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RESUMO

A fibra de algodao cru apresenta impurezas que dificultam os processos de beneficiamento
téxtil & umido. A retirada destes componentes indesejados, que conferem caracteristica
hidrofobica e cor pardacenta ao substrato, ¢ realizada usualmente através de técnicas que
utilizam condicdes severas de processo, com elevado pH, altas temperaturas e grande consumo
de agua. E necessario desenvolver métodos de produgdo mais "verdes" e econdmicos. Reduzir
o consumo de dgua nos processos de transformacao atuais, assim como a geracao de efluentes
¢ uma necessidade imediata. A utilizagdo das enzimas vem ganhando espaco pela sua
especificidade, condigdes amenas de trabalho, menor degradagdo das fibras e com efluente
reduzido e biodegradéavel. Neste trabalho foi investigado o uso de enzimas combinadas, em
solugdo Unica, no beneficiamento primario e secundario de tecido de malha de algoddo. As
concentragdes Otimas das enzimas pectinase e celulase empregadas para a biopurga foram
estabelecidas utilizando-se um planejamento fatorial. Adicionou-se a esta solugdo a enzima
glicose oxidase para proceder o bioalvejamento e depois a enzima catalase para a neutralizagao
de residuos de perdxido de hidrogénio. Para o tingimento, o corante foi adicionado & mesma
solugdo do bioalvejamento. A solucdo da biopurga foi reutilizada por seis vezes e foi constatada
remocao constante das impurezas. As amostras apresentaram indices de qualidade adequados,
ndo havendo prejuizo da cor das amostras tingidas. Consumiu-se ao final do 6° ciclo apenas
29,2 % de solugdo de tratamento em comparagdo a biopurga convencional. Na etapa do
bioalvejamento obteve-se um processo com baixo consumo de agua, resultando em tecidos de
malha com grau de branco de 54,00+0,10 °Berger, valor inferior a 26 unidades em relagao ao
indice de alvura obtido no tratamento convencional de 80,48+0,49 °Berger. Na etapa de
tingimento, a diferenga total de cor AE entre as amostras tingidas na solucao de bioalvejamento
e pelo processo tradicional foi de 14,33+0,69. Os valores de intensidade de cor K/S obtidos nas
amostras tingidas em solucdo unica (3,00+£0,02) foram menores do que os apresentados no
método tradicional (8,10+0,02). A quantidade de solug¢do consumida no processo unico foi de
apenas 60 % daquela utilizada no processo tradicional. A soluc¢do de tingimento no efluente de
bioalvejamento foi reaproveitada por quatro vezes. A diferenga e a intensidade de cor entre as
amostras dos quatro ciclos mantiveram-se dentro do padrdo exigido pela industria, sendo
imperceptivel a olho nu identificar em qual ciclo de reaproveitamento foram tingidas. Os
tecidos de malha tingidos pela nova rota proposta de beneficiamento enzimatico apresentaram
otima solidez a lavagem, tingidos de maneira uniforme, homogénea e desprovidos de defeitos.
Verificou-se que através dos processos enzimaticos, a economia € o reuso da agua e por
consequéncia, a redugdo de energia, insumos e tempo, podem ser efetuados em diferentes partes
dos processos dos beneficiamentos primario e secundario de téxteis de algoddo além da
obtenc¢do de produtos com melhores propriedades visuais.

Palavras-chave: Biopurga. Bioalvejamento. Pool Enzimatico. Reutilizacdo de solugdo
enzimatica. Processo sustentavel. Economia de agua.



