hidrogenação 
completa a cicloexano pela estabilização parcial de 
intermediários hidrogenados, e parcialmente evitar a 
readsorção do cicloexeno, suprimindo sua 

hidrogenação. Os resultados sugerem que a 
redução parcial do ZnO no catalisador RuZn10Al90, 
observada por TPR, promove tanto o aumento na 
atividade do Ru quanto na seletividade a cicloexeno, 
Figuras 2 e 3. A reação também foi realizada 
usando mistura benzeno+água (1:1) para os 
catalisadores RuAl e RuZn10Al90, tendo sido 
verificados aumentos de atividade e seletividade a 
cicloexeno em ambos os casos, de acordo com 
mecanismos propostos na literatura [2, 5]. 

 
Tabela 1.  Caracterização e resultados de reação para os catalisadores 
 

Catalisador H2 TPR* (mmols/gRu) H2 quim. (µmolsH2/gRu) (-rA0) (mmols/L.min.gRu) S (%) 
RuAl 16,3 94 37 7 

RuZn10Al90 20,8 460 292 96 
RuZn 18,0 29 0 0 

                 *RuO2 + 2 H2 → Ru0 + 2 H2O: 19,8 mmols H2/gRu e RuCl3 + 3/2 H2 → Ru0 + 3 HCl 14,8 mmols H2/gRu 
 

 
 
 

 
Figura 2.  Atividade na hidrogenação parcial do 

benzeno. 
 
 
 

 
Figura 3.  Seletividade a cicloexeno. 

 
 

Conclusões 

Neste trabalho, verificou-se que a interação do 
rutênio com as vizinhanças é fator preponderante 
para a atividade e seletividade a cicloexeno na 

hidrogenação parcial do benzeno. A redução 
parcial do ZnO no catalisador RuZn10Al90, 
observada por TPR, promove tanto o aumento na 
atividade do Ru quanto o rendimento a 
cicloexeno. A atividade na hidrogenação parcial 
do benzeno é diretamente influenciada pela 
dispersão do rutênio no catalisador. 
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Material in natura  Material Pré-tratado  Componentes (%)  
Bagaço  Palha  Bagaço  Palha  Mistura Bagaço/Palha  

Celulose 40.0 ± 3.50 29.4 ± 8.20 49.0 ± 3.28 36.3 ± 3.44 49.4± 3.16 
Hemicelulose 21.8 ± 4.43 31.4 ± 2.88 4.4 ± 0.42 2.6 ± 0.50 4.4± 0.42 

Lignina 26.5 ± 1.45 26.0 ± 0.60 32.0 ± 0.53 30.8 ± 2.89 33.3± 2.95 

Cinzas 1.4 ± 0.04 4.8 ± 0.10 2.6 ± 0.50 6.3 ± 0.01 4.6± 0. 60 

Extrativos 7.4 ± 0.71 12.6 ± 0.09 9.9 ± 5.8 19.0 ± 4.81 8.2 ± 0.3 

Total 97.1 ± 8.30 104.2 ± 6.97 97.9 ± 3.41 94.9 ± 6.81 10 0.2 ± 6.03 

Caracterização química de bagaço e palha de cana de  açúcar e uma 
mistura de ambos antes e após pré-tratamento hidrot érmico. 

Alessandra Dias Barbosa Praxedes Moraes 1, 2* (IC), Maria Cristina Silva 2(O), Viridiana S. Ferreira- 
Leitão (PQ) 2 

alessandra.dias@int.gov.br  – Bolsista PIBIC/INT/CNPq 
 
1Universidade Federal do Rio de Janeiro, Escola de Química, 21941-909, Ilha do Fundão, RJ, Brasil; 2Instituto Nacional 

de Tecnologia, Divisão de Catálise e Processos Químicos, 20081-312, Rio de Janeiro, RJ, Brasil. 
 
Palavras Chave: Cana de açúcar, bagaço, palha, bioetanol e pré-tratamento.
 

Introdução 

 Dos resíduos agrícolas de maior importância no 
território nacional, o bagaço e a palha de cana de 
açúcar gerados na cadeia de produção de açúcar e 
etanol (etanol de primeira geração-1G) ocupam uma 
posição de destaque. Em 2011/2012, a safra da 
cana de açúcar no Brasil foi estimada em 568,5 
milhões de toneladas1, o que pode gerar cerca de 
170,6 milhões de toneladas de bagaço (50% de 
umidade) e 193,3 milhões de toneladas de palha 
(10% de umidade). Embora grande parte deste 
bagaço seja utilizada para fins energéticos (88%), o 
bagaço e a palha excedente (que não é deixada no 
campo) poderiam ser utilizados para a produção de 
etanol lignocelulósico (etanol de segunda geração-
2G), resultando no aumento da produção de etanol 
sem aumento de área plantada e em vantagens 
econômicas e ambientais2. 
Um dos principais desafios da tecnologia de etanol 
de segunda geração é a disponibilização da 
celulose para a hidrólise enzimática, o que deve 
ocorrer na etapa de pré-tratamento.  
Para avaliar a eficiência do pré-tratamento, é 
necessário realizar uma caracterização precisa da 
composição da biomassa antes e após esta etapa.  
A caracterização química da biomassa é uma tarefa 
experimental difícil em função da peculiar 
associação dos três componentes majoritários da 
biomassa 
Dentro deste contexto, o objetivo neste trabalho foi 
a padronização de metodologias analíticas para a 
caracterização da biomassa antes e após o pré- 

tratamento, bem como a quantificação de 
compostos inibidores da fermentação formados 
durante esta etapa. 

Metodologia 

A caracterização química do material in natura e das 
frações líquida e sólida insolúvel obtidas após o pré-
tratamento foi realizada de acordo com a 
metodologia descrita pelo National Renewable 
Energy Laboratory (NREL)3, com algumas 
adaptações. Nestas etapas, foram realizadas as 
seguintes análises: determinação de cinzas; 
extrativos; carboidratos estruturais (celobiose, 
glicose, xilose, galactose e arabinose); lignina total, 
lignina solúvel e insolúvel. 
Os ensaios de pré-tratamento foram conduzidos a 
195ºC por 10 minutos, usando 30 g de 
biomassaseca e 300 mL de água destilada 
(proporção sólido líquido 1:10)4 

Resultados e Discussão 

A composição química do bagaço, da palha e da 
mistura bagaço/palha (1:1) antes e após pré-
tratamento hidrotérmico é mostrada na Tabela 1.  

O bagaço de cana apresentou maior teor de 
celulose (40,0%) quando comparado com a palha 
(29,4%). No entanto, é importante ressaltar que a 
palha apresentou maior teor de hemicelulose 
quando comparado com bagaço. 

 
. 

 

Tabela 1.  Composição química do bagaço da cana de açúcar, palha e da mistura de ambos na proporção 
1:1 antes e após o pré-tratamento 
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A quantidade de hemicelulose removida após o pré-
tratamento foi de 83,7%, 93,3% e 88,5% para o 
bagaço, palha e mistura bagaço/palha (1:1), 
respectivamente. 
A remoção de hemicelulose contribui para uma 
melhoria na conversão enzimática da celulose em 
glicose, proporcionando uma redução na 
recalcitrância do material. 
O pré-tratamento hidrotérmico também foi capaz de 
remover quantidades baixas de lignina a partir do 
bagaço pré-tratado (1,3%), palha pré-tratada (5,6%) 
e mistura pré-tratada (11,9%).  
Não houve remoção significativa de celulose após o 
pré-tratamento, o que é positivo para a recuperação 
de glicose após a hidrólise enzimática. 
O pré-tratamento hidrotérmico também promoveu a 
degradação de açúcares em hidroximetilfurfural, 
furfural e ácido acético provenientes da 
hemicelulose. A fração líquida obtida após o pré-
tratamento foi caracterizada quanto a presença 
destes compostos inibidores (Tabela 2). 
 

Tabela 2.  Teor de inibidores (g L-1) formados 
durante o pré-tratamento hidrotérmico. 

 
O inibidor encontrado em maior concentração foi o 
ácido acético, variando de 2,03 g L-1 a 1,88 g L-1.  
Bagaço e mistura bagaço/palha apresentaram 
concentrações mais baixas de inibidores quando 
comparados com a palha, provavelmente devido à 
maior susceptibilidade da palha ao tratamento. 

Conclusões 

A metodologia utilizada para a caracterização 
química da biomassa antes e após o pré-tratamento 
hidrotérmico permitiu avaliar a eficiência do pré-
tratamento quanto à remoção de hemicelulose. Os 
resultados obtidos neste trabalho indicam que a 
palha foi mais susceptível ao pré-tratamento 
hidrotérmico. 
A quantidade de inibidores formados (furfural, HMF 
e ácido acético) após o pré-tratamento foram 
compatíveis com os dados obtidos na literatura. 
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Inibidor  Concentração de inibidores  

g L -1 

 Bagaço Palha Mistura 

Furfural 0,59 ± 0,10 0,81 ± 0,15 0,67 ± 0,17 

HMF 0,03 ± 0,01 0,33 ± 0,01 0,17 ± 0,02 

Ácido 
Acético 2,03 ± 0,40 1,93 ± 0,10 1,88 ± 0,13 
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Introdução 

Um dos principais gargalos da tecnologia de etanol 
de segunda geração é a disponibilização da 
celulose para a hidrólise enzimática, o que deve 
ocorrer na etapa de pré-tratamento1.  Como 
resultado de regulamentações ambientais, a 
colheita manual da cana de açúcar no Brasil vem 
sendo substituída pela colheita mecânica, 
resultando no aumento de resíduos lignocelulósicos 
(palha de cana de açúcar). Este material pode ser 
usado junto com o excesso de bagaço já existente 
nas usinas sucroalcooleiras para a produção de 
etanol 2G. Neste contexto, o objetivo neste trabalho 
foi avaliar a eficiência do pré-tratamento 
hidrotérmico do bagaço e palha de cana de açúcar e 
da mistura de ambos através da caracterização 
química e da sacarificação enzimática das amostras 
tratadas e não tratadas.  

 

Resultados e Discussão 

O pré-tratamento hidrotérmico (195ºC/10 minutos) 
promoveu remoção de hemicelulose, conforme 
esperado.  A fração de hemicelulose removida foi de 
83,7%, 93,3% e 88,5% para o bagaço, palha e 
mistura bagaço/palha, respectivamente.  

A Tabela 1 apresenta o rendimento de glicose 
obtido após hidrólise enzimática por 72h das 
amostras tratadas e não-tratadas. Considerando a 
biomassa in natura, a conversão de celulose para a 
palha foi 5,5 vezes maior quando comparada ao 
bagaço. A máxima conversão de celulose em 
glicose foi obtida utilizando a palha de cana de 
açúcar pré-tratada (88,5%). Comparativamente, 
para a palha in natura foi obtida uma conversão de 
apenas 22%. Comportamento similar foi observado 
para o bagaço de cana de açúcar, com conversão 
de celulose em glicose de 68,2% e 4,0% para a 
biomassa tratada e não-tratada, respectivamente. 
Estes resultados ilustram a importância da etapa de 
pré-tratamento antes da hidrólise enzimática. 
A Figura 1 mostra a cinética da hidrólise enzimática 
para cada material. Para o bagaço de cana de  
 
 
 

Tabela 1. Concentração final de glicose e 
rendimento de glicose após 72h de hidrólise 
enzimática do bagaço e palha de cana de açúcar e 
da mistura de ambos (1:1), antes e após pré-
tratamento hidrotérmico. 
 

Amostra 

Concentração de 
glicose após 

hidrólise enzimática 
(g L-1) 

Conversão de 
celulose em 
glicose (%) 

Bagaço de cana 
in natura 

0,9 4,0 

Bagaço de cana 
pré-tratado 

18,5 68,2 

Palha de cana 
in natura 

3,6 22,0 

Palha de cana 
pré-tratada 

18,5 85,8 

Mistura 
bagaço/palha 

pré-tratada 
17,4 63,5 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 

Figura 1: Cinética de sacarificação enzimática da 
palha de cana de açúcar in natura (PI), bagaço in 
natura (BI), bagaço pré-tratado (BP), palha pré-
tratada (PP) e bagaço/palha pré-tratada (BPP). 
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açúcar in natura não foi observado conversão 
significativa de celulose em glicose, com pico de 
conversão de 0,9 g L-1. O pico de conversão para a 
palha in natura foi de 3,6 g L-1. Considerando, a 
cinética da hidrólise enzimática para os materiais 
pré-tratados, observa-se que a palha foi mais 
suscetível à hidrólise enzimática, quando 
comparada ao bagaço. Neste caso, o rendimento de 
glicose foi 1,8 vezes maior, nas primeiras 8h de 
reação. Em relação à mistura bagaço/palha a 
cinética da reação mostrou-se similar à do bagaço.  

A formação de compostos inibidores do processo 
fermentativo durante o tratamento hidrotérmico 
(furfural, hidroximetilfurfural e ácido acético) foi 
também avaliada. O inibidor encontrado em maior 
concentração foi o ácido acético. Bagaço e mistura 
bagaço/palha apresentaram concentrações mais 
baixas de inibidores quando comparados com a 
palha, provavelmente, devido à maior 
susceptibilidade da palha ao tratamento (Tabela 2). 
 
Tabela 2. Concentração de compostos inibidores 
formados durante o pré-tratamento hidrotérmico do 
bagaço e palha de cana de açúcar e uma mistura de 
ambos. 

