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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

Esta pesquisa contribui significativamente para a promoc¢ao de um modelo energético mais
sustentavel e eficiente, por meio do aproveitamento de residuos lignoceluldsicos amplamente
disponiveis no Brasil. Ao otimizar o processo de torrefacdo com base em planejamentos
experimentais e aprimorar as propriedades fisico-quimicas de biomassas, como casca de arroz,
sorgo biomassa e serragem de eucalipto, o estudo viabiliza a produgcdo de biocombustiveis
solidos com caracteristicas competitivas ao carvao mineral, mas com menor impacto ambiental.
O impacto social e ambiental é expressivo, além de fomentar a valorizacdo de residuos
agricolas, a tecnologia contribui diretamente para a mitigacao das emissdes de gases de efeito
estufa, ao substituir fontes fosseis por uma alternativa renovavel. A pesquisa esta alinhada com
a Agenda 2030 da ONU, cumprindo requisitos dos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel
(ODS), uma vez que a biomassa, ao ser utilizada como fonte energética renovavel, se enquadra
no ODS 7 que propde e uso de energia limpa e acessivel para toda a populagdo; ODS 12 que
incentiva praticas sustentaveis, como o uso de residuos orgéanicos para gerar energia e o ODS
13 incentiva a reducdo as emissdes de gases de efeito estufa e substituicdo dos combustiveis
fosseis. Além disso, os resultados desta pesquisa oferecem subsidios técnicos para o
desenvolvimento de politicas publicas voltadas a diversificagdo da matriz energética brasileira,

aproveitando a abundéancia de biomassa disponivel de forma racional e eficiente.

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH

This research contributes significantly to the promotion of a more sustainable and efficient
energy model by utilizing lignocellulosic residues that are widely available in Brazil. By
optimizing the torrefaction process through experimental design and improving the
physicochemical properties of biomasses such as rice husk, sorghum biomass, and eucalyptus
sawdust, the study enables the production of solid biofuels with characteristics competitive with
mineral coal, but with a lower environmental impact. The social and environmental impact is
considerable. In addition to promoting the valorization of agricultural residues, the technology
directly contributes to the mitigation of greenhouse gas emissions by replacing fossil fuels with
arenewable alternative. The research aligns with the United Nations 2030 Agenda, meeting the

goals of the Sustainable Development Goals (SDGs), as biomass, when used as a renewable



energy source, It aligns with SDG 7, which promotes the use of clean and affordable energy for
all; SDG 12, which encourages sustainable practices such as the use of organic waste for energy
generation; and SDG 13, which advocates for the reduction of greenhouse gas emissions and
the replacement of fossil fuels. Moreover, the results of this research provide technical support
for the development of public policies aimed at diversifying Brazil’s energy matrix, by

efficiently and rationally harnessing the country’s abundant biomass resources.
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RESUMO

Devido aos impactos ambientais negativos causados pelo uso de combustiveis fosseis,
especialmente as emissdes de gases de efeito estufa, a adogdo de fontes de energia renovaveis
tornou-se essencial. Nesse contexto, a biomassa lignoceluldsica surge como uma alternativa
sustentavel, destacando-se pelo seu potencial de reduzir emissdes e transformar residuos
organicos em recursos energéticos eficientes. Uma forma de melhorar as propriedades dessa
biomassa e torna-la mais adequada para a geracao de energia ¢ por meio de pré-tratamentos,
como a torrefagdo. Esse processo térmico consiste no aquecimento controlado da biomassa, em
temperaturas moderadas e na auséncia de oxigénio, visando facilitar sua moagem,
armazenamento ¢ transporte, além de aumentar seu valor energético por meio do
aprimoramento das propriedades de combustao, conferindo-lhe caracteristicas semelhantes as
do biocarvao. Este estudo teve como objetivo realizar a torrefacdo de trés tipos de biomassa
lignoceluldsica, casca de arroz (CA), sorgo biomassa (SB) e serragem de eucalipto (SE),
utilizando métodos experimentais de delineamento de experimentos. Aplicou-se o método de
Taguchi com uma matriz L9, variando-se os pardmetros de torrefagdo: temperatura (200, 250 e
300 °C), tempo de residéncia (30, 40 e 50 minutos), massa da amostra (1, 3 ¢ 5 g) e
granulometria média (83, 251 e 550 um). O delineamento composto central rotacional (DCCR)
foi empregado para otimizar a torrefacdo e compreender as interagdes entre tempo e
temperatura — os parametros mais influentes segundo o método de Taguchi, visando
maximizar o rendimento, a densidade e a eficiéncia energética das biomassas. Foram realizadas
caracterizagdes fisico-quimicas, incluindo andlise FTIR, MEV, andlise elementar e
determinagdo das propriedades de combustio, para avaliar as mudangas apos a torrefacdo e
identificar a influéncia dos fatores predominantes. Os resultados da analise imediata mostraram
aumento no poder calorifico de 23,28% na CA, 22,94% na SB e 29,26% na SE, além de um
incremento no carbono fixo de 17,02% (CA), 28,15% (SB) e 17,42% (SE). Os dados obtidos
pelo método de Taguchi permitiram a identificagdo das condi¢cdes experimentais 6timas para as
variaveis de resposta. A andlise de variancia (ANOVA) indicou que a temperatura foi o fator
mais significativo no processo de torrefacdo para as trés biomassas. Com o DCCR, observou-
se que os melhores rendimentos em massa e energia ocorreram sob condi¢des brandas de
torrefacdo: 200 °C por 40 minutos para CA e SB, e 215 °C por 20 minutos para SE. Para o
maior rendimento energético, as condi¢des 6timas foram 250 °C por 10 minutos para CA e SE,

e 200 °C por 40 minutos para SB. No entanto, para obtencdo de maior densidade energética, foi



necessario manter tempo e temperatura mais elevados: 250 °C por 10 minutos (CA), 285 °C por

20 minutos (SB) e 300 °C por 40 minutos (SE).

PALAVRAS-CHAVE: Biomassa; Torrefacao; Planejamento experimental; Caracterizagao.



ABSTRACT

Due to the negative environmental impacts caused by the use of fossil fuels, especially
greenhouse gas emissions, the adoption of renewable energy sources has become essential. In
this context, lignocellulosic biomass emerges as a sustainable alternative, standing out for its
potential to reduce emissions and convert organic waste into efficient energy resources. One
way to improve the properties of biomass and make it more suitable for energy generation is
through pretreatment methods such as torrefaction. This thermal process involves the controlled
heating of biomass at moderate temperatures in the absence of oxygen to facilitate its grinding,
storage, and transport, while increasing its energy value by enhancing combustion properties
and imparting characteristics similar to biochar. This study aimed to carry out the torrefaction
of three types of lignocellulosic biomass, rice husk (RH), sorghum biomass (SB), and
eucalyptus sawdust (ES), using experimental design methods. The Taguchi method was applied
with an L9 orthogonal array, varying torrefaction parameters: temperature (200, 250, and
300 °C), residence time (30, 40, and 50 minutes), sample mass (1, 3, and 5 g), and particle size
(83, 251, and 550 um). The central composite rotational design (CCRD) was used to optimize
torrefaction and understand the interactions between time and temperature, the most influential
parameters according to the Taguchi method in order to maximize biomass yield, density, and
energy efficiency. Physicochemical characterizations were carried out, including FTIR, SEM,
elemental analysis, and combustion property determination, to evaluate the changes after
torrefaction and identify the influence of predominant factors. Proximate analysis results
showed increases in higher heating value (HHV) 0 23,28% for RH, 22,94% for SB, and 29,26%
for ES, and increases in fixed carbon content of 17,02% (RH), 28,15% (SB), and 17,42% (ES).
The data obtained using the Taguchi method allowed for the identification of optimal
experimental conditions for the response variables. ANOVA results indicated that temperature
was the most significant factor in the torrefaction process for all three biomasses. According to
the CCRD, the highest mass and energy yields were observed under mild torrefaction
conditions: 200 °C for 40 minutes for RH and SB, and 215 °C for 20 minutes for ES. For
maximum energy yield, the optimal conditions were 250 °C for 10 minutes for RH and ES, and
200 °C for 40 minutes for SB. However, higher energy density required higher temperature and
time: 250 °C for 10 minutes (RH), 285 °C for 20 minutes (SB), and 300 °C for 40 minutes (ES).

KEYWORDS: Biomass; Torrefaction; Experimental planning; Characterization.
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1 INTRODUCAO

1.1 DESCRICAO DO PROBLEMA

A cada ano a demanda energética cresce rapidamente. Dados do relatorio do balango
energético nacional publicado em 2024, indicam que a oferta interna de energia aumentou 3,6%
em relacdo a 2022, a participagdo de fontes renovaveis na matriz energética brasileira atingiu
49,1%, superior a média mundial de 14,7%, esse crescimento foi impulsionado pelo aumento
expressivo na oferta de biomassa, bem como das fontes edlica e solar (EMPRESA DE

PESQUISA ENERGETICA, 2024a).

Uma vez que os combustiveis provenientes do petréleo ainda sdo os mais utilizados na
matriz energética nacional, os niveis de emissdo de gases do efeito estufa (GEE) estdo mais
altos. Em 2024, por exemplo, as emissdes de didxido de carbono chegaram a ordem de 41,6
bilhdes de toneladas, sendo cerca de 37,4 bilhdes de toneladas provenientes da queima de

combustiveis fosseis (EMPRESA DE PESQUISA ENERGETICA, 2024b).

As emissdes e queimas de GEE sdo os principais impactos que influenciam as mudancgas
climaticas e agravam o aquecimento global. O aquecimento global ¢ prejudicial para o
equilibrio da Terra, uma vez que o superaquecimento causa aumento no nivel do mar,
acidificagdo dos oceanos, derretimento da calota de gelo, mudancas no florescimento de flores

e plantas, eventos climaticos como furacdes, enchentes e tornados (LE RAVALEC et al., 2022).

Outro fator agravante para o aquecimento global € o setor de transportes, que no Brasil ¢
responsavel pela emissdo de 85 Mtco, por ano, sendo este valor ¢ maior do que todos os gases
GEE liberados pelas termelétricas no pais (AGUIAR et al., 2021). Diante do avango do
aquecimento global, causado principalmente pelos gases do efeito estufa provenientes da
utilizacdo de combustiveis fosseis, se faz necessario medidas urgentes para conter tais avangos

e problemas ambientais futuros.

A busca por transicdes energéticas de combustiveis petroquimicos sdo umas das
principais preocupacdes mundiais. Pesquisas vém buscando incentivar a utilizacdo de
combustiveis renovaveis e biocombustiveis que, se comparados as fontes convencionais,
produzem menos poluentes. Energias renovaveis geralmente sdo de facil obtencdo e sua
utilizagdo diminui a emissdo de poluentes, pois estdo em constante regeneragao e sao facilmente

encontradas na natureza (GUEDES et al., 2021a).
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Dentre as energias renovaveis, pode-se citar a energia edlica, proveniente de forca do
vento; solar, proveniente da luz solar; hidrelétrica, proveniente do movimento das aguas dos
rios; geotérmica, proveniente do calor da terra; oceanica, proveniente das ondas oceanicas e a

energia de biomassa, proveniente de matéria organica e vegetal (INTELBRAS, 2021).

De acordo com Centro Nacional de Referéncia em Biomassa (CENBIO), define-se
biomassa como recurso renovavel oriundo de matéria organica capaz de produzir energia, sendo

esta definicao considerada para este trabalho.

A biomassa no Brasil € considerada a principal matéria-prima para substituir e atender a
demanda de biocombustiveis, uma vez que ¢ classificada como fonte de energia primaria
renovavel de facil obtencao, utilizada para produzir combustiveis, eletricidade e calor (YANG;
LU, 2021). No ano de 2022, o uso da biomassa de cana-de-agticar na geragio de energia foi de
15,4%, porcentagem maior que todas as outras fontes renovaveis existentes no pais (EPE,
2023). Em 2023, a bioeletricidade gerada a partir do bagago e da palha da cana-de-agtcar
atingiu 20.973 gigawatt-hora, representando um aumento de 14% em relagio a 2022 (UNIAO
DA INDUSTRIA DE CANA-DE-ACUCAR E BIOENERGIA (UNICA), 2024).

Assim como a cana-de-acUcar o uso de outros materiais lignocelulosicos tem sido uma
solucdo para atender as necessidades energéticas e diminuir os gases GEE, visto que na queima
da biomassa, o carbono proveniente das espécies vegetais retorna ao meio ambiente, ndo
causando grandes prejuizos se comparados a combustdo de petroleo e derivados (GUEDES et
al., 2021b). Dentre as vantagens de se implementar a biomassa como fonte de energia, estdo a
sua abundancia de diversidade de matéria-prima, seu baixo custo de aquisicdo, facil
armazenamento, transporte, € menor complexidade nos processos de conversdo em energia

(VUPPALADADIYAM et al., 2022a).

Em relagdo as aplicagdes da biomassa, seu principal uso € na produgdo de bioetanol com
menor valor agregado. A diminui¢do no valor do produto ¢ consequéncia do aproveitamento de
residuos industriais e agricolas produzidos diariamente em grandes quantidades no processo de
fermentagdo (PERIYASAMY et al., 2023). Outro exemplo de utilizagdo da biomassa € para a
producdo de bio-06leo, biocarvao e gas de sintese, produtos do processo de pirdlise de biomassas,
que assim como o bioetanol possui alto valor agregado para gerar energia podendo substituir o

carvao e gas natural (VUPPALADADIYAM et al., 2022b).

Segundo a Agéncia Internacional de Energia (IEA, do inglés International Energy

Agency), em 2023 houve expansdo de 50% da capacidade de geracdo de energia renovavel no
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mundo em relagdo a 2022. A implementagdo de combustiveis renovaveis, como a biomassa,
pode ser uma solugdo para suprir uma parte da demanda de energia de forma menos prejudicial
ao planeta, sendo boas as perspectivas para utilizacdo de biocombustiveis, a demanda devera

aumentar em 28% nos proximos cinco anos (IEA, 2022; WISNIEWSKI et al., 2009).

Atualmente existem pré-tratamentos que contribuem para um melhor rendimento da
biomassa como combustivel, neste trabalho destaca-se a torrefagdo. Na torrefacdo a biomassa
passa por tratamento térmico, com temperatura entre 200 °C e 300 °C em condig¢des de auséncia

de oxigénio (GONZALEZ MARTINEZ et al., 2022).

Na torrefag@o ocorre as quebras das estruturas fibrosas da biomassa, fazendo com que ela
perca massa e que o produto energético se mantém, com isso a densidade energética se torna
maior que a biomassa in natura, devido a remog¢ao de compostos volateis, umidade e aumento
da concentracdo de compostos carbonicos (VAN DER STELT et al., 2011a). A torrefacdao
também melhora as propriedades fisico-quimicas da biomassa, aumentando seu poder
calorifico, o teor de carbono, homogeneidade e resisténcia a degradagdo bioldgica, bem como
redugdo das matérias volateis. Por utilizar condigdes brandas, a torrefacao apresenta maiores
rendimentos de massa solida e produtividade em comparagao com a pirdlise, onde sao utilizadas

temperaturas mais altas (DA SILVA et al., 2018).

1.2 MOTIVACAO E JUSTIFICATIVA

A principal motivacdo do estudo ¢ melhorar as caracteristicas da biomassa como fonte
energética, pela aplicacdo do pré-tratamento de torrefagdo, visto que € o terceiro recurso
energético mais abundante no mundo, depois do carvao e derivados do petréleo (GUEDES et

al., 2021b).

E notdrio que a biomassa pode ser usada para produgio de energia no Brasil, e isso ocorre
devido suas vantagens e beneficios, dentre os quais estd o baixo valor agregado para se gerar
energia (GUEDES et al., 2021b) e facilidade no transporte da biomassa, uma vez que a matéria-
prima pode ser encontrada em diversas regides do pais (ARAUJO et al., 2022a). Tem-se
também que a biomassa ¢ uma fonte energética, que pode ser densificada quando submetida a
pré-tratamentos que aumentam sua eficiéncia energética ao ser submetida em processos de

queima, tornando-a uma fonte de energia mais promissora (ARAUJO et al., 2022b).

Outro ponto positivo na utilizagdo da biomassa ¢ o grande volume de matérias-primas
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facilmente encontradas em setores da agricultura, industriais e florestais, sdo inimeros os
residuos provenientes desses setores que podem ser aplicados para gerar energia ao invés de

serem utilizados de forma incorreta (ARAUJO et al., 2022b).

Considerando o exposto anteriormente, neste trabalho de mestrado busca-se responder a
seguinte questdo da pesquisa: o pré-tratamento de torrefacdo de biomassas lignocelulosicas

pode melhorar suas caracteristicas como biocombustivel?

1.3 OBJETIVOS

Este estudo tem por objetivo geral aprimorar a qualidade de biocombustiveis utilizando

o processo de torrefacdo de biomassas lignocelulosicas.
Para atingir o objetivo geral, propdem-se os seguintes objetivos especificos:

1. Proceder a caracterizagdo fisico-quimica e determinar as propriedades de combustao
de trés tipos de biomassas lignoceluldsicas, casca de arroz, bagago de sorgo biomassa

e serragem, para o estudo a fim de comparar suas propriedades como biocombustiveis;

2. Realizar os ensaios de torrefagdo em um reator tubular vertical considerando um
planejamento experimental L9 de Taguchi e proceder a caracterizagao fisico-quimica
das amostras a fim de identificar as varidveis respostas, bem como determinar a

influéncia dos fatores predominantes no processo;

3. Aplicar o método composto central rotacional para otimizar o processo de torrefacao
pela identificacao das interagdes entre varidveis mais significantes determinadas pelo

método de Taguchi.

1.4 CLASSIFICACAO E LIMITACAO DA PESQUISA

A classificagao da pesquisa cientifica ¢ apresentada na Figura 1

Figura 1 - Classificagcdo da pesquisa cientifica
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O trabalho foi classificado de acordo com as definicdes descrita na literatura
(TURRIONI; MELLO, 2012). Quanto a natureza, classifica-se como uma pesquisa aplicada,

ou seja, os resultados serdo aplicados para resolugdo de problemas que ocorrem na realidade.

Em relacdo aos objetivos, classifica-se este trabalho como empirico descritivo, visto que
serdo realizados experimentos praticos reais, onde se estabelecera relagdo entre variaveis por

meio de planejamentos experimentais.

No que se refere a abordagem e método deste trabalho, uma vez que serdo analisados
dados numéricos de amostras, utilizando métodos estatisticos, a abordagem ¢ classificada como
quantitativa. O método ¢ dito como experimental, pois serdo analisadas a influéncia e efeitos

de varidveis no processo.

1.5 CONTRIBUICOES E INEDITISMO DA PESQUISA

1.5.1 Contribuicées esperada

Segundo estudo da Associacdo Brasileira das Industrias de Biomassa, a geracdo de
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residuos do beneficiamento agroindustrial ¢ um grande problema ambiental, social e economico
no Brasil, a estimativa de residuos gerados pelo setor agroindustrial ¢ de 967.005.044 mil
toneladas por ano. Em 2022 os residuos foram da ordem de 1090 mil bep/dia e podem chegar
a 1,5 milhdes bep/dia 'até 2030 (BIOMASSA, 2022). Assim, este estudo contribui para a

sustentabilidade ambiental.

O estudo em questdo também busca atender os Objetivos de Desenvolvimento
Sustentavel (ODS) que fazem parte da chamada “Agenda 2030 assinada pela Cupula das
Nacgdes Unidas em 2015, dentre os objetivos a pesquisa busca atender dois: a ODS 7 e 13

(NACOES UNIDAS BRASIL, 2020a).

A ODS 7 visa a utilizagdo de energia limpa e acessivel, garantia de acesso a energia
barata, confiavel, sustentavel e renovavel para todos, considerando o uso da biomassa para
producdo de energia, a mesma se enquadra nesses requisitos uma vez que ¢ uma fonte mais
barata, acessivel, sustentavel e renovavel (ARAUJO et al, 2022b; NACOES UNIDAS
BRASIL, 2020b).

A ODS 13 incentiva a tomada de medidas urgentes para combater a mudanca climatica e
seus impactos, utilizando-se energia de biomassa havera uma diminui¢do da emissdo de gases
do efeito estufa que provocam o aquecimento das temperaturas globais, e consecutivamente
uma diminui¢do de mudangas climaticas que causam fortes desastres naturais prejudicando

social e economicamente a populagio (NACOES UNIDAS BRASIL, 2020b).

Diante dos dados mencionados, o projeto proposto contribui para a valorizacdo dos
residuos das biomassas lignoceluldsicas, uma vez que expde os beneficios da utilizacdo da
biomassa como fonte de energia e estuda as mudangas ocorridas em sua composi¢do quimica

apos o processo de torrefagao.

1.5.2 Ineditismo da pesquisa

Para avaliar o ineditismo da pesquisa, realizou-se uma analise das principais publicagdes
da literatura envolvendo a torrefagdo de biomassas lignoceluldsicas, utilizando a plataforma de

dados Scopus. Os dados foram extraidos em abril de 2025.

No Quadro 1 estdo os resultados da busca realizada a partir dos refinamentos envolvidos

no tema da pesquisa. O periodo de busca foi entre 2018 e abril de 2025. Definiu-se o campo de

! Barril equivalente de petroleo
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busca entre palavras-chaves, titulos e resumo. Primeiramente buscou-se por “Torrefaction”,
depois refinou-se utilizando os termos “Biomass lignocellulosic” e “Cellulose”; “Lignin”;

“Hemicellulose”. Ap0s selecao da area, tipo de documento e linguagem, obteve-se 652 artigos.

Quadro 1 - Refinamento de campos de busca realizado na plataforma de dados Scopus

Campos de busca Palavras de pesquisa Resultados
Titulo, palavra-chave, resumo Torrefaction 2.518
Refino Lignocellulosic biomass 1.627
Cellulose OR lignin OR
Refino 1.233
hemicellulose

Area Energy 799

Tipo de documento Article 657

Linguagem English 652

Fonte: Autoria propria, com base nos dados disponibilizados no Scopus

Pela analise dos resultados da pesquisa, observa-se pela Figura 2 a evolucao no numero
de publicagdes durante os anos da busca, até 2021 houve um aumento, porém nos anos seguintes
ha um decréscimo no niumero de publicacdes de 106 publicacdes em 2022 para 40 at€¢ o meés de

abril de 2025.