ABSTRACT

Raw cotton fiber has impurities that make wet textile processing processes difficult. The
removal of these unwanted components, which give the substrate a hydrophobic characteristic
and brownish color, is usually conducted through techniques that use severe process conditions,
such as high pH and temperatures and extensive water consumption. It is necessary to develop
more "green" and economical production methods. Reducing water consumption in current
transformation processes, as well as the generation of effluents, is an immediate need. The use
of enzymes has been gaining ground due to their specificity, mild working conditions, less fiber
degradation and reduced and biodegradable effluent. In this work, the use of combined
enzymes, in a single bath, in the primary and secondary processing of cotton knitted fabric was
investigated. The optimal concentrations of pectinase and cellulase enzymes used for scouring
were established using a factorial design. The enzyme glucose oxidase was added to this
solution to carry out the biobleaching and then the enzyme catalase for the neutralization of
hydrogen peroxide residues. In next step, for dyeing, the dye was added to the same
biobleaching solution. The enzymatic scouring solution was reused six times and it was found
constant removal of impurities. The samples showed adequate quality indices, with no damage
to the color of the dyed samples. At the end of the 6th cycle, only 29.2 % of the treatment
solution was consumed compared to the single bath enzymatic scouring, without reuse of the
liquor. In the biobleaching stage, a process with low water consumption and knitted fabrics with
a whiteness level of 54.00+0.10 °Berger was obtained, a value lower than 26 units in relation
to the whiteness index obtained in the conventional treatment of 80 .48+0.49 °Berger. In the
dyeing step, the total difference in color AE between the samples dyed in the biobleaching bath
and by the traditional process was 14.334+0.69. The K/S color intensity values obtained in the
samples dyed in a single solution (3.0040.02) were lower than those presented in the traditional
method (8.10+0.02). The amount of solution consumed in the single process was only 60 % of
that used in the traditional process. The dyeing solution in the biobleaching effluent was reused
four times. The difference and color intensity between the samples from the four cycles
remained within the standard required by the industry, making it being imperceptible to the
naked eye to detect in which recycling cycle they were dyed. The knitted fabrics dyed using the
new proposed route of enzymatic processing showed excellent fastness washing, dyed
uniformly, homogeneously, and free of defects. It was verified that through the enzymatic
processes, the economy and the reuse of water and, consequently, the reduction of energy,
inputs and time, can be carried out in different parts of the primary and secondary processing
processes of cotton textiles, in addition to obtaining products with better visual properties.

Keywords: Enzymatic scouring. Biobleaching. Enzyme pool. Reuse of enzymatic solution.
Sustainable process. Water economy.
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1INTRODUCAO

O setor téxtil constitui uma parte importante na economia nacional e global. No Brasil,
em 2021 seu faturamento foi de R$ 190 bilhoes e o volume da producao chegou a 2,16 milhdes
de toneladas (ABIT, 2023). A industria téxtil gera grande quantidade de poluentes e necessita
de grandes volumes de 4gua e energia, principalmente nos processos de beneficiamento. Nos
processamentos téxteis convencionais a umido, o artigo cru precisa passar por varios
tratamentos fisico-quimicos antes de se converter em artigo acabado para o uso (Mojsov, 2019).
A necessidade de resguardar os recursos ambientais do planeta e preservar a qualidade de vida
de seus habitantes faz com que este setor busque constantemente processos fabris mais
eficientes, economicos e ecologicamente corretos (Andreaus ef al., 2019; Andreaus et al., 2010;
Melo et al., 2022).

Dentre as matérias primas naturais, a fibra de algodao destaca-se em importancia como
a mais utilizada na atividade téxtil e de vestuario (Demir et al., 2018). Esta fibra, para obter
caracteristicas adequadas a sua finalidade, requer varios processos de beneficiamento, que
podem ser realizados de forma quimica, fisico-quimica e bioquimica (Agrawal, 2005),
modificando propriedades importantes da fibra natural como a molhabilidade, adesdo e
coloragdo da superficie.

Os processos quimicos convencionais empregados sdo identificados frequentemente
por alta concentrag@o de produtos poluentes e elevado consumo de agua e energia, decorrendo
em proporcional emissdo de gases de efeito estufa, efluentes contaminados e rejeitos solidos
que, se nao tratados de forma apropriada, podem causar impactos negativos a saude e ao meio
ambiente (Khattab; Abdelrahman; Rehan, 2020). O beneficiamento da fibra de algodao com a
preparacdo quimica efetuada em condicdes severas de temperatura e pH podem ainda
despolimerizar a celulose, reduzindo sua resisténcia e produzindo um produto de menor
qualidade (Xiaokang; Haitao; Jianyong, 2019).

Alguns dos desafios das empresas téxteis encontram-se em viabilizar processos que
minimizem os impactos no meio ambiente, utilizem fontes naturais renovaveis € melhorem a
qualidade de vida (Piccoli, 2008).

De acordo com a Quimica Verde, cujo conceito ¢ definido por Anastas; Kirchhoff
(2002), como o desenho, desenvolvimento e a aplicacao de produtos e processos quimicos que
visam reduzir ou eliminar o uso e a geracdo de substancias nocivas a saude e a0 meio ambiente,
0 que ¢ necessario ser perseguido ¢ uma atuacao preventiva que opere na origem de processos

de emissdo e descarte, aumentando a eficiéncia e seguranca nos procedimentos quimicos. A
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incorpora¢do de medidas praticas e técnicas ambientalmente corretas torna-se fundamental e
constitui-se uma das maiores contribuigdes da Quimica Verde ¢ Sustentavel, através de seus
principios que oferecem um roteiro possivel e seguro para o melhoramento quimico, ecologico
e econdmico, podendo tornar os processos quimicos menos impactantes ao ambiente, eficientes
e lucrativos. E um procedimento que estimula a inovagio em todos os setores, acarretando
conceber novos produtos, processos de produgdo e gestdo que podem proporcionar maior
desempenho e maior valor ao artigo final.

Na continuag¢do destes esfor¢os, na Agenda de Desenvolvimento Sustentavel 2030, em
seus 17 Objetivos de Desenvolvimento Sustentdvel (ODS) emitidos pela Organizagdo das
Nagoes Unidas (ONU) ha forte ligagdo entre a Quimica Verde e Sustentavel e o
desenvolvimento global. A diretriz da ONU inclui aumento da eficiéncia energética, gestdo
sustentavel da dgua potavel, custos mais baixos de producao e regulamentag¢do, menor produgdo
de residuos, menor probabilidade de acidentes, locais de trabalho mais saudéaveis e progresso
na prote¢ao da saude humana e do meio ambiente.

Os tratamentos quimicos téxteis convencionais podem ser substituidos por
bioprocessos que sejam ambientalmente sustentdveis € economicamente atraentes. As enzimas
utilizadas nestes processos sdo proteinas biodegradaveis que podem atuar especificamente nos
componentes da fibra de algoddo como gorduras, ceras, corantes, proteinas e pectinas
ocasionando menores danos comparativamente aqueles causados pelos métodos tradicionais.
Seu uso ¢ reconhecido no processamento téxtil pela capacidade de substituir os produtos
quimicos usuais agressivos, reduzir o consumo de dgua e energia e melhorar a qualidade estética
da fibra (Furlan, 2012; Eid; Ibrahim, 2021). As condigdes operacionais dos processos
enzimaticos sdo mais suaves, utilizando temperaturas amenas, pH proximo de 7 e menor
consumo de agua e energia devido a reducdo de enxagues e uso de agua para resfriamento
(Hasanbeigi; Price, 2015; Udhayamarthandan; Srinivasan, 2019; Udhayamarthandan;
Srinivasan, 2019).

A biocatalise mostra-se como um procedimento flexivel e confiavel onde os
tratamentos podem ser realizados sem reagentes severos e perigosos, utilizando maquinas e
instalacdes ja existentes (Mojsov, 2012). A atuagdo das enzimas nos processos téxteis ¢ bastante
especifica, evitando danos as fibras (Reis, 2016) e, com isso, obtendo produtos acabados de
melhor qualidade em relacao ao aspecto visual, toque e resisténcia.

Descobertas na segunda metade do século XIX, varios estudos estdo sendo produzidos

com a intensdo de entender os efeitos das enzimas na biopurga e bioalvejamento da fibra de
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algoddo, utilizando apenas uma enzima ou a combinacdo entre elas. A Tabela 1 apresenta

algumas das enzimas mais utilizadas nestes tratamentos téxteis.