Concentração de inibidores (g L
-1

)  
Inibidores Bagaço Palha Mistura 

bagaço/palha 
(1:1) 

Furfural 0,59 ± 
0,10 

0,81±0,15 0,67 ± 0,17 

HMF 0,03 ± 
0,01 

0,33 ± 
0,01 

0,17 ± 0,02 

Ácido 
acético 

2,03 ± 
0,40 

1,93 ±0,10 1,88 ± 0,13 

 

Conclusões 

O pré-tratamento proporcionou a remoção de 
quantidades expressivas de hemicelulose, e 
contribuiu para o aumento significativo da 
digestibilidade enzimática dos materiais tratados.  

 O inibidor encontrado em maior proporção 
foi o ácido acético.  Bagaço e mistura bagaço/palha 
apresentaram concentrações mais baixas de 
inibidores quando comparados com a palha. 

 Em geral, a palha mostrou-se mais 
susceptível ao pré-tratamento hidrotérmico e à 
hidrólise enzimática do que o bagaço. Além disso, a 
utilização da mistura bagaço/palha não afetou o 
rendimento de glicose durante a sacarificação 
enzimática. 
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Introdução 

 
No momento em que o mundo inteiro está 
preocupado com a escassez de alimentos, a fome, 
a desnutrição e com o desperdício dos bens 
naturais, o Brasil perde por ano cerca de 70.000 
toneladas de alimentos (Food and Agriculture 
Organization of the United Nations-FAO). Segundo 
dados da Empresa Brasileira de Pesquisa 
Agropecuária (EMBRAPA AGROINDÚSTRIA DE 
ALIMENTOS), de cada 100 caixas que 
acondicionam hortifrutícolas no campo, cerca de 
39% não chegam à mesa do consumidor. 

Onde as perdas acontecem? 

A grande maioria dos alimentos se perde na 
colheita, no transporte, nas Centrais de 
Abastecimento e nos supermercados, motivo pelo 
qual devem ser melhoradas as técnicas para coletá-
los e os métodos de conservação ao longo de toda 
a cadeia produtiva e toda a cadeia de distribuição. 
Entende-se por perdas, a parte física da produção 
que não é destinada ao consumo, em razão de 
depreciação da qualidade dos produtos, devido à 
deterioração por diversos fatores. As pesquisas 
indicam que as perdas estariam assim distribuídas: 

• 10% durante a colheita 
• 50% no manuseio e transporte dos 

alimentos 
• 30% nas centrais de abastecimento 
• 10% ficam diluídos entre supermercados e 

consumidores 
 

Para permitir o escoamento da produção agrícola do 
país com percentual menor de perdas, 
principalmente nos produtos para exportação, é 
necessário o desenvolvimento de novas 
embalagens sustentáveis e valorizáveis que 
atendam os requisitos de qualidade de desempenho 
exigidos nacional e internacionalmente.  

O projeto se propõe a desenvolver embalagens que 
mantenham a qualidade da uva desgranada, que 

está perfeita para consumo e que hoje é 
considerada perda por não ter embalagem 
adequada que valorize a sua colocação no 
mercado. Essa embalagem garante, durante o 
período de validade das uvas, os seus padrões 
microbiológicos e sensoriais, além de preservar a 
sua integridade físico-química, sua textura, cor e 
formato ao longo de toda a cadeia pós-colheita. Isso 
significa permitir que as uvas desgranadas sejam 
oferecidas aos consumidores finais, reduzindo-se, 
em escala, as perdas qualitativas e quantitativas 
que ocorrem do produtor ao consumidor final. 

Resultados e Discussão 

Foi produzido um protótipo de embalagem final que 
acomoda uvas de desgrana minimamente 
processadas. Os resultados obtidos atendem os 
objetivos definidos no projeto: 

• Reduzir significativamente a perda pós-
colheita, no momento em que os cachos 
grandes são divididos em menores, quando 
ocorre a desgrana. 

• Permitir que estas uvas desgranadas, que 
estão em perfeito estado para consumo, sejam 
aproveitadas comercialmente, reduzindo-se o 
seu desperdício e o seu descarte. 

• Projetar uma embalagem com formato de 
acordo com a sua finalidade e de acordo com 
as características da fruta. 

• Incentivar o consumo de uva pronta para 
comer. 

• Proteger e conservar a fruta, atender às 
necessidades de resfriamento e respiração das 
uvas, ser de material reciclável, ter um volume 
próprio para consumo individual e imediato. 

• Produzir a embalagem com matéria prima 
reciclável 

 



Instituto Nacional de Tecnologia (INT) - Programas Institucionais de Iniciação Científica e Tecnológica 

1º Encontro de Iniciação Científica e Tecnológica do INT – Resumos expandidos 

Agosto-2012 

12

       

 

Figura 1.  A embalagem desenvolvida 
 

Conclusões 

Esta embalagem primária apresenta as seguintes 
vantagens: 

• Diminui o desperdício na produção de uva. 
• Propicia a comercialização de uvas 

desgranadas perfeitas para consumo 
• A embalagem não é genérica, foi projetada 

para uvas de desgrana. A forma é de ½ de 
uma uva.  

• Possui fácil acondicionamento na 
embalagem secundária. 

• Incentiva o consumo de uva pronta para 
comer. 

• Mantém a vida útil do produto, 
conservando-se suas qualidades 
essenciais. 

• É reciclável. 
 

A solução para a tampa apresentada neste projeto 
não é a final, apenas um estudo. A solução correta 
é uma tampa micro perfurada a laser e soldada na 
base (parte da embalagem onde são 
acondicionadas as uvas). Como o projeto não 
possui recursos para o desenvolvimento de uma 
embalagem com este tipo de tampa lacrada e micro 
perfurada a laser, foi desenvolvida uma outra forma 
de fechamento, que atende os objetivos de uso da 
embalagem.  
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Introdução 

Visando incentivar a inovação tecnológica, o 
governo brasileiro tem atuado no estabelecimento 
de políticas governamentais, destacando-se a Lei 
de Inovação (Lei 10.973/04) e a Lei do Bem (Lei 
11.196/05). As iniciativas propostas são voltadas 
para que as empresas incorporem as atividades de 
pesquisa, desenvolvimento e inovação (P,D,&I) no 
seu processo produtivo e que incrementem a 
interação com Instituições Científicas e 
Tecnológicas (ICT). Face ao desconhecimento das 
indústrias dos benefícios trazidos por essas 
legislações, faz-se necessário um estudo dessas 
interações, afim de que esta relação se estabeleça 
por um tempo maior, com ganhos tanto para 
indústria quanto para a instituição, no caso, o INT. 

 Desta forma, o presente trabalho tem como 
objetivo avaliar as interações de uma ICT, o Instituto 
Nacional de Tecnologia – INT, com as empresas do 
setor químico, uma das áreas de atuação da 
instituição. Para isso, foi realizado inicialmente um 
levantamento dos serviços técnicos prestados  pelo 
INT no período de 2005-2011. As empresas 
identificadas foram classificadas de acordo com a 
Classificação Nacional de Atividades Econômicas 
(CNAE) do IBGE, analisados os tipos de serviços 
prestados e avaliado o uso ou não da Lei do Bem 
pelas empresas identificadas. 

Resultados e Discussão 

Interações Identificadas nas Relações do INT: 
Identificados cerca de 1885 serviços  no período de 
2005 a 2011 conforme distribuição apresentada no 
tabela  1 a seguir. 
 

Tabela 1:  Interações Identificadas 
Atores Serviços 

Identificados 
(%) 

Empresas 1414 75 
Instituições 

Governamentais 131 7 
Instituições de 

Ensino 61 3 
Associações 44 2 
Pessoa Física 178 9 
Fundações 57 3 
Total 1885 100 

 

Número de Empresas Identificadas por Setores 
Industriais: 
 
Nesta fase, buscou-se avaliar entre os serviços 

identificados, aqueles realizados para empresas e 
os respectivos setores industriais. Verificou-se que o 
INT interagiu no período em questão com cerca de 
675 empresas de setores industriais diversos. A 
tabela 2 a seguir, ilustra o ranking desses setores 
industriais, classificados por seção de acordo com a 
CNAE. 

 
Tabela 2:  Ranking dos Setores Industriais que 

Interagiram com o INT: 
 

 
O gráfico 1 a seguir ilustra a representatividade dos 

diversos setores industriais identificados. Destaca-
se a liderança da indústria de transformação, onde 
insere-se a indústria química, com uma 
representatividade de 45%.  

 

Seção Descrição Empresas 

C 
Indústria de 

Transformação 308 

G 
Reparação de veículos 

automotores e motocicletas 142 

M 
Atividades 

jurídicas,científica e técnica 47 

J 
Informação e 

Comunicação 46 

H 
Transporte,armazenagem 

e correio 32 
F Construção 28 
D Eletricidade e Gás 19 

N 
 

Atividades 
administrativas e serviços 

complementares 
 

16 
 

B Indústrias Extrativas 11 

A 
 

Agricultura, Pecuária, 
Produção Florestal ,Pesca 

e Aqüicultura 
 5 

Outros - 12 
Total - 675 
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Gráfico 1: Representatividade dos setores 
Industriais que interagiram com o INT  conforme 

CNAE 2.0 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Número de Empresas do Setor Químico por 
Grupos de Atividades:  
Nessa etapa,optou- se por focar apenas nas 

integrantes das seções 20 e 21  da CNAE obtendo-
se um total de 84 empresas cujo ranking é 
apresentado na tabela 3 a seguir. 

 
Tabela 3 : Interações do INT por Grupos (20 e 21) 

da CNAE: 
Grupo Descrição Empresas 

Químicas 
20.2 Fabricação de produtos 

químicos orgânicos 
20 

20.9 Fabricação de produtos e 
preparados químicos 

diversos 

17 

20.6 
 

Fabricação de sabões, 
detergentes, produtos de 

limpeza, cosméticos, 
produtos de perfumaria e 

de higiene pessoal 

11 

20.1 Fabricação de produtos 
químicos inorgânicos 

9 

21.2 Fabricação de produtos 
farmacêuticos 

8 

20.3 Fabricação de resinas e 
elastômeros 

5 

20.7 Fabricação de tintas, 
vernizes, esmaltes, lacas e 

produtos afins 

5 

21.1 Fabricação de produtos 
farmoquímicos 

5 

20.5 Fabricação de defensivos 
agrícolas e desinfetantes 

domissanitários 

4 

 Total 84 
 

O gráfico 2 a seguir ilustra a representatividade das 
empresas de acordo com a classificação CNAE. 
Verifica-se a liderança das empresas classificadas 
no grupo 20.2 – fabricação de produtos químicos 
orgânicos. 

Gráfico 2:  Representatividade da Indústria Química 
nas interações com o INT conforme CNAE 2.0 

 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
As Empresas Químicas e os Interesses no INT:  
Após identificação das empresas químicas, foi 
realizada uma análise mais detalhada do tipo de 
serviço prestado de modo a avaliar qual foi o 
interesse na relação dessas empresas com o INT e 
se o serviço prestado caracterizava uma atividade 
inovativa. Verificou-se que cerca de 55% dos 
serviços referem-se à análises químicas, 16 % a 
testes específicos, 16 % a estudos de corrosividade 
e 13% a caracterização de produtos para efeito de 
classificação fiscal. Pela avaliação realizada apenas 
os estudos de corrosividade caracterizaram 
atividades inovativas.  
 
As Empresas Químicas e a Lei do BEM: 
Em dezembro de 2011 o MCTI divulgou o relatório 

anual de utilização dos incentivos fiscais referente 
ao ano base de 2010 que traz também informações 
sobre o período de 2006 a 2010. O relatório mostra 
que é crescente o número de empresas que estão 
se beneficiando dos incentivos fiscais saindo de um 
patamar de 130 empresas em 2006 para 639 em 
2010. Entre as empresas que fizeram uso dos 
incentivos fiscais em 2010, verificou-se que 104 
integram os setores 20 e 21 (química, petroquímica 
e farmacêutica), ou seja, 16% do total (639).  

Verificou-se ainda, que entre as  empresas que 
interagiram com o INT, 24% fizeram uso da Lei do 
BEM, entre as quais, 28% pertencem ao grupo 20.2 
(fabricação de produtos químicos orgânicos; 24% do 
grupo 20.6 (fabricação de produtos preparados 
químicos diversos; 18% do grupo 20.6 (fabricação 
de sabões, detergentes, produtos de limpeza, 
cosméticos, perfumaria e higiene pessoal); 12% do 
grupo 21.2 (fabricação de produtos farmacêuticos) 
seguido do grupo 20.1 (fabricação de produtos 
químicos inorgânicos); 20.3 (fabricação de resinas e 
elastômeros) e 20.7 (fabricação de tintas, vernizes, 
lacas e produtos afins).  

Conclusões 

Verificou-se em relação à prestação de serviços 
tecnológicos, que as interações do INT com seu 
ambiente externo ocorrem com os diversos atores 
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da sociedade, incluindo órgãos governamentais, 
instituições de ensino, associações, organizações, 
fundações, pessoas físicas, e empresas de diversos 
setores industriais, sendo a relação com empresas 
a de maior representatividade. 

Constatou-se na relação com as empresas , que a 
maior interação ocorre com empresas, da Indústria 
de Transformação onde inserem se as empresas do 
setor químico. 

No que se refere ao setor químico, foi possível 
verificar maior representatividade de empresas de 
fabricação de produtos químicos orgânicos, seguido 
das de fabricação de preparados químicos diversos; 
produtos de limpeza, cosméticos e higiene pessoal; 
produtos químicos inorgânicos; produtos 
farmacêuticos; resinas e elastômeros; tintas e 
vernizes; farmoquímicos e de produtos e defensivos 
agrícolas.  

Em relação à natureza dos serviços prestados às 
empresas químicas, constatou-se maior 
representatividade de análises químicas, seguido de 
testes específicos, estudos de corrosividade e 
caracterização de produtos para efeito de 
classificação fiscal, verificando-se como atividade 
inovativa os estudos de corrosividade. 

Através da comparação realizada entre as 
empresas que interagiram com o INT com as que 
fizeram uso de incentivos fiscais (Lei do Bem) foi 
possível concluir que 24 % das empresas  químicas 
que interagiram com o INT tem conhecimento de 
políticas governamentais de incentivo à inovação. 
Sugere-se dar continuidade às avaliações, incluindo 
entrevistas às empresas. 

Ainda como recomendações, sugere-se ampliar a 
avaliação das empresas químicas que não foram 
avaliadas nesse trabalho  e que possam ter atuação 
em áreas alinhadas ao foco estratégico do INT tais 
como: petróleo e gás, petroquímica, química verde, 
saúde, e energia renovável. 
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Introdução 

A produção de etanol de segunda geração (etanol 
2G) é um processo que envolve as etapas de pré-
tratamento, hidrólise enzimática, fermentação e 
purificação. O pré-tratamento consiste em tornar a 
celulose mais acessível aos tratamentos químicos 
e biológicos posteriores, desfazendo o complexo 
lignina-celulose-hemicelulose. Neste trabalho foi 
avaliado o efeito do pré-tratamento hidrotérmico 
(195°C/10 min) no bagaço, palha e na mistura 
bagaço/palha 1:1 de cana de açúcar e também foi 
avaliado o efeito do pré-tratamento por explosão a 
vapor (190°C/ 5 min) no bagaço de cana de 
açúcar a fim de verificar a influência do agente de 
impregnação1. Tais análises foram realizadas 
através das técnicas de microscopia eletrônica de 
varredura (MEV), espectroscopia de difração de 
raios X (DRX) e espectroscopia na região do 
infravermelho (FTIR).  

Resultados e Discussão 

Através da análise de MEV verifica-se, tanto no 
pré-tratamento hidrotérmico como no explosão a 
vapor, que as amostras in natura apresentam uma 
estrutura rígida e compacta enquanto as amostras 
pré-tratadas apresentam uma morfologia mais 
desorganizada com maior exposição das fibras 
(Fig. 1 e 2). Entre as amostras após pré-
tratamento hidrotérmico (Fig. 1c, d, e), a palha e a 
mistura bagaço/palha apresentam uma estrutura 
mais desorganizada quando comparadas com o 
bagaço pré-tratado. No pré-tratamento por 
explosão a vapor pode-se verificar que as 
amostras pré-tratadas com agente de 
impregnação (CO2 ou SO2 – Fig. 2c, d) 
apresentam mudanças físicas mais drásticas 
quando comparadas com a amostra tratada sem 
agente de impregnação (Fig. 2b). Esta mudança 
esta relacionada com a severidade combinada 
durante o pré-tratamento, a qual leva em  
 
consideração o tempo, a temperatura e a acidez 
gerada no meio (severidade combinada do pré-
tratamento: sem agente de impregnação = -0,56  
 

(pH 3,9); com CO2 = -0,45 (pH 3,8) e com SO2 = 
1,67 (pH 1,7))1. 

 
 

 
 

 

 
Figura 1 : Imagens de MEV (x1000) das amostras in 
natura (bagaço (A) e palha (B)) e das amostras pré-
tratadas por tratamento hidrotérmico (bagaço (C), palha 
(D) e mistura bagaço/palha (E)). 

 

 
 
 
 
 
Figura 2: Imagens de MEV do bagaço de cana de 
açúcar in natura (A), pré-tratado sem agente de 
impregnação (B), pré-tratado com CO2 (C) e pré-tratado 
com SO2 (D). 
 
Através dos resultados do DRX foi calculado o 
índice de cristalinidade (%ICr) para as amostras in 
natura e pré-tratadas de acordo com o método de 
Segal2 (Tabela 1). As amostras pré-tratadas 
apresentam valores de ICr superiores quando 
comparadas com as amostras in natura. Este fato 
pode estar relacionado com a remoção de 
hemicelulose durante o pré-tratamento1 (Tabela 1).  
No pré-tratamento hidrotérmico houve maior 
remoção de hemicelulose para a palha e mistura 
bagaço/palha do que para o bagaço. No pré-
tratamento por explosão a vapor houve maior 
remoção de hemicelulose durante o pré-
tratamento do bagaço utilizando agente de 
impregnação (SO2 ou CO2), quando comparado 
com o pré-tratamento sem agente de 
impregnação.   

A B C D E 

A B 

A B C D 
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Tabela 1: Valores de ICr e de remoção de hemicelulose 
das amostras antes e após pré-tratamento hidrotérmico 
ou por explosão a vapor. 

Pré-tratamento hidrotérmico 
Amostra ICr 

(%) 
Remoção de 

Hemicelulose (%) 
Bagaço in natura 53 - 

Bagaço pré-tratado 59 83,7 
Palha in natura 52 - 

Palha pré-tratada 61 93,3 
Mistura 

bagaço/palha pré-
tratada 

61 88,5 

Pré-tratamento por explosão a vapor 
Bagaço in natura 48 - 
Sem agente de 
impregnação 

55 24,8 

CO2 57 43,7 
SO2 65 63,7 

 

Foi utilizada a técnica de FTIR para a análise das 
mudanças química nas amostras pré-tratadas. A 
razão entre os máximos de absorbância de cada 
banda foi calculada e utilizada como parâmetro de 
comparação3. A banda de absorção em 1514 cm-1 
foi tomada como padrão interno (Figuras 3 e 4). 
Foi feita atribuição das bandas relacionadas aos 
principais grupos funcionais presentes em 
carboidratos e lignina. Observou-se um aumento 
da absorbância relativa para as amostras pré-
tratadas em relação ao material in natura, esses 
valores são apresentados na Tabela 2 mostrando 
que houve alteração na estrutura da biomassa 
após ambos pré-tratamentos, principalmente em 
relação aos grupos O-H, OCH3 e C=O. 

. 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.  Espectros FTIR: (A) bagaço de cana de 
açúcar in natura, (B) bagaço após pré-tratamento 
hidrotérmico, (C) palha in natura, (D) palha pré-
tratada, (E) mistura bagaço/palha pré-tratada. 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4: Espectros FTIR: (A) bagaço de cana de 
açúcar in natura, (B) bagaço pré-tratado por explosão a 
vapor sem agente de impregnação, (C) bagaço pré-
tratado com CO2, (D) bagaço pré-tratado com SO2. 
 

Conclusões 

Os pré-tratamentos por explosão a vapor e 
hidrotérmico foram eficazes na remoção de 
hemicelulose, o que contribui para a melhoria da 
acessibilidade das enzimas na etapa de hidrólise 
enzimática. As técnicas de MEV, DRX e FTIR 
corroboram com este resultado em relação às 
mudanças morfológica e estrutural na biomassa. 
No pré-tratamento hidrotérmico, a palha mostrou-
se mais suscetível ao pré-tratamento quando 
comparado com bagaço. Resultados semelhantes 
aos da palha foram obtidos para a mistura 
bagaço/palha. No pré-tratamento por explosão a 
vapor, verificou-se que a utilização dos agentes de 
impregnação (CO2 ou SO2) possui grande 
influência neste processo. 
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Introdução 

A Espectroscopia fotoeletrônica por Raios X (XPS) é 
uma técnica de caracterização de grande relevância 
para a análise de superfícies de poucas camadas 
atômicas e é uma ferramenta essencial tanto para a 
nanociência, como para a nanotecnologia1. Um 
número infindo de aplicações é encontrado, 
principalmente, nas áreas de catálise, materiais, 
corrosão, polímeros, etc.  
Nesta técnica, o fóton de raios X é absorvido por um 
átomo numa molécula ou sólido, levando à 
ionização e à emissão de elétrons do cerne 
(chamados de fotoelétrons). Neste processo produz 
um espectro que traduz a contagem do sinal 
detectado em função da sua energia cinética (ou 
energia de ligação). A energia dos fotoelétrons é 
característica para cada átomo da tabela periódica 
e, portanto, a análise elementar torna-se possível. 
Além disso, a técnica possui o diferencial de 
determinar os estados de oxidação dos elementos 
químicos na superfície, mostrando mudanças no 
ambiente químico e físico onde se encontra o átomo 
em questão. O sinal detectado é traduzido em um 
gráfico de contagem de elétrons por energia de 
ligação ou cinética. 
A interpretação dos dados gerados, possibilitando a 
determinação da relação atômica superficial e do 
ambiente químico passa pelo tratamento dos dados 
usando o software CasaXPS (Computer Aided 
Surface Analysis for X-Ray Photoelectron 
Spectroscopy)2, que foi desenvolvido e escrito para 
analistas e pesquisadores que utilizam a técnica 
XPS para a caracterização de superfícies. O 
objetivo principal do CasaXPS é quantificar o 
espectro geral (onde estão presentes picos de todos 
os elementos presentes na amostra) e tratar 
matematicamente os picos de interesse para 
regiões de mais alta definição. O resultado final é 
uma tabela de quantificação dos elementos 
químicos presentes na amostra e os possíveis 
estados de ligação do elemento químico de 
interesse.  
O objetivo deste trabalho é mostrar o potencial de 
aplicação da técnica de XPS em diferentes campos 
de pesquisa, tendo como base a caracterização de 
catalisadores de ácido fosfomolíbdico (PMA) 

modificados por Césio e Vanádio, que é uma das 
metas do projeto submetido ao programa 
PIBITI/CNPq 2011-2012 e no âmbito geral, difundir 
os fundamentos da técnica e sua aplicabilidade. 
Deste modo, resultados de caracterização por XPS 
de outras amostras oriundas de outros campos de 
pesquisa, envolvendo trabalhos das divisões DCAP, 
DCOR e DPCM serão também apresentados. 
O heteropoliácido (HPA) utilizado no presente 
estudo é o ácido fosfomolíbdico (PMA). O estudo 
dos HPAs é interessante, pois estes vêm sendo 
pesquisados para o uso como catalisadores nas 
reações de transesterificação de óleos vegetais e de 
oxidação seletiva do propano, visando à obtenção 
de biodiesel3,4. Em busca de uma maior eficiência 
catalítica e melhorias nas propriedades físicas e 
químicas dos materiais, os cátions H+ presentes no 
PMA foram substituídos por átomos de Vanádio e 
Césio. 
Buscando a inovação, o PMA é suportado em uma 
peneira molecular mesoporosa MCM-41, que possui 
um sistema de poros ordenados na ordem de 
nanômetros. Possui uma área superficial altíssima e 
alta estabilidade térmica. Propriedades estas que 
tornam a MCM-41 uma excelente matriz para o 
suporte de heteropoliácidos, principalmente com a 
estrutura Keggin5,6. Dentre os HPA com estrutura de 
Kegging, o ácido fosfotungstico é o mais estudado e 
caracterizado, especialmente quando suportado na 
MCM-41. Entretanto, há pouca caracterização do 
ácido fosfomolíbdico com modificações na estrutura 
por Cs e V e não se tem conhecimento sobre a 
caracterização destes compostos quando estão 
suportados na MCM-41, especialmente, por 
espectroscopia de fotoelétrons (XPS). 
Este trabalho irá mostrar os espectros obtidos para 
cada amostra analisada. 

Resultados e Discussão 

O software de tratamento dos dados gerados, 
CasaXPS. 

 
O estudo sobre o software CasaXPS foi feito 
usando o manual completo do software, em inglês, 
disponibilizado na compra dos direitos do 
programaErro! Indicador não definido. . 
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Depois de realizado a leitura e o entendimento do 
manual, este foi traduzido e resumido em um guia 
contendo as informações mais importantes. O guia 
escrito foi dividido em três partes: O tratamento do 
espectro geral, Deconvolução dos picos de níveis 
fotoeletrônicos de interesse e informações 
adicionais para relatórios e impressões. 
Na primeira parte, o tratamento do espectro geral é 
mostrado por um gráfico de contagens de elétrons 
versus energia de ligação, sendo que os picos 
representam os níveis fotoeletrônicos de cada 
átomo presente na amostra. Para chegar ao 
resultado final, que é uma tabela mostrando os 
elementos presentes na amostra, parâmetros dos 
picos, como área, largura à meia altura, fator de 
sensibilidade (para o calculo da concentração 
atômica) e a porcentagem atômica, a quantificação 
dos picos é necessária. Um Handbook7 sobre o 
XPS, um banco de dados do próprio software 
contendo a energia de ligação de todos os 
elementos que possam ser detectados no XPS 
ajuda a identificar os elementos presentes. O 
programa dispõe de métodos matemáticos para a 
quantificação elementar através da área dos picos. 
Com isso, chega-se ao percentual atômico presente 
de cada elemento. A segunda parte diz respeito ao 
tratamento matemático dos picos das regiões de 
maior resolução do espectro, com o objetivo de 
determinar o ambiente químico das espécies 
presentes. A identificação e a quantificação dos 
elementos presentes na superfície são obtidas no 
espectro de ampla varredura (survey). 
Análises de diferentes amostras foram obtidas e 
alguns dos principais exemplos são mostrados a 
seguir: 

 
Caracterização dos heteropoliácidos modificados 
pela adição de Cs e V (DCAP). 
 

 

Figura 1.  Espectro do PMA modificado por Cs e V. 
Região fotoeletrônica do Cs3d. 
 

De acordo com o espectro obtido da região 
Cs3d duas espécies distintas de Césio e seus 
satélites são observadas. Segundo a literatura3Erro! 

Indicador não definido. , na estrutura Keggin, as duas 
espécies representam o Cs+ intersticial e outra 
pertence ao octaedro da estrutura de Keggin.  

Deste modo, embora as outras análises estejam em 
andamento, pode-se concluir que a estrutura de 
Keggin foi preservada e que Cs e V foram 
incorporados como esperado no PMA. 

 
Caracterização de catalisadores para a geração de 
gasolina via processo Fischer-Tropsch (DCAP):  

O objetivo desta análise é observar na superfície a 
interação entre a zeólita HZSM-5 e o catalisador de 
Fischer-Tropsch a base de Ferro. 

 

Figura 2.  Região do Fe2p e detalhe do espectro 
geral do RuFTZSM-5. 
 
A Figura 2 mostra um exemplo de uma das diversas 
amostras tratadas durante o aprendizado do uso do 
software. Neste exemplo, a reação de síntese de 
Fischer-Tropsch (FTS) para a produção de gasolina 
é a finalidade principal. Para produzir esse 
combustível diretamente do gás de síntese, zeólitas 
são adicionadas ao catalisador de FT, empregando-
se misturas físicas. No entanto, alguns autores 
observaram que estes sistemas apresentam uma 
taxa de desativação importante. Buscando a 
inovação através do conhecimento deste sistema, 
catalisadores a base de Fe e misturas físicas destes 
catalisadores com HZSM-5 foram empregados na 
reação de Fischer-Tropsch (FTS) e caracterizados 
antes e depois da reação por XPS. 
As análises de XPS mostraram que a concentração 
de Fe na superfície do catalisador diminui 
consideravelmente após a reação, indicando uma 
das possíveis causas da desativação do catalisador 
durante a reação. Os autores deste trabalho 
prosseguem os estudos. A contribuição do presente 
trabalho foi estritamente relativa à obtenção e 
tratamento dos dados gerados nesta análise. 

Estudo da nanotopografia da superfície do titânio 
para otimização da biocompatibilidade de implantes 
cirúrgicos (DPCM). 
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Figura 3.  Região do O1s e detalhe do espectro 
geral do Titânio nanoporoso e da região Ti2p. 
 

O objetivo da análise de XPS desta amostra é 
analisar a camada de óxido formada após o 
tratamento químico numa amostra de titânio para 
implantes. Tratamento esse chamado de Oxidação 
Química Controlada, que forma nanoporos na 
superfície da amostra. Essa espessura controlada 
garante a biocompatibilidade do implante. 
A presença da espécie (OH-) indicada pela linha 
fotoeletrônica O1s (530,81eV) do oxigênio na 
superfície do implante indica uma melhora da 
nucleação da apatita, componente mineral principal 
dos ossos, fazendo com que ocorra uma maior 
aderência da apatita com o implante de titânio. O 
(OH-) também promove a adsorção de proteína na 
superfície do implante favorecendo a adesão 
celular. 
 
Caracterização de materiais para estudo da 
Biodeterioração e sua aplicação a procedimentos 
diagnósticos e tratamentos do patrimônio cultural 
(DCOR). 
 

 

Figura 4.  Região do Fe2p e detalhe do espectro 
geral da Amostra de celulose com tinta ferrogálica. 
 

No caso desta análise, o que se busca investigar 
são mudanças ocorridas na amostra de papel 
devido à aplicação de tintas à base de ferro, e a 
confirmação dessas mudanças tanto na celulose 
sem tinta, bem como na celulose com tinta 
Ferrogálica. Além disso, muito importante é a 
verificação da razão dos íons Ferro2+/Ferro3+ devido 
à presença da tinta ferrogálica. 
Para caracterizar a celulose avalia-se também, as 
regiões fotoeletrônica de C (284,6eV) e O 
(531,6eV). A análise dos picos C1s e O1s e suas 

intensidades são usuais na caracterização de 
amostras de papel.  
O presente trabalho restringe-se a obtenção do 
espectro e tratamento dos dados gerados nesta 
análise. 

Conclusões 

Com base nos resultados obtidos após análise dos 
espectros das diferentes amostras conclui-se que 
informações relevantes para cada estudo foram 
obtidas. A presente experiência profissional 
possibilitou um amplo conhecimento na área de 
caracterização de materiais através do emprego da 
técnica de espectroscopia fotoeletrônica por Raios X 
(XPS), tratamento de seus dados e, especialmente, 
na área de catálise em seus diversos objetivos.  
Com relação ao uso e caracterização dos 
catalisadores de heteropolicompostos suportados 
ou não foi possível um maior aprofundamento no 
assunto através da pesquisa bibliográfica, 
possibilitando interpretar os resultados gerados pela 
técnica. A caracterização dos HPA modificados por 
Cs e V, mostrou que durante o processo de 
inserção a estrutura de Keggin foi preservada e que 
Cs e V foram introduzidos na estrutura com 
sucesso. 
O contato com os fundamentos da técnica de XPS, 
através da leitura de seus manuais, e a 
disseminação dos conhecimentos adquiridos 
através de cursos ministrados possibilitou a 
disseminação da técnica. Esta prática levou a 
operação segura do equipamento. A visão geral 
obtida através do tratamento de amostras de 
diferentes campos de pesquisa como catálise, 
corrosão, materiais e polímeros foi de extrema 
importância, inclusive propiciando um melhor 
desempenho em avaliações externas, como no 
curso de graduação. 
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Introdução 

As espécies do gênero Tetraselmis são 
predominantemente marinhas e espécies como T. 
gracilis apresentam crescimento rápido e alta 
tolerância às condições de cultivo, sendo muito 
utilizadas na alimentação de organismos aquáticos1. 
Existe relato de cepa isolada de região tropical e 
esta apresentou alta produção de biomassa e de 
lipídios2. 
A escolha das espécies de microalgas para 
produção de biodiesel envolve algumas questões, 
como a velocidade de crescimento e seu conteúdo 
lipídico, entre outras. A velocidade de crescimento e 
o conteúdo lipídico podem ser influenciados por 
alguns fatores como o meio de cultura utilizado, a 
intensidade luminosa, a temperatura, o fotoperíodo 
e a salinidade3. 
A influência da salinidade do meio de cultura na 
quantidade de óleo produzido pela microalga 
Tetraselmis foi estudada por ARAUJO e 
colaboradores (2011)4 em duas salinidades: 25 e 
35, tendo sido encontrado, em geral, maiores 
valores percentuais em lipídios e de produtividade 
em biomassa na salinidade 25. 
Neste trabalho, estudamos uma faixa mais ampla de 
salinidade (25 a 50), visando uma prospecção das 
melhores condições de cultivo e produção lipídica 
da microalga Tetraselmis cf. gracilis, visto que em 
maiores salinidades o potencial de contaminação 
pode ser reduzido. 
  

Resultados e Discussão 

A microalga Tetraselmis cf. gracilis foi cultivada em 
meio de cultivo marinho Guillard F/25 meio 
semidefinido, em salinidades ajustadas com água 
destilada ou adição de NaCl para o alcance das 
salinidades de 25, 35, 40 e 50. 
A espécie foi cultivada em erlenmeyers de 500mL, 
contendo 300mL de cultura, em triplicata, com 
iluminação constante média de 1900 LUX, a uma 
temperatura média de 25°C. Estas culturas foram 
mantidas em agitação constante em mesa agitadora 
Marconi, a 180 rpm. 
O acompanhamento do crescimento das culturas foi 
feito através de contagem de células em câmara 
Neubauer e através de leituras de densidade óptica  

(DO) em espectrofotômetro visível à 730nm. Após 
dezesseis dias de cultivo, as culturas foram 
centrifugadas, e o pellet congelado e liofilizado. 
Os lipídios totais da biomassa seca gerada nos 
processos de centrifugação e liofilização foram 
extraídos e quantificados, de acordo com FOLCH e 
colaboradores (1957)6. 
As curvas de crescimento da microalga Tetraselmis 
cf. gracilis estão apresentadas na figura 1 e 2  
sendo que na figura 1 são apresentados resultados 
em termos de DO, e na figura 2, em termos de 
contagem de células.  
Em termos de DO, não observamos variações 
relevantes no crescimento entre as culturas 
crescidas nas diferentes salinidades testadas. 
Em termos de contagem de células os resultados 
apresentaram variações entre as culturas de 
diferentes salinidades (Fig. 2); entretanto, os 
desvios encontrados estão dentro do percentual de 
erro de 10% que segundo LUND (1958, apud 
LOURENÇO, 2006)1 deriva da própria metodologia 
de contagem de células. 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

Figura 1.  Curva de crescimento em diferentes 
salinidades. Avaliação por meio de leituras de DO. 
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Figura 2: Curva de crescimento em diferentes 
salinidades. Avaliação por meio de contagem de 
células. 
 
Observamos que a cepa de Tetraselmis cf. gracilis 
utilizada em nosso trabalho possui um bom 
crescimento em todas as salinidades testadas, 
apresentando uma excelente adaptabilidade. Esta 
cepa foi coletada na Baía de Guanabara região 
estuariana com grandes variações de salinidade de 
9,9 - 36,8)7. Utilizamos um valor de salinidade 
superior ao máximo observado em seu meio natural, 
com o objetivo de ver sua capacidade de 
resistência, em um meio de cultivo com menor 
potencial de contaminação.  
Com relação ao resultado do conteúdo lipídico 
destas culturas, foram escolhidas as salinidades 35 
e 50 para a extração de lipídios; correspondendo à 
salinidade padrão do meio Guillard F/2, e uma 
salinidade mais restritiva aos contaminantes, 
respectivamente.  
Os resultados foram apresentados em valores 
percentuais na tabela 1.  A biomassa seca da 
amostra correspondente à salinidade 50 apresentou 
maior percentual lipídico do que a amostra da 
salinidade 35, o que torna o cultivo desta microalga 
em maior salinidade promissor para produção de 
biodiesel. 
 
Tabela 1:  Percentual de lipídios totais em duas 
salinidades do meio de cultivo 

Microalga 
% lipídios totais 
(salinidade 35) 

 

% lipídios totais 
(salinidade 50) 

 
Tetraselmis cf. 

gracilis 
9,3 13,5 

 
Diferentemente dos resultados obtidos por Araujo e 
colaboradores (2011)4, encontramos maior teor 
lipídico em maior salinidade; entretanto, estes 
pesquisadores não chegaram a testar a salinidade 
de 50, sendo 35 a maior salinidade por eles testada. 
 

Conclusões 

O crescimento da microalga Tetraselmis cf. gracilis 
observado em salinidade de até 50 foi interessante 
para o nosso objetivo, abrindo possibilidades de 
estudos com salinidades ainda maiores que 50 
visando a obtenção de um meio de cultivo com 
menor potencial de contaminação. 
Os valores de percentual de lipídios encontrados 
neste trabalho não chegam a ser expressivos; 
porém, estratégias de aumento deste percentual 
serão objeto de estudo por nosso grupo. Uma 
destas estratégias será exatamente o aumento de 
salinidade que, como observado neste estudo, 
propiciou o aumento no percentual de lipídios totais. 
 

Agradecimentos 

Ao financiamento pela FINEP, do projeto de 
MICROALGAS - Pesquisa, Desenvolvimento e 
Inovação em Tecnologias para a Produção e uso de 
Biodieseis Derivados de Óleos de Microalgas, e ao 
CNPq pela bolsa concedida. 
 
1Lourenço, S.O.; Cultivo de microalgas marinhas: princípios e 
aplicações. Rima: São Carlos (2006). 
2Huerlimann, R.; Nys, R.; Heimann, K.; Biotechnology and 
Bioengineering. 2010, v.61, n.7, p.4781-5795. 
3Brown, M.R.; Jeffrey, S.W.; Volkman, J.K.; Dunstan, G.A.;  
Aquaculture. 1997 151(1–4):315–331. 
4Araujo, G.S.; Matos, L.J.B.L; Gonçalves, L.R.B.; Fernandes, F.A.N., 
Farias, W.R.L.; Bioresource Technology. 2011 v.102, p.5248–5250.  
5GUILLARD, R.R.L.; Culture of phytoplankton for feeding marine 
invertebrates. Culture of Marine Invertebrates Animals. Plenum 
Publishing. (1975). 
6Folch, J.;  Less, M.; Sloane Stanley, G. H.; J. Biol Chem. 1957  226 (1): 
497-509. 
7Kjerfve, B.R., Cha; Dias, G.T.M; Filipo, A.M.; Quaresma, V.D.; 
Continental Shelf Research. 1997 17(13): 1609-1643. 
 
 
 

Curva de crescimento  

0,0E+00

2,0E+05

4,0E+05

6,0E+05

8,0E+05

1,0E+06

1,2E+06

1,4E+06

1,6E+06

0 200 400
Tempo (h)

C
on

ta
ge

m
  

de
 c

él
ul

as
 

(C
el

/m
L)

Salinidade 25

Salinidade 35

Salinidade 40

Salinidade 50



Instituto Nacional de Tecnologia (INT) - Programas Institucionais de Iniciação Científica e Tecnológica 

1º Encontro de Iniciação Científica e Tecnológica do INT – Resumos expandidos 

Agosto-2012 

24

Produção biológica de hidrogênio por bactérias ferm entativas 
utilizando glicerina como substrato 

Raul C. dos Santos 1,3*(IC), Lívian R. Vasconcelos de Sá 1,2(PG), Luiza F. Marcellos 1(PQ) e Viridiana S. 
Ferreira-Leitão 1,2(O) 

*raul.santos@int.gov.br   - bolsista PIBITI/ INT/ CNPq 
1Divisão de Catálise e Processos Químicos, INT/MCTI, 20081-312, Rio de Janeiro, Brasil.  

2Departamento de Bioquímica, UFRJ, 21941-909, Rio de Janeiro, Brasil; 3 Pontifícia Universidade Católica do Rio de 
Janeiro (PUC-RJ) .  

 
Palavras Chave: biohidrogênio, 1,3-propanodiol e glicerina

Introdução 

A utilização da glicerina como substrato no processo 
fermentativo tem despertado grande interesse, visto 
que este resíduo da produção de biodiesel pode ser 
degradado originando H2 (biocombustível 
alternativo) e 1,3-propanodiol (intermediário químico 
de alto valor no mercado)1. Os processos que 
utilizam culturas mistas envolvem a etapa de pré-
tratamento do inóculo, cuja finalidade é inibir e/ou 
eliminar micro-organismos consumidores de H2 e 
selecionar micro-organismos produtores de H2

2. 
Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi avaliar 
a produção de H2 e 1,3-propanodiol a partir de 
diferentes pré-tratamentos do inóculo (ácido, 
alcalino e térmico) utilizando glicerina como 
substrato. 
 

Resultados e Discussão 

 
Neste trabalho, utilizou-se como inóculo, lodo 
anaeróbio de estação de tratamento de esgoto. 
Foram avaliados três tipos de pré-tratamento do 
inóculo: ácido (pH 2 durante 60 min), alcalino (pH 12 
durante 60 min) e térmico (100ºC durante 60 min). O 
meio fermentativo foi composto de 50 mL de inóculo 
in natura ou pré-tratado, 38,6 mL de substrato 
sintético (glicerina 10 g/L) e 1,4 mL de nutrientes3. O 
pH do meio reacional foi ajustado para 5,5 e o 
sistema purgado com N2. Os frascos reacionais 
foram incubados em shaker a 35ºC e 100 rpm 
durante 96h. Durante o processo fermentativo, foi 
possível observar o consumo total da glicerina e a 
formação dos ácidos acético e butírico para os 
inóculos in natura e para os inóculos com pré-
tratamento ácido e térmico. Já o inóculo com pré-
tratamento alcalino apresentou um consumo pouco 
significativo do substrato e nenhuma formação de 
metabólitos. Após processo fermentativo ambos os 
inóculos, in natura e pré-tratados, apresentaram pH 
na faixa ácida, característico da fase acidogênica do 
processo. Os inóculos com pré-tratamento ácido e 
térmico mostraram-se promissores para a produção 
de 1,3-propanodiol, com rendimentos máximos de 
0,46 e 0,50 mol 1,3-propanodiol/mol glicerina, nos 
tempos de 72 e 24h, respectivamente (Figura 1).  
  

 

 

 

 

 

Figura 1.  Produção de 1,3-propanodiol. 

Foi possível detectar a produção de H2 em todas as 
condições estudadas, no entanto os rendimentos 
máximos de H2 foram observados para o inóculo 
com pré-tratamento ácido, 0,32 e 0,39 mol H2/mol 
glicerina, nos tempos de 24 e 48h, respectivamente 
(Figura 2). 
                      

 

 

 

 

 

 

Figura 2.  Produção de biohidrogênio. 

Conclusões 

Dentre as condições estudadas, o inóculo com pré-
tratamento ácido mostrou-se promissor tanto na 
produção de H2 quanto na produção de 1,3-
propanodiol. 
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Palavras Chave: Chlorella vulgaris, biodiesel, extração, lipídeos totais, triacilglicerídeos. 

Introdução 

As reservas de combustíveis fósseis 
comercialmente exploráveis crescem a taxas 
menores que o consumo, assim surge a 
necessidade da busca por combustíveis produzidos 
a partir de matéria-prima renovável. As microalgas 
têm sido reconhecidas como fonte alternativa 
promissora para a produção de biodiesel, dadas as 
inúmeras vantagens que apresentam em relação às 
oleaginosas1 (Coutinho & Bomtempo, 2011). Além 
das microalgas apresentarem alto percentual em 
lipídeo, os triacilglicerídeos componentes destes 
são semelhantes aos encontrados nas oleaginosas, 
o que justifica o uso dessa matéria-prima para 
produção de biodiesel. 

Um número grande de microalgas tem sido 
estudado, dentre as quais se destaca Chlorella 
vulgaris. Esta é uma espécie de grande potencial 
para produção de biodiesel devido à sua alta taxa 
de crescimento, fácil cultivo e difícil contaminação 
mesmo em sistemas abertos2 (Huntley e Redalje, 
2006). Para cultivo comercial de Chlorella tem-se 
relatos3 (Pulz, 2001) de produtividade em torno de 
140 t.h.ano-1, que é sete vezes a produtividade em 
biomassa de dendê, oleaginosa de maior 
produtividade em biomassa.  

Em geral, o teor de lipídeos encontrado em 
Chlorella spp., quando cultivada em condições 
normais, está em torno de 14 a 30% em peso de 
biomassa seca4 (Illman et al., 2000). Contudo, 
condições específicas de cultivo e da cultura podem 
estrategicamente aumentar o conteúdo lipídico.  

Resultados e Discussão 

Foram testados diferentes protocolos de extração, 
envolvendo os seguintes solventes: etanol (Montes 
D’Oca et al., 2011)5, hexano (Montes D’Oca et al., 
2011), clorofórmio:metanol 1:2 (Bligh & Dyer, 1959)6 
e clorofórmio:metanol 2:1 (Folch et al., 1957)7. Para 
as misturas de clorofórmio e metanol foram 
avaliadas ainda variações na metodologia quanto ao  

rompimento celular, tais como o uso de ultrassom e 
Potter. 
 
A figura 1 mostra o teor de lipídeos obtido para os 
diferentes protocolos avaliados. Dentre as variações 

nos mecanismos de rompimento celular testados, 
para as misturas de solventes clorofórmio:metanol, 
o ultrassom se mostrou mais eficiente frente ao 
Potter, e este mais eficiente frente à agitação 
manual. A mistura de clorofórmio:metanol (1:2)  

extraiu 11,63%, 10,73% e 8,47% quando associada 
ao ultrassom, Potter e agitação manual, 
respectivamente. Já a mistura na proporção (2:1) 
gerou 16,19% e 13,16% quando combinada ao uso 
de ultrassom e Potter, respectivamente. Esses 
resultados corroboram a necessidade de se utilizar 
procedimentos adicionais ao protocolo visando um 
eficaz rompimento da parede celular. Em relação ao 
tipo de solvente, a mistura de clorofórmio: metanol 
(2:1) se mostrou mais promitente em relação à 
mistura (1:2), etanol (6,46%) e hexano (1,79%). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 1.  Análise comparativa da obtenção de 
lipídeos totais utilizando diferentes protocolos de 
extração: (■) clorofórmio:metanol (1:2) com agitação 
manual, (■) clorofórmio:metanol (1:2) com 
ultrassom, (■) clorofórmio:metanol (1:2) com Potter, 
(■) clorofórmio:metanol (2:1) com Potter, (■) 
clorofórmio:metanol (2:1) com ultrassom, (■) etanol, 
(■) hexano. As barras verticais representam o 
desvio padrão (n=3). 
 
Esse resultado pode ser explicado, dentre outros, 
pelo fato da mistura de clorofórmio:metanol ser 
adequada tanto para extração de lipídeos neutros 
quanto para extração de lipídeos polares, embora 
estes solventes sejam desvantajosos em relação à 
toxicidade. O hexano, solvente amplamente 
utilizado na indústria química para extração de óleo, 
é destinado à extração de lipídeos apolares, 
enquanto o etanol está destinado à extração da 
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fração polar. Os protocolos que utilizam estes dois 
últimos solventes são vantajosos por simplificarem 
os processos de extração.  

No trabalho de Yon Lee et al (2010)8, ao comparar 
diferentes métodos de rompimento celular para 
Chlorella vulgaris (cultivada a 150µmol m-2s-1 e 

0,3v/v/m de ar), utilizando Bligh & Dyer modificado 
com clorofórmio:metanol (1:1), a autoclavação (a 
125°C com 1.5MPa por 5 min) e o microondas (a 
100ºC e 2450MHz por 5 min) se mostraram mais 
eficientes extraindo 10% de lipídeos totais, o que é 
inferior ao encontrado no presente trabalho. 

Os resultados obtidos aqui, em relação à mistura 
clorofórmio:metanol (2:1), estão em concordância 
com os obtidos por Montes D’Oca et al (2011), os 
quais testaram a extração por ultrassom durante 20 
min utilizando clorofórmio:metanol (2:1), etanol e 
hexano, da biomassa de Chlorella pyrenoidosa 
obtida comercialmente. Da mistura de 
clorofórmio:metanol foi obtido o melhor resultado, 
sendo obtido cerca de 12,29% de lipídeos totais, 
seguido da extração com etanol (1,96%) e da 
extração com hexano (0,37%). 

Com relação ao protocolo de Folch et al, 1957 
associado ao uso de ultrassom, trabalhos anteriores 
já haviam demonstrado a eficácia de tal 
modificação. É o caso de Converti et al. (2009)9, que 
comparou o protocolo original em relação à adição 
do processo de ultrassom utilizando-se biomassa de 
Nannochlopsis oculata crescida a 20°C, 70 µmol m-

2.s-1 de intensidade luminosa e 0,3 gL-1 de NaNO3.  
Nesse caso, ao adicionar o ultrassom, a extração foi 
prolongada por mais 4,5h em comparação ao 
protocolo original, de 1,5h. Enquanto no protocolo 
inicial foram obtidos 7% de lipídeos totais, ao ser 
modificado, foi possível obter 24,3% de lipídeos 
totais. 

Após a obtenção dos lipídeos totais, os 
triacilglicerídeos foram quantificados. Os dados 
podem ser observados na figura 2.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
Figura 2.  Análise comparativa da quantificação de 
triacilglicerídeos utilizando diferentes protocolos de 
extração: (■) clorofórmio:metanol (1:2) com agitação 
manual, (■) clorofórmio:metanol (1:2) com 
ultrassom, (■) clorofórmio:metanol (1:2) com potter, 
(■) clorofórmio:metanol (2:1) com potter, (■) 
clorofórmio:metanol (2:1) com ultrassom, (■) etanol, 
(■) hexano. As barras verticais representam o 
desvio padrão (n=3). 
 

Embora a mistura de clorofórmio:metanol associada 
ao uso de ultrassom (2:1) tenha extraído maior 
quantidade de lipídeos totais, a proporção (1:2) 
também associada ao ultrassom foi o protocolo que 
extraiu maior teor de triacilglicerídeos, com cerca de 
1327 mg/dL. Sendo os triacilglicerídeos um das 
matérias-primas para a produção de biodiesel, o 
protocolo de Bligh & Dyer com clorofórmio:metanol 
(1:2) se mostrou mais eficiente para o interesse aqui 
descrito. 

Para avaliação do teor lipídico em diferentes fases 
de crescimento, foi obtida biomassa na fase 
exponencial de crescimento, no início da fase 
estacionária e no final da fase estacionária; com a 
densidade óptica de 0.5, 1.0 e 1.3, respectivamente. 

Dentre as biomassas obtidas em diferentes fases de 
crescimento, a biomassa obtida no fim da fase 
estacionária apresentou maior teor em lipídios 
totais, de 25,91% (figura 3) sendo 2,89% deste valor 
representados por triacilglicerídeos (figura 4). 
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 Figura 3.  Análise comparativa da extração de 
lipídeos totais em diferentes fases de crescimento 
de Chlorella vulgaris (■) fase exponencial (■) início 
de fase estacionária (■) fim de fase estacionária. As 
barras verticais representam o desvio padrão (n=3).   
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Figura 4.  Análise comparativa da obtenção de 
triacilglicerídeos em diferentes fases de crescimento 
de Chlorella vulgaris (■) fase exponencial (■) início 
de fase estacionária (■) fim de fase estacionária. As 
barras verticais representam o desvio padrão (n=3). 
 
Embora se tenha obtido maior percentual de 
lipídeos totais e triacilglicerídeos no final da fase 
estacionária, esta se torna inviável em produção 
comercial devido ao tempo de crescimento da 
biomassa (em torno de 45 dias). Levando-se em 
consideração os resultados de triacilglicerídeos, 
matéria-prima para a produção de biodiesel, torna-
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se favorável economicamente a escolha do início da 
fase estacionária de crescimento, pois esta 
biomassa é produzida em aproximadamente 25 
dias. 

Embora seja possível encontrar muitos relatos na 
literatura sobre o teor lipídico de Chlorella vulgaris, 
torna-se difícil comparar resultados. Isto porque, 
geralmente, são utilizadas condições distintas, tais 
como temperatura, intensidade de luz, fluxo de CO2, 
composição do meio de cultura, dentre outros 
fatores.  Outro fato que dificulta a comparação de 
resultados é a limitação de trabalhos envolvendo 
quantificação de triacilglicerídeos, sendo mais 
comumente encontrada apenas a análise do perfil 
de ácidos graxos.  

Conclusões 

Dentre as metodologias para extração de lipídeos 
totais, a utilização da mistura clorofórmio:metanol 
(1:2) associada ao uso de ultrassom se mostrou 
mais eficiente para biomassa de microalgas, e a 
fase de crescimento mais indicada para a extração 
de lipídeos é o início da fase estacionária (25 dias). 
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Introdução 

A preocupação com questões ambientais e com a 
demanda energética tem exigido uma busca por 
fontes de energias alternativas, baseada 
principalmente, em materiais renováveis. Nesse 
contexto, o Brasil tem investido na intensificação e 
na diversificação do uso da biomassa de cana de 
açúcar, uma vez que esta é abundante e de baixo 
custo. A partir da celulose encontrada no bagaço ou 
na palha de cana (24 a 30%)¹ é possível obter 
glicose, que poderá ser utilizada para produção de 
bioetanol.  

Resultados e Discussão 

As amostras in natura de bagaço, palha ou uma 
mistura de ambos foram pré-tratadas com ácido 
sulfúrico 2,9% m/v, relação sólido:líquido 1:4 m/v, 
durante 30 minutos a 130°C. Após pré-tratamento, 
todas as amostras foram conduzidas à 
caracterização química e estrutural, com o objetivo 
de avaliar o efeito do pré-tratamento sobre as 
mesmas.  

 
Em seguida, as amostras pré-tratadas foram 
conduzidas à hidrólise enzimática, na qual foi 
empregada uma mistura de enzimas contendo 
principalmente celulases e β-glicosidase. Nesses     
ensaios foram utilizados 50 g/L de biomassa, a 
carga enzimática foi fixada em 10 FPU/g de 
biomassa, mantendo a relação celulase/β-
glicosidase em 1/3, pH 4,8, a 50°C e 200 rpm 
durante 72 horas, sendo retiradas alíquotas de 1 mL 
a cada 2 horas para quantificação de açúcares.  
Os resultados de composição química das amostras 
in natura ou pré-tratadas podem ser observados na 
Tabela 1 . De acordo com estes resultados, o 
bagaço in natura apresentou teor de celulose maior 
do que a palha (36,6% e 29,2% para bagaço e 
palha, respectivamente). Quando essas amostras 
foram pré-tratadas, ocorreu uma remoção 
significativa de hemicelulose, proporcionando um 
teor de celulose equivalente para ambas ao final do 
pré-tratamento (49,5%).  

 
Tabela 1: Composição química do bagaço e da palha in natura ou tratados e de misturas de ambos. 

Composição in 

natura (%) 

Bagaço 

 

Bagaço/Palha 

3:1 

Bagaço/Palha 

1:1 

Bagaço/Palha 

1:3 
Palha 

Celulose 36,6 34,8 32,9 31,1 29,2 

Hemicelulose 23,0 24,8 26,6 28,5 30,3 

Lignina 27,3 28,0 28,6 29,3 29,9 

Cinzas 6,9 5,8 4,8 3,8 2,7 

Extrativo 5,6 6,9 8,2 9,4 10,7 

Composição após 

tratamento (%) 

Bagaço 

 

Bagaço/Palha 

3:1 

Bagaço/Palha 

1:1 

Bagaço/ Palha 

1:3 

Palha 

 

Celulose 49,6 54,2 54,1 52,8 49,4 

Hemicelulose 3,1 4,5 4,0 4,3 4,2 

Lignina 31,8 36,2 35,8 37,8 38,2 

Cinzas 3,0 1,6 1,5 0,8 0,7 

Extrativo - - - - - 
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A Figura 1 apresenta a eficiência do pré-tratamento 
quanto à remoção dos principais componentes. 
Observa-se que o pré-tratamento ácido promoveu a 
remoção de aproximadamente 90% de hemicelulose 
em todas as amostras, indicando que não houve 
efeitos de mistura em qualquer proporção. Com 
relação à lignina, a remoção variou de 14% a 26% à 
medida que o teor de palha nas amostras 
aumentou. Isto sugere que a lignina da palha é mais 
suscetível ao pré-tratamento do que a do bagaço. 
Observou-se ainda que houve baixa remoção de 
celulose (até 4%), podendo isto ser desconsiderado.  
 
  
 
 
.  

 
 

 
 
Figura 1: Eficiência do pré-tratamento ácido. 

 

A estrutura morfológica do bagaço e da palha de 
cana de açúcar foi analisada por microscopia 
eletrônica de varredura (MEV). As micrografias 
(Figura 2)  indicam que as fibras, tanto do bagaço 
como da palha, ficaram menos coesas e mais 
rompidas após o pré-tratamento ácido. 
 

Ampliação: 2000x       Ampliação: 400x 

Ampliação: 1000x        Ampliação: 500x 
Figura 2: Micrografias do MEV para o bagaço e palha in natura e 
tratados. 

De acordo com a Tabela 2 , a palha in natura 
apresentou índice de cristalinidade (IC) equivalente 
ao do bagaço, apesar de apresentar menor conteúdo 
de celulose. Após o pré-tratamento, a palha e o 
bagaço continham 49,5% de celulose e o IC da palha 
foi menor que o do bagaço (Tabela 2). Não foram 
observados efeitos de sinergia por se misturar 
bagaço e palha de cana em qualquer proporção, de 
forma que a redução discreta observada no IC das 
amostras com diferentes proporções bagaço/palha 
resultou somente da média ponderada de IC dos 
componentes das amostras. 
Os resultados da etapa de hidrólise enzimática 
(Tabela 3 ) confirmam a efetividade do pré-
tratamento, uma vez que a conversão em glicose a 
partir do bagaço e da palha tratados foi maior do 
que para as amostras in natura.  

Tabela 2: índice de cristalinidade (IC) de bagaço e palha de cana 
de açúcar e misturas de ambos. 

Amostra IC 

Bagaço in natura 51% 
Palha in natura 52% 
Bagaço tratado 58% 

Bagaço/Palha tratado 3:1 57% 
Bagaço/Palha tratado 1:1 56% 
Bagaço/Palha tratado 1:3 55% 

Palha tratada 55% 

Apesar da palha e do bagaço tratados 
apresentarem o mesmo teor de celulose (em torno 
de 49,5%), observou-se que a palha apresentou 
maior rendimento, ou seja, ela foi mais suscetível à 
hidrólise enzimática. Este fato indica que a palha é 
menos recalcitrante do que o bagaço, o que pode 
ser confirmado também pelos rendimentos em 
glicose das amostras in natura. 
Com relação às misturas, pode-se dizer que quanto 
maior a proporção de palha na mistura, maior foi o 
rendimento de recuperação de glicose, devido à maior 
suscetibilidade da palha à hidrólise enzimática. 

Tabela 3 : Recuperação de glicose do bagaço e da palha de cana 
de açúcar e misturas de ambos após 72 horas de hidrólise 
enzimática. 

Material 

Rendimento 

em glicose 

(gL -1) 

Eficiência na 
conversão de 
celulose (%) 

Palha in natura 5,5 18,7 
Bagaço in natura 3,7 12,4 

Bagaço tratado 17,2 63,2 
Bagaço/Palha tratado 3:1 15,6 57,2 
Bagaço/Palha tratado 1:1 16,9 62,0 
Bagaço/Palha tratado 1:3 18,2 67,0 

Palha tratada 21,0 77,0 

Conclusões 

O pré-tratamento ácido foi eficiente na remoção de 
hemicelulose, aproximadamente 90%, de misturas 
bagaço/palha de cana de açúcar em qualquer 
proporção. Além disso, o tratamento removeu 
também parte da lignina, mas conservou a celulose.  
Devido ao efeito do pré-tratamento ácido, o material 
tratado tornou-se mais acessível ao ataque 
enzimático do que o material in natura. 
A hidrólise enzimática confirmou a efetividade do 
pré-tratamento ácido, além de confirmar outros 
resultados, os quais comprovam que a palha é 
menos recalcitrante do que o bagaço. 
Misturar bagaço e palha, nas proporções estudadas, 
não afetou o rendimento de recuperação de glicose, 
ou seja, a proporção da mistura pode ser 
flexibilizada de acordo com a demanda do setor 
sucroalcooleiro. 
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Introdução 

Atualmente, o aumento dos níveis de CO2 na 
atmosfera vem contribuindo para o agravamento do 
efeito estufa e de inúmeras mudanças climáticas, 
causando forte impacto ambiental. Visando a 
mudança desse quadro, vários estudos estão sendo 
desenvolvidos a fim de obter diversos produtos com 
alto valor agregado a partir das possíveis 
transformações químicas do CO2. Dentre as 
possibilidades de aproveitamento desse gás, a 
conversão catalítica de CO2 via reação de shift 
reversa (RWGS) se apresenta como uma alternativa 
interessante para a produção do gás de síntese, o 
qual pode ser transformado em diversos produtos 
químicos e combustíveis, tais como metanol, éter 
dimetílico (DME), olefinas e hidrocarbonetos de uma 
forma geral, além de contribuir com a diminuição da 
emissão de gases poluentes na atmosfera (CHEN; 
CHENG; LIN, 2000)2. Para o desenvolvimento 
desses estudos, a prospecção tecnológica é uma 
ferramenta muito útil, pois tem como objetivo 
antecipar e entender as potencialidades, evolução, 
características e efeitos das mudanças 
tecnológicas, particularmente a sua invenção, 
inovação, adoção e uso, sendo possível direcionar e 
identificar novas tendências. (COATES et al., 
2001)1.  
A obtenção da prospecção tecnológica sobre o tema 
em questão é fundamental para o desenvolvimento 
de estratégias para novas tecnologias. De fato, a 
identificação dos países mais atuantes, empresas e 
centros de pesquisa envolvidos em buscas de 
novas tecnologias permitirão gerar um panorama 
sobre o tema, o qual sem dúvida é base para o 
desenvolvimento de novas linhas de pesquisas e 
futuras tecnologias.  
Este trabalho tem como objetivo a realização de um 
estudo de prospecção tecnológica referente ao uso 
do CO2 para produção de gás de síntese (CO + H2) 
via reação RWGS. 

Metodologia 

1ª Metodologia: 
- Busca nas bases de dados: SciFinder Scholar e 
Derwent Innovation Index 
- Período: 2000 a 2011 
- Palavra - chave: “reverse water gas shift” 

 
2ª Metodologia:  

- Busca nas bases de dados: Derwent Innovation 
Index e Matheo Patent.  
-  Período: 1990 a 2012.  

- Combinação das palavras-chave “reverse water 
gas shift” e “carbon dioxide” com os IPC´s 
selecionados na 1ª metodologia. 

Resultados e Discussão 

Na primeira etapa utilizando a palavra-chave 
“reverse water gas shift”, a base de dados do 
SciFinder Scholar, na busca inicial recuperou 537 
documentos; após a remoção de duplicatas e 
utilização do filtro pelo tipo de documento (somente 
patentes), obteve-se 59 patentes. Foi realizada a 
seguir uma análise e avaliação quanto às patentes 
pertinentes, sendo selecionados somente 22 
documentos. Na base de dados Derwent Innovation 
Index foram encontradas 63 patentes e destas 
foram selecionadas como pertinentes somente 18. 
Comparando as duas bases de dados foram 
detectados 10 documentos comuns aos dois 
conjuntos. Então, tem-se um conjunto de 30 
patentes sobre RWGS.  
Após avaliação dos documentos foram gerados 
gráficos relacionando o número de patentes com o 
ano de publicação, o número de patentes por 
empresa depositante e relativos a participação de 
cada país no desenvolvimento desta tecnologia. 
A Figura 1 apresenta os dados do número de 
patentes depositadas no período de 2000 a 2011. 
Os resultados indicam que nos anos de 2010 e 
2011 houve um crescimento nos pedidos de 
patentes relacionados ao processo e a catalisadores 
utilizados na reação RWGS em relação ao  padrão.  
 dos anos anteriores. 
Verifica-se também que em 2009 ocorreu uma 
queda no número de pedidos depositados. Este 
evento pode estar associado à crise mundial. 

20
01

20
02

20
03

20
04

20
05

20
06

20
07

20
08

20
09

20
10

20
11

0

1

2

3

4

5

6

nú
m

er
o 

de
 p

at
en

te
s

ano  
Figura 1. Número de patentes depositadas no período de 2000 a 
2011. 
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A distribuição de patentes por empresa no período 
considerado indica que o inventor Severinky Alexander 
J, neste caso pessoa física, (USA) foi o que 
apresentou o maior número de patentes depositadas, 
totalizando seis pedidos. Em segundo lugar com duas 
patentes se destacam United States Dept. of the Navy 
(USA), General Eletric Company (USA), Korea 
Institute of Science and Tecnhology (Korea), Chevron 
U.S.A. Inc.(USA), Murata Manufacturing Co., Ltd. 
(Japão), Saudi Basic Industries Corporation (Arábia 
Saudita). Vale ainda citar que, a Chevron depositou 
pedidos de privilégio também no Brasil nos anos de 
2005 e 2007, conforme observado nos documentos de 
patentes recuperados.  
A Figura 2 mostra a distribuição do número de 
patentes em relação aos países de origem. 
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Figura 2: Distribuição do número de patentes por países. 

Os resultados indicam que os USA, com 42% das 
patentes selecionadas, lideram fortemente os 
investimentos nesta área frente aos demais países. 
Em seguida destacam-se o Japão e a Coréia que 
apresentam 11% das patentes. 
Após análise dos documentos gerados na primeira 
metodologia foram selecionados 3 IPC´s 
(Classificação Internacional de Patentes) de maior 
relevância e frequência com relação ao tema em 
questão: C01B31/20, C07C 01/12 e C07C 27/06.  
Uma nova busca foi realizada utilizando a base de 
dados de patentes Derwent Innovation Index (DII) e 
o software de análise de patentes Matheo Patent, a 
partir da combinação de cada um dos três IPC’s e 
da palavra chave definida, considerando o período 
de 1990 a 2012 (ANTUNES et al, 2000)3. 
A estratégia de busca pelo IPC C07C27/06 
utilizando para refino o termo “carbon dioxide”, 
recuperou na base de dados Derwent Innovation 
Index, inicialmente, 268 patentes. Após a avaliação 
dos especialistas, foram selecionados somente 6 
documentos, sendo que das 6 patentes escolhidas, 
4 documentos abordam além da reação de RWGS, 
a reação de Fischer-Tropsch. Com o uso do 
software Matheo Patent foram obtidas 98 patentes, 
e destas, 4 foram selecionadas. Após a análise e 
comparação dos resultados nas duas bases e 
retirando os documentos em duplicata, foi possível 
recuperar 6 patentes abordando a reação de 
RWGS.  
 Já a busca referente ao IPC C07C01/12, não foi 
utilizado nenhum termo para refino e a base de 

dados Derwent Innovation Index recuperou 180 
patentes. Após a avaliação dos especialistas quanto 
às patentes pertinentes, somente 4 documentos 
foram selecionados abordando a reação de RWGS. 
Na base de dados Matheo Patent foram 
recuperadas 364 patentes, e destas, somente 3 
documentos foram classificados pelos especialistas, 
como pertinentes a reação de RWGS. Comparando 
os resultados obtidos em ambas as bases, e 
retirando-se os documentos em duplicata, foram 
recuperados somente 4 documentos de patentes. 
Por fim, foi realizada busca referente ao IPC 
C01B031/20, utilizando a expressão “reverse water 
gas shift” para refino. Na base de dados Derwent 
Innovation Índex foi possível recuperar 8 patentes. 
Após a avaliação e análise quanto às patentes 
pertinentes, somente 1 documento foi selecionado, 
fazendo referência a reação de RWGS.  Para o IPC 
em questão, não foi realizada busca na base de 
dados Matheo Patent. A Tabela 2 apresenta um 
resumo das buscas descritas acima. 
Tabela 2. Resumo das buscas referentes à segunda 
metodologia. 

* C= catalisador   P= processo 

Após avaliação, análise e remoção das duplicatas, o 
número total de documentos recuperados 
considerando a segunda metodologia foi de 10 
patentes, sendo que, somente 2 patentes obtidas são 
consideradas “novas”, em relação a reação de RWGS.  

Conclusão 
Comparando os resultados das buscas com os 
IPC’s obtidos na primeira metodologia, pode-se 
inferir que o simples uso das palavras-chave, neste 
caso, foi a melhor estratégia de busca, pois foi 
possível recuperar um maior número de 
documentos referentes a reação de RWGS, 30 
documentos ao todo. Algumas patentes 
apresentaram além da reação de RWGS, etapas 
adicionais como a reação de Fischer-Tropsch, que é 
um processo muito utilizado para a obtenção de 
hidrocarbonetos líquidos.  
Já entre os IPC´s selecionados pelos especialistas, 
verifica-se que o uso do IPC C07 C27/06, 
juntamente com a expressão “carbon dioxide” como 
refino, foi a melhor estratégia de busca, já que foi 
possível recuperar um número maior de patentes 
concernentes ao tema em questão. 
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IPC C01B31/20 C07C01/20 C07C27/06 

 C P C P C P 

RWGS - 1 - 1 - 2 

RWGS+FT - - - 6 - 8 

Total              1 4 6 
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Palavras Chave: Polímeros biodegradáveis, vermiculita, biocompósitos.

Introdução 

Polímeros biodegradáveis são uma alternativa em 
comparação aos polímeros convencionais. Eles vêm 
se destacando nos últimos anos por uma série de 
vantagens: (i) origem de fonte renovável; (ii) 
redução do impacto ambiental; e (iii) por ser menos 
agressivo ao meio ambiente. Boas propriedades 
como barreira a gases e resistência à umidade são 
alcançadas. Por outro lado, apresentam baixo 
desempenho nas propriedades mecânicas e 
térmicas quando comparadas aos polímeros 
convencionais1,2. A adição de cargas tem como 
objetivo a recuperação do desempenho mecânico e 
boas condições de processamento. Dentro desse 
universo de polímeros biodegradáveis, há um em 
especial: o Ecobras™, um copoliéster alifático à 
base de amido de milho termoplástico produzido 
pela empresa Corn Products da BASF. O Ecobras™ 
apresenta uma elevada biodegradabilidade quando 
comparado com outros bioplásticos. É razoável 
pensar em utilizar uma fibra ou uma carga 
inorgânica que confira maior resistência mecânica 
ao Ecobras™ sem interferir em sua capacidade de 
biodegradação. A vermiculita, um silicato lamelar da 
família dos filossilicatos, surge como carga 
reforçante, conferindo resistência mecânica e 
térmica à matriz, tornando viável a aplicação em 
diversos artefatos. Como vantagem, a vermiculita 
apresenta abundância no Brasil e baixo custo como 
matéria-prima3. Este trabalho tem por objetivo 
estudar inicialmente composições envolvendo 
Ecobras™ e vermiculita, preparadas por 
intercalação por fusão, utilizando misturador de 
câmara interna. Os compósitos foram 
caracterizados por índice de fluidez (IF) e ensaios 
mecânicos. A biodegradabilidade das misturas foi 
avaliada em solo simulado por perda de massa e 
morfologia.   

Experimental 

Antes do processamento, o Ecobras™ e a 
vermiculita (resíduo de Santa Luzia, Paraíba, 
oriundo da extração da bauxita) foram previamente 
secas em estufa a vácuo na temperatura de 80°C 
por 24 horas. Os compósitos de Ecobras™ foram 
preparados por intercalação por fusão na 
temperatura de 125°C em misturador de câmara 
interna acoplado a um reômetro de torque com 
rotores do tipo ROLLER. A velocidade dos rotores 
foi ajustada em 80 rpm e o tempo total de mistura foi 
de 8 minutos. Foi utilizada vermiculita tratada 

termicamente a 300°C e 500°C por 1 hora. O teor 
de argila variou em 2,5 e 5,0 phr para cada 
composição tratada termicamente (Tabela 1 ). As 
composições foram moldadas por injeção em uma 
máquina de injeção semi-industrial na temperatura 
de 135°C para a obtenção de corpos de prova de 
acordo com a DIN, norma 53504 para realização de 
ensaios mecânicos. 
 
Tabela 1. Composições estudadas para o preparo das 
misturas. 

Ecobras Vermiculita 
Amostras 

Eco (phr) VMT300°C(phr) VMT500°C(phr) 
Eco 100 - - 
Eco-VMT-3(2,5) 100 2,5 - 
Eco-VMT-3(5,0) 100 5,0 - 
Eco-VMT-5(2,5 100 - 2,5 
Eco-VMT-5(5,0) 100 - 5,0 

   
A fluidez das composições foi realizado em um 
medidor de índice de fluidez na temperatura de 
190°C, carga de 0,925kg e tempo de corte de 10 s, 
de acordo ISO, norma 1133. A avaliação das 
propriedades mecânicas (resistência à tração, 
alongamento na ruptura e módulo elástico) foi 
realizada em máquina universal de ensaios (EMIC 
DL-3000) com velocidade de separação de garras 
igual a 50 mm/min, de acordo com a DIN, norma 
53504. A biodegradabilidade foi avaliada em solo 
simulado de acordo com a ASTM, norma G-160. 
Determinou-se a perda de massa do polímero puro 
e seus compósitos com vermiculita tratados 
termicamente a 300°C após 2 semanas de enterro. 
Avaliou-se a morfologia por microscopia óptica e 
eletrônica de varredura.  

Resultados e Discussão 

A Tabela 2  mostra os resultados do ensaio do 
índice de fluidez (IF) do Ecobras™ e seus 
compósitos com vermiculita em diferentes teores e 
tratados termicamente a 300°C e 500°C 
respectivamente. 
Tabela 2. Índice de fluidez do Ecobras™ e suas composições 

Amostras IF(g/10min) 
Eco 6,44 ± 0,62 
Eco-VMT-3(2,5) 5,12 ± 0,73 
Eco-VMT-3(5,0) 4,69 ± 0,35 
Eco-VMT-5(2,5 - 
Eco-VMT-5(5,0) - 
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Observou-se que os valores do índice de fluidez 
diminuem à medida que o teor de argila aumenta, 
independente do tratamento térmico realizado no 
argilomineral, visto que o Ecobras™ utilizado para o 
processamento possui índice de fluidez em torno de 
4,0 a 9,0 g/10min (190°C,2,16kg), grau injeção de 
acordo com especificação do fabricante.. Isso pode 
ser atribuído à adição da carga no interior da 
câmara de mistura, promovendo resistência ao 
escoamento do polímero fundido, restringindo a 
mobilidade de suas cadeias. Quanto ao 
desempenho mecânico, a Tabela 3  mostra os 
valores de resistência à tração (σ) e alongamento 
na ruptura (ε) e módulo elástico a 1% (E) do 
Ecobras™ e seus compósitos. 
 
Tabela 3. Propriedades mecânicas do Ecobras™ e suas 
composições. 

Amostras σ (MPa) ε (%) E*(MPa) 
Eco 8,8 ± 0,4 533,9 ± 52,6 170,0 ± 45,0 

Eco-VMT-3(2,5) 7,6 ± 0,4 555,1 ± 43,4 149,3 ± 60,5 
Eco-VMT-3(5,0) 5,2 ± 0,1 23,3 ± 9,6 420,0 ± 85,6 

Eco-VMT-5(2,5 5,2 ± 2,5 491,6 ± 34,2 177,4 ± 74,4 

Eco-VMT-5(5,0) 5,6 ± 0,3 42,4 ± 8,4 452,3 ± 107,2 

 * módulo elástico a 1% 

Quanto aos valores de tensão na ruptura, observou-
se redução com adição crescente de vermiculita 
tratada termicamente em diferentes temperaturas 
em comparação ao copoliéster puro, considerando-
se os valores de desvio padrão. Em relação aos 
resultados do alongamento na ruptura, a adição de 
5,0 phr de carga tratada em diferentes temperaturas 
acarretou redução abrupta em seus valores 
comparados ao polímero puro, indicando perda de 
tenacidade. Esse fato pode estar associado à má 
dispersão da carga na matriz, ocasionando a 
formação de regiões de alta tensão em diversos 
pontos no material, tornando-o frágil com fraca 
adesão interfacial entre os componentes do 
sistema, levando o corpo de prova a se romper 
prematuramente. Quanto ao módulo elástico a 1%, 
a adição de apenas 5,0 phr de vermiculita para os 
compósitos tratados em diferentes temperaturas 
acarretou aumento em seus valores comparados 
aos compósitos com 2,5 phr e à matriz pura. Isto 
pode ser atribuído à maior rigidez apresentada pela 
carga em relação à matriz polimérica.  Quanto ao 
ensaio de biodegradabilidade, a Tabela 4  mostra 
apenas os resultados da perda de massa do 
Ecobras™ e seus compósitos tratados 
termicamente a 300°C após monitoramento de 2 
semanas em solo simulado. De maneira geral, o 
ecobras puro e seus compósitos apresentaram 
perda de massa aproximadamente entre 18 e 31%. 
No entanto, observou-se que a adição de argila à 
matriz polimérica ocasionou uma redução no 

estágio de biodegradação em seus valores de perda 
de massa. 
 

Tabela 4. Perda de massa do Ecobras™ e suas composições 
tratados termicamente a 300°C após 2 semanas de enterro. 
 

Amostras Perda de massa (%) 
Eco 31,8 ± 4,5 
Eco-VMT-3(2,5) 29,4 ± 0,9 
Eco-VMT-3(5,0) 18,9 ± 2,5 

 
Esse resultado concorda com as imagens 
capturadas por microscopia óptica e eletrônica de 
varredura. 

Conclusões 

O Ecobras™ e seus compósitos apresentaram 
boas condições de processamento em câmara de 
mistura nas condições estabelecidas sem a 
ocorrência de degradação do material após a 
mistura. A adição de apenas 5 phr de vermiculita 
promoveu aumento no módulo elástico. A perda de 
massa do Ecobras™ foi maior em relação aos 
compósitos. 
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Introdução 

A produção de biohidrogênio por culturas mistas 
utilizando a xilose como substrato tem recebido 
grande atenção. Este fato está relacionado à 
possibilidade de se utilizar pentoses provenientes 
da fração hemicelulósica e assim integrar a 
produção de Etanol 2G e de Hidrogênio1. No 
entanto, a utilização de culturas mistas envolve a 
etapa de pré-tratamento do inóculo, cuja finalidade é 
inibir e/ou eliminar os micro-organismos 
consumidores de H2 e selecionar os micro-
organismos produtores de H2

2. Neste contexto, o 
objetivo deste trabalho foi avaliar diferentes tipos de 
pré-tratamento do inóculo (ácido, alcalino e térmico) 
para produção de biohidrogênio utilizando xilose 
como substrato. 

Resultados e Discussão 

Neste trabalho, utilizou-se como inóculo, lodo 
anaeróbio de estação de tratamento de esgoto. 
Foram avaliados três tipos de pré-tratamento do 
inóculo: ácido (pH 2 durante 60 min), alcalino (pH 12 
durante 60 min) e térmico (100ºC durante 60 min). O 
meio fermentativo foi composto de 50 mL de inóculo 
in natura ou pré-tratado, 38,6 mL de substrato 
sintético (xilose 10 g/L) e 1,4 mL de nutrientes3. O 
pH do meio foi ajustado para 5,5 e o sistema 
purgado com N2. Os frascos reacionais foram 
incubados em shaker a 35ºC e 100 rpm durante 
96h. Na avaliação do consumo do substrato, foi 
possível observar que o inóculo in natura 
apresentou uma maior velocidade de consumo da 
xilose quando comparado aos inóculos pré-tratados 
(Figura 1), o que está relacionado ao fato deste 
inóculo não passar por nenhum tipo de seleção de 
micro-organismos, o que lhe confere uma maior 
diversidade de população microbiana. Nos inóculos 
pré-tratados ocorreu apenas a formação dos ácidos 
acético e butírico, sugerindo deste modo a 
fermentação do tipo butírica. Já o inóculo in natura 
apresentou uma fermentação do tipo mista, pois 
além dos ácidos acético e butírico, foi detectada 
também a produção do ácido propiônico. Após 
processo fermentativo ambos os inóculos, in natura 
e pré-tratados, apresentaram pH na faixa ácida, 
característico da fase acidogênica do processo. 
 
 
 

 

 
            Figura 1.  Curva de consumo da xilose. 
 
Os maiores rendimentos de H2 foram obtidos no 
tempo de 48h, sendo a produção máxima 
observada para o inóculo in natura (0,95 mol H2/mol 
xilose) (Figura 2). 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figu
ra 2. 

Produção de biohidrogênio.         

Conclusões 

Nas condições estudadas não se demonstrou a 
necessidade de pré-tratamento do inóculo para 
produção de biohidrogênio a partir da xilose. 
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Introdução 

A Organização Mundial de Saúde (OMS) indica o 
tabaco com um fator de risco para seis das oito 
principais causas de morte no mundo, matando uma 
pessoa a cada seis segundos causando mais de 
cinco milhões de falecimentos, com previsão de 
mais de oito milhões em 2030 se nenhuma medida 
for tomada1. 
O cigarro eletrônico, também chamado de e-cigarro, 
e-cig ou e-cigarrette é um dispositivo eletrônico, que 
tenta imitar em forma e função um cigarro comum, 
composto de cartucho (filtro), parte eletrônica e 
bateria. Até o momento são relatados poucos 
estudos sobre os potenciais danos do cigarro 
eletrônico. Ainda assim, a OMS não recomenda o 
dispositivo2 e a ANVISA proibiu formalmente sua 
importação e comercialização no Brasil3. 

 
  
 
 
 
 
 

 
Figura 1: Estrutura Básica de um cigarro eletrônico4 

Este trabalho teve como objetivo comparar os perfis 
dos espectros de massas, nos modos positivo e 
negativo, utilizando fonte de ionização por 
eletrospray (ESI) nas fumaças de cigarro comercial 
e cigarro eletrônico.  

Resultados e Discussão 

As Figuras 2 e 3 apresentam os perfis dos 
espectros de massas obtidos, nos modos negativo e 
positivo, respectivamente. 

 

Figura 2: Espectro de massa no modo negativo para a fumaça do 

cigarro tradicional e cigarro eletrônico 

 
 
 
 

 
 

 
 

 
 

 
Figura 3: Espectro de massa no modo positivo para a fumaça do 

cigarro tradicional e cigarro eletrônico 

 

Conclusões 

A comparação entre os perfis dos espectros de 
massas nos modos negativo e positivo demonstrou 
claramente a diferença entre os dois produtos onde 
temos o cigarro comercial com a geração de muitos 
íons em toda a faixa estudada, o que já era 
esperado devido a queima do tabaco  e o cigarro 
eletrônico com baixa produção de íons.  A técnica 
utilizada permitiu a identificação de várias 
substâncias presentes na fumaça do cigarro 
fornecendo um melhor conhecimento da matriz, 
embasando estudos para o aumento do controle e a 
restrição de substâncias prejudiciais a saúde, 
possibilitando metodologias auxiliares para a 
fiscalização da indústria do tabaco e futuras 
legislações. 
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Introdução 

Os cigarros são produtos que contem mais de 8000 
substâncias tóxicas, sendo que algumas 
apresentam potencial carcinogênico1. Entre tais 
substâncias são encontradas na fumaça a nicotina, 
o benzeno, metais-traço, etc. 
De acordo com a Organização Mundial da Saúde 
(WHO) cigarros causarão a morte de 
aproximadamente 10 milhões de pessoas/ ano em 
2020. Por isso, estudos para a determinação das 
substâncias presentes na fumaça, se mostram de 
grande relevância2, sendo necessário avaliar o perfil 
do regime de fumada do brasileiro para comparação 
com os métodos ISO (perfil brando), 
Massachussetts e Canadense (perfil intenso), 
metodologias bastante utilizadas em estudos 
envolvendo cigarros. 
Este estudo teve como objetivo verificar através da 
avaliação do tempo de tragada, intervalo entre as 
tragadas e número de tragadas por cigarro, além do 
perfil dos fumantes, determinar qual a metodologia, 
dentre as usuais, que melhor se ajusta e propor um 
padrão brasileiro para fumar os cigarros 
mecanicamente, obtendo assim, dados mais 
próximos da realidade brasileira para as substâncias 
tóxicas presentes na fumaça. 

Resultados e Discussão 

Uma amostra de 500 fumantes foi monitorada na 
região central da cidade do Rio de Janeiro, 
representando 66,4% homens e 33,6% mulheres 
(Figura 1a). A faixa etária predominante foi entre 21 
e 35 anos (57,8%) e 55,2% dos fumantes 
apresentou IMC menor que 25 (Figura 1b e 1c, 
respectivamente).  
Os resultados obtidos para o tempo de tragada 
apresentaram variações de 1 a 4 s, sendo que 
62,25% dos fumantes apresentaram tempo igual a 2 
s (Figura d).  O número de tragadas sugere uma 
distribuição bastante ampla, sendo que foi 
observado o maior numero de fumantes 
apresentando 6 a 8 tragadas por cigarro (Figura 1e).            
O intervalo entre as tragadas também apresentou 
ampla distribuição, predominando fumantes com 
intervalo na faixa de 15 a 20 s (Figura 1f). 

 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

Figura1. Dados monitoramento (n=500) 

Conclusões 

O grupo de fumantes estudados apresentou ampla 
variação do regime de fumada com numero de 
tragadas comparável ao método ISO e intervalo 
entre as tragadas similar aos métodos 
Massachussets e Canadense, o tempo de tragada 
encontrado é o mesmo utilizado nas três 
metodologias citadas. 
O volume de tragada é o principal fator a ser 
avaliado por estar diretamente relacionado à 
quantidade de substâncias tóxicas ingeridas. 
Os resultados obtidos neste estudo evidenciam a 
necessidade da ampliação do monitoramento para 
ambientes com fatores externos diferenciados 
como, por exemplo, ambientes em que os fumantes 
se encontram sob o efeito de bebidas alcoólicas. 
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Introdução 

A quantificação de compostos furânicos na cachaça 
é de fundamental importância tanto por questões 
organolépticas quanto por questões legais. Tais 
compostos são formados quando os alcoóis 
produzidos pela fermentação dos açúcares da cana 
de açúcar são submetidos às altas temperaturas do 
processo de destilação da bebida[1]. A concentração 
de furfural nas cachaças deve ser inferior ao limite 
máximo permitido pela legislação brasileira, ou seja, 
deve ser menor que 5 mg para cada 100 mL de 
álcool anidro.  
Diante deste quadro fica evidente a necessidade de 
que sejam desenvolvidas metodologias analíticas 
para o controle da concentração de furfural na 
cachaça. O método normatizado pelo MAPA[2] prevê 
a reação entre o furfural e o íon anilínio em meio 
etanóico e a medição espectrofotométrica do 
produto formado (Fig. 1). 
 
 

 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1. Reação do íon anilínio com o furfural. 
 
O objetivo deste trabalho é propor uma metodologia 
baseada na medição espectrofotométrica do produto 
formado em um sistema de análises por injeção em 
fluxo contínuo (Flow Injection Analysis, FIA).  

Resultados e Discussão 

O sistema FIA foi montado segundo o diagrama 
utilizando-se uma bomba peristáltica de oito canais 
equipada com tubos de PVC flexível (Tygon). Nas 
condições otimizadas, o íon anilínio foi formado pela 
confluência de soluções de ácido acético e anilina,                       
uma vez formado, o íon anilínio foi direcionado para 
a bobina onde ocorre a reação com o furfural 
contido na amostra formando a furfuridenanelina de 
coloração rosa e detectados por espectrofotômetro 
Femto 700 plus (Fig.2).   

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 2.  Esquema sistema FIA. 

 
Os padrões utilizados foram preparados com base no 
procedimento do MAPA [2]. Inicialmente foi preparada 
uma solução estoque a partir do padrão individual de 
furfural (Merck, ≥98%) utilizando uma solução 20% de 
etanol. A partir desta preparou-se uma curva de 
analítica em seis níveis de concentração (0,05; 0,10; 
0,26; 0,41; 0,51 mg/100 mL).  
Cinco amostras de cachaça de diferentes 
procedências foram selecionadas, cada uma das 
amostras foi previamente destilada. Todas as 
amostras (destilada e não destilada) foram diluídas 
até obterem teor alcoólico de 20%, para que não 
houvesse efeito Schlieren por ocasião da injeção, em 
seguida foram analisadas utilizando o sistema FIA.    
A curva analítica apresentou coeficiente de 
correlação quadrado igual a 0,9988 (Fig. 3). Os 
resultados das análises das amostras de cachaça, 
destilada e não destilada são apresentados na 
Tabela 1. O resultado da amostra 1 utilizando o 
método FIA foi comparado com o resultado obtido 
pela metodologia descrita pelo MAPA[2] não sendo 
observada diferença significativa entre os resultados 
(Tabela 2).  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 3.  Curva analítica para determinação de 
furfural por FIA. 
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Tabela 1.  Resultado da concentração de furfural 
para amostras destiladas e não destiladas. 
 

Amostras  
Grau Alcoólico  

(%) 

Concentração 
de Furfural                 

(mg/100mL álcool 
anidro)  

Cachaça 1 
redestilada  

39 0,4796 

Cachaça 1  39 1,2597 
Cachaça 2 

redestilada  
39 0,8006 

Cachaça 2  39 1,5121 
Cachaça 3 

redestilada  
41 0,4779 

Cachaça 3  41 1,0018 
Cachaça 4 

redestilada  
38 1,1986 

Cachaça 4  38 1,6956 
Cachaça 5 

redestilada  
43 0,3933 

Cachaça 5  43 0,8719 
 
 
Tabela 2.  Comparação do método FIA com o 
método descrito pelo MAPA. 

Concentração de Furfural 

(mg/100mL de álcool anidro)  

Amostra  Cachaça 1 destilada  

Grau alcoólico (%)  39 

FIA 0,4796 

Estático (MAPA)  0,4805 

 
Pôde-se observar uma grande variação de 
concentração ao comparar a matriz destilada e a 
não destilada, tal fato deve-se a presença de 
interferentes carbonilados, devido a reação utilizada 
confirmar apenas a presença de aldeídos e cetonas, 
não sendo seletiva. Em virtude da diferença 
encontrada optou-se por fazer uma adição padrão 
de furfural antes da destilação obtendo-se valores 
de recuperação ao redor de 86% do padrão 
adicionado na amostra. 
 

Conclusões 

Pôde-se observar a sua eficiência na quantificação 
de furfural em cachaças destiladas utilizando-se de 
reagentes com menores concentrações, menor 
quantidade de amostra e um tempo menor para a 
realização da análise em comparação com a 
metodologia acreditada pelo MAPA. Observou-se, 
também, a necessidade da destilação da amostra 
antes da realização da quantificação de furfural. 
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Introdução 
Neste século mais de um bilhão de pessoas 
morrerão no mundo por causa do tabagismo, a 
menos que uma medida urgente seja tomada. De 
acordo com a Organização Mundial da Saúde 
(OMS), o tabagismo é tão devastador ao corpo 
humano que é um fator de risco para seis das oito 
principais causas de morte no mundo1. Alternativas 
para solucionar esta questão seria a aplicação de 
estratégias regulatórias efetivas que permitam 
proteger, conscientizar e legislar sobre o tema, além 
do perfeito conhecimento da composição dos 
produtos derivados do tabaco produzidos no país, 
principalmente os cigarros. 
Este trabalho teve por objetivo realizar estudos para 
avaliar a homogeneidade do tabaco empregado na 
produção de cigarros, usando a nicotina como 
indicador de forma a viabilizar estudos em amostras 
menores que as preconizadas pelo Método                
CORESTA N° 24 2.  

Resultados e Discussão 

Foram utilizadas duas diferentes marcas de cigarros 
nacionais de mesmo lote (verificação da 
homogeneidade dos lotes, n=20) e de diferentes 
lotes (verificação da homogeneidade do blend, 
n=10), sendo cada marca avaliada em três níveis de 
concentração (baixa, média e alta) de nicotina na 
fumaça.  
O perfil cromatográfico pode ser visualizado na  
figura 1. 

 

 
 
 
 
 
 

 
Figura 1: Cromatograma característico do Padrão de Nicotina 

1000 mg/L e estrutura química 

 

O teor de nicotina dos seis tipos de cigarros 
estudados foram calculados através da curva 
analítica obtida (Figura 2) onde os resultados 
encontrados para o estudo da homogeneidade do  
lote são apresentados na Tabela 1 e o estudo da 
homogeneidade do blend, na Tabela 2. 

 

 
 
 
 
 

 
Figura 2: Curva Analítica 

Tabela 1: Resultados do Estudo da Homogeneidade do Lote. 

 

 

 

 

 

 

Tabela 2: Resultados do Estudo da Homogeneidade do Blend. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Conclusões 

A conformidade das amostras foi verificada através 
de testes estatísticos, a aplicação da metodologia 
deste trabalho permitiu atestar a homogeneidade 
dos lotes analisados.  
Tal abordagem representa uma necessidade no 
intuito de aperfeiçoar os procedimentos adotados 
pelos órgãos fiscalizadores e reguladores 
garantindo que uma menor quantidade de maços 
represente o todo, além de criar condições para que 
metodologias analíticas mais rápidas e eficientes 
sejam desenvolvidas. 
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