Outro ponto abordado € apresentado na Figura 3, s@o os paises que mais publicaram sobre
o tema, em primeiro lugar estd a China com 241 publicagdes, o Brasil apresenta apenas 29
publicacdes. Tais fatos sugerem novas perspectivas e oportunidades de desenvolvimento do

tema em estudo no pais.

Dos 652 artigos refinados, escolheu-se os com mais de 50 citagdes para andlise do titulo
de cada artigo. De 96 artigos com mais de 50 citacdes, 46 tinham titulos interessantes para o
tema da pesquisa proposta. Alguns desses artigos foram lidos e as condigdes de torrefagao,

biomassa e principais resultados encontrados pelos autores sao apresentados no Quadro 1.

A partir das andlises dos artigos, observa-se que a maioria utiliza a torrefacdo para
melhorar as caracteristicas da biomassa para uma futura aplicagdo. No estudo proposto, além
de utilizar o pré-tratamento para melhorar as propriedades de trés tipos de biomassa

lignocelulodsica, o processo sera executado com auxilio de planejamentos experimentais, de
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Taguchi e Superficie de Resposta, a fim de aprimorar os melhores pardmetros de torrefacdo

para as biomassas em estudo. O uso de planejamentos de experimentos foi encontrado em

apenas um artigo dentro da busca e refino realizado.

Figura 2 - Evolug@o do nimero de documentos publicados por ano
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Fonte: Autoria propria, com base nos dados disponibilizados no Scopus

Figura 3 - Numero de documentos por paises
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Fonte: Autoria propria, com base nos dados disponibilizados no Scopus

Além de aprimorar o pré-tratamento, serd estudado as mudangas na composi¢ao quimica

das biomassas torradas, mediante andalises de caracterizacdo quimica e fisica, para estudos de

futuras aplica¢des de bioenergia.
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Quadro 2 - Metodologias e resultados encontrados dos artigos selecionados

(continua)

Autores

Biomassa

Condigoes de torrefacio

Principais Resultados

(CHEN, D. et al.,
2018)

Casca de arroz

Reator de leito fixo; 210 a
300 °C; 30 min

A remocdo do oxigénio apds a torrefagdo melhorou as propriedades combustiveis da casca de
arroz. Na faixa de 210 — 300 °C; 9,5 a 63,2% do oxigénio foi removido migrando para produtos
gasosos e liquidos.

(HE et al., 2019)

Madeira de Pinho

Reator de leito fixo; 200;
250; 300 °C; 60 min

A madeira torrada a 250 °C apresentou teor de celulose e grau cristalino maior, enquanto os
volateis foram reduzidos em 4%. O desempenho de volatilizagdo e transferéncia de calor foram
melhorados apés a torrefacao.

(WANG et al.,
2018)

Abeto noruegués
(Picea abies)

Reator tubular; 225; 275
300 °C; 30 e 60 min

A torrefacdo melhorou o valor calorifico da biomassa, bem como o teor de carbono fixo. Os
teores de hemicelulose e celulose diminuiram com o aumento da temperatura, ja o teor de lignina
aumentou.

(BARZEGAR et
al., 2020)

Cavacos de
madeira de pinus

Reator tipo parafuso; 250;
300 e 350 °C; 15 ¢ 30
min

Apds analise cinética, os valores de energia de ativagdo aumentaram durante a degradagédo da
hemicelulose, permaneceu constante com a decomposicao da celulose e diminuiu com a
decomposicao da lignina. A maior energia de ativagdo foi de 183,40 kJ/mol para biomassa, em
250 °C-30 min e o menor valor foi de 72,93 kJ/mol para biomassa em 350 °C-15 min.

(CHEN et al.,
2020)

Casca de arroz

Reator de leito fixo;
220;260 € 300 °C; 30 min

Na torrefacdo ndo oxidativa da biomassa ocorreu decomposi¢do térmica, ja no processo de
torrefagdo oxidativa, a biomassa sofre decomposicdo térmica, bem como oxidagdo e até
combustdo. A torrefagdo oxidativa possui aplicagdes industriais praticas e tem potencial para
reduzir custos operacionais.

Pela analise de Py-GC/MS, a hemicelulose foi obviamente degradada pela torrefagdo a 200 e 250

(CHEN, W. H. et Serragem de Tubo de pirdlise; 200; °C, a decomposi¢io da lignina também foi pronunciada a 300 °C. Outra observagio foi que com
al., 2018) seringueira 250 e 300 °C; 10 min o aumento da temperatura de torrefacdo menos compostos estavam contidos nos bio-o6leos de
pirdlise
(ONG et al No artigo de revisdo pardmetros que mais desempenham influéncia no produto da biomassa sio a
2021) v na na temperatura e tempo de residéncia. As analises de caracterizagdo sdo aliadas para prever otimas
condigdes para aprimorar o processo de torrefacdo da biomassa lignoceluldsica.
Forno tubular (OTF- O produto torrado a 300 °C contém a maior densidade energética, porém possui rendimento
(TTAN et al., Espigas de milho | 1200X): 210; 240: 270 ¢ massico e energético menor. Para obter o maximo de beneficios econdmicos, 240 °C ¢ a melhor
2020) P& 3 OO, oC _’3 0 rr;in temperatura de torrefacdo que apresenta rendimento massico de 62,36% e rendimento energético
de 76,04%.
A torrefacdo a 280 °C por 40 min, aumentou o poder calorifico em 28,2% da biomassa.
(SINGH, S. et Madeira Reator de leito fixo de Descobriu-se que a Acacia nildtica torrada ¢ menos higroscopica e houve diminuigdo
I 2 ’2 : de Acacia nilotica quartzo; 220 a 280 °C; significativa de matéria volatil (57,4%) com aumento simultaneo de matéria fixa e teor de
al., 2020) 20 a 60 mins carbono em 4 vezes.
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(conclusdo)

Autores

Biomassa

Condigoes de torrefacio

Principais Resultados

(Ll et al., 2018)

Sabugo de milho

Reator tubular
horizontal de tubo de
quartzo; 220; 260 e 300
°C; 30 min

A torrefagdo em 300 °C levou a uma redugdo notavel no teor de carboidratos e na cristalinidade.
Outro ponto abordado foi que o tempo para a combustdo foi reduzido apos a torrefagéo.

(MAMVURA et
al., 2018)

Sementes de
marula e madeira
de goma azul

Forno tubular; 200 e 300
;20 ¢ 60 min

Para a semente de marula, em 275 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min e 20 min foi a
condi¢do em que a biomassa apresentou propriedades comparaveis as do carvdo. Para madeira de
goma azul, em 300 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min e 40 min, proporcionou uma
biomassa ideal que poderia ser queimada com carvao (co-firing) em diferentes proporgdes para
producdo de energia.

(SINGH, R. K. et
al., 2020c)

Caule do feijao
boer

Reator tubular de quartzo;
225,250 €275 °C; 15; 30
¢ 45 min

Na temperatura de 250 °C obteve-se melhores rendimentos solidos em relagdo a temperaturas
mais altas. O poder calorifico aumentou 28,6% na biomassa torrada a 275 °C por 45 min.

(SINGH, S. et
al., 2019)

Madeira Acacia
nilotica

Reator de leito fixo; 220;
250 ¢ 280 °C; 20; 40 e 60
min

Apbs o uso do método de superficie e resposta, os valores 6timos de temperatura, tempo de
residéncia e taxa de aquecimento para obten¢do do valor maximo de rendimento s6lido e poder
calorifico foram 252°C, 60 min ¢ 5 °C/min. O efeito da temperatura foi mais significativo,
enquanto o efeito do tempo de residéncia e da taxa de aquecimento foram minimos.

(KAl et al.,
2019)

Palha de arroz

Reator de nitrogénio;
200; 225; 250; 275 ¢ 300
°C; 10, 30, 50 e 70 min

O rendimento de so6lidos foi reduzido de 94,35% para 88,66% na faixa de 200-250 °C, e de
88,66% para 70,49% na faixa de 250-300 °C. Quando a temperatura foi superior a 225 °C, o
rendimento energético foi reduzido de 98,52% para 84,41% e na faixa de 225-300 °C, e o grau de
diminui¢do no rendimento energético foi aumentado com o aumento da temperatura.

Fonte: Autoria propria
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1.6 ESTRUTURA DO TRABALHO

A dissertacao esta dividida em 5 capitulos, o primeiro capitulo e uma introdugao do projeto de
pesquisa, seguido do segundo capitulo de revisdo bibliografica sobre os principais temas
abordados. No terceiro capitulo contém toda metodologia pratica e tedrica utilizada para
execucdo dos experimentos e planejamento experimental. O quarto capitulo aborda os
resultados das analises praticas e dos planejamentos experimentais, bem como a discussao e
caracterizagao dos resultados. Por tltimo, o quinto capitulo apresenta as principais conclusdes

seguido das referéncias bibliograficas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 BIOMASSA E SEUS PRINCIPAIS COMPONENTES

As fontes de biomassa podem ser separadas em trés grupos, as biomassas vegetais nao
lenhosas, que sao classificadas de acordo com sua principal substancia de armazenamento de
energia, como os sacarideos, celuldsicas, amildceos e aquaticos. O segundo grupo sdo as
biomassas vegetais lenhosas, classificadas como capazes de produzir madeira como tecido de
suporte, encontradas em florestas nativas ou plantadas. Por fim, o grupo das biomassas de
residuos organicos, sendo eles residuos agropecuarios, urbanos e residuos agroindustriais

(GRUPO DE PESQUISA EM BIOENERGIA, 2009a).

Estes trés grupos de biomassa sdo aproveitados de diversas formas, entre as finalidades
mais comuns sdo para combustdo direta, processos termoquimicos (gaseifica¢do, pirolise,
liquefacdo, transesterificacdo) ou processos biologicos (digestdo anaerdbica) (NOGUEIRA,

2005a).

O Brasil ¢ um dos paises com mais potencial para desenvolvimento da cadeia produtiva
de biomassa, devido a grande disponibilidade de terras ardveis e das condigdes climaticas
favoraveis, que permitem a producdo sustentavel de biomassa lignocelulosica em grande
diversidade. Em relagdo a questao social, a biomassa no Brasil gera empregos nas zonas rurais,
uma vez que em sua maioria sdo provenientes de residuos agricolas, favorecendo assim os

trabalhadores do campo, garantindo a geragao de renda local (VAN DER STELT et al., 2011Db).

As principais fontes de energia obtidas a partir da biomassa sdo o etanol, biodiesel, dendro
energia e biogas. A obtengdo do etanol consiste na degradacao das fibras de bagaco ou palha
de cana-de-agucar por meio de processos acidos ou enzimaticos; o biodiesel € produzido via
reacoes de transesterificagdo e craqueamento de matérias-primas como Oleos vegetais. A
dendroenergia ¢ a energia empregada utilizando-se a madeira e seus derivados, como troncos e
podas, ja o biogas ¢ formado pela degradacdo da matéria organica, sendo uma mistura rica em
metano, constituinte importante no gas natural combustivel (GRUPO DE PESQUISA EM
BIOENERGIA, 2009b; NOGUEIRA, 2005b).

A biomassa vegetal possui estrutura fibrosa com constituicdo quimica heterogénea,
composta principalmente por hemicelulose, lignina e celulose, bem como materiais inorganicos

e extrativos organicos (BUI et al., 2015; ONG et al., 2021).


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/extractives
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A hemicelulose refere-se aos polimeros de polissacarideos, com menor grau de
polimerizacdo em comparacdo a celulose. Sua estrutura contém agucares como, d-xilopiranose;
d-glucopiranose; d-galactopiranose; I-arabinofuranose, d-manopiranose. Sua temperatura de

decomposigao esta entre 220° e 315 °C (LU et al., 2012a; SCHELLER; ULVSKOV, 2010).

A estrutura da celulose ¢ dada por um polimero glucano, homopolissacarideo linear
composto por unidades de B-D-glicopiranose ligadas por ligacdes (1, 4)-glicosidicas (BALAT
et al., 2008a). Devido as moléculas de celulose tenderem a formar ligagdes de hidrogénio ha
uma maior estabilidade térmica da celulose comparado a hemicelulose, sendo sua temperatura

de decomposigdo entre 260 °C e 400 °C (BACH; SKREIBERG, 2016).

A lignina ¢ uma substancia ramificada, tridimensional, amorfa e polifenolica, formada
por biossintese irregular de trés mondmeros fenilpropandides bésicos, que fazem ligacdo entre
hemicelulose e estruturas da celulose. A lignina ¢ termicamente estavel, sua decomposicao
térmica esta na faixa de 160 °C a 900 °C (CHEN; KUO, 2011a; LU et al., 2012b; ONG et al.,
2021).

2.2 BIOMASSA DE INDUSTRIA FLORESTAL E AGROINDUSTRIA

A biomassa proveniente da industria florestal e/ou agroindustria ¢ uma fonte valiosa e
versatil de energia renovavel. Seu uso adequado ndo apenas contribui para a diversificagdo da
matriz energética, mas também fortalece a sustentabilidade ambiental e impulsiona o
desenvolvimento econdmico local. Investir em tecnologias eficientes para aproveitar essa

biomassa ¢ essencial para a sustentabilidade ambiental.

Neste contexto, podemos citar alguns exemplos de biomassa da industrial florestal e/ou

agroindustria que serdo utilizadas na pesquisa.

O Quadro 3 e Quadro 4 apresentam as propriedades fisico-quimica e composicao dos
principais componentes (extrativos, hemicelulose, celulose, lignina e cinzas) das biomassas em
estudo por diversos autores na literatura. Sendo denominado como homocelulose, a soma dos

componentes celulose e hemicelulose.


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/homopolysaccharide
https://www-sciencedirect.ez87.periodicos.capes.gov.br/topics/engineering/monomer

estudadas na literatura

Biomassa | Extrativos | 0o Lignina Cinzas Autores
celulose totais
(SALANTI et al.,
5 52,6 26,2 16,8 2010)
61 548 37 0.6 (CARVAJAL et al.,
Casca de ’ ’ ) 2016)
Arroz
(BORGES et al.,
10,4 61,4 38,5 11,1
2022)
(JESUS RANGEL
7,9 54,3 31,3 0,6
etal.,2016)
Serragem
(TAVARES et al.,
de 5,2 59,9 25,5 1,1
2022)
Eucalipto
(STOFFEL et al.,
23 61,9 30,5 1
2017)
(DOS SANTOS et
13,1 59,2 24,7 3.4
Bagaco de al.,2021)
Sorgo (DESHAVATH et
19,9 55 22,2 na
Biomassa al.,2018)
18 60,3 19,4 na (JUNG et al., 2015)

Fonte: Autoria propria
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Quadro 3 - Composicao quimica dos principais componentes de algumas biomassas in natura



Quadro 4 - Propriedades fisico-quimica das biomassas in natura estudadas na literatura
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Casca de arroz Serragem de eucalipto Bagag;o de Sorgo
Propriedades Biomassa
(ZHANG, S. (RAJASEKHAR (ARIAS et al., (WANG et al., (YUE et al., 2017)
etal.,2018) | REDDY; VINU, 2018) 2008a) 2019) v
Andlise imediata (Yom)
Umidade (U) na na 6,5 6,2 7.8
Material volatil (MV) 73,5 60,2 84,0 84,5 79,4
Carbono fixo (CF) 14,7 16,3 na 15,1 17,0
Cinzas (Cz) 11,8 23,5 0,7 0,4 3,5
Andlise Elementar (%om - base umida)
Carbono (C) 40,8 45,1 49,0 46,2 43,1
Hidrogénio (H) 5.7 6.4 6,1 6.4 5.5
Oxigénio (O)* 40,5 48,1 44,6 46,9 49.9
Nitrogénio (N) 1,2 04 0,2 <0,1 1.4
Poder Calorifico superior (MJ/kg) 16,2 13,1 19,4 18,2 17,0

Nota: *obtida por diferenca

Fonte: Autoria propria
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2.2.1 Casca de arroz

O Brasil ¢ um dos maiores produtores de arroz do mundo, com produgdao mundial de 10
milhdes de toneladas, a produgdo de arroz no Brasil na safra 2023/2024 se encerra estimada em

298,41 milhoes de toneladas (CONAB, 2024a).

A maior produgdo de arroz esta situada na regido sul do Brasil, no Rio Grande do Sul,
onde em média se produz 7,1 milhdes de toneladas do grao por safra. Dados da CONAB da
ultima safra apontam que no estado de Santa Catarina foram coletados 1,178 milhdo de
toneladas, ja Tocantins se destacou com 560,7 mil toneladas e Mato Grosso com 332,1 mil

toneladas (CONAB, 2024b).

A casca de arroz ¢ a principal matéria-prima de usinas de biomassa no Rio Grande do Sul,
o potencial enérgico ¢ de 175 MW por ano, sua principal utiliza¢do ¢ para producdo de energia,
em fornalhas, secadoras e nas autoclaves das industrias arrozeiras, onde as temperaturas de

queima podem chegar até¢ 1000 °C (LORENZETT et al., 2012a).

A casca de arroz ¢ um produto de origem vegetal, ¢ composto por celulose 34,0-53,2%,
hemicelulose 4,6-28,0% e lignina 16,0-24,0% (MARCONCINI J OSE MANOEL, 2007), sendo
um revestimento fibroso e duro que mantém a umidade e protege o grao de arroz do vento e
pragas. Ela possui dimensdes em torno de 4 mm por 6 mm e baixa densidade aparente,
consistindo em porcentagens de material volatil entre 55,60-73,50%, carbono fixo 14,70-
22,21%, cinzas 11,40-23,50% e teor de umidade 5,56-10,30%. Ela ¢ também composta de
proteina (2,0-2,8%), gordura (0,3-0,8%), fibras (34,5-45,9%) e carboidratos (22,0- 34,0%)
(LORENZETT et al., 2012b).

O residuo da cultura do arroz (casca) possui alto poder calorifico, sendo uma 6tima
matéria-prima para usinas de biomassa. Em pesquisa da literatura (CHUNGSANGUNSIT et
al., 2004) foi concluido que a cada tonelada de casca de arroz gaseificada ¢ economizada 1
tonelada de emissdes de gases CO> do efeito estufa, sendo que o estudo também aponta que as
emissoes de SO2 e NOx nas usinas sdo menores se comparados a geragao de energia a carvao e

oleo.

Alguns dos desafios do uso da casca de arroz, assim como em outras biomassas, ¢
melhorar suas propriedades, uma vez que possui alta umidade, muitos minerais (cinzas) e baixo

poder calorifico (VIEIRA et al., 2020), sendo que a aplicagdo de pré-tratamentos, como a
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torrefacdo, se faz necessario para melhorar a qualidade da casca de arroz como biocombustivel.

Na literatura ha diversos estudos de torrefacdo da casca de arroz, sendo que um dos
estudos (CHEN, C. et al., 2021) foi realizada a torrefacdo em temperaturas de 200; 250 e 300 °C
por 30 min. Ao final, observou-se uma diferenca nos resultados de analise imediata em relagao
a casca de arroz in natura, o teor de oxigénio foi reduzido rapidamente para 28,91% abaixo de
300 °C. Foi reduzido o teor de volateis de 68,01% a 50,50% e aumentado os teores de carbono
fixo (de 15,92% a 28,39%) e as cinzas (de 13,40% a 19,33%). Tais valores mostraram que a
biomassa depois do processo de torrefacdo podera ser mais bem aproveitada para fins

energéticos.

2.2.2 Serragem de eucalipto

De acordo com a Indstria Brasileira de Arvores, no Brasil existem 7,6 milhdes de
hectares de eucalipto plantados, com uma produtividade média de 33,4 m3/ha/ano, a espécie
mais plantada no Brasil é o Eucalyptus grandis. As éareas de plantio de eucalipto estdo
distribuidas em todo o territorio, sendo 54,2% na regido Sudeste, 16,4% Nordeste, 12,2%
Centro-oeste, 11,8% na regido Sul e 5,5% no Norte (INDUSTRIA BRASILEIRA DE
ARVORES, 2023).

O eucalipto € muito aproveitado devido seu rapido crescimento e capacidade de adaptacdo
a diferentes regioes, seu uso ocorre de diversos modos, como carvao vegetal, nas industrias de
celulose e papel, como chapas de fibras e de particulas, na geracao de energia e na construgao
civil (EMBRAPA, 2019). O plantio de eucalipto ¢ amplamente utilizado no Brasil, ocupando
cerca de 72% da éarea destinada a florestas plantadas no pais, especialmente para fornecimento

de biomassa lenhosa, classificada como fonte de energia renovavel (EMBRAPA, 2022).

A biomassa lenhosa contém materiais de parede celular compostos de celulose (30-40%),
hemiceluloses (25-35%) e lignina (12-30%), a hemiceluloses, os compostos mais reativos,
decompdem-se a temperaturas na faixa de 225-325 °C, celulose em 305-375 °C e lignina

gradualmente na faixa de temperatura de 250-325 °C (RAMBO et al., 2015).

Em pesquisa anterior (RAMBO et al., 2015) foi indicado que a serragem apresenta teor
de cinza de 0,11+0,01 %, teor de umidade 10,10+0,08%, materiais volateis de 83,88+0,10%,
carbono fixo 16+£0,10% e poder calorifico de 20,00+£0,40%. No estudo, em compara¢do com
outras biomassas, os autores afirmam que a serragem possui maior teor de lignina e maior poder

calorifico, pois a lignina contém menos oxigénio do que os polissacarideos presentes na
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celulose e hemicelulose.

A biomassa de serragem quando submetida a processos de torrefacdo apresenta aumento
de densidade energética, teor de carbono fixo, reducao de umidade e matéria volatil, e maiores
rendimentos de massa, resultando em biocarvao, um potencial substituto do carvao vegetal

(MAGDZIARZ et al., 2017).

Tais fatos também podem ser observados em outro estudo (SILVA et al., 2020), em que
foi realizada a torrefacdo de biomassa de serragem de eucalipto em temperaturas de 180; 220 e
260 °C com diferentes tempo de residéncia (20, 40 ¢ 60 min). No caso, a torrefagdo aumentou
a hidrofobicidade, 69% do teor de umidade original, prolongando a vida 1til do armazenamento.
Os teores de material volatil e carbono fixo foram maiores, enquanto as relagdes H/C e O/C
tendem a valores mais baixos melhorando a qualidade da biomassa e o poder calorifico também

aumentou 5,1% (de 18,62 para 19,58MJ.kg™").

2.2.3 Bagaco de sorgo biomassa

O sorgo biomassa ¢ uma das principais culturas plantadas no Brasil, destinado para
producdo de energia devido a elevada producdo de massa vegetal. A area plantada com sorgo
no Brasil aumentou de 1.030.866 hectares em 2022 para 1.260.355 hectares em 2023,
representando um crescimento de 22,3% (IBGE, 2023). Sua produtividade chegou a 2,8 milhdes
de toneladas na safra de 2021/2022 (CONAB, 2022).

O sorgo ¢ uma das plantas que melhor satisfaz a demanda de producdo de
biocombustiveis, possui um processo fotossintético semelhante ao da cana-de-acucar. Dentre
suas qualidades esta a sua facil adaptacao a climas tropicais e temperados, tolerancia a estiagem
e a capacidade de produzir abundantes biomassas lignocelulosicas (MAY ENG-AGRON et al.,
2015).

Conforme a variagdo do tipo de sorgo, isto ¢, o tipo de cultivo e a €época da colheita, seus
principais componentes estruturais, podem variar em porcentagem de 35 a 45% de celulose, 15
a 25% hemicelulose e 5 a 10% da lignina. O sorgo biomassa apresenta valores maiores de 50%
de umidade, sendo que tal influéncia pode ser minimizada por meio de técnicas adequadas de
cultivo, escolha da melhor época e método de colheita. As melhores épocas sdo de margo a
setembro onde os dias sdo mais curtos, pois o sorgo ¢ sensivel ao fotoperiodo e floresce apenas

quando os dias possuem 12 h (ALMEIDA et al., 2019; MAY ENG-AGRON et al., 2015).

Ha poucos estudos em relagdo a torrefacao do bagago do sorgo biomassa, sendo que em
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um dos estudos encontrados na literatura (YUE et al, 2017), os autores realizaram
experimentos de torrefacdo no sorgo biomassa em condi¢des de temperaturas de 250; 275 e
300 °C por 30 min. Na amostra torrada os valores de umidade diminuiram para 3,24%, o
carbono fixo de 17,01% aumentou para 32,22%, o teor de volateis de 69,39% diminuiu para
60,07% e o teor de cinzas aumentou para 6,04%. Por fim o valor de poder calorifico foi para
23,2 MJ kg'! considerando a temperatura de torrefagdo de 300 °C. Os autores concluiram que
o pré-tratamento foi eficaz para que o sorgo tenha melhor rendimento quando utilizado para

fins energéticos.

2.3 PROCESSO DE TORREFACAO DA BIOMASSA

A biomassa ¢ considerada uma promissora fonte de energia renovavel, porém contém
propriedades energéticas ndo muito vantajosas quando utilizada in natura. Isto ocorre devido a
biomassa ser obtida por meio de plantas, madeiras, residuos agricolas e alimentos, nos quais
possuem diferentes granulometria, alto teor de dgua e oxigénio na composic¢ao. Tais fatores
diminuem a eficiéncia das etapas do processo de conversdo em energia térmica e mecanica

(PATEL et al., 2016).

A torrefagdo tem por finalidade melhorar as propriedades fisico-quimicas da biomassa,
aumentando seu poder calorifico, o teor de carbono, homogeneidade e resisténcia a degradacao
biologica, bem como redugdo das matérias volateis. Por utilizar condi¢des brandas, a torrefagao
apresenta maiores rendimentos de massa solida e produtividade em comparagdo com a pirdlise,

onde sdo utilizadas temperaturas mais altas (DA SILVA et al., 2018).

Pode-se dividir o processo de torrefacdo em algumas etapas, sendo que primeiramente
ocorre 0 aquecimento inicial e a temperatura aumenta até o processo de secagem da biomassa,
seguida pela pré-secagem, que ocorre acima de 100 °C, e a umidade comeca a diminuir pela
evaporagao ou perda de 4gua. Quando a temperatura ¢ aumentada para 200 °C ocorre 0 processo
de pos-secagem e toda a agua ¢ liberada, enquanto ha uma transferéncia de calor para a massa
das particulas de biomassa. O processo seguinte ¢ a torrefacdo, no qual ha uma maior perda da
massa devido a queima que ocorre a 300 °C. O processo de resfriamento das particulas ocorre
quando a temperatura fica menor que 200 °C até temperatura ambiente (VAN DER STELT et
al.,2011b).

A torrefagdo pode ser classificada em seca ou umida (ONG et al., 2021). Na torrefacao a

seco pode ocorrer em atmosfera ndo oxidativa, utilizando nitrogénio e didéxido de carbono como
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gases principais ou em atmosferas oxidantes onde usa-se ar, gas de combustdo e outros gases
contendo diferentes concentragdes de oxigénio (WANG et al., 2013). Quando a biomassa ¢
tratada com agua e solugdes acidas diluidas entre 180 °C e 260 °C com tempo de residéncia de
5 a 240 min ¢ classificada como torrefagdo umida. Neste tipo de torrefagdo o processo de
degradagdo ocorre na fase liquida e, devido a alta pressdo, melhora-se o poder calorifico de
combustiveis em temperaturas mais baixas do que a torrefacdo a seco (ONG et al., 2021). Na
torrefagdo a vapor utiliza-se vapor de alta temperatura e alta pressao para torrar a matéria-prima
lignoceluldsica em temperaturas entre 200 °C e 260 °C com tempo de reagdo de 5-10 min

(BALAT et al., 2008b).

Como todo processo térmico, a torrefacdo possui parametros que podem influenciar o
resultado da biomassa torrada. Os fatores que mais relevantes sdo a temperatura, tempo de

residéncia, vazdo, composicao do gas de arraste e tamanho da particula (ONG et al., 2021).

A temperatura ¢ uma das condi¢cdes que t€ém mais influéncia nos resultados, sendo a
torrefacdo categorizada como leve entre temperaturas de 200 °C a 235 °C, em que parte das
moléculas de baixo peso molecular e umidade evaporam afetam, primeiramente, a hemicelulose
segundo (CHEN; KUO, 2011). De 235 °C a 275 °C ocorre uma torrefacdo média, em que a
hemicelulose, praticamente, se decompde completamente e a celulose comega a ser consumida.
Acima de 275 °C e até 300 °C a torrefacao € classificada como severa, em que a hemicelulose
foi totalmente consumida e a grande parte de celulose foi degradada. A lignina ¢ a estrutura
mais dificil de ser degradada nessas temperaturas, apresentando baixa perda em torrefagdes

severas (CHEN; KUO, 2011b).

O tempo de residéncia também € um fator importante podendo ter variagdes (ONG et al.,
2021), sendo que o poder calorifico do combustivel solido é aumentado pela torrefacio e o
tempo aumenta o teor de carbono na biomassa. Em relagdo ao tamanho de particulas, particulas
menores promovem melhor transferéncia de calor, mantendo a temperatura constante no
processo de torrefacdo (KAN et al, 2016). A vazdo do gas de arraste, de acordo com
(BARSKOV et al., 2019) (2019) ndo desempenhou nenhum papel importante nas condi¢des
internas de torrefagdo, ja no estudo de (ASADULLAH et al., 2014) (2014) o aumento da vazao
de N: na torrefacdo da casca de palmiste ajudou na remoc¢do dos produtos volateis, mas nao

alterou o rendimento dos solidos.

As principais aplicacdes da biomassa torrada sdo nos processos de combustdo, pirdlise e
gaseificagdo (ONG ef al., 2021). Na combustdo ocorre a queima do material sélido seco em

caldeiras com alta temperatura na presenga de oxigénio, produzindo vapores em alta pressao
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que serdo usados para mover turbinas de geradores elétricos. Na pirdlise, ocorre a queima da
biomassa sem a presenca de oxigénio em diversas etapas, sendo elas, pré-secagem, secagem,
volatilizagdo, oxidagdo, fusdo e cinzas, formando gas combustiveis e subprodutos com alta
densidade e eficiéncia energética. No processo de gaseificacdo, caracterizado pela queima do
combustivel com quantidade de oxigénio abaixo da quantidade estequiométrica, se converte um
insumo so6lido em uma mistura de gases que pode ser queimada em turbinas a gas ou motores

de combustao (ONG et al., 2021).

Na literatura ha varios estudos referentes a torrefacdo de biomassa e suas aplicagdes,

podendo-se citar alguns deles na sequéncia.

Em estudo ndo tao recente (CHEN et al., 2013) foi realizado a torrefagdo ndo oxidativa e
oxidativa com temperaturas leve 220 °C, média 260 °C e severas 300 °C por 30 min na casca
de arroz. Na torrefacdo ndo oxidativa, o teor de volateis diminuiu de 65,32% para 41,26% em
temperatura de 220 °C para 300 °C, o carbono fixo aumentou de 18,73% para 35,31% e o teor
de cinzas de 15,95% para 23,43%. Para a torrefacdo oxidativa, as altera¢des de material volatil,
carbono fixo e cinzas foram semelhantes as da torrefacao nao oxidativa. Para o experimento de
torrefacdo a 300 °C, o teor de carbono fixo atingiu 37,23% em uma concentragao de O: de 5%,
enquanto o teor de volateis atingiu um valor minimo de 35,49% em uma concentracdo de O- de
10%. Foi concluido que as propriedades do combustivel de casca de arroz foram mais sensiveis
a temperatura de torrefacdo do que a concentragdo de O:. Os rendimentos de massa e energia
da casca de arroz torrada foram reduzidos mesmo com pequenas concentragdes de Oz, em
relacdo aos produtos liquidos e gasosos, o rendimento aumentou com a temperatura de

torrefacdo e concentracao de Oa.

Em outro estudo (MAGDZIARZ et al., 2017), dois tipos de biomassa lenhosas foram
submetidos ao processo de torrefagdo, utilizando-se 2 g de amostra em trés diferentes
temperaturas (230 °C; 260 °C e 290 °C), aplicando um tempo de residéncia de 1 h e vazao de
2,5 mL/min de argdnio. Apds a torrefacdo foram realizadas andlises termogravimétricas. Os
autores observaram que a torrefagdo aumentou o poder calorifico de 15,70 MJ/kg (amostra in
natura) para 24,4 MJ/kg (amostra torrada). A conclusdo foi que a torrefagdo melhorou as
propriedades térmicas de ambas as amostras e que o efeito da temperatura foi maior do que o

efeito do tempo de residéncia.

Em pesquisa posterior (ZENG et al., 2019) foi analisado a viabilidade de produzir
produtos de pir6lise combinando com pré-tratamento da torrefacdo, utilizou-se talo de milho

lavado com agua, 6leo e acido acético 5% para realizar a torrefagdo em temperaturas de 230;
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260 e 290 °C por 30 min. Os autores observaram que o rendimento dos produtos do talo de
milho sélidos ndo lavados diminuiram de 96,02% para 49,58% a medida que a temperatura de
torrefacdo aumentou. Em contrapartida, os produtos gasosos e liquidos aumentaram de 2,42%
para 24,90% e de 1,56% para 25,52%, enquanto os produtos solidos lavados tiveram um
aumento de rendimento devido a remoc¢do dos metais alcalinos terrosos que reduziram a
temperatura de pirdlise e facilitaram a liberagdo de compostos volateis. Por fim, foi concluido
que os pré-tratamento da lavagem e torrefagcdo melhoraram as propriedades como combustivel

dos talos de milho devido a remog¢ao de metais e aumento do teor de volateis.

Em outra pesquisa (GONG et al., 2019) os autores também combinaram a torrefacdo com
outro pré-tratamento (lixiviagdo), utilizando residuos de biomassa de frutas, casca de arroz e
bagacos de cana-de-aglcar, para depois realizar a transformag¢do da biomassa em pellets. Apds
a biomassa ser lixiviada foi submetida a torrefagdo umida com temperatura de 200 °C por 5
min com taxa de aquecimento de 4 °C/min. Assim como no estudo anterior, os pré-tratamentos,
em especial a torrefacdo, melhorou as propriedades do biocombustivel e permitiu uma boa
formacdo de pellets, uma vez que a densidade energética, poder calorifico e a hidrofobicidade
das biomassas foram aprimoradas, os teores de carbono aumentaram em 9,91% nos residuos de

frutas, 6,23% na casca de arroz e 23,74% no bagaco de cana-de-agucar.

Em pesquisa posterior com o uso de biomassa lenhosa como a madeira de Acécia nilotica
(SINGH, S. et al., 2020) foi realizada a torrefagdo em temperaturas de 220 a 280 °C e tempo
de residéncia de 20 a 60 min, fazendo posterior a anélise imediata e a da composi¢ao elementar
da biomassa torrada e comparada com a biomassa in natura. No experimento os autores
observaram que a temperatura na torrefacdo teve efeito mais pronunciado no rendimento de
solidos em comparacdo ao tempo residéncia, e as caracteristicas de combustivel foram
melhoradas apos torrefacdo. Foi observado um maior valor de poder calorifico quando a
biomassa foi torrada a 280 °C por 40 min, a umidade da amostra apds torrefacdo foi de 35,44%

para 6,61%, indicando que a amostra ficou menos higroscopica.

2.4 INFLUENCIA DA TORREFACAO NA ESTRUTURA DA BIOMASSA

A influéncia da torrefagdo na estrutura da biomassa depende dos parametros que serdo
utilizados e conforme a aplicacdo final do produto, porém de maneira geral o processo altera a
distribuicao dos componentes da biomassa (CANDELIER et al., 2011a). Em uma torrefagao

tipica até 300 °C a influéncia das reagdes quimicas reduz o teor de hemicelulose, enquanto a
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celulose se degrada lentamente e o teor de lignina aumenta (WANG et al., 2017).

Quando temperaturas de torrefacdo atingem 200°C inicia-se a degradagdo da
hemicelulose ocorrendo reagdes de desacetilacao e despolimerizagdo, a fase amorfa da celulose
também comecga a se decompor, enquanto a fase cristalina se decompde em temperaturas
superiores a 270 °C (CANDELIER et al., 2011b; COLLARD; BLIN, 2014; MELKIOR et al.,
2017).

A lignina possui uma estrutura maior em relacao a hemicelulose e celulose, ¢ constituida
de um polimero tridimensional com 3 unidades bésicas de p-hidroxifenil (H), guaiacil (G) e
siringil (S), a deformacao da lignina comega em 160-190 °C e a clivagem das cadeias laterais
alifaticas e ligagdes ocorre em 300 °C com a remogdo de grupos metdxila (ANCA-COUCE,

2016; COLLARD:; BLIN, 2014; WANG et al., 2017).

As mudangas estruturais nas cadeias quimicas da estrutura da biomassa ocorrem de forma
que as ligagoes C-C e C-H ficam mais frequentes apos a torrefacdo, e devido a maior energia
de tais ligacdes se comparado as ligacdes O-H e C-O nas biomassas nao torrada, o valor
calorifico ¢ aumentado significante, fazendo com que a biomassa se assemelhe ao carvao (ONG
etal.,2021). A falta de ligacdes OH, apods perda de umidade do material torrado, diminuem as
ligacdes de hidrogénio entre as moléculas, deixando o produto mais hidrofobico e estavel a

degradacao biologica, facilitando também seu armazenamento (NIU et al., 2019a).

Em relacdo a morfologia da biomassa, apds torrefacdo fica porosa e mais quebradica,
devido a quebra das estruturas fibrosas da matriz hemiceluldsica e despolimerizacdo da
celulose. A alta porosidade facilita a difusdo de reagentes, melhorando as caracteristicas de
combustdo e gaseificagdo, bem como a diminuigdo da fibra resulta numa maior mobilidade do

material (NIU et al., 2019b).

2.5 ASPECTOS ENERGETICOS DA TORREFACAO

O processo de torrefagdo tem como objetivo aumentar o poder calorifico da biomassa,
tornando-a mais eficiente para diversas aplicagdes. No entanto, a energia necessaria para
realizar esse processo € significativa, sendo influenciada pela temperatura, pelo tempo e pelas

caracteristicas da biomassa utilizada.

Estudos apontam que a torrefacdo consome menos energia em comparagdo com outras

etapas do processamento da biomassa, e o ganho no poder calorifico pode compensar o



44

consumo energético durante o processo. Por exemplo, no estudo de (RIVERA et al., 2020)os
ganhos energéticos superaram os custos da torrefacdo de microalgas, ja que essa etapa
representou apenas 20% do consumo total de energia, enquanto a maior parte foi consumida no
cultivo e na secagem. Em outro estudo, (RIVERA et al., 2021)) observaram que a torrefagao
elevou o contetido energético da biomassa de microalgas, de 20,22 MJ/kg para 27,93 MJ/kg.
Além disso, a torrefacdo apresentou a menor demanda energética entre todas as etapas de
producao da biomassa torrificada, com os maiores consumos ocorrendo, novamente, nas fases

de crescimento e secagem.

(SHAH et al., 2012) analisaram os resultados da torrefacdo e concluiram que a energia
externa liquida necessaria para o processo aumentou com o teor de umidade da matéria-prima,
enquanto a eficiéncia energética do sistema de torrefacdo diminuiu nas mesmas condi¢des. No
entanto, ambas as métricas de energia exibiram uma tendéncia de melhoria com o aumento das
temperaturas do processo. Comparativamente, a torrefacdo apresentou uma eficiéncia

energética significativa em relag@o a etapas como transporte € armazenamento.

Outros estudos também relataram a etapa de secagem como uma das que mais consomem
energia no processamento da biomassa. (BRACHI et al., 2016)) relataram que a energia
necessaria para secar cascas de tomate com teor de umidade de 80,5% foi de 2410 MJ/ton. De
forma similar, (DODDAPANENI et al., 2018)calcularam que reduzir a umidade da madeira de
40% para 10% exigiu 1372 MJ/ton.

(CARDONA et al., 2019)), propuseram uma solugdo eficiente ao concluir que o uso dos
proprios gases liberados no processo de torrefacao para suprir energia reduziu o consumo total
em 72%. Além de que a torrefacdo de residuos de eucalipto resultou em um aumento de 29%

na densidade energética em comparacao a biomassa in natura.

Embora a torrefagdo envolva gastos energéticos, os estudos citados evidenciam que ela é
mais eficiente em termos energéticos quando comparada a outras etapas como cultivo, secagem
e transporte. Além disso, fatores como a otimiza¢do do processo e o uso de fontes de calor

renovaveis podem melhorar ainda mais sua viabilidade energética (RIVERA et al., 2020b).

2.6 PESQUISAS DESENVOLVIDAS PELO GRUPO DE PESQUISA

O Laboratorio de Combustao e Captura de Carbono (LC3) da Faculdade de Engenharia e



45

Ciéncias, Campus de Guaratinguetd (FEG-UNESP) ¢ um centro de pesquisa dedicado ao estudo
de tecnologias relacionadas & combustdo, processos de captura de carbono e mitigagdo das

emissoes de gases de efeito estufa.

Na aplicagdo do uso de biomassa, o LC3 investiga técnicas avancadas de combustao
visando reduzir as emissdes de poluentes atmosféricos. Isso inclui o estudo de biocombustiveis
e o desenvolvimento de sistemas de combustdo mais eficientes e limpos. As biomassas
avaliadas pelo grupo de pesquisa foram: bagagos de cana de agucar, de sorgo sacarino e de

sorgo biomassa e casca de arroz.

Considerando bagacos de cana de agucar, de sorgo sacarino ¢ de sorgo biomassa, foi
aplicada a técnica de analise térmica para compreender o comportamento térmico de misturas
de carvao e biomassa no processo combustdo e oxicombustao. Parametros como indice de
combustdo, sinergismo e energia de ativacdo foram determinados. Os resultados indicaram
similaridade no comportamento térmico entre os tipos de biomassa estudados. Observou-se um
efeito sinérgico entre o carvdo e a biomassa, resultando em melhorias no desempenho da
combustdo quando misturados. A substituicio de N> por CO2 melhorou a reatividade da
combustdo e a taxa de oxidagcdo dos materiais. Em geral, os pardmetros de combustdo foram
melhorados na presenga de oxigénio, devido as propriedades fisico-quimicas e caracteristicas
estruturais dos materiais. Embora o bagaco de cana-de-aclcar e suas misturas com carvao
mostrem potencial para geracdo de energia limpa, os resultados indicaram que o bagacgo de
sorgo também ¢ uma alternativa viavel durante a entressafra da cana-de-agucar (GALINA et

al., 2019).

Para a biomassa da casca de arroz foi utilizado a técnica de pirolise lenta em reator de
leito fixo para avaliagdo do aproveitamento energético e estudo da influéncia dos parametros
do processo. A fim de comparar o potencial da biomassa in natura e apds o processo
termoquimico foi realizado diversas analises como, poder calorifico, microscopia eletronica de
varredura, andlise imediata e elementar, espectroscopia de infravermelho e avaliacdo da
eficiéncia energética. Ao aplicar o planejamento experimental de Taguchi variando a taxa de
aquecimento, temperatura, tempo de residéncia e massa da biomassa obteve-se as condi¢des de
melhor ajuste para otimizagdo da pirdlise, considerando as varidveis rendimento de biochar,
carbono fixo e poder calorifico superior. Com a andlise da variancia pela ANOVA, a
temperatura foi o parametro de maior influéncia dentre as condigdes utilizadas. A avaliacdo
energética foi positiva uma vez que e energia contida no biochar e no bio-6leo foi maior que a

energia usada no processo de pirdlise (VIEIRA et al., 2020).
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O estudo dos principais componentes da biomassa por curvas TG/DTG fornecem o
percentual de cada componente de maneira mais pratica e mais acessivel em relacdo aos
métodos convencionais. Sendo assim foi proposto a elaboracdo de uma metodologia para
determinar os teores de hemicelulose, celulose e lignina da palha e bagago de cana-de-agucar
por meio de analise termogravimétrica. Cada componente da biomassa apds separagdo por
tratamento quimico foi submetido a analise termogravimétrica em atmosfera inerte e oxidante
para investigacao do efeito de interacdo entre os componentes isolados e suas misturas. Os
componentes puros apresentaram efeito sinérgico entre si, a comparagdo das curvas DTG
teorica e experimental permitiu detalhar diferencas nos perfis de decomposicao, sendo que o
efeito sinérgico entre as amostras foi mais pronunciado nas curvas DTG em atmosfera oxidante.
A hemicelulose permitiu reduzir a taxa de decomposi¢ao da celulose, apesar da fraca interagao
entre elas. A mistura de hemicelulose e lignina apresentou efeito sinérgico sobre a lignina,
promovendo aumento na taxa de decomposicao da hemicelulose. A lignina teve efeito positivo
na decomposicao da celulose em atmosfera oxidante, inibindo a sua decomposigao, ja a celulose

proporcionou aumento na taxa de decomposicao da lignina no tltimo evento (RICCIULLI et

al., 2024).