Tabela 1- Enzimas utilizadas em tratamentos de biopurga e bioalvejamento

Enzimas Autores
(Colombi et al., 2022a)
Pectina (Guo et al., 2017)

(Kalantzi et al., 2008)
(Tzanov et al., 2001a)

Combinacio de pectinase e celulase

(Hebeish et al., 2009)

Combinacao de amiloglicosidase e
pulanase

(Eren; Anis; Davulcu, 2009)

Combinacio de pectinase, celulase e
amiloglicosidase

(Buschle-Diller; Yang; Yamamoto, 2001)

Combinacio de pectinase, celulase e
lipase

(Reis, 2016; Silva, 2013)

Combinacio de pectinase e cutinase

(Agrawal, 2005a)

Fonte: a autora

Viarios estudos apresentaram bioalvejamento com a geragao de perdxido de hidrogénio

formado enzimaticamente pela rea¢do entre a enzima glicose oxidase e a glicose, obtendo-se

bons resultados para quando ndo se necessita de elevado grau de branco (Lopez; Cavaco-Paulo,

2008; Tzanov et al., 2001; Reis, 2016).

Neste trabalho o desafio foi testar uma nova rota de processo, dentro do conceito de

linha verde, onde foi realizada a biopurga, bioalvejamento e tingimento, utilizando uma tnica

solugdo e obter resultados cuja qualidade esteja dentro dos padrdes aceitos pela industria,

obtidos pelos processos convencionais utilizados na Industria Téxtil.

Estudou-se a possibilidade de reutilizagao da solucao da biopurga e a sua combinagao

com outras etapas do processo que usualmente seriam separadas, economizando desta forma

agua, energia e insumos.
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1.1 OBIJETIVOS

Objetivo Geral
Aprimorar e integrar o bioprocesso de beneficiamento de tecidos de malha de
algodao cru em solucdo tinica com reutilizagdo da solugdo até a etapa de tingimento.

Para atingir o objetivo geral, os objetivos especificos definidos estao listados abaixo:

i. Determinar a intercorréncia da variacdo do pH e da concentragdo de surfactante ndo ionico
sobre a atividade das enzimas pectinase e celulase utilizadas na etapa da biopurga;
ii. Avaliar as melhores condigdes operacionais para a aplicagdo das enzimas pectinase, celulase,
glicose oxidase e catalase em solugdo Unica;
iii. Investigar as condi¢des operacionais para a realizagdo do beneficiamento primario e
secundario em solugdo Unica;
iv. Dimensionar a redu¢do do consumo de dgua através do reuso da solu¢do enzimatica nas varias
etapas do beneficiamento;
v. Verificar o ganho coloristico das amostras biotratadas em relacdo aquelas tratadas com o
processo tradicional;
vi. Analisar os tecidos de malha de algoddo tratados enzimaticamente quanto as suas
propriedades téxteis e fisico-quimicas;
vil. Comparar os resultados dos tratamentos enzimaticos com o processo convencional da
industria téxtil quanto a remog¢do de substincias pépticas, hidrofilidade, capilaridade, perda
de massa, grau de alvura, toque, formagao de pil/ling, intensidade de cor, igualizagdo e solidez

de tingimento.

1.1.2 Estrutura da dissertacao

A dissertacdo esta dividida em seis capitulos: (1) introdug¢do, (2) revisdo bibliografica,
(3) material e métodos, (4) resultados e discussao, (5) conclusoes e (6) sugestdes para trabalhos
futuros. No final apresenta-se uma lista de referéncias.

Na Figura 1 mostra-se uma representacao grafica do trabalho.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Sao abordados neste capitulo os principais conceitos empregados para o
desenvolvimento deste trabalho. Sera apresentada uma revisao da literatura sobre o cenario em
que se encontra a industria téxtil, seus processos, a composi¢do das matérias-primas, em

particular a fibra de algodao e o uso das enzimas no beneficiamento.

2.1 A INDUSTRIA TEXTIL

A industria téxtil sempre ocupou um papel de destaque na histéria da economia
mundial. Independente da época, o vestuario, ao lado da alimentagao, sempre foi considerado
um ponto fundamental nas necessidades basicas da humanidade. Esteve sempre presente no
desenvolvimento socioecondmico e politico, a exemplo da Revolugdo Industrial no inicio do
século XIX e desde entdo, nunca se parou de investir em novas tecnologias de produgao.

De cadeia produtiva longa e complexa, o setor téxtil inicia-se na producao de fibras e
filamentos, passando pela fiacdo, tecelagem, malharia, beneficiamento e confec¢do. Suas
industrias estdo presentes em todo o planeta, desde os paises desenvolvