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EMPLOYMENT OF OLIVE RESIDUES AS RAW MATERIAL FOR
TECHNOLOGICAL APPLICATIONS

Resumo: A azeitona é amplamente utilizada como matéria-prima para produgéo de
azeite de oliva, em que no Brasil essa producdo ocorre majoritariamente no Rio Grande
do Sul, sendo responsavel por elevados volumes de residuos. O principal residuo
formado é o bagaco de azeitona (BAz), sendo composto por caro¢co (CAz) e polpa de
azeitona (PAz). O presente trabalho teve como objetivo a obtengéo e caracterizacdo de
uma fracao rica em carogo de azeitona, a partir dos residuos do bagaco de azeitona da
industria do azeite de oliva, visando o emprego como matéria-prima na obtencédo de
celulose, e posterior aplicacdo na produgéo de outros materiais. Para isso, realizou-se
emprego do separador do tipo leito de jorro, obtendo uma fragdo rica em polpa (PAz) e
outra em caroco de azeitona (CAz). Os materiais, antes e ap0s a separacao (bagaco e
caroco de azeitona), foram caracterizados por meio das técnicas de analise
granulométrica, massa especifica real e bulk, porosidade do leito de particulas e analise
termogravimétrica, sendo esta Ultima apenas para o caro¢o de azeitona. Apls a
separacao do caroco da polpa, foi possivel observar através da analise granulométrica
aumento no tamanho médio das particulas de 0,753 mm para 1,376 mm, sendo este
comportamento associado ao arraste de particulas menores pelo fluxo ascendente de
ar no leito de jorro. Também se observou aumento nas massas especificas real (0rea,za=
1376,6 kg.m3; e Preacaz= 1399,2 kg.m3) e bulk (Obukea= 398,60 kg.m?3; e ppukca=
701,42 kg.m?) e reducéo da porosidade do leito (¢ga,= 0,7116; e ca= 0,4987), podendo
ser associado com a remocdo da polpa. Foi possivel observar através da analise
termogravimétrica (TGA) da frag@o rica em carogo de azeitona, que ocorreram picos
caracteristicos pela presenca de lignina, hemicelulose e celulose, conforme abordado
pela literatura. Portanto, os resultados se mostraram satisfatérios, concluindo que a
separacao realizada no leito de jorro ocasionou diferenca nas caracteristicas fisicas das
amostras. Além disso, foi possivel se confirmar que o CAz é uma biomassa
lignocelulosica, como demonstra a literatura.

Palavras-chave: Biomassa; Lignocelulose; Celulose; Leito de jorro

Abstract: Olive is widely used as raw material for olive oil production, wich is
concentrated in the Southern Brazil, being responsible for several volumes of residues.
The primary residue produced is the olive pomace (OP0), consisting of olive stones (OS)
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and olive Pulp (OPu). The present paper aimed to obtain and characterize a fraction rich
in olive stones from olive pomace waste in the olive oil industry, for use as a raw material
in cellulose production and subsequent application in the production of other materials.
To achieve this, a spouted bed separator was used to obtain a fraction rich in olive stones
(OS) and another in olive pulp (OPu). The material, before and after the separation
(pomace and olive stones), were characterized using techniques such as patrticle size
analysis, real and bulk densities, particle bed porosity and thermogravimetric analysis,
the latter specifically for olive stones. After the separation of the stones from the pulp, an
increase in the average particles size from 0.753 mm to 1.376 mm was observed through
particle size analysis, attributed to the entrainment of smaller particles by the upward air
flow promoted by the spouted bed. An increase in real density (Oreaioro= 1376,6 kg.m™;
and preaos= 1399,2 kg.m3) and bulk density (Obuk.oro= 398,60 kg.m™; and poukos= 701,42
kg.m?) was also noted, along with a reduction in bed porosity (¢oro= 0,7116; and &os=
0,4987), which may be related to olive pulp removal. Thermogravimetric analysis (TGA)
of olive stones-rich fraction revealed characteristic peaks attributed to the presence of
lignin, hemicellulose and cellulose, as supported by existing literature. Therefore, the
results were satisfactory, confirming that the separation promoted by the spouted bed
led to differences in physical characteristics of the samples. Furthermore, it was
established that olive stones (OS) is a lignocellulosic biomass, consistent with literature
findings.

Keyword: Biomass; Lignocellulose; Cellulose; Spouted bed.

INTRODUCAO

A oliveira (Olea europea L.) € uma arvore pertencente a familia Oleaceae,
sendo originaria na regido da Palestina e Siria, ha cerca de 5000 anos a. C.
(Hardwood e Aparicio, 2000; Kapellakis et al., 2008). A Olea europea L.
apresenta grande importancia comercial até os dias atuais, tendo seu fruto
extensivamente comercializado tanto na forma de conserva como servindo de
matéria-prima para producao de azeite de oliva (Brake et al., 2014).

De acordo com Rodrigues e Correia (2009), a azeitona € composta por
endocarpo, mesocarpo e exocarpo, comumente conhecidos como carogo, polpa
e epiderme, respectivamente. Conforme publicado pelo Anuério brasileiro das

oliveiras 2019, o Brasil produziu aproximadamente 260 mil litros de azeite, sendo
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aproximadamente 77% dessa producdo no Estado do Rio Grande do Sul. Vale

ressaltar que o seu processo de producdo envolve a geracdo de elevada
quantidade de residuo, composta por caroco e polpa de azeitona (Fernandez-
Bolafios et al., 1999).

Diversas pesquisas tém sido realizadas com o intuito de explorar o
potencial reaproveitamento do bagaco da azeitona em diversas areas de
atuacao diferentes, tais como extracdo de compostos fendlicos (Martiny et al.,
2020), avaliacao antioxidante e antimicrobiana (Zhao et al., 2023), producao de
bio adsorvente de CO2 (Kietbasa et al., 2022) e uso como fertilizante (Innangi et
al., 2017). Recentemente, 0 caro¢co presente no bagaco da azeitona, tem
despertado interesse devido a sua composicao, a qual € dada majoritariamente
por celulose, hemicelulose e lignina, sendo considerado um material
lignocelulésico (Ferndndez-Bolafos et al., 1999; Lee et al., 2014; Baruah et al.,
2018). Varios estudos a respeito do seu emprego na forma de matéria-prima na
producdo de combustiveis, acetato de celulose, carvdo ativado, além de
obtencédo de celulose microcristalina e nanocelulose e remogao de metais em
solugdes aquosas (Fernandez-Bolafios et al., 1999; Mata-Sanchez et al., 2014;
Corral-Bobadilla et al., 2021; Hasanin et al., 2021; Agarwal et al., 2022).

Assim, o presente estudo propde separar 0 carogo, presente no bagaco
de azeitona, utilizando-se o separador tipo leito de jorro, além de caracterizar o
bagaco e a fracdo rica em caroco, obtida apds a separacdo, visando o seu
emprego na obtencéo de celulose, e posterior aplicacdo na producdo de outros

materiais.

METODOLOGIA

O bagaco de azeitona (BAz) utilizado no presente trabalho foi doado pela
empresa Azeites do Pampa, localizada no municipio de Bagé, Rio Grande do
Sul. O material foi seco em estufa com conveccéao forcada a 60°C por 48 h. A
amostra foi entdo macerada com a finalidade de reduzir os aglomerados

presentes na mesma. Uma vez seco, o material foi processado em um separador
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do tipo leito de jorro, para que o carogo pudesse ser separado da polpa (PAz),
visando a obtencéo de uma fracao rica em carocos de azeitona (CAz), seguindo
a metodologia proposta por Rodrigues (2021) e Almeida (2022).

A Figura 1 apresenta o leito de jorro utilizado no processo de separacéo
do carogo. O médulo € composto por (A) Soprador centrifugo; (B) Manémetros
de tubo em “U”, conectados a uma placa de orificio e ao leito de jorro, para medir
a velocidade do ar e a queda de pressao, respectivamente; (C) Ciclone tipo

Lapple para coleta da polpa.

Figura 1: Médulo de leito de jorro

O bagaco e o caroco foram caracterizados através da determinacdo da
massa especifica real (orea) por picnometria com gas hélio (Ultrapyc 1200e,
Quantachrome), massa especifica bulk (oouik) pela relagéo entre massa e volume
aparente usando o método da proveta.

A porosidade (¢) do BAz e do CAz foi determinada através da relagéo
entre a massa especifica real (orea) € bulk (obuik), como descrito na Equacgéo 1.

¢ = [1 - (p ”””‘)] « 100% )

Preal

A caracterizacdo granulométrica foi conduzida por meio do processo de
peneiramento com agitacdo mecénica utilizando um conjunto de peneiras do tipo
mesh (Bertel). Essa analise teve como finalidade a determinagédo do diametro
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médio de particulas (dp), conforme definido por Sauter e descrito por Cremasco
(2012).

A andlise termogravimétrica foi realizada através do Analisador Térmico
(TGA-50, SHIMADZU). Inicialmente utilizou-se entre 4,5 e 5,0 mg de caroco
moido em atmosfera inerte de nitrogénio. Com o objetivo de remover a umidade
presente no material, foi mantida uma temperatura de 100°C por cerca de 30
minutos. Ao final desse tempo, ocorreu o aumento gradativo da temperatura, a
uma taxa de aproximadamente 15°C.mint, até atingir a temperatura de 650°C,
a qual se manteve por cerca de 30 minutos. A perda de massa (TGA) e a
derivada da perda de massa (DrTGA) foram fornecidos pelo equipamento

durante andlise.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 representa a o bagaco da azeitona (BAz) seco e a fracao rica
em caro¢co de azeitona (CAz), obtida apds o processamento do bagaco no
separador leito de jorro.

Figura 2: (A) Bagaco de azeitona (BAz) seco; (B) Fracdo rica em caroco de azeitona (CAz)

182



CONGREGA 23 e,

GLOBALIZANDO SABERES

A Figura 3 mostra as curvas das analises granulométricas realizadas para

0 bagaco (BAz) e caroco (CAz).
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Figura 3: Distribuicdo granulométrica do CAz (azul) e BAz (Vermelho)

Através da analise granulométrica (Figura 3), percebe-se que o0 BAz
apresenta uma faixa granulométrica maior quando comparado ao CAz. O
comportamento apresentado pelo bagaco pode ser justificado pelo processo de
producdo do azeite de oliva envolver o emprego de diversas etapas, entre elas
a prensagem das azeitonas, ocasidao em que ocorre a extracao do azeite, bem
como a quebra dos carogos de azeitona (Romaniello et al., 2017). Desta forma,
0 bagaco gerado apresenta um aspecto bastante heterogéneo, sendo composto
por particulas com diferentes tamanhos, em que, de acordo com Garcia Martin
et al. (2020) e Rodriguez et al. (2008), 20% do mesmo € dado por fragmentos de
caroco.

Observa-se que o emprego do separador do tipo leito de jorro, na
obtencdo de uma fragédo rica em caro¢o, promoveu um aumento no didmetro
médio de Sauter (Tabela 1). Esse aumento pode ser justificado pelo modo como
o separador do leito de jorro opera. Quando a velocidade do ar promovida pelo
soprador foi suficiente para romper o leito contendo bagacgo (BAz), foi formado
uma fonte de caroco (CAz) e polpa (PAz). Conforme a velocidade do ar

aumentava, era provocado um aumento no tamanho dessa fonte, onde a polpa
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e pequenos carogos puderam ser separadas dos carogos maiores e mais

pesados (Mathur e Epstein, 1974; Cremasco, 2012), formando a fracao rica em
carocos de azeitona (Figura 2) e ocasionando o aumento do diametro médio das
particulas. A Figura 3 demonstra o efeito da separacédo, onde nos diametros
maiores ocorreu uma maior retengdo das particulas no CAz quando comparados
ao BAz, especialmente nas regides com diametro superiores a 1 mm. Segundo
Mathur e Epstein (1974), esse resultado se justifica pelo fato de o leito de jorro
ser mais funcional quando as particulas apresentam diametros acima de 1 mm.
No entanto, € possivel perceber que o caroco de azeitona mantém uma ampla
faixa granulométrica, conforme também observado por Castells et al. (2023), os
quais indicaram que este comportamento é caracteristico do caroco de azeitona

proveniente da industria de azeites.

Tabela 1: Caracterizacéo fisica do BAz e CAz

Amostra dp (mm) preal (kg.m3)  pouik (kg.m3) £(-)
BAz 0,753 1376,6+0,6 398,60+15 0,712+0,012
CAz 1,376 1399,2+2,8 701,42+12 0,499+0,009

Fonte: Autores (2023)

Os resultados obtidos por Al-Ghouti e Dib (2020) para a massa especifica
real (oreal) do caroco de azeitona demonstram grande proximidade com o valor
apresentado na Tabela 1. Os valores encontrados pelos referidos autores foram
de 1428 kg.m? e 1250 kg.m= para carocos de azeitona verde e preta,
respectivamente. Valor préximo foi observado por Soares (2021), que obteve o
valor de 1329,5 kg.m.

A analise dos resultados presentes na Tabela 1 revela coeréncia entre a
massa especifica bulk (oouik) do caroco (CAz) em relacdo aos valores observados
por outros autores. Os achados de Mata-Sanchez et al. (2014) e Cuevas et al.
(2019), reportaram valores de 693,0+54,9 kg.m? e 721,6+12,7 kg.m=3,
respectivamente, os quais corroboram com os valores obtidos no presente

estudo. Outro estudo que corrobora esse resultado, é o apresentado por Soares
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(2021), que reportou massa especifica bulk de 649,9 kg.m para o caroco de
azeitona. Soares (2021) também apresentou a porosidade de seu material sendo
de 0,511, valor proximo ao apresentado no presente estudo (Tabela 1).

A massa especifica bulk (obuk) do bagaco (BAz) analisada é inferior se
comparada com o caro¢o, enquanto a porosidade do leito foi maior. Essa
diferenca € esperada, uma vez que o bagaco € uma mistura heterogénea entre
0 caroco e a polpa (Romaniello et al., 2017; Garcia Martin et al., 2020), com uma
faixa ampla de tamanho de particulas (Figura 3). Efeito semelhante foi observado
por Silva et al. (2018) ao analisar mistura entre bagaco de cana-de-agucar (BCA)
(menor pouk) € polipropileno (PP) (maior pwuk), em diferentes proporgdes e
tamanhos de particula de PP. Os referidos autores observaram que quanto maior
a quantidade de BCA, mais diminuia sua massa especifica bulk e maior era a
porosidade, efeito também observado no presente estudo (Tabela 1), pois uma
vez que as massas especificas real e bulk foram maiores para a fragéo rica em
caroco (CAz) em comparacdo com os valores do bagaco (BAz), significa que as
massas especificas real e bulk da polpa (PAz) séo inferiores ao do caroco, onde
Silva (2021) reportou uma massa especifica real para o caroco de azeitona de
1266 kg.m3, o que corrobora o aumento das massas especificas real e bulk do
caroco (CAz) no presente trabalho (Tabela 1).

A Figura 4 representa a derivada da perda de massa (DrTGA) realizada
com o carogo (CAz).
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Figura 4: Andlise térmica do carogo de azeitona (CAz)

O perfil de degradagéo dos compostos presentes no caroco de azeitona
esta de acordo com o observado por outros autroes, tais como Rodrigues et al.
(2021a) e Asimakidou e Chrissafis (2022). O caroco de azeitona consiste em um
material lignocelulésico, sendo composto principalmente por celulose,
hemicelulose e lignina. A presenca de trés picos de decomposicao
caracteristicos também foi observada por outros autores (Sanginés et al., 2015;
Garcia Martin et al., 2020; Castells et al., 2023; EI-Sheikh e Newman, 2023).
Observa-se uma perda de massa abaixo de 100°C, inferior a 10%, atribuida a
umidade e volatilizacdo de compostos com baixa massa molecular (Biron, 2016;
Rovani et al., 2016). Em cerca de 280°C ha um pico associado a degradacéo de
hemicelulose, sendo este também observado por Sanginés et al. (2015), Biron
(2016) e EI-Sheikh e Newman (2023), ao analisar o mesmo material. Com
relacdo ao pico localizado em cerca de 350°C, este pode ser associado a
presenca de celulose. Acima de 400°C é possivel observar a perda de massa
relativa & presenca de lignina, a qual persiste até cerca de 600°C (Sanginés et
al., 2015).
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Ao fim do presente trabalho foi possivel obter uma fragdo rica em caroco
de azeitona (CAz) a partir do bagaco (BAz) por meio do separador do tipo leito
de jorro. Observou-se que, ap0s a separacao da fragao rica em caroco, ocorreu
um aumento no diametro médio de Sauter de 0,753 para 1,376 mm, além de um
aumento nas massas especificas real e bulk, podendo ser associado a remocéo
de particulas menores pelo fluxo ascendente de ar do leito de jorro. A respeito
da porosidade do leito de particulas ocorreu uma reducéo deste parametro apés
o emprego do leito de jorro, podendo ser atribuida a remocao das particulas de
polpa, presente no bagaco. A respeito da andlise termogravimétrica, foi possivel
identificar a presenca de picos caracteristicos de biomassa lignocelulésica,
sendo este comportamento esperado tendo em vista a natureza do material.
Uma vez comprovado que a biomassa apresenta compostos lignocelulésicos em
sua composicdo, € possivel considerar o seu emprego na sintetizacdo de

nanocelulose a fim de aplica-la como reforco mecanico de matrizes poliméricas.
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