2.7 AVALIACAO DA LITERATURA CONSULTADA

Ao realizar uma revisdo na literatura, obteve-se informagdes complementares sobre a
torrefagdo de biomassa, que auxiliaram no planejamento para execugdo dos experimentos do

projeto. O resumo das informagdes estdo no Quadro 5.
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47

(continua)
. Tipo e nivel de - . . . N . Planej.ament(.)s
Autores Biomassa torrefagio Condi¢des experimentais Analises de caracterizagdo realizadas experimentais
realizados
Nao-oxidativa Torrefagdo por analise termogravimétrica / Metodologia
(B[;Rz;(;flTI et Borras de café A;Im;)zfle;jede Amostra de 0,3 g /220;260;300 °C / Analise elementar / Poder calorifico ig%éf){(;lgcel:irisr};s:
al., 2017) o ’ 20:40:60 min &
meédia, severa Behnken
~ e Torrefagdo seca em reator tubular e . -
Nao-oxidativa horizontal e sistema semifechado / Analise imediata / Analise elementar /
(ZHANG; . Atmosfera de Poder calorifico / Anélise
201 Madeira de choupo No/ suave Amostras de 1,5 g entre 0,83 — 0,38 mm / termoeravimétrica / FTIR / Anélise na
SONG, 2018) o2 SIS 2005 240; 280 € 320 °C/ 15, 30, 60 € 120 gy S
média, severa min moabilidade e hidrofobicidade
Borra de café / Nao-oxidativa Torrefacio em cilindro de aco
(ZHANG, C. | Residuo de medicina | Atmosfera de ¢ R ¢ Andlise imediata / Analise elementar /
L. .2018 chinesa / Residuo de N2/ suave /Temperatura de 200 -300 © C por 15 - 60 Poder calorifico /Analise energética na
etat., ) microalga mézlia seve’ra min /Amostras de 8 g menores que 0,4 mm &
Nao-oxidativa ~ . . e . -
(WANG et Atmosfera de Torrefagdo em reator de leito de jato Analise imediata / Analise elementar
12019 Serragem No / média retangular / Amostras com 0,5 — 1,0 mm / /Poder calorifico /Analise na
atk., ) zsevera ’ 240-300 »C /50 - 120 min termogravimétrica
. Sy Torrefa¢do seca em termobalanga / Cromatggraﬁa gasosa / -
(BABINSZKI | Samambaia (Azolla Oxidativa / o Espectrometria de massa / Analise
. . Amostra de 8-10 mg /260300 °C / 15 o . . . na
et al., 2020) filiculoides) severa min térmica / Microscopia eletronica de
’ varredura / Analise imediata
N&?&g:;g?;: Torrefagdo seca em reator de aco Analise imediata / Analise elementar /
(MANATUR | Bagaco de cana-de- No/ suave inoxidavel / Amostra de 200g com 50 mm | Composi¢do de lignocelulose / Poder na
A, 2020) acucar méczlia seve,ra /200, 225,250 ¢ 275 °C/ 15, 30,45 ¢ 60 calorifico / FTIR /Analise
’ min termogravimétrica
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(conclusdo)
Tivo e nivel de Planejamentos
Autores Biomassa Itjorre faciio Condicdes experimentais Andlises de caracterizagdo realizadas experimentais
¢ realizados
Nao-oxidativa ~ . e . .
(HU et al., Residuos florestais Atmosfera de Torrefa¢do seca em forno eletrloca tubular Analise imediata / Analise fel.ementar
/Amostra com 3g/200-300 °C /,60 /Poder calorifico /Anélise na
2020a) de bambu N,/ suave, . 2 1 R
média. severa min, 10 °C min termogravimétrica
Nio-oxidativa Analise imediata /Analise elementar
(TIAN et al Atmosfera de Torrefacdo seca em forno elétrica tubular /Poder calorifico
2020 v Sabugos de milho No/ suave /Amostra com 15g /210-300 °C /30 min, /Analise cinética /Analise na
) mééia seve}a 15 oC min ™! termogravimétrica /Analise da
’ cristalinidade / FTIR
Nao-oxidativa
(YAN et al Atmosfera de | Torrefacdo por micro-ondas/ 200-300 °C e Metodologia
2021 v Residuo de ervas N2/ suave, 200-1000 W/ Amostra com 25 g/ 5-20 Analise termogravimétrica / FTIR superficie de resposta
) média, severa min (DCC)
Nao-oxidativa . . .
o . Analise imediata /Analise elementar
(ARPIA et Bagaco de cana-de- Atmosfera de Torrefagao imida por micro-ondas /O /Poder calorifico /Anélise Projeto experimental
2021) acucar N>/ suave, Amostra 10 g/20 a 30 min / 200-257 °C termogravimétrica /Analise da Taguchi
al., média 400 € 560 W

cristalinidade / FTIR/ GC-MS

Fonte: Autoria propria




49

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIA PRIMA E PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Neste estudo s@o utilizadas trés biomassas lignoceluldsicas: casca de arroz, serragem de

eucalipto e bagaco de sorgo biomassa.

A casca de arroz foi fornecida por produtores de arroz de Guaratinguetd, localizada na
regido do Vale do Rio Paraiba do sul, no estado de Sao Paulo. A serragem de eucalipto
proveniente das plantagdes de eucalipto da cidade de Itapeva, no estado de Sao Paulo. O bagago
do sorgo biomassa foi fornecido pela EMBRAPA Milho e Sorgo, localizada na idade de Sete

Lagoas, no estado de Minas Gerais.

Na preparagdo e selegdo de tamanho de particulas, foram utilizados os equipamentos

apresentados na Figura 4.

Figura 4- Equipamentos utilizados na preparacio das biomassas: (a) moinho de facas e (b)
agitador de peneiras

(2)

Fonte: Autoria propria

As biomassas sao previamente moidas em moinho de facas modelo MA 1680 da marca
Marconi (Figura 4a), passando por uma peneira de 850 mm para reducdo do tamanho e

promover a homogeneidade do material. Apos processo de moagem, as amostras de biomassa
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sdo secas por 4 h em temperatura de 105 °C com a finalidade de ndo aglomerar na etapa de
peneiramento. Realiza-se o peneiramento das amostras com o agitador de peneiras marca
BERTEL e utiliza-se um conjunto de peneiras da norma ABROZINOX com malhas entre 75 e
600 mm da série ASTM (Figura 4b)- A andlise ¢ baseada na norma NBR 7217-1987. Os
equipamentos utilizados estdo disponiveis no Laboratério de Combustdo de Captura de

Carbono (LC3).

Para facilitar na apresentagao dos resultados, as amostras de biomassa serdo identificadas
com as siglas CA, SE e SB que representam, respectivamente as biomassas de casca de arroz,

serragem de eucalipto e bagaco de sorgo biomassa.

3.2 DETERMINACAO DOS CONSTITUINTES DAS BIOMASSA

As etapas do procedimento utilizado na determinagdao da composicdo quimica das

biomassas estudadas estao ilustradas na Figura 5.

Figura 5 - Fluxograma simplificado da metodologia utilizada para determinar a composi¢ao
quimica da biomassa lavada e amostras obtidas no tratamento quimico

AMOSTRAS

Extragdio a quenta em Sélidos Totais .
etanol pelo método Queima em mufla
Soxhlet

Teor de extrativos

}

Sélidos Totais

Hidrélise acida

Fragdo liquida Fragdo Salida

Leitura em Analisada 3::;::‘3 em
espectrofotSmetro por CLAE
UV-visivel

v Calculado por

Teor de lignina Teor de Teor de cinzas diferenca teor de lignina Teor de cinzas
[ —
soluvel carboidratos estruturais insoluvel totais

Fonte: Adaptado de (RICCIULLI, 2016)
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Para uso energético, determinar os teores de hemicelulose, celulose e lignina em uma
biomassa lignocelulésica ¢ importante para avaliar seu potencial energético, uma vez que
quanto maior os teores de celulose e hemicelulose, maior sera o potencial da biomassa para a
producao de bioenergia. Conhecer os principais componentes de uma biomassa, possibilita

avaliar a sua viabilidade economica.

Nota-se que uma variedade de andlises e equipamentos distintos sdo empregados no
procedimento experimental. Ao término deste, os teores de cada componente das amostras

foram determinados.

Na determinagdo da composi¢do quimica da biomassa in natura (lignina, hemicelulose,
celulose, extrativos e cinzas) ¢ aplicado o método convencional por via umida. Esses ensaios
sdo feitos no Laboratdrio de Caracterizacdo de Biomassa (FEG/UNESP), sendo executados em

duplicata.

Todos os procedimentos descritos a seguir foram realizados com base na metodologia
descrita pelo Laboratério de Energias Renovaveis Norte-americano NREL (SLUITER et al.,

2008). O procedimento experimental sera detalhado na sequéncia.

3.2.1 Determinacao dos solidos totais

O teor de solidos totais (%ST) ¢ determinado em balanca semi-analitica com
infravermelho, da marca Marte ID 50, disponivel no LC3. Utiliza-se 1,00 g de amostra em
temperatura de 105 °C por 30 min. O %ST ¢ usado para a quantificagdo da massa seca da
biomassa (MS), calculado pela equagdo (1), sendo m ¢ a massa inicial da amostra. O valor de

MS ¢ utilizado nos célculos da determinagdo de extrativos, carboidratos e lignina.

m - %ST (1)
100

MS =

3.2.2 Determinacio do teor de extrativos

E utilizado o método de extragio Soxhlet para determinagdo do teor de extrativos das
amostras in natura. Em um cartucho de papel de filtro pesa-se 2 g de amostra e coloca-se dentro
de um baldo limpo e seco de 250 mL, que ¢ acoplado ao extrator Soxhlet (Figura 6). Na extracao
do sorgo biomassa e casca de arroz utiliza-se etanol 95% (v/v); para a serragem ¢ utilizado

acetona PA. Ap6s 24 h, o cartucho € seco em estufa a (105+ 5) °C e o solvente contido no balao
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¢ recuperado. Apos a recuperacdo, o baldo ¢ seco em estufa (105+ 5) °C e resfriado em um
dessecador antes da pesagem. O percentual de extrativos (%E) ¢ determinado pela equagdo (2),

sendo MBj massa do baldo seco e MBf massa do baldao com extrativos.

MB; — MB;
MS

2)

%E = 100

Figura 6 - Conjunto de extragdo via processo Soxhlet

\

Fonte: Autoria propria

3.2.3 Determinacio do teor de carboidratos e lignina

Na etapa de hidrolise acida pesa-se cerca de 0,3 g da amostra sem extrativos em tubo de
ensaio. Adiciona-se 3 mL de H>SO4 72% (m/m), mantendo-se em banho maria a 30 °C por 1 h,
fazendo a agita¢do a cada 5 min com o auxilio de um bastdo de vidro. A mistura ¢ transferida
quantitativamente para um erlenmeyer de 125 mL, com a adi¢ao de 84 mL de agua deionizada,
diluindo o 4cido a 4%. O erlenmeyer € coberto com papel aluminio e autoclavado por 1 h na
temperatura de 121 °C para a completa hidrolise dos oligdmeros. A mistura ¢ filtrada em um
cadinho tipo gooch e placa com porosidade 3. A fragdo liquida ¢ armazenada para determinagao
do teor de carboidratos e lignina soltivel. A fracao solida ¢ lavada até a neutralidade com agua
deionizada e seca a 105 °C por 12 h no proprio filtro e depois pesada para a determinagao do

teor de lignina insoluvel.
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3.2.3.1 Determinacao dos teores de cinzas estruturais e de lignina insoltavel

A fragdo sélida obtida no subitem 3.2.3 ¢ transferida para um cadinho de porcelana, seco
e tarado. O cadinho ¢ colocado na mufla pré-aquecida a 105 °C, mantendo-se por 12 min em
aquecimento na razao de aquecimento 10 °C/min até temperatura chegar a 250 °C, aplicando-
se uma isoterma de 30 min. A temperatura ¢ novamente elevada na razao de aquecimento de
20 °C/min até 575 °C, aplicando-se uma isoterma de 3 h. Aguarda-se a mufla entrar em

equilibrio com o ambiente, retira-se o cadinho e procede-se a pesagem.

O percentual de lignina insolavel (%LI) ¢ determinado de acordo com a equagdo (3),
sendo, LI o percentual de lignina insoltivel, Mr2> a massa do filtro de vidro com residuo
insolavel, Mr; a massa do filtro de vidro, Mc2 a massa do cadinho com cinzas e Mc; a massa
do cadinho, determinada pela equagao (7).

(Mg, — Mgy) = (M¢, — Mcy) (3)

%LI = -100
& MS

3.2.3.2 Determinag¢do do teor de lignina solavel

Para essa etapa utiliza-se um espectrofotometro de UV-visivel da marca Shimadzu

(modelo UV-1280), apresentado na Figura 7.

Figura 7 - Espectrofotometro de UV-visivel utilizado para a determinagdo do teor de lignina
soluvel

e

Fonte: Autoria propria

Na andlise ¢ utilizado o comprimento de onda de 240 nm para medir a absorbancia das

amostras de casca de arroz, sorgo biomassa e serragem e agua deionizada como branco. Utiliza-
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se uma aliquota de 2 mL da fracdo liquida obtida no subitem 3.2.3 e diluiu em baldo de 10 mL

de modo que a leitura da absorbancia fique na faixa entre 0,7 ¢ 1,0 nm.

A concentracdo de lignina solivel (%LS) ¢é calculada a partir da equacdo (4), sendo UVaps
o valor de absorbancia medido; V¢ o volume do filtrado (86,73 mL); FD o fator de diluigao
usado; ¢ a absortividade (25 L/g.cm) e CO o caminho 6tico (1 cm). O teor total de lignina

(%LIG) ¢ determinado pela equagdo (5).

Vi - FD 4
. S .
%LIG = %LS + %LI Q)

3.2.3.3 Determinag¢do de carboidratos

Parte da amostra analisados no subitem 3.2.3.2 foram reservados para a determinagao de
carboidratos. Utiliza-se o cromatografo liquido e uma coluna Aminex HPX 87H (300 x 7,8 mm,
BioRad), com o detector de indice de refracdo Shimadzu RID-6? (Figura 8, para a determinacao
das concentragdes de celulose (glicose e celobiose) e hemicelulose (arabinose, xilose e acido

acético).

Figura 8 - Cromatdgrafo liquido e seus modulos

Fonte: Autoria propria
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Como fase movel ¢ preparada uma solu¢do de H2SO4 0,005 M, ¢ utilizado um fluxo de
0,6 ml/min, temperatura de determinag@o da absorbancia foi de 45 °C e volume de injecdo de
20 pL. O teor de acetato (%Ac) ¢ calculado pela equacado (6), sendo C, a concentragdo do acido

acético obtido em mg/mL e Crac 0 fator de conversao do acido acético para acetato na biomassa

(0,983).

Ca - Vi~ Cr_yc ] (6)

%AC = 100
HAC MS

O teor de hemicelulose (%Hem) ¢ calculado pela equagao (7), sendo Cx a concentragdo
de xilose e Ca a concentragdo de arabinose em mg/mL e Cen o fator de conversdo da

hemicelulose (0,88).

1g
(Cx+Cap) " Cepy - Ve
1000 mg 100] +

MS

%Hem = %Ac (7

O teor de celulose (%Cel) € calculado pela equacdo (8), sendo C. a concentracdao de

celobiose e Cq a concentragdo de glucose em mg/mL e Crc o fator de conversdo da celulose

(0,9).

1g
(Cc + Cg) “Ce_¢ " V-
1000 mg .100 (8)

MS

%Cel =

3.2.4 Determinacio do teor de cinzas totais

As amostras sdo calcinadas em mufla marca Quimis (Modelo Q318S24) (Figura 9a)
utilizando um cadinho de porcelana (Figura 9b). O cadinho ¢ aquecido na mufla até a 105 °C,
aplicando-se uma isoterma de 12 min. Em seguida a temperatura ¢ elevada até 250 °C na razao
de aquecimento de 10 °C/min e aplicando-se uma isoterma de 30 min. A temperatura ¢
novamente elevada até 575 °C, na razdo de aquecimento de 20 °C/min e aplicando-se uma
isoterma de 3 h. O cadinho ¢ removido da mufla quando a temperatura entrar em equilibrio com
0 ambiente e transferido para um dessecador. O teor de cinzas totais (%CT) ¢ determinado pela
diferenca entre o residuo solido apds a queima e a massa de cinzas inicial, de acordo com a

equacado (9), sendo Mc; a massa do cadinho com cinzas € Mci a massa do cadinho.
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Mc, — My )

%CT =
% MS

Figura 9 - Cadinho com cinzas totais (a) e mufla (b)

(b)

Fonte: Autoria propria

3.3 CARACTERIZACOES FISICO-QUIMICAS DAS BIOMASSAS

Diferentes técnicas foram aplicadas para a caracterizagdo das biomassas estudadas, na
forma in natura e torrificadas, visando, principalmente, a avaliagdo do potencial de
determinados materiais serem aplicados como biocombustiveis ¢ necessario determinar suas

propriedades fisicas, quimicas e energéticas.

Nessa subsec¢ao ¢ indicada as principais técnicas aplicadas para avaliar o potencial das

biomassas estudadas para uso energético, bem como outras técnicas complementares.

3.3.1 Analise termogravimétrica

De acordo com o ICTAC?, a andlise térmica refere-se ao estudo da relagio entre uma
propriedade da amostra em funcdo da temperatura, durante o seu aquecimento ou resfriamento
de forma contratada. Dentre as técnicas de andlise térmica, estd a analise termogravimétrica
(TGA), na qual a variacdo de massa ¢ medida em funcdo do aumento da temperatura,

fornecendo informagdes sobre a decomposicao térmica.

2 International Confederation for Thermal Analysis and Calorimetry
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Na area de energia, a TGA ¢ essencial para investigar as propriedades térmicas de
matérias primas a fim de compreender como as mudancas de temperatura afetam suas
propriedades fisicas e quimicas. Elas sdo amplamente utilizadas para investigar os processos de

conversdo termoquimicas, tais como torrefacdo, pirdlise, combustdo e gaseificagao.

Foi utilizado um sistema simultaneo da TA Instruments - SDT-Q600 (TGA-DTA-DSC)
(Figura 10), disponivel no LC3 e cadinho de alumina por suportar altas temperaturas e ndo
influenciar na reacdo de decomposicdo de materiais. Esse equipamento permite ensaios de

analise termogravimétrica (TGA), analise térmica diferencial (DTA) e calorimetria exploratoria

de varredura (DSC).

Figura 10 - Sistema de Andlise Térmica Simultdneo (TGA-DTA-DSC) -
w \"

3.3.2 Analise imediata

Na analise imediata é determinado o teor de umidade, materiais volateis, carbono fixo e
cinzas das biomassas. Nessa pesquisa, a andlise imediata foi determinada pela técnica TGA,
seguindo-se o procedimento desenvolvido por (KARATEPE; KUCUKBAYRAK, 1993). Os
testes sdao realizados em duplicatas com massa de (5+£0,5) mg, em atmosferas inerte de
nitrogénio (N2), oxidante de ar sintético (80% N2+20% Oz), vazao volumétrica de 100 mL/min.
Primeiramente faz-se a analise do teor de umidade, utilizando-se atmosfera de N2, a vazdo de
40 mL/min, com razdo de aquecimento de 20 °C/min, de 30 °C at¢ 110 °C, mantendo-se
temperatura de 110 °C por 30 min. Na sequéncia, aumenta-se a razao de aquecimento para 40

°C/min e elevou-se a temperatura at¢ 950 °C mantendo-se uma isoterma por 7 min para
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quantificagdo do material volatil. Por ultimo, aplica-se uma razio de resfriamento de 20 °C/min
até temperatura de 750 °C, trocando-se para atmosfera de ar sintético, mantendo-se uma

isoterma de 30 min, para ocorrer oxidacao do carbono fixo e determinacao do teor de cinzas.

3.3.3 Analise elementar

Essa andlise foi realizada pela Central Analitica da Universidade de Sao Paulo/SP,

utilizando um Analisador elementar - Perkin Elmer 2400 series 11.

A andlise elementar ¢ aplicada na determinagao da composicao elementar das biomassas
(%emassa), incluindo carbono (C), hidrogénio (H) e nitrogénio (N), sendo essencial para prever
o comportamento da combustdo. Ressalta-se que no valor do %H obtido inclui o hidrogénio
associado a umidade da amostra, tornando necessario calcular a fragdo de hidrogénio

proveniente da agua determinada na andlise imediata.

O percentual de oxigénio (O) ¢ calculado por diferenga entre os demais elementos,
subtraindo também a umidade (U) e as cinzas (Cz) obtidas pela analise imediata, conforme

Equagdo (10).

0(%massa) = 100 —%(C+ H+ N+ U + Cz) (10)

3.3.4 Poder calorifico superior

O PCS das amostras de biomassas foi determinado experimentalmente em duplicata
utilizando a bomba calorimétrica modelo IKA C2000 disponivel no LC3 (Figura 11). O

procedimento de analise ¢ executado em conformidade com a norma ASTM E711-87.

Figura 11 - Bomba calorimétrica

Fonte: Autoria propria
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O poder calorifico superior (PCS) indica a energia total liberada durante a combustao,

incluindo o calor latente da condensacao do vapor de agua.

Quando a determinacdo do PCS em bomba calorimétrica ¢ obtida considerando o
percentual de umidade na amostra, o valor ¢ indicado “como determinado”, sendo utilizada
Equacdo (11) para determinar o PCS em base seca (PCSps), sendo U o percentual de umidade
na amostra obtido pela anélise imediata (CONAG et al., 2018).

(In

PCSps(M]/kg) = PCS - ( ) -100

100 -U

A conversdo do PCSys para o poder calorifico inferior em base seca (PClps) foi obtida
conforme a Equagdo (12). O PCI representa a quantidade de energia efetivamente disponivel
durante a combustdo, desconsiderando o calor associado a condensacdo do vapor de agua
formado. Essa ¢ uma medida mais representativa da energia utilizdvel em processos praticos de
conversdo energética, sendo H a fracdo massica (%omassa) de hidrogénio presente na amostra
em base seca obtida pela andlise elementar (BRACHI et al., 2019a).

H > (12)

PCl,s(M]/kg) = PCSps — 2,442 - (8,936 T

A constante 2,442 correspondente a diferenga de entalpia (MJ/kg) entre a fase de vapor e
a fase liquida da 4gua a 25 °C e a constante 8,936 representa a razao entre a massa molar da

agua (H20) e a do hidrogénio molecular (Hz) (BRACHI ef al., 2019b).

3.3.5 Espectroscopia de infravermelho com transformada de fourier (FTIR)

Nessa técnica sao identificados os grupos funcionais e ligacdes quimicas das amostras
investigadas. As analises sdo realizadas em um analisador Perkin Elmer Spectrum 100
FTIR/ATR disponivel no Laboratdrio de Plasma do Departamento de Fisica (FEG/UNESP). A
radiacdo infravermelha emitida sobre a amostra pode ser transmitida ou absorvida pela amostra.
O espectro que resulta dessa transmissdao e absor¢cao molecular cria um padrao que permite
identificar quais os grupos funcionais presentes na amostra. Os espectros foram determinados

entre 600 e 4000 cm™', com 12 varreduras e resolucdo de 4 cm’.

3.3.6 Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

Essa técnica ¢ indicada na analise da morfologia e composi¢ao superficial das amostras
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de estudadas, sendo considerada uma avaliagdo complementar para essa pesquisa. A
caracterizagdo morfoldgica das amostras foi realizada em microscépio eletronico de varredura
(MEV) da Zeiss EVO LS-15 com sistema EDS/EBDS Oxford INCA Energy 250, disponivel
no Laboratoério de Andlise de Imagens de Materiais (LAIMat), no Departamento de Materiais

da FEG-UNESP.

3.4 INDICE COMBUSTAO DAS BIOMASSAS

Para o calculo das propriedades de combustdao das biomassas, denominado também por
indice de combustao, € necessario realizar as analises imediatas e de poder calorifico superior.
As propriedades de combustdo das biomassas sdo dadas pelo indice de propor¢do para
combustivel (FR), indice de combustibilidade (IC) e inflamabilidade volatil (IV), que foram
determinados usando as equagdes (13), (14) e (15), respectivamente, descrito por (CONAG et
al.,2017b).

CF (13)
FR = —
MV
c PCS 15— C 1 (14)
—_— — — Z  —
FR ( ) 105
PCS — 0,338 - CF (15)
IV = 100
MV + U

sendo CF o carbono fixo; MV o material volatil; PCS o poder calorifico superior; Cz sdo as

cinzas e U a umidade.

3.5 PROCEDIMENTO DE TORREFACAO DAS BIOMASSAS

Para os testes de torrefacdo das biomassas ¢ utilizado o reator tubular vertical (RTV) da
marca FORTLAB, modelo FT-1200/12 disponivel no LC3 (Figura 12). O sistema possui um
elevador para a colocacdo e retirada da amostra do reator, que possibilita a retirada da amostra

de forma imediata e no tempo desejado.
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Figura 12 - Reator tubular vertical

Fonte: Autoria propria

Para o controle e aquisi¢do de dados, utilizou-se o software Flexlab que possibilita
realizar a programagdo de temperatura, taxa de aquecimento e tempo de isoterma a partir de

medig¢des por dois termopares internos.

Na montagem da bancada experimental do RVT, utilizaram-se também
medidores/controladores de fluxo massico da Aalborg e o dispositivo USB-6501 da National
Instruments Corp. O programa “Controle dos Aalborg’s” foi elaborado em LabView para o

controle de vazao dos Aalborg’s.

As amostras foram colocadas em um cadinho de alumina com dimensdes de 50 mm x 10
mm e inseridas no RTV. Aplicou-se uma taxa de aquecimento de 10 °C/min desde a temperatura
ambiente até a temperatura de ensaios, sob uma atmosfera inerte de N2 com vazio volumétrica

de 100 mL/min.

3.5.1 Eficiéncia da torrefacao

Para avaliar a eficiéncia do processo de torrefacdo, calculou-se o rendimento massico
(RM), equagdo (16), rendimento energético (RE), equagdo (17), e densidade energética (DE),
equacao (18), descrito por (CHEN et al., 2013; LEE et al., 2012a).



62

16
RM(%)=&.100 (16)
Min
17
RE(%) = RM. PCS {17
PCS;n
(18)

RE
DE(%) = o +100

sendo M a massa e PCS o poder calorifico superior. Os indices t e in, referem-se a biomassa

torrificada e in natura, respectivamente.

3.6 PLANEJAMENTOS EXPERIMENTAIS

3.6.1 Método de Taguchi

Para os ensaios de torrefagdo das biomassas, utiliza-se o planejamento de experimentos
desenvolvido por Genichi Taguchi, a fim de investigar o desempenho de parametros que afetam

o processo de torrefacao e seu comportamento interativo.

Denomina-se como fatores ou parametros de projeto as varidveis controlaveis. As
variaveis de saida, ou seja, os resultados obtidos chamadas de respostas. No estudo ¢
identificado a significincia, ou ndo, das varidveis de controle sobre as respostas obtidas na

torrefagao.

E realizado o Arranjo Ortogonal L9 proposto por Taguchi totalizando 9 experimentos, a
partir de 4 fatores (A, B, C, D) para 3 niveis (Baixo, Médio e Alto) que influenciam no processo

estudado a serem definidos nesta pesquisa, conforme apresentados na Tabela 1.

As combinagdes entre os fatores segundo o método de Taguchi sdo apresentadas na

Tabela 2 (BARROS NETO et al., 2016a).

Procede-se cada um dos experimentos definidos na matriz de Taguchi e obtém-se as

variaveis resposta (Yj) de interesse. Todos os 9 experimentos sdo realizados em duplicata.

Para calculo do efeito dos fatores sobre a varidvel resposta ¢ utilizada a equagao (19),
sendo M;jk a média das variaveis resposta, Y; variavel resposta, J o fator (A, B, C, D), k o nivel

do fator (1, 2, 3) e n o nimero de repeticdes do nivel k no fator j (BARROS NETO et al.,
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2016b).

_YYi (19)

Tabela 1 - Valores dos fatores e niveis

Niveis
Fatores Baixo Médio Alto
(1) (2) 3)
A 1 2 3
B 1 2 3
C 1 2 3
D 1 2 3

Fonte: Autoria propria

Tabela 2 - Matriz ortogonal Taguchi L9

Fatores Codificados  Variavel

Experimentos B C D resposta
1 1 1 1 1 Yii
) 1 2 2 2 Yi2
3 1 3 3 3 Yi3
4 7 1 2 3 Yi4
5 ) 2 3 1 Yis
6 2 3 1 2 Yie
7 3 1 3 2 Yi7
8 3 2 1 3 Yis
9 3 3 2 1 Yio

Fonte: Autoria propria

Pelo método de Taguchi os fatores controlados sdo denominados de pardmetros e os
fatores nao controlados de ruidos. Os ruidos representam variagdes indesejadas causadas por
fatores externos ou ndo controlaveis, como por exemplo mudangas ambientais. O objetivo da
andlise do sinal/ruido ¢ identificar configura¢cdes que maximizem a robustez do sistema,
reduzindo a variabilidade do processo para que funcionem sob diferentes condigdes

operacionais. (BARROS NETO et al., 2016b).

Para este estudo, considera-se a condi¢do “maior ¢ melhor”, equacdo (20), na analise da

influéncia dos fatores sobre a razdo sinal/ruido (S/N) sendo y a resposta de saida e n o nimero
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de réplicas (BARROS NETO et al., 2016b).

5 12 (20)

S/Njx = —1Olog—nL

3.6.2 Delineamento composto central rotacional (DCCR)

Os experimentos foram projetados de acordo com o método de superficie de resposta
usando o delineamento composto central (DCCR) com o objetivo de otimizar o processo de
torrefacdo e identificar as interagdes entre variaveis, uma vez que ¢ classificado as variaveis

mais significantes realizando o ensaio exploratério pelo método de Taguchi.

Pretende-se identificar se o processo de torrefacdo segue um modelo linear ou quadratico
e isso € observado através de uma equagdo matematica da relagdo entre fator e resposta

determinado pelo DCCR (BARROS NETO et al., 2016b).

O DCCR sera aplicado ap6s verificar, pelo método de Taguchi, os fatores que apresentam
uma contribui¢do baixa ou insignificante para a variabilidade e para a razdo S/N. Assim, o

DCCR serd aplicado para as duas varidveis com maior influéncia significativa no resultado.

No método DCCR 2¥ (k=ntimero de fatores), serdo selecionados dois fatores (DCCR 2?)
aplicados para cinco niveis (Tabela 3) a fim de otimizar as respostas de interesse. Considerando
o método, sdo definidos os niveis codificados, sendo o nivel central (0) - minimo de 3 para
estimar a variabilidade experimental, niveis baixos e alto - pontos fatoriais (-1; +1),
relacionados a rotagio dos fatores e niveis axiais baixo e alto - pontos axiais (-V2; +\2),

utilizados para determinar a curvatura da resposta (BARROS NETO et al., 2016b).

Tabela 3 - Fatores e niveis codificados do planejamento experimental do DCCR: 22

Niveis (codificados)

Fatores

codificados A)gd Baixo Central Alto Axial
baixo alto
X 2 -1 0 +1 +\2
X 2 -1 0 +1 +\2

Fonte: Autoria propria

Na matriz de planejamento experimental prevé-se a realizagdo de 13 experimentos
(Tabela 4), sendo 4 testes como pontos axiais (-V2; +12), 4 testes como pontos fatoriais (-1; +1)
e 5 testes como pontos centrais (0), utilizados para estimar o efeito linear dos fatores e a

reprodutibilidade dos dados (BARROS NETO et al., 2016b).
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Os experimentos foram executados aleatoriamente de acordo com plano experimental
(Tabela 4), sendo encontrados os valores codificados e os reais de tempo de residéncia e
temperatura que serdo utilizados, tais valores foram pré-determinados com base no estudo

exploratorio do método de Taguchi.

Tabela 4 - Matriz de planejamento experimental do DCCR

Fatores codificada Variavel

Experimento X X resposta
1 -1 -1 Yii
2 -1 +1 Yi2
3 +1 -1 Yi3
4 +1 +1 Yi4
5 0 2 Yis
6 0 +\2 Yie
7 2 0 Yir
8 +\2 0 Yis
9 0 0 Yio
10 0 0 Yiio
11 0 0 Yin
12 0 0 Yis
13 0 0 Yi9

Fonte: Autoria propria

Como DCCR ¢ utilizado para construir um modelo de segunda ordem, ¢ empregado o
método de regressdo ndo linear para ajustar o polindmio de segunda ordem aos dados
experimentais (SINGH, R. K. ef al., 2020a). A equagdo quadrética polinomial ¢ dada pela
equacao (21).

sendo y a variavel resposta, X e Xz variaveis independentes codificadas e os coeficientes do

modelo de regressao by, b1, bz, bi1, b2z, bia.
Os coeficientes serdo calculados utilizando a equagao matricial representada pela equagao
(22)

b= XX)"1Xly (22)

Para analise do DCCR e as relagdes entre as variaveis e respostas, € realizado a construgao
da superficie de resposta e de curvas de contorno a partir dos valores de coeficientes

determinados.



3.7 ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)

No método de Taguchi, a andlise de variancia (ANOVA) ¢ aplicada para identificar a
significancia estatistica dos fatores e suas interagdes no desempenho do processo de torrefagao,

bem como entender quais fatores t€ém maior influéncia na variabilidade da resposta.

A partir dos resultados obtidos na ANOVA avalia-se o fator da matriz experimental com
maior significancia. Para a andlise calcula-se a soma total dos quadrados STQ, equacdo (23), a
soma dos quadrados dos fatores SQ, equacao (24), a soma dos quadrados do erro SQerro, €quacao
(25), soma média quadratica SMQ, equagao (26), o grau de liberdade gl, equagdo (27), ¢ o fator
F, equacdo (28), no qual termina o nivel de significancia do pardmetro (BARROS NETO et al.,

2016b).

STQ = Z(yi -y*
SQ = Z(yi * —y)?

SQerro = STQ — z SQ

S
SMQ=—Q
gl
gl=n-1
SMQ

F= ———
SMQ residuo

sendo, y;i a variaveis respostas considerando a quantidade de réplicas; n o nimero de réplicas;

y a média das varidveis respostas; gl € o grau de liberdade (cada fator consome n-1, sendo n o

nimero de niveis da matriz).

No caso da aplicacdo do método de DCCR, andlise de varidncia (ANOVA) serd usada

para testar os efeitos dos fatores e efeitos de interacao entre fatores e o erro experimental a partir

dos coeficientes do modelo de regressao ajustado aos dados experimentais.

(23)

(24)

(25)

(26)

(27)

(28)
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Para interpretacdo da ANOVA serd analisado as variaveis como valor p, grau de liberdade
(gl), equacao (27), valor F, equacdo (28) e coeficiente de determinacdo R2, equagdo (29), e

coeficiente de determinacdo ajustado, jo, equacao (30).

R2 = 1 SQ residuo (29)
SQ total
RZ — 1 SMQ residuo (30)
a SMQ total

Os valores de F e p sdo usados para examinar os termos da equacdo do modelo, com o
valor de F as variagdes nas respostas podem ser demonstrados pela equagdo de regressao,
enquanto o valor de p especifica se o valor de F ¢ suficiente para determinar a importancia do
modelo estatistico desenvolvido, sendo que o valor de p para o modelo deve ser menor que 0,05
(SINGH, R. K. et al., 2020b).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO DAS BIOMASSAS IN NATURA

Na Figura 13 apresentam-se as amostras de casca de arroz (CA), serragem (SE) e sorgo
biomassa (SB) antes e depois do pré-tratamento de moagem. Pela andlise visual, observa-se que
as amostras de biomassa in natura possuem coloracdes similares, na cor de dourado a marrom

claro.

Para a caracterizagdo foram utilizadas amostras de biomassa com granulometrias médias

(¢m) de 83 um (75 < ¢m < 90), obtidas entre duas peneiras consecutivas das séries ASTM

Figura 13 — Avaliacao visual das biomassas in natura (CA, SE e SB) na forma como

recebidas e apos moagem

Fonte: Autoria propria

Na Tabela 5 estdo representados os resultados encontrados da analise composicional para

a biomassa in natura.

Tabela 5 - Composicao quimica das biomassas in natura: CA, SE e SB

Extrativos Hemicelulose Celulose Lignina Cinzas totais

Biomassa (%) (%) (%) (%) (%)
Eq. (2) Eq. (7) Eq.(8) Eq.(5) Eq. (9)
CA 1,56 20,04 38,41 27,25 13,96
SE 4,07 9,53 41,54 29,95 0,52
SB 6,43 25,08 41,4 26,77 4,42

Fonte: Autoria propria

Para as biomassas in natura pode-se encontrar estudos na literatura a fim de comparacao,
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apesar das diferengas entre espécies e origem das biomassas. E possivel afirmar que os
resultados encontrados nas andalises de composi¢do para a biomassa in natura estdo proxXimos

das referéncias encontradas por outros pesquisadores, como mostrado no Quadro 3.

Na Tabela 6 contém a média dos valores da analise imediata, analise elementar e de poder

calorifico superior para trés biomassas in natura.

Tabela 6 - Propriedades fisico-quimicas das biomassas in natura: CA, SE e SB

. Valores
Propriedades CA SE SB

Andlise imediata (Yom)

Umidade (U) 3,63 2,94 3,48

Material volatil (MV) 59,34 77,15 81,13

Carbono fixo (CF) 9,19 11,00 7,74

Cinzas (Cz) 27,84 891 7,65
Andlise Elementar (%om)

Carbono (C) 39,15 45,06 43,07

Hidrogénio (Hps) 4,70 5,43 6,00

Oxigénio (Ops)* 33,90 44,83 43,75

Nitrogénio (N) 0,42 0,32 1,18
Poder Calorifico (MJ/kg)

PCS 13,96 16,47 16,95

PCSps (BRACHI et al., 2019b) 14,49 16,97 17,56

PClIys (CONAG et al., 2018) 13,55 15,86 16,34

Notas: bs — base seca; “eq. (10)

Fonte: Autoria propria

Apesar das diferengas regionais entre as biomassas, os resultados das andlises fisico-
quimica das biomassas in natura estdo proximos das referéncias encontradas por outros

pesquisadores, conforme mostrado no Quadro 4.

Ao analisar os resultados, observa-se que as biomassas apresentam alto teor de material
volatil, o que pode resultar na geracdo descontrolada de gases e vapores durante os processos
de queima. O baixo teor de carbono fixo também sugere que a eficiéncia da combustiao pode

ser comprometida, devido a menor concentragdo de compostos de carbono que fornecem calor

(ANIZA et al., 2022; CONAG et al., 2017a; KONGTO et al., 2022).

Na amostra CA, a porcentagem de cinzas ¢ elevada, o que reduz a quantidade de calor
disponivel para o material durante combustdo. Os compostos inorganicos € metais pesados
presentes nas cinzas podem obstruir reatores e caldeiras, além de representar um risco ambiental

como contaminantes. Nas amostras SE e SB, onde a concentragdo de cinzas ¢ menor, o poder
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calorifico foi superior ao da CA, indicando que uma menor quantidade de cinzas pode ter
aumentado a propor¢ao de material combustivel na amostra (CHEN et al., 2021¢c; CHEN; KUO,
2011; GONZALEZ MARTINEZ et al., 2022).

Outro ponto importante ¢ que a alta porcentagem de volateis nas amostras SE e¢ SB
também contribuiu para elevado poder calorifico. Durante a queima, os volateis sdo os liberados
primeiro, gerando rapidamente uma quantidade de calor significativa, o que auxilia na

combustao dos compostos de carbono (CHEN et al., 2021¢c; VAN DER STELT et al., 2011).

Na Figura 14 sdo apresentados os espectros obtidos nas andlises de espectroscopia de

infravermelho com transformada de fourier (FTIR) para as biomassas in natura.

Figura 14 - Espectro de FTIR das biomassas in natura: CA, SE e SB
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Fonte: Autoria propria
Nos espectros das biomassas in natura observa-se bandas longas em 3335; 3329; 3332
cm! referente ao estiramento da ligagdo O-H em estruturas fendlicas e alifaticas, tem-se

também uma banda de alongamento de C-H em 2920; 2916; 2908 cm™!, caracteristicas de anéis
aromaticos, estruturas fenodlicas e anéis aromaticos sdo os principais grupos funcionais

presentes na lignina, hemicelulose e celulose (CHEN et al., 2021b).

As bandas de comprimento em 1733; 1628; 1600 cm™! no espectro da CA, em 1725; 1605
cm! no espectro do SB, bem como a banda em 1729 cm™! no espectro da SE sdo tipicas de
grupos carbonila, carboxila e éster em celulose e hemiceluloses. As bandas menores nas regides
entre 1516; 1512 e 1463 cm™! sdo dos alongamentos e vibragdes de grupos C=C aromatico e
vibragdes esqueléticas aromaticas da lignina. As bandas na regido de 1320; 1368; 1318 cm’!
sao referentes a vibragdes de celulose e deformagdo de celulose ¢ hemicelulose. Ja as bandas

em 1240; 1158 e 1229 cm™! representam vibragdes C-O-C em celulose e hemicelulose.
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A banda de maior intensidade nos trés espectros em 1030; 1027 e 1032 cm’! ¢ tipica da

absorcao de celulose (LIU et al., 2006; ONG et al., 2021).

As diferengas morfologias entre as biomassas in natura foram determinadas, sendo que

as imagens MEV sdo apresentadas na Figura 15.

Figura 15 - Imagens de MEV (ampliagdo de 500 e 2000x) das amostras de biomassas in
natura: CA, SE e SB

Fonte: Autoria propria

Observa-se que a morfologia da CA e SB apresenta formas mais alongadas e fibrosas, na

SE as particulas possuem tamanhos e formas mais irregulares.

Nas amostras in natura, observa-se a presen¢a de configuracdes ramificadas,
possivelmente resultantes da rede de hemicelulose, um polissacarideo ramificado. As
superficies das biomassas exibem estruturas predominantemente lamelares, com formas

irregulares e poucos poros aparentes (CHEN et al., 2012a; MARTIN-LARA et al., 2017a).

4.2 INDICE DE COMBUSTAO DAS BIOMASSAS IN NATURA

A propriedades de combustdo das biomassas in natura foram determinados para avaliar
o comportamento das biomassas para aplicagdo como combustiveis. Essas propriedades
referem-se aos indices combustdo, dadas pela propor¢do para combustivel (FR), indice de
combustibilidade (IC) e inflamabilidade volatil (IV). Na Tabela 7 sao apresentados os indices

de combustao para as biomassas in natura.
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Tabela 7 - indices de combustio para as biomassas in natura: CA, SE e SB

. FR IC (MIkg) IV (MIkg)

Biomassa g3 Eq. (14) Eq. (15)
CA 0.2 78,14 17,24
SE 0.1 124,08 15.92
SB 0.1 190.36 16.94

Fonte: Autoria propria

O IC ¢ utilizado para avaliar a facilidade da biomassa ao entrar em combustiao (SINGH,
R. kumar et al., 2019a). Os valores de IC foram altos, devido ao elevado material volatil

encontrado nas biomassas, que auxiliam na rapida liberacao de calor durante a queima.

A 1V representa a energia dos matérias volateis no combustivel, assumindo que o carbono
fixo da amostra seja puro (SINGH, R. kumar et al., 2019b). Como as amostras contém elevado
valor de material volatil, o indice também foi elevado, porém vale ressaltar que quando o valor

¢ muito alto pode oferecer instabilidade durante a combustao.

O indice FR indica a relagdo entre o carbono fixo ¢ o teor de matéria volatil no
combustivel, os baixos valores encontrados indicam maior facilidade de combustao porque o

material contém mais matéria volatil (CONAG et al., 2017b).

De acordo com a literatura, os valores de FR utilizados em usinas termoelétricas variam
entre 0,5 a 3,0, para IC de combustivel misto com carvao, o valor mais usual esta entre 12,5
MlJ/kg, e 23 MJ/kg, enquanto para IV espera-se um valor superior a 14 MJ/kg (CONAG et al.,
2017b).

43 METODO DE TAGUCHI APLICADO A TORREFACAO DAS BIOMASSAS

4.3.1 Definicao fatores e valores reais para os niveis

A partir do conhecimento das propriedades fisico-quimicas das biomassas in natura, bem
como seus indices de combustdo, foi verificada na literatura os fatores mais relevantes para o
estudo do processo de torrefa¢do a fim de definir um planejamento experimental exploratodrio.
Devido a sua abordagem sistematica e eficiente para identificar e explorar os fatores que afetam

a qualidade e o desempenho de um processo, utilizou-se o0 método de Taguchi.
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E de conhecimento, que o tempo de residéncia e temperatura de processos, sdo 0s
parametros que mais afetam o processo de torrefagdo. Optou-se em incluir no planejamento a

quantidade de amostra e granulometria média das particulas de biomassa.

Assim, os 4 fatores (A, B, C, D) definidos para o estudo do processo de torrefacao das
biomassas foram: temperatura de processo (T/°C); tempo de residéncia, considerado o tempo
de isoterma (t/min); quantidade de massa de amostra (M/g) e granulometria média das

particulas de biomassa (¢m/um).

Os valores definidos para o estudo da torrefagdo das biomassas avaliadas para os 3 niveis
(Baixo, Médio e Alto) sdo apresentados na Tabela 8. Optou-se pelas temperaturas de 200, 250

e 300 °C para representar, respectivamente, condi¢des de torrefacao leve, média e severa.

Os valores de ¢m iguais a 83 pm, 231 pm e 550 um referem-se aos valores médios entre
as peneiras consecutivas da série ASTM, sendo de 75 < ¢m < 90, 212< ¢pm < 250 € 500 < ¢m <
600,), respectivamente. A escolha dessas faixas granulométricas deveu-se a limitacdo do
cadinho de alumina utilizado no processo de torrefagdo, com dimensdes de 50 mm de diametro
por 10 mm de altura, que impds restricdes ao tamanho das particulas que poderiam ser

processadas adequadamente.

Tabela 8 - Valores reais dos fatores definidos para os trés niveis

Niveis
Fatores Baixo Médio Alto
(@) 2 @A
A - Temperatura (T/°C) 200 250 300
B - Tempo de isoterma (t/min) 30 40 50
C - Massa de amostra (M/g) 1 3 5
D - Granulometria média (¢m/pm) 83 231 550

Fonte: Autoria propria

As combinagdes entre os fatores com seus respectivos fatores reais sdo apresentadas na

Tabela 9, sendo que todos os 9 experimentos foram realizados em duplicata.
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Tabela 9 - Matriz ortogonal Taguchi L9

Valores Reais

EXP T/°C t/min M/g dm/pm
1 200 30 1 83
2 200 40 3 231
3 200 50 5 550
4 250 30 3 550
5 250 40 5 83
6 250 50 1 231
7 300 30 5 231
8 300 40 1 550
9 300 50 3 83

Fonte: Autoria propria

A partir das defini¢cdes dos valores reais descritos na matriz de Taguchi, procederam-se

os ensaios de torrefagcdo das biomassas conforme descrito na se¢do de metodologia.

4.3.1.1 Avaliagao visual das amostras torrificadas

Na Figura 16 apresentam-se as diferencas de coloracdo da biomassa apds torrefagdo
comparada as biomassas in natura (Figura 12). Foram escolhidas as amostras obtidas a partir
dos experimentos EXP1, EXP5 e EXP9 da matriz de Taguchi, onde a temperatura variou de
200 °C; 250 °C e 300 °C. Demais amostras obtidas nessas temperaturas apresentaram coloracdes

similares.

As mudancas na coloracdo para diferentes temperaturas de processo podem ser explicadas
pela degradagdo dos componentes organicos e reagdes quimicas que ocorreu durante a
torrefagdo. Em temperatura de 200 °C, a hemicelulose presente na estrutura da biomassa comega
a se decompor em volateis, iniciando sua carboniza¢do e fazendo com que a biomassa fique
com uma cor mais escura. Durante a torrefagdo quando se atinge 250 °C até 300 °C, comegam
as reagdes de Maillard entre os agucares (glucose, xilose, arabinose, galactose e manose) e
compostos nitrogenados (proteinas, aminas, aminodcidos) presentes nas estruturas da biomassa,

resultando assim em compostos poliméricos (melanoidinas), que variam de marrom-claro a cor

preta (CHEN et al., 2022a; CHEN; KUO, 2010).
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Figura 16 - Avaliacao visual das amostras de CA, SE e SB apos a torrefacao

Fonte: Autoria propria

Outro fator importante para a mudanga de coloragao sao as reagdes de reticulagdo, reagdes
de condensacdo e de oxidacdo da clivagem das ligagcdes de éter e grupos metil aromaticos na
lignina, tais reagdes levam a formagao de produtos oxidativos intermedidrios como quinonas,
que facilitam a mudanga visual quando reagem com outros compostos da biomassa (CHEN et

al., 2022b; VAN DER STELT et al., 2011a).

4.3.1.2 Analise imediata e poder calorifico superior das amostras torrificadas

E necessario caracterizar as amostras torrificadas, bem como calcular o rendimento do
processo para verificar quais as propriedades serdo utilizadas para otimizar o processo pelo

método de Taguchi.

Assim, procederam-se as analises imediatas - umidade (U), material volatil (MV),
carbono fixo (CF) e cinzas (Cz), determinagdo do poder calorifico superior (PCS) e calculo do

rendimento (RM) para todas os experimentos indicados na matriz L9 de Taguchi (Tabela 9).

Os ensaios foram executados em duplicada, sendo obtidas 18 amostras torrificadas por
biomassa, nessa etapa, ndo foi determinada a analise elementar, apesar de sua relevancia, devido
ao alto custo dos ensaios externos considerando o total de 54 ensaios. Na Tabela 10 sdo
apresentadas as médias dos valores da caracterizacao para todos os experimentos realizados nas

trés biomassas.
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Tabela 10 - Valores médios andalise imediata e poder calorifico superior das amostras CA, SE
e SB torrificadas

- e
P Biomase Andlise Imeci)lact: (%) PCS PCSye %}Z/;
U MV (MJ/ke) cz Mlkg) Mlkeg) g 0. (16)
1 2,7 59,4 11,5 23,5 14,2 14,5 92,4
2 1,5 67,1 15,3 12,6 16,3 16,5 92,1
3 1,8 68,0 14,7 12,8 16,3 16,6 90,5
4 3,0 66,1 16,9 12,9 16,2 16,7 87,9
5 CA 2,8 59,5 15,5 21,0 14,8 15,2 85,4
6 1,3 65,5 17,3 11,9 16,8 17,0 87,8
7 3,0 54,2 26,2 15,6 17,2 17,7 70,2
8 1,8 53,6 24,4 16,4 16,8 17,1 71,4
9 1,6 38,8 23,9 31,2 14,7 14,9 61,2
1 2,8 84,2 13,0 3,5 17,6 18,1 90,2
2 2,6 82,6 11,7 0,2 17,7 18,2 89,9
3 2,3 84,9 12,5 2,1 17,8 18,2 88,8
4 1,2 83,6 12,4 1,0 17,5 17,7 87,4
5 SE 3,0 85,8 15,1 55 17,7 18,2 86,3
6 2,8 81,0 14,9 0,2 18,4 18,9 87,1
7 0,8 73,5 22,1 0,1 20,5 20,7 65,5
8 2,9 76,3 20,8 1,6 19,9 20,5 69,8
9 2,8 67,1 28,4 1,3 21,3 21,9 52,1
1 1,2 76,2 15,4 4,5 18,2 18,4 91,0
2 2,0 71,9 16,4 6,4 17,9 18,3 90,2
3 3,1 71,9 17,4 5,9 17,1 17,6 90,8
4 1,9 74,8 17,7 0,5 18,3 18,7 83,5
5 SB 2,5 71,3 20,0 3,9 19,4 19,9 66,2
6 2,8 69,7 17,8 6,3 18,4 18,9 81,6
7 2,2 56,8 32,3 6,0 21,3 21,8 53,2
8 2,2 56,7 334 5,8 20,3 20,8 55,2
9 3,3 49,3 35,9 9,8 20,8 21,5 39,6

Fonte: Autoria propria

Em analise geral apesar das condi¢des diferentes para cada experimento, devido ao tempo
e massa distintos aplicados, o teor de umidade diminuiu ao decorrer dos experimentos, iSO
porque a etapa inicial da torrefagdo ¢ a perda de agua presente na biomassa, que se inicia em

100 °C (VAN DER STELT et al., 2011a).

Comparada a biomassa in natura (Tabela 6), a perda dos materiais volateis foi mais

acentuada nos experimentos a 300 °C, na CA a perda foi de 20,51% na amostra torrificada a
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300 °C por 50 min, nas mesmas condi¢des para o SB a perda foi de 31,87% ap0s torrefacao, ja
a SE de 10,09%. A liberac¢ao dos volateis organicos mais leves aumenta conforme a severidade
da torrefagdo devido a degradagdo dos principais componentes da biomassa como

hemicelulose, celulose e acidos organicos (HU et al., 2020b; VAN DER STELT et al., 2011a).

A diminuicdo dos volateis ¢ uma caracteristica importante para um melhor
aproveitamento e armazenamento apds torrefacdo, uma vez que o material diminui de tamanho
apos a queima. Com a perda de materiais volateis, o carbono fixo aumenta e a amostra passa a
ter maiores porcentagens de material carbonoso e apresentar melhores rendimentos em
processos de conversdo térmica (CHEN, W. H. et al., 2021a). Observa-se que o carbono fixo
aumentou em todas as condi¢des aplicadas, para a CA aumentou 17,02% na amostra torrificada
em 300 °C por 30 min, ja no SB o aumento foi de 28,15% e na SE de 17,42% de carbono fixo

nas amostras apos tratamento em 300 °C por 50 min.

A medida que a temperatura aumenta, a 4gua e o material organico volatil presente na
biomassa vao se desprendendo e concentrando o material carbonoso ndo volatil. Com isso
observa-se que a porcentagem de CF, para as amostras SE e SB, foi maior no EXP9 e para a

amostra CA foi no EXP7. Nesses experimentos foram aplicadas a maior temperatura (300 °C).

O teor de cinzas variou bastante entre os experimentos em relacdo as biomassas in natura,
1sso se deve as trés variagdes de massas e granulometrias aplicadas nos experimentos de
Taguchi que causou diferengas na comparacao do teor de cinzas. Importante ressaltar que na
CA, por exemplo, nos experimentos (EXP1, EXP5 e EXP9) onde foi utilizado menor
granulometria (83 mm) o teor de cinzas foi mais alto. No entanto, para a amostra SB onde se
utilizou menores massas (1 e 3g), (EXP2, EXP6 e EXP9) a porcentagem de cinzas foi maior.
No caso da amostra SE que j& apresenta o teor de cinzas baixo, a porcentagem foi maior nos

EXP1 e EXP5 onde a granulometria utilizada foi menor.

Como esperado, com o aumento do carbono fixo eleva-se também o PCS comparada a
biomassa in natura. Nos experimentos o aumento foi de acordo com a severidade da torrefagao
dada por temperatura mais alta. Os valores variaram comparando biomassa in natura € apos
torrefacdo: 23,28% na CA, 22,94% no SB e 29,26% na SE. O ganho de poder calorifico nas
biomassas se deve a uma série de fatores, primeiro a remog¢do de moléculas de baixo poder
calorifico na biomassa, como moléculas de dgua e compostos organicos pequenos com baixo
teor de carbono, outro fator ¢ a degradacao e despolimerizagcao de hemicelulose e celulose que
faz com que se concentre mais lignina na amostra, sendo a mesma rica em estruturas aromaticas

estaveis de alto poder calorifico(CHEN; KUO, 2011a; VAN DER STELT et al., 2011a).
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Considerando o efeito da massa no PCS, o EXP7 foi o com maior valor de PCS para as
amostras CA e SB (5 mg) e para SE o maior foi do EXP9 (3 mg). No caso das amostras CA ¢
SE, referem-se aos maiores valores de CF obtidas na maior temperatura (300 °C), que pode
explicar o fato. Para a amostra SB, apesar de ndo ter o maior valor de CF, ela estd entre os

maiores, que também foi obtida na maior temperatura.

O rendimento em massa (RM%) foi calculado segundo equagdo (16), o carbono fixo
(CF%) foi determinado pela analise imediata e o poder calorifico (PCS MJ/kg) pela bomba
calorimétrica. Nota-se que o EXP1 foi o com maior RM para as trés biomassas. Devido a
temperatura e tempo de residéncia de 200 °C e 30 min, respectivamente, ocorreu uma menor

liberagdo de volateis e umidade nas amostras, mantendo-as com maior massa.

Em suma, o processo de torrefagdo provocou o decaimento de umidade e volateis das
biomassas e no aumento significativo das por¢des de carbono fixo e poder calorifico superior.
Esses resultados foram semelhantes a de outros autores na literatura que utilizaram o pré-
tratamento para melhorar as propriedades da biomassa in natura (GONG et al., 2019; HU et

al., 2020b; ZENG et al., 2019).

4.3.1.3 Indices de combustio das amostras torrificadas

Os indices de combustdo estdo relacionados aos valores obtidos na analise imediata e
PCS. Assim, ndo ¢ necessario incluir esses parametros para analise das variaveis resposta de

interesse.

Os indices de combustdo foram determinados para avaliar mais uma vez o desempenho
da torrefacdo e a eficiéncia das biomassas como combustivel, sendo os resultados obtidos para

todas as condi¢des definidas na matriz de Taguchi sdo apresentados na Tabela 11.
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Tabela 11 - Valores dos indices de combustido das amostras CA, SE e SB torrificadas

FR IC (MI/Kg) IV (MIKK
EXP Amostra g (13 E(q. (14)g) EEl. (15)g)
1 0,2 64,0 16,6
2 0,2 69,5 16,2
3 0,2 73,1 16,1
4 03 61,8 15,2
5 CA 03 50,8 15,3
6 03 62,4 16,4
7 0,5 33,7 14,6
8 0,5 34,7 15,4
9 0,6 19,1 16,5
1 0,2 1212 152
2 0,1 136,8 16,1
3 0,1 1293 15,5
4 0,1 1285 15,7
5 SE 0,2 105,2 14,2
6 0,2 109,6 16,0
7 0,3 74,6 17,6
8 03 78,7 16,2
9 0,4 54,4 16,7
1 0,2 95,1 16,8
2 0,2 81,2 16,8
3 0,2 73,6 15,0
4 0,2 84,4 16,1
5 SB 0,3 73,1 17,1
6 03 74,9 17,2
7 0,6 38,8 17,5
8 0,6 35,8 15,2
9 0,7 28,7 16,6

Fonte: Autoria propria

Analisando os resultados da Tabela 11, para FR somente na CA e SB e nas condicdes de
300 °C de torrefagdo os valores de FR foram maiores que 0,5. Sendo a proporcdo para
combustivel uma relagdo entre o CF ¢ MV, isso mostra que na temperatura de 300° C e nos
tempos de 10, 30 e 50 min foram suficientes para diminuir a quantidade de MF e aumentar o
FR. Os valores baixos de FR indicam que a biomassa entra em combustdo facilmente, porém e
mais dificil de controlar, pois a quantidade de material volatil ¢ maior, podendo assim causar
uma combustdo incompleta. Pela Tabela 10 observa-se que os valores de MV da amostra SE
foram altos, o que causou baixo indice de FR (CONAG et al., 2017b; SINGH;
CHAKRABORTY; MONDAL, 2019, 2020).
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Em comparagdo com a biomassa in natura (Tabela 11) o IC diminuiu 24,46% na CA,
15,05% no SB e 43,52% na SE. Um melhor resultado de IC para a biomassa torrificada pode
ser encontrado administrando a propor¢ao de mistura com carvao ou entdo otimizando as

condig¢des experimentais para melhores respostas (SINGH, S. et al., 2019, 2020).

Em todas as condigdes experimentais de torrefagdo testadas foram suficientes para manter
a biomassa com IV adequado acima de 14 MJ/Kg. Em outros estudos onde também foi utilizado
temperaturas de 250 e 300 °C de torrefagdo, o indice de IV se manteve adequado para a

biomassa testada (CONAG et al., 2017b; SINGH; SARKAR; CHAKRABORTY, 2019).

4.3.1.4 Analise elementar das amostras torrificadas

Apesar de sua relevancia, ndo foi determina a analise elementar para todas as condigdes,

devido ao alto custo dos ensaios externos considerando o total de 54 ensaios.

Na Tabela 12 sdo apresentados os resultados das porcentagens dos elementos C, H, O e
N em base seca para as amostras de 83 um torrificadas em condigdes leve (EXP 1), médio (EXP

5) e severo (EXP 9).

Tabela 12- Analise elementar (% massa -base seca) das biomassas CA, SE e SB torrificadas

EXP  Amostra C H O* N
38,09 4,67 29,21 0,79
CA 38,55 4,40 31,62 0,82
40,72 3,32 19,12 1,11
49,34 5,78 36,74 0,23
SE 50,91 5,71 32,39 0,21
56,18 4,83 34,67 0,26
45,18 5,54 42,44 0,77
SB 49,61 5,56 36,97 0,81

55,17 4,46 25,08 1,15
Nota: *eq. (10)
Fonte: Autoria propria
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Pela andlise elementar ¢ possivel notar a alteragdo na composi¢ao dos elementos C, H, N
e O durante a torrefagdo. A principal mudanga foi que apds o pré-tratamento as amostras

continham maior teor de C que a biomassa in natura, porém menor teor de O e H.

Os elementos O e H presente foi reduzido com o aumento da temperatura via reagdes de
descarboxilagdo e desidratagdo da hemicelulose e da celulose despolimerizada. Esses

compostos contém grupos com abundancia de O e H, como COOH e OH, na sua estrutura
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molecular. Em razdo disso a porcentagem de C aumentou, 1,0% na CA, 10,55% para SB e
9,75% na SE apds torrefagdo. A maior concentracao de C se deve a ligagdes covalentes estaveis
a temperatura de torrefacao e a resisténcia de polimeros presentes na biomassa a degradagao
térmica. Por exemplo, a lignina, rica em ligagcdes fendlicas C-C, pela andlise quimica
composicional as biomassas torrificadas na temperatura de 300 °C foram as que continham
maior teor de lignina na composi¢do (CHEN et al., 2014; WANG et al., 2019; YUE et al.,
2017).

4.3.1.5 Analise de FTIR das amostras torrificadas

Dentre os experimentos de Taguchi, realizaram-se as analises de FTIR para os EXP1,
EXP5 e EXP9 a fim de comparar as mudangas na estrutura quimica nas trés temperaturas
(200,250,300 °C) de torrefacdo avaliadas. Realizou-se a comparacdo com trés dos nove
experimentos pois os demais experimentos executados nas mesmas temperaturas tiveram perfis

semelhantes.

Figura 17 - Espectro de FTIR das biomassas CA, SE e SB torrificadas
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Fonte: Autoria propria

Observa-se na Figura 17, comparado aos espectros das biomassas in natura (Figura 14),
que apods a torrefacdo que a regiio com mais mudangas ¢ entre 1000 ¢ 1500 cm™!, onde a
intensidade das bandas variou conforme as diferentes temperaturas de torrefagdo, uma das
causas ¢ a decomposicdo de hemicelulose, que gera quebra de grupamento quimicos

modificando a intensidade das bandas (IVANOVSKI ez al., 2021).

Observa-se também no espectro da CA e SE, diminuicao da intensidade das bandas em

3330 € 3350 cm’!, relacionadas ao estiramento de grupo O-H, isso se deve a quebra da ligagdo
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de H entre alcool e fenol na estrutura. Tal fato contribui para que a biomassa seja mais
higroscopica, aumentando sua resisténcia a umidade. Os picos nos trés espectros entre 2900 —
2850 cm™!, 1703 - 1508 cm™ e 1201 - 1373 cm™! representam vibragdes de ligagdes C-O, C-C,
C-H e C-O-C em hemicelulose e celulose, pode-se observar que no EXP9, quanto aumentou a
temperatura de torrefacdo houve diminui¢@o na intensidade e até o desaparecimento de alguns
picos nestas regides, isso sugere que houve quebra nessas ligacdes durante o pré-tratamento

(SINGH, S. et al., 2020).

As bandas caracteristicas de lignina ficaram mais acentuadas, comparadas com as
amostras in natura. As bandas em 1508, 1512, 1597, 1593, 1496, 1426 e 1424 cm™' sdo de
vibragdo aromatica de C=0 e vibrag¢des de grupos C=C aromatico na lignina (ZHENG et al.,

2015).

De forma geral a andlise de FTIR auxiliou a caracterizagdo das biomassas
lignoceluldsicas, uma vez que foi possivel identificar as ligagdes referentes aos principais
componentes da biomassa, como hemicelulose, celulose e lignina, se observa que com o
processo de torrefacdo comparando os trés experimentos analisados, houve variagdo de
intensidade e desaparecimento de bandas, provocando a mudanga na estrutura quimica da

biomassa.

4.3.1.6 Imagens MEV das amostras torrificadas

Na Figura 18 sdo apresentas as microestruturas superficiais das biomassas torrificadas
referentes aos experimentos EXP1, EXP5 e EXP9. As amostras obtidas com a mesma
temperatura ndo apresentam muitas mudangas na estrutura morfologica, sendo assim realizou-

se a comparacao com trés dos nove experimentos.

Ao aplicar a técnica de MEV ¢ possivel observar mudancas na morfologia nas amostras

torrificadas comparadas as amostras de biomassa in natura (Figura 15).

Com o processo de torrefagdo observa-se mudancgas na estrutura fibrosa e na tenacidade
na superficie da biomassa, nas imagens das biomassas in natura observa-se espécies fibrosas,
porém mais lisas, ao longo do processo de torrefacao, as superficies estdo mais irregulares com
fissuras, trincas e poros mais visiveis, isso se deve ao aumento da temperatura de torrefagdo
que proporciona a liberacdo de volateis e decomposi¢do térmica de grupos metoxil da

hemicelulose (MARTIN-LARA et al., 2017b).
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Figura 18 - Imagens de MEV (ampliag¢do de 2000x) das amostras torrificadas: CA (a) 200 °C
EXP1; (b) 250 °C EXP5 e (c) 300 °C EXP9 - SE (d) 200 °C EXP1; (e) 250 °C EXPS5 e (f) 300
°C EXP9 - SB (g) 200 °C EXP1; (h) 250 °C EXPS5 e (i) 300 °C EXP9.

WO 90mm  Mage 200KX  Sp

Fonte: Autoria propria

Em outros estudos também foram evidentes as diferencas na morfologia apds o pré-
tratamento, como por exemplo a formacdo de estruturas microporosas € danos estruturais
devido a menores concentracdes de hemicelulose na serragem e na casca de arroz apds

torrefagdo a 270 °C (CHEN et al., 2012b).

4.3.2 Variaveis de interesse utilizadas para a otimiza¢io da torrefacao

Considerando as observagdes descritas anteriormente, verifica-se que respostas de
interesse, variaveis resposta (Yjj), para avaliar a qualidade do processo de torrefacao referem-

se a0 RM, CF, PCS (base umida) e MV das amostras apds a torrefacao.

4.3.2.1 Efeitos dos fatores sobre a média (M) e sinal/ruido (S/N)

A partir dos resultados obtidos para todos os ensaios de torrefagdo (Tabela 10), fez-se a

analise dos efeitos dos fatores sobre a média, equacao (19), e sobre o sinal/ruido (S/N), equagao



(20), das variaveis respostas. Os resultados sdo apresentados na Tabela 13.
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Tabela 13 - Efeitos dos fatores sobre a média (M) e sinal/ruido (S/N) para as amostras CA, SE e SB torrificadas

85

CA SE SB

RM CF PCS MV RM CF PCS MV RM PCS MV

Fatores (%) (%) MJ/kg) (%) (%) (%) MJ/kg) (%) (%) (%) MJ/kg) (%)
M SN M SN M SN M SN| M SN M SN M SN M SN| M S/N M S/N M S/N M S/N
Al 91,7 392 139 22,7 156 238 648 362|897 39,1 124 218 17,7 250 839 385 90,7 392 164 243 17,8 250 733 373
A2 87,0 388 16,6 244 159 24,0 63,6 36,0 | 8,9 388 14,1 229 179 250 835 384|771 37,7 185 251 18,7 254 719 371
A3 67,6 36,6 248 279 162 242 489 33,6 | 624 358 23,7 274 206 263 723 372|493 338 339 305 208 264 543 345
B1 83,5 384 182 247 159 24,0 599 355|810 381 158 23,6 18,6 253 804 381|759 374 21,8 261 193 257 693 36,6
B2 83,0 383 184 251 159 24,0 60,0 355|820 382 158 23,7 184 253 81,6 382 | 70,5 36,8 233 269 192 256 66,6 364
B3 79,9 37,9 18,7 252 159 24,0 574 349|760 374 18,6 248 192 256 77,6 37,7 70,7 364 23,7 269 188 255 63,6 359
Cl1 839 384 17,7 245 159 24,0 59,5 354|824 383 162 240 18,7 254 80,5 381|759 374 222 264 190 255 675 365
C2 80,4 38,0 18,7 253 158 239 573 348|765 374 174 240 188 255 77,8 37,8 71,1 36,5 233 26,6 190 256 653 36,
C3 82,0 382 188 252 16,1 24,1 60,5 356|802 380 165 24,1 18,7 254 814 382 | 70,1 36,7 232 270 19,2 257 66,7 363
D1 79,7 379 170 24,1 146 233 52,5 342|762 374 188 249 189 255 79,0 379 | 656 358 23,7 269 19,5 258 656 36,1
D2 833 384 19,6 256 16,8 245 62,2 358|808 381 162 238 189 255 79,0 379 | 750 373 22,1 264 192 256 66,1 362
D3 833 384 18,7 252 164 243 62,5 358|820 382 152 233 184 253 81,6 382 | 76,5 375 228 266 18,6 254 67,8 36,6

Fonte: Autoria propria
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Para uma melhor visualizacao dos fatores e niveis que mais influenciaram o processo de
torrefacdo, plotou-se os graficos de efeitos dos fatores sobre a média e sobre o sinal/ruido,
Figura 19. A média global calculada pela média dos valores dos testes estd representa com a
linha tracejada.

Figura 19 - Efeitos dos fatores sobre a média (M) e sinal/ruido (S/N) das variaveis,

rendimento (RM), carbono fixo (CF), poder calorifico superior (PCS) e materiais volateis
(MV): amostra CA torrificada
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Figura 20 - Efeitos dos fatores sobre a média (M) e sinal/ruido (S/N) das varidveis,
rendimento (RM), carbono fixo (CF), poder calorifico superior (PCS) e materiais volateis
(MV): amostra SE torrificada
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Figura 21 - Efeitos dos fatores sobre a média (M) e sinal/ruido (S/N) das variaveis,
rendimento (RM), carbono fixo (CF), poder calorifico superior (PCS) e materiais volateis
(MV): amostra SB torrificada
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Fonte: Autoria propria

Para os graficos da média avaliou-se como cada nivel de um fator afeta a média da
resposta, para os graficos de sinal/ruido avaliou-se como os niveis dos fatores afetam a robustez
do processo. Os resultados que apresentam melhor significancia para a torrefagdo, sdo os que
estdo acima da média, uma vez que se optou por analisar a condi¢do de Taguchi como “maior
¢ melhor”, equagdo (20). Os valores numéricos das condi¢cdes mais significativas podem ser

identificados na Tabela 14.

4.3.2.2 Melhores condigdes de ajuste

A Tabela 14 apresenta a melhor condi¢do de ajuste dos graficos (Figura 19, 20 e 21),
analisados conjuntamente por meio dos graficos de média e de sinal/ruido, com o objetivo de
garantir que a média atenda aos objetivos estabelecidos, minimizando a variabilidade e

aprimorando a robustez do processo.

Para variavel PCS na CA apresenta-se dois valores de tempo (40 e 50) pois, apresentarem

igual significancia.
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Tabela 14 - Condi¢ao de melhor ajuste das amostras CA, SE e SB torrificadas para as
variaveis respostas RM, CF e PCS

Amostra | Varidveis Fatores
respostas T/°C t/min m/g  ¢m/pm
RM 200 30 1 231
CA CF 300 50 5 231
PCS 300 40 ¢ 50 3 231
MV 200 40 5 550
RM 200 40 1 550
SE CF 300 50 3 83
PCS 300 50 3 83
MV 200 40 5 550
RM 200 30 1 550
SB CF 300 50 3 83
PCS 300 30 5 83
MV 200 30 1 550

Fonte: Autoria propria

Para a amostra CA as condi¢des de melhor ajuste identificadas ndo foram testadas na
matriz L9. Para o SB as variaveis RM, PCS e MV nao foram previstas, porém, para a variavel
CF a melhor condi¢ao foi o EXP9. No caso da amostra SE, as variaveis RM e MV nao foram

testadas, sendo que para as demais a melhor condi¢ao foi o EXP9.

4.3.2.3 Validagao das melhores condigdes de ajuste

Como o método de Taguchi ¢ um fatorial fracionado nem todas as condi¢des
experimentais foram previstas pela matriz L9, sendo assim realizou-se o experimento de
validagdo das condi¢des ndo realizadas. Os resultados dos experimentos de validacdo sdo

apresentados na Tabela 15.
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Tabela 15 - Validacao dos experimentos das melhores condi¢des de ajuste para as amostras
CA, SE e SB torrificadas

Fatores Resposta (Y)

Amostra A B C D RM CF PCS MV
TCC t/min m/g fu/um (%) (%) (MJ/kg) (%)

200 30 1 231 93,58 n.a. n.a. n.a

CA 300 50 5 231 na 26,04 n.a. n.a

300 40e50 3 231 n.a na. 17,74¢16,57 n.a
200 40 5 550 n.a n.a n.a 71,63

SE 200 40 1 550 90,89 n.a. n.a. n.a
200 40 5 550 n.a n.a n.a 84,73

200 30 1 550 89,98 n.a. n.a. n.a

SB 300 30 5 83 n.a  n.a. 20,32 n.a
200 30 1 550 n.a n.a n.a 77,54

Nota.: n.a. — ndo aplicavel

Fonte: Autoria propria

Ao realizar o experimento de validagdo das condi¢des de melhor ajuste para as variaveis
respostas, comparou-se os resultados com os da matriz L9 para ver se os experimentos de

validagdo foram comprovados como tendo melhores resultados.

Para a amostra CA, nota-se que a porcentagem CF obtido na validagdo, apesar da pouca
diferencga foi maior no EXP7 (26,21%). O RM e MV foi maior no experimento de validacdo e
o PCS foi maior no experimento de validagdo com o tempo de 40 min. O RM para a amostra
SE foi maior no experimento de validacao, confirmando assim a melhor condi¢ao experimental
para esta variavel, ja a variavel MV, apesar da pouca diferenca foi maior no EXP5 (84,8%).
Para a amostra SB o maior rendimento foi no EXP1 (90,96%) e o PCS foi maior no EXP9

(20,84 MJ/kg) e para MV foi maior no experimento de validacao.

Analisando de forma geral as condi¢gdes experimentais e as respostas das biomassas em
relagdo as varidveis, para maiores valores de RM e MV, a temperatura de 200 °C foi o fator que
se repetiu nas condicdes para as trés biomassas. Com uma temperatura menor a quantidade de
volateis organicos desprendidos na torrefacdo ¢ menor, por isso o rendimento e materiais

volateis ainda ¢ alto em torrefacdes mais suaves.

Em relagdo ao CF e PCS, a temperatura de 300 °C e o tempo de residéncia maior, 50 min,
foram os que deram melhores valores de resposta. Ao contrario do RM, uma temperatura e
tempo mais elevados, causam uma torrefacdo mais severa, onde ird liberar mais volateis e

concentrar mais material carbonoso na biomassa, com isso a perda de massa ¢ maior, porém a
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DE é mais alta.

4.3.2.4 Composi¢ao quimica das amostras nas melhores condi¢des de ajustes
A caracterizacdo fisico-quimica para as amostras obtidas nas melhores condigdes,
descritas na Tabela 14, para as respostas, Y — RM, CF, PCS e MV foram avaliadas.

Na Tabela 16 estdo representados os resultados da andlise composicional para as 9

amostras obtidas nas melhores condigoes.

Tabela 16 - Composi¢ao quimica das amostras CA, SE e SB torrificadas para as condigdes de
melhor ajuste

Amostra Melhor Hemicelulose Celulose Lignina szg >
ajuste totais
RM 22,12 38,29 32,31 13,61
CA CF 4,12 30,85 53,95 19,48
PCS 2,54 25,17 61,4 19,94
MV 18,30 36,47 31,94 13,34
RM 16,45 54,56 32,29 0,37
SE CF/PCS 1,9 39,01 60,84 2,2
MV 14,25 45,87 38,83 0,41
RM 26,5 34,33 28,29 5,8
SB CF/PCS 1,86 14,16 72,89 12,01
MV 26,02 39,81 28,43 5,4

Fonte: Autoria propria

Para as biomassas torrificadas a comparag¢do com a literatura ¢ dificultada uma vez que

os parametros e condi¢des para torrefacdo modificam de autor para autor.

Observa-se na Tabela 16 que ndo sdo apresentados os valores do teor de extrativos, visto

que no processo de torrefagdo eles sdo facilmente volatilizados.

As diferencas de valores entre as biomassas in natura (Tabela 5) e ap0s torrefacao (Tabela
16), indicam que os componentes hemicelulose e celulose foram decompostos termicamente
nos experimentos de 300 °C (CA-CF/PCS; SB-CF/PCS, SE-CF/PCS), tendo maior percentual
de lignina na estrutura das amostras. Tal decaimento foi semelhante a outros estudos, que
mostraram que acima de 290 °C a hemicelulose e celulose foram destruidas pelo processo
térmico comparado as amostras in natura (CHEN; KUO, 2011a), sendo também observado o
mesmo comportamento para a amostras de biomassa de madeira pinus torrificadas em

temperatura de 300 °C (HE et al., 2019).
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A diminuicao do teor de hemicelulose pode ser explicada pela sua degradagdo que se
inicia com a desidratacdo e quebra de ligagdes entre substituintes e as cadeias terminais e
laterais poliméricas em temperaturas de 200 °C. Tal mecanismo ¢ favorecido pelo aumento da
temperatura que também quebra das ligagdes de grupos acetila e decompdem os agucares, como
glucose, xilose e arabinose, presentes nos polissacarideos da biomassa (CANDELIER et al.,

2011a; COLLARD; BLIN, 2014; MELKIOR et al., 2017; MUNDIKE et al., 2016).

A quebra na concentracao da celulose também ocorre com sua degradacao em 300° C,
porém em temperaturas em torno de 200 e 280 °C ocorrem reagdes de despolimerizagao nas
unidades glicosidicas e desidratagdo da estrutura fibrosa, liberando dgua intermolecular através
de ligagdes de hidrogénio entre cadeias de celulose, sucede-se também liberagdo de mondxido
de carbono, didxido de carbono e pequenos grupos organicos (GONZALEZ MARTINEZ et al.,
2022; WORASUWANNARAK et al., 2007a).

Em relagdo a lignina, houve um aumento considerdvel de sua concentragdo apods
torrefacdo, por ser uma estrutura tridimensional maior e rigida, sendo que a clivagem de sua
estrutura s6 iniciaria a partir de 300 °C, por isso o teor de lignina foi elevado. Tal fato pode ser
explicado quimicamente pela estrutura da lignina que contém ligagcdes de unidades fendlicas
com grupos reativos, como as hidroxilas, que facilmente se desidratam liberando grupos
funcionais de pequenas moléculas, ainda em menor extensdo do que as hemiceluloses

(COLLARD; BLIN, 2014; KURODA; NAKAGAWA-IZUMI, 2006).

O teor de cinzas aumentou ligeiramente em condigdes de 300 °C, devido a perda da massa
durante a torrefagdo causada pela liberacdo dos compostos organicos. Os compostos
inorganicos que formam as cinzas sdo dificilmente volatilizados, por isso sua concentragdo
aumenta relativamente com a matéria orginica na biomassa (GONZALEZ MARTINEZ et al.,

2022; WORASUWANNARAK et al., 2007b).

Pela anélise composicional, conclui-se que os experimentos de torrefagdo realizados
resultaram em uma biomassa com maior teor de lignina, isso contribui no aumento de seu valor
energético, com teor de carbono mais alto representado pelas unidades fendlicas de ligacdes
éter, a DE por unidade de massa aumenta e a biomassa libera mais calor em processos de
combustdo, onde ligacdes de carbono sdo quebradas e convertidas em energia térmica

(GONZALEZ MARTINEZ et al., 2022).

4.3.3 Analise de variancia (ANOVA) para o método de Taguchi
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A partir dos resultados obtidos na ANOVA avalia-se o fator da matriz experimental com
maior significancia. Para a andlise, segundo a literatura, utiliza-se a soma quadratica dos fatores
(SQ), o grau de liberdade (gl), a soma média quadratica (SMQ), a soma quadratica do erro
(SQero) € 0 Teste F, no qual termina o nivel de significancia do parametro do experimento.
Considerando, 95% (0,05) de confianga com grau de liberdade e grau de liberdade do erro (n-
1) igual a 2, o valor do F critico tabelado Fo 52,2 € 19, para condigdo “maior é melhor” o valor
de F deve ser superior a 19 para que os fatores apresentem significancia. Nas Tabela 17, Tabela
18 ¢ Tabela 19 sdo apresentados os resultados da ANOVA para a média e sinal/ruido das

variaveis resposta nas biomassas estudadas.

Tabela 17 - Analise ANOVA para RM

Fonte de M¢édia S/N
Amostra -
variagao Soma gl SMQ F | Soma gl SMQ F
SQA 977,965 2 488,98 53,24 12,21 2 6,11 38,94
SQB 23399 2 11,700 1,27 | 0,38 2 0,19 1,23
SQC 18370 2 9,180 1,00 | 0,31 2 0,16 1,00
CA SQD 25952 2 12980 141 | 043 2 0,21 1,37
S
(A+BJ?C+D) 1045,685 13,33
SQ erro 0 0
SQA 1348,688 2 674,34 25,42 |19,11 2 9,55 16,86
SQB 62,352 2 31,18 1,18 | 128 2 0,64 1,13
SQC 53,054 2 26,53 1,00 | 1,13 2 0,57 1,00
SE SQD 56,609 2 28,30 1,07 | 1,20 2 0,60 1,06
S
(A+BJ?C+D) 1520,703 22.72
SQ erro 0 0
SQA 2665,078 2 1332,54 47,70 | 46,77 2 23,39 34,76
SQB 55,869 2 2793 1,00 | 1,35 2 0,67 1,00
SQC 58,095 2 29,05 1,04 | 1,39 2 0,69 1,03
SB SQD 210,014 2 105,01 3,76 | 477 2 238 3,54
S
(A+BSC+D) 2989,055 54,27
SQ erro 0 0

Fonte: Autoria propria



Tabela 18 - Analise ANOVA para CF
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Fonte de Média S/N
Amostra . .
variagao Soma gl SMQ F Soma gl SMQ F
SQA 196,004 2 98,002 637,204 | 42,172 2 21,086 82,111
SQB 0,308 2 0,154 1,000 | 0,514 2 0,257 1,000
SQC 2,116 2 1,058 6,880 1,004 2 0,502 1,955
CA SQD 10,936 2 5468 35551 | 3,528 2 1,764 6,870
S
(A+B-8C+D) 209,363 47,218
SQ erro 0 0
SQA 225,472 2 112,736 88,552 | 52,188 2 26,094 4349,001
SQB 15375 2 7,688 6,038 | 2,572 2 1,286 214,334
SQC 2546 2 1,273 1,000 | 0,012 2 0,006 0,996
SE SQD 20,710 2 10,355 8,134 | 3,747 2 1,874 312,258
S
(A+BJ?C+D) 264,103 58,519
SQ erro 0 0
SQA 546,197 2 273,099 216,059 | 68,028 2 34,014 191,304
SQB 5914 2 2,957 2,339 1,348 2 0,674 3,789
SQC 2,528 2 1,264 1,000 | 0,532 2 0,266 1,495
SB SQD 3814 2 1,907 1,509 | 0,356 2 0,178 1,000
S
(A +BJ?C D) 558,453 70,260
SQ erro 0 0

Fonte: Autoria propria
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Tabela 19 - Anélise ANOVA para PCS

Fonte de M¢édia S/N
Amostra -
variagao Soma gl SMQ F Soma gl SMQ F
SQA 0,651 2 0,326 155,065 | 0,189 2 0,094 50,251
SQB 0,004 2 0,002 1,001 |0,004 2 0,002 1,001
SQC 0,151 2 0,075 35946 |0,039 2 0,020 10,455
CA SQD 8365 2 4,182 1991,565 (2,585 2 1,293 687,566
S
(A+BJ?C+D) 9,171 2,817
SQ erro 0 0
SQA 15,495 2 7,747 252,437 |3,205 2 1,603 528,877
SQB 0,910 2 0455 14,834 |0,189 2 0,094 31,166
SQC 0,061 2 0,031 1,000 | 0,006 2 0,003 1,000
SE SQD 0,467 2 0234 7,614 |0,097 2 0,049 16,052
S
(A+BJ?C+D) 16,934 3,497
SQ erro 0 0,000
SQA 14,450 2 7,225 111,563 2,926 2 1,463 154,016
SQB 0,361 2 0,181 2,789 |0,083 2 0,041 47355
SQC 0,130 2 0,065 1,000 |0,019 2 0,010 1,003
SB SQD 1,232 2 0,616 9509 |0,268 2 0,134 14,077
S
" e ipy 16172 3,296
SQ erro 0 0

Fonte: Autoria propria
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Tabela 20 - Analise ANOVA para MV

Fonte de M¢édia S/N
Amostra .
variagao Soma gl SMQ F Soma gl SMQ F
SQA 473,924 2 236,962 36,087 | 12,048 2 6,024 15,952
SQB 13,133 2 6,566 1,000 | 0,755 2 0,377 1,000
SQC 16,286 2 8,143 1,240 | 0,873 2 0,436 1,156
CA SQD 194,389 2 97,194 14,802 | 5,173 2 2,586 6,849
S
" e ipy 697733 18,850
SQ erro 0 0
SQA 260,715 2 130,357 19,408 | 3,299 2 1,649 17,760
SQB 24349 2 12,174 1,813 | 0,348 2 0,174 1,875
SQC 21,518 2 10,759 1,602 | 0,317 2 0,158 1,707
SE SQD 13,433 2 6,716 1,000 | 0,185 2 0,092 1,001
S
(A+BJ?C+D) 320,017 4,151
SQ erro 0 0,000
SQA 676,808 2 338,40 89,78 | 14,699 2 7,349 57,735
SQB 48,144 2 24,072 6,386 | 0,808 2 0,404 3,176
SQC 7,538 2 3,769 1,000 | 0,254 2 0,127 1,000
SB SQD 7932 2 3966 1,052 | 0,284 2 0,142 1,116
S
(A +BJ?C D) 740,42 16,046
SQ erro 0 0

Fonte: Autoria propria

Considerando a andlise da ANOVA para o RM e MV (Tabela 17 e Tabela 20), o fator
com maior significancia para as trés biomassas foi a SQA referente a temperatura, visto que F
calculado > F critico. Tal resultado era esperado uma vez que a temperatura ¢ um fator
importante para a torrefacao, pois influéncia na quantidade de umidade e organicos volateis que

se desprenderam da biomassa, podendo reduzir o RM e MV (CHEN; KUO, 2011a).

Pela analise da ANOVA para o teor de CF (Tabela 18), os fatores com maior significancia
foram SQA e SQD, temperatura e a granulometria, para a amostra CA e SQA para SB e SE. O
CF ¢ a quantidade de carbono resultante apos a queima da biomassa, sendo que a temperatura
e a granulometria sdo fatores importante para definir a densidade de queima, visto que quanto
maior a temperatura mais quantidade de hemicelulose e celulose serdo liberados da biomassa.
Isso faz com que se concentre mais lignina, que por sua vez contém em sua estrutura ligagdes

éter e carbono-carbono mais energéticas do que as ligagdes carbono-oxigénio ou carbono-
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hidrogénio (LEE et al., 2012b).

Para o PCS (Tabela 19) os resultados da ANOVA indicam que os fatores com maior
significancia foram SQA e SQD, temperatura e a granulometria, para a amostra CA e SQA para
as amostras SE e SB, visto que F calculado > F critico. A granulometria e temperatura sao
relevantes considerando a medi¢ao do PCS, visto que a capacidade de queima da biomassa
aumenta ou diminui em relacdo a sua drea superficial, sendo também esses fatores
determinantes para uma boa eficiéncia no processo de queima (ONG et al., 2021; VAN DER

STELT et al., 2011).

O resultado da ANOVA para o S/N aponta os fatores externos mais significativos para o
experimento. Dentro das condi¢des e varidveis analisadas na torrefacdo das biomassas, os
fatores com F calculado maior que F critico, foram a temperatura, granulometria e tempo de
residéncia. Tais fatores devem ser bem controlados para minimizar os possiveis erros e garantir

a eficiéncia dos experimentos.

4.4 DELINEAMENTO COMPOSTO CENTRAL ROTACIONAL (DCCR)

A partir dos resultados obtidos pelo método de Taguchi, foram definidos os dois fatores
principais: temperatura e tempo de residéncia, e cinco niveis ¢ utilizado (Tabela 21) para
otimizar as trés respostas correspondentes a eficiéncia da torrefagdo, sendo elas, rendimento em

massa (RM%), rendimento energético (RE%) e densidade energética (DE%).

Os niveis usuais aplicados para o DCCR para os pontos fatoriais sdo (+1; —1). No entanto,
foi necessario ajustar esses niveis para (-0,99;+0,99), para a temperatura, e (-0,94;+0,94) para

o tempo de residéncia de forma a obter nlimeros inteiros na defini¢do dos valores dos fatores.

Tabela 21 - Fatores e niveis codificados do planejamento experimental do MSR

Niveis (codificados)

Fatores A)flal Baixo Central Alto Axial
baixo alto
X,: temperatura (T/°C) A2 -0,99 0 +0,99  +\2
Xo: tempo de residéncia (t/min) N2 -0,94 0 +0,94  +\2

Fonte: Autoria propria

Na Tabela 22 ¢ apresentada a matriz experimental DCCR e os valores das varidveis

resposta, RM, RE e DE, obtidos para cada biomassa apds realiza¢ao do planejamento proposto.



Para o céalculo das variaveis foi utilizado as equagdes (16) (17) e (18).
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Tabela 22 - Matriz experimental e respostas do planejamento composto central

Fatores reais CA SE SB
EXP T t
. RM RE DE RM RE DE RM RE DE

(°C) _(min)
1 215 20 92,03 77,55 84,26 | 94,53 93,57 98,99 | 89,99 92,51 102,80
2 215 60 90,85 82,67 91,00 | 89,06 93,51 104,99 | 88,33 92,27 104,46
3 285 20 82,16 76,77 93,44 | 8236 93,32 113,31 | 51,63 59,67 115,57
4 285 60 73,76 71,23 96,57 | 72,62 85,48 117,71 | 18,88 19,32 102,33
5 250 10 91,40 95,73 104,73 | 91,18 9791 107,38 | 88,07 88,83 100,87
6 250 70 81,90 82,60 100,85 | 79,82 89,20 111,75 | 75,89 78,86 103,92
7 200 40 92,92 87,90 94,60 | 90,76 96,59 106,42 | 90,83 92,96 102,34
8 300 40 55,17 52,38 94,94 | 61,81 77,33 125,10 | 23,27 2589 111,25
9 250 40 82,92 80,57 97,16 | 85,60 96,62 112,88 | 81,44 88,14 108,23
10 250 40 85,57 82,19 96,04 | 86,38 97,89 113,32 | 81,79 87,66 107,17
11 250 40 85,03 8141 9573 | 83,67 9497 113,51 | 82,62 90,29 109,28
12 250 40 85,34 84,51 99,03 | 84,40 90,86 107,65 | 78,78 85,05 107,96
13 250 40 87,52 8548 97,67 | 84,32 92,12 109,26 | 82,89 90,54 109,23

Fonte: Autoria propria
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Pelos resultados das trés variaveis importantes na avaliacdo da eficiéncia da torrefagdo,
nota-se na Tabela 22 que o RM e o RE tende a diminuir em func¢do da temperatura. Tal fato ¢
esperado uma vez que o processo de torrefacdo melhora as caracteristicas da biomassa, porém
se perde energia e massa, a medida que ocorre maior degradagao térmica de hemicelulose e

liberagdo de componentes volateis (LEE et al., 2012b).

O valor de DE acima de 100% indica que a biomassa ganhou mais energia apds
torrefagdo, porém como a perda de massa foi grande em temperaturas maiores isso acaba
afetando o rendimento. Para uma torrefagdo com bom rendimento, a temperatura e o tempo de
residéncia devem ser ajustados a fim de que a perda de peso seja superada por um aumento de
DE, com isso o importante ¢ tentar minimizar o RM e maximizar o PCS da biomassa

(MAMVURA et al., 2018).

4.4.1 Analise do rendimento em massa (RM%)

A Tabela 23 se refere aos resultados da ANOVA do modelo para as biomassas estudadas,
sendo os valores de F= 5,02 (CA), F= 8,42 (SB) e F= 14,49 (SE) para variavel independente
temperatura (X1) maior que o valor de F tabelado (3,97) e considerando valor-P menor que
0,05, para SB (0,023) e SE (0,007) tem-se que para a variavel resposta a temperatura influéncia

significativamente o processo de torrefagao.

A varidvel tempo de residéncia (X2) também foi significativa no processo de torrefacao,
uma vez que F= 12,73 (CA), F= 23,54 (SE) e F= 9,39 (SB) sao maiores que F tabelado (3,97)
e o resultado do valor-P, CA (0,009), SE (0,002) e SB (0,018), foi menor que 0,05 para as trés

biomassas.

O coeficiente R? mede o quanto as respostas se ajustam ao modelo e o quanto o modelo
prevé um bom resultado (SINGH, R. K. ef al., 2020b). Os valores do coeficiente para CA, SE
e SB foram de 76,49%; 86,36% e 77,84%, tais porcentagens indicam o quanto a variabilidade
da variavel RM pode ser explicada pelo modelo, devido aos valores mais altos tal resposta

apresentou um bom ajuste ao modelo aplicado.
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Tabela 23 - Anéalise ANOVA e regressao para RM

Fonte de 200
Amostra variagdio SQ gl SMQ F Valor-P  R?*(%)
Xi 203,48 1 203,48 5,02 0,060
X2 515,61 1 515,61 12,73 0,009
X2 17,89 1 17,89 0,44 0,528
CA X2? 150,96 1 150,96 3,73 0,095
X1X2 13,02 1 13,02 0,32 0,588
Modelo 922,65 5 184,53 4,55 0,036 76,49
Residuo 283,62 7
Total 1206,27 12
Xi 248,915 1 248915 14,49 0,007
X2 404,368 1 404,368 23,54 0,002
X2 8,708 1 8,708 0,51 0,500
SE X2? 83,664 1 83,664 4,87 0,063
X1X2 4,569 1 4,569 0,27 0,622
Modelo 761,608 5 152,322 8,87 0,006 86,36
Residuo 120,24 7
Total 881,852 12
X 1944,12 1 1944,12 8,42 0,023
X2 2167,90 1 2167,90 9,39 0,018
X2 25,10 1 25,10 011 0,751
SB X2? 1321,13 1 1321,13 5,72 0,050
X1X2 241,62 1 241,62 1,05 0,340
Modelo  5675,50 5 1135,10 4,92 0,030 77,84
Residuo 1615,86 7
Total 729136 12

Fonte: Autoria propria

Com base no modelo quadratico, o RM das biomassas torrificadas em fatores codificados

foi dada pelas equagdes (31), (32) e (33).

y(CA) = 85,38 — 5,08X, — 8,29X, + 1,63X,; — 4,81X,, — 1,94X,, (31)
y(SE) = 84,96 — 5,61X; — 7,34X, + 1,13X,; — 3,58X,, — 1,15X, (32)

A superficies de resposta e os graficos de contorno, Figura 22 indicam o efeito interativo

e individual dos pardmetros, tempo de residéncia e temperatura, no RM apo6s torrefagao.
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Figura 22 - Superficie de resposta e linhas de contorno para RM: (a) CA, (b) SE e (c) SB
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(c)

Fonte: Autoria propria

Analisando as variaveis de forma independente nas Figura 22a-c, a variavel tempo
apresentou efeito linear com o RM, a medida que aumenta o rendimento decaiu, ja& com a

variavel temperatura ndo houve muita variagao.

A fim de avaliar as varidveis independentes na adequagdo ao modelo em relagdo as
respostas, foi utilizado a ANOVA e andlises de regressdo. O valor de F indica a influéncia dos
parametros durante a torrefagdo, por isso foi avaliado para cada coeficiente quadratico,
considerando o modelo significativo ao nivel de confianga de 95% na regido estudada e valor

do F critico tabelado F0,05;5;7 igual a 3,97 (BARROS NETO et al., 2016b).

Pela analise da ANOVA pode-se comprovar que o tempo de residéncia e temperatura
tiveram efeito linear em relagdo ao RM nas biomassas, uma vez que (valor P < 0,05), porém o
impacto da variavel tempo foi mais influente para CA, SE e SB (valor P =0,009; 0,002, 0,018;
e F=12,73; 23,54, 9,39) do que a temperatura (valor P = 0,060; 0,007, 0,023 ¢ F = 5,02; 14,49,
8,42).

Os termos quadraticos tiveram menos impacto na resposta, valor-P foi superior a 0,05
indicando que o RM depende mais linearmente das variaveis testadas. Isso pode ser observado

também pelo sinal negativo na equacdo do modelo nos termos.

Por fim, os pontos mais altos da superficie indicam que os melhores rendimentos em
massa tanto para a CA e SB foram em temperaturas de 200 °C e tempo intermediario de 40 min,

para a SE em 215°C e 20 min.

Os resultados encontrados estdo de acordo com estudos anteriores, onde indicam que as
variaveis temperatura e tempo apresentam melhor interagdo em modelo linear para o

rendimento da torrefagdo (BURATTI et al., 2017; SINGH, R. K. ef al., 2020c).

4.4.2 Analise do rendimento energético (RE%)

Pela andlise da ANOVA, Tabela 24, para o RE das biomassas, a variavel independente
temperatura (Xi), foi significante para o SB e SE, uma vez que o valor de F= 8,28 (SB) e F=
4,62 (SE) foi maior que o valor de F tabelado (3,97), para a CA o valor de F= 2,47 foi menor

que o tabelado, ndo se mostrando muito relevante. O valor-P s6 foi menor que 0,05 para o SB
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(0,024), para as demais biomassas o valor foi superior. Sendo assim, a variavel temperatura ndo

se mostrou muito significante nas condigdes aplicadas para o RE.

A variavel tempo de residéncia (X2) se mostrou mais relevante para o RE, uma vez que
F=7,05 (CA), F= 13,88 (SE) e F= 10,87 (SB) sao maiores que F tabelado (3,97) e o resultado
do valor-P, CA (0,033), SE (0,007) e SB (0,013) foi menor que 0,05 para as trés biomassas.

O coeficiente R? para CA, SE e SB foram de 72,80%; 79,59% e 80,56% os valores foram

satisfatorios, indicando um bom ajuste do modelo aos dados experimentais aplicado para o RE.

Tabela 24 - Analise ANOVA e regressao para RE

Fonte de 200
Amostra variacio SQ gl SMQ F Valor-P  R*(%)
X 118,66 1 118,65 2,47 0,160
X2 339,14 1 339,14 7,05 0,033
X2 38,11 1 38,11 0,79 0,403
CA X2 329,65 1 329,65 6,86 0,034
X1X2 28,41 1 28,41 0,59 0,467
Modelo 900,83 5 180,65 3,75 0,057 72,80
Residuo 336,61 7
Total 123744 12
X1 53,00 1 53,00 4,62 0,069
X2 159,208 1 159,208 13,88 0,007
X12 0,508 1 0,508 0,04 0,839
SE X2 85,00 1 85,00 7,41 0,030
X1X2 15,125 1 15,125 1,32 0,288
Modelo 312,94 5 62,58 5,46 0,023 79,59
Residuo 80,268 7
Total 393,21 12
X 1786,91 1 1786,91 8,28 0,024
X2 2344,99 1 234499 10,87 0,013
X12 113,25 1 113,25 0,52 0,492
SB X2 1706,65 1 1706,65 7,91 0,026
X1X2 402,15 1 402,15 1,86 0,214
Modelo  6257,03 5 1251,41 5,80 0,020 80,56
Residuo 1510,36 7

Total 776739 12

Fonte: Autoria propria

As equagoes (34),(35),(36), juntamente com as superficies de resposta e graficos de

contorno,

Figura 23, indicam os efeitos das interacdes dos parametros, temperatura e tempo de

residéncia, no RE das biomassas.



Rendimento energetico

y(CA) = 82,75 — 3,88X, — 6,72X, + 2,37Xy; — 7,11X,, — 2,86X,,

(34)
y(SB) = 88,14 — 15,04X, — 17,67X, — 4,09X,; — 16,18X,, — 10,77X4, (36)

Figura 23 - Superficie de resposta e linhas de contorno para RE: (a) CA, (b) SE e (c) SB
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Fonte: Autoria propria

Assim como nas curvas do RM, o RE decaiu a medida que a variavel tempo aumentou,
ja a variavel temperatura ndo sofreu muita variagao.

Tanto no modelo linear como para o quadratico somente o tempo de residéncia teve
influéncia em relagdo ao RE das biomassas, sendo o valor P < 0,05. O sinal negativo nas

equagdes do modelo indica que os termos nao foram tdo significativos para o RE.

Observa-se pelas curvas que o RE diminuiu significantemente quando a torrefagao
avancou para temperaturas maiores, tal decaimento é semelhante a resultados de outros estudos

de torrefagdo de biomassa (ARIAS e al., 2008b; MARTIN-LARA et al., 2017b).

Os pontos mais altos da superficie indicam que os melhores rendimentos energéticos para

a CA e SE foram em temperaturas de 250 °C e tempo 10 min, para o SB em 200 °C e 40 min.

4.4.3 Analise da densidade energética (DE %)

Conforme mostrado na Tabela 25, os termos independentes e quadraticos paraa CA e SB
ndo foram significantes ao modelo para as condi¢des realizadas, os valores de F foram menores
que s valor F tabelado (3,97) e o valor-P maior que 0,05. Com base no valor do coeficiente R?

para CA (33,03%) e SB (60,13%) verifica-se que as respostas nao se ajustaram ao modelo, uma
vez que as porcentagens foram baixas.

No entanto, a biomassa, serragem, apresentou bom ajuste com o modelo, os termos
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independentes X; e X, se mostraram significantes, com valores F = 6,84 e 8,65 maiores que F

tabelado (3,97) e valor-P = 0,035 ¢ 0,022, menor que 0,05. O mesmo ndo ocorreu para os termos

quadraticos.
Tabela 25 - Analise ANOVA e regressao para DE
Amostra oM go GL SMQ  F ValorP  R(%)
variagao
X1 10,54 1 10,54 0,39 0,554
X 12,69 1 12,69 0,46 0,517
X12 6,26 1 6,26 0,23 0,647
CA X2 53,93 1 53,93 1,97 0,203
X1X2 3,24 1 3,24 0,12 0,741
Modelo 94,36 5 18,87 0,69 0,647 33,03
Residuo 191,36 7
Total 285,73 12
X1 137,42 1 137,42 6,84 0,035
X2 173,77 1 173,77 8,65 0,022
X2 22,00 1 22,00 1,10 0,330
X2 12,90 1 12,90 0,64 0,449
SE X1X2 0,64 1 0,64 0,03 0,863
Modelo 353,24 5 70,64 3,52 0,066 71,54
Residuo 140,54 7
Total 493,79 12
X1 27,86 1 27,86 2,26 0,176
X2 0,379 1 0,379 0,03 0,866
Xi2 46,42 1 46,42 3,77 0,093
SB X2 1,27 1 1,27 0,10 0,757
X1X2 55,49 1 55,49 4,50 0,072
Modelo 130,17 5 26,03 2,11 0,179 60,13
Residuo 86,29 7

Total 216,46 12

Fonte: Autoria propria

As equacdes (37)(38)(39), juntamente com as superficies de resposta e graficos de

contorno,

Figura 24, indicam os efeitos das interacdes dos parametros, temperatura e tempo de

residéncia, na DE das biomassas.
y(CA) = 96,93 + 1,16X, + 1,30X, + 0,96X,, — 2,88X,, — 0,97X,, 37)

y(SE) = 111,23 + 4,17X, + 4,81X, — 1,80X,,+1,41X,, — 0,43X, (38)
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y(SB) = 108,42 + 1,88X, + 0,22X, — 2,62X,; — 0,44X,, — 4,00X, (39)

Figura 24 - Superficie de resposta e linhas de contorno para DE: (a) CA, (b) SE e (c) SB
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Fonte: Autoria propria

Apesar do modelo ndo ter bons resultados lineares em relacdo as condigdes testadas, pelos
graficos de contorno observa-se que os pontos mais altos da superficie para a CA foi na
temperatura de 250 °C e 10 min, para SB a 285 °C ¢ 20 min ¢ SE a 300 °C e 40 min. Em
temperaturas acima de 250 °C a torrefagdo comeca a ser mais severa, com isso perde-se umidade

e concentra-se os compostos organicos mais densos que aumentam a DE da biomassa e
consecutivamente seu poder calorifico.

Sendo assim, apoés as analises dos modelos e graficos das condigdes experimentais

testadas, foi possivel notar que o0 RM e RE sdo lineares relativamente ao tempo e inversamente

proporcional a DE quanto a temperatura, 8 medida que a torrefagdo avangou para temperaturas
maiores os rendimentos cairam e a densidade aumentou.
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5 CONCLUSAO

O presente estudo alcangou o objetivo de realizar o pré-tratamento de torrefagdo em
biomassas de casca de arroz, serragem e sorgo biomassa, utilizando o planejamento de Taguchi.
Foram testadas diversas combinagdes experimentais por meio do arranjo ortogonal L9, com 4
fatores em 3 niveis, sendo eles, temperatura (200, 250 e 300 °C), tempo de residéncia (30, 40 e
50 minutos), massa da amostra (1, 3 e 5 g) e granulometria média (83, 251 e 550 um). Além
disso, foi realizada a caracterizagao das biomassas tanto in natura quanto apos torrefagdao, com

o intuito de identificar melhorias nas propriedades como biocombustivel.

Os resultados obtidos a partir do planejamento de Taguchi indicaram que a temperatura
foi o fator de maior influéncia no pré-tratamento das trés biomassas. As melhores condi¢des
experimentais para maximizar as variaveis resposta carbono fixo e poder calorifico ocorreram
nos niveis mais elevados de temperatura e tempo, ou seja, 300 °C por 50 min. Por outro lado,
para otimizar as variaveis de rendimento massico e material volatil, as condi¢des mais brandas,

200 °C por 30 min, foram consideradas ideais.

A verificacdo da eficiéncia da torrefagdo, por meio do DCCR, confirmou que maiores
rendimentos em massa e energia sdo alcancados e condigdes mais brandas de torrefagdo. Para
a CA e SB, as melhores condigdes para aumentar o rendimento em massa foram 200 °C por 40
minutos; j& para a serragem de eucalipto (SE), a condigao ideal foi 215 °C por 20 minutos. Em
relagdo ao rendimento energético, os melhores resultados foram obtidos com torrefagdo a
250 °C por 10 minutos para a CA e SE, e 200 °C por 40 minutos para a SB. Para maximizar a
densidade energética, no entanto, foram necessarias condi¢cdes mais severas de torrefagdo:
250 °C por 10 minutos para a CA, 285 °C por 20 minutos para a SB, e 300 °C por 40 minutos
para a SE.

Nas andlises de caracterizagdo fisicas e quimicas, observou-se mudangas visuais
significativas, redu¢do na umidade e nos compostos volateis, e aumento nas fragdes de carbono
fixo e poder calorifico apos torrefacdo das biomassas. A andlise elementar revelou biomassas

com menores porcentagens de hidrogénio e oxigénio, mas com maior teor de carbono.

Ao comparar a composicdo lignocelulésica antes e depois da torrefagcdo, foram
observadas alteragdes nas estruturas quimicas das biomassas, como uma reducdo nas

concentracdes de hemicelulose e celulose, enquanto a lignina, mais resistente a torrefagao,
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manteve-se em maior propor¢do. Essas modificacdes também foram confirmadas por
espectroscopia de infravermelho, que indicou variagdes na intensidade e desaparecimento de
bandas, sugerindo mudangas estruturais nas ligagdes quimicas. Além de modificacdes
quimicas, a morfologia das amostras apos torrefacao revelou a formacao de microporos € maior

fragmentacao.

Concluindo, pode-se afirmar que a qualidade das biomassas estudadas foi
significativamente aprimorada ap6s o tratamento de torrefagdo conforme demostrado pelas
analises de caracterizacdo, que revelaram melhorias nas propriedades fisico-quimicas em

comparagdo com a biomassa original.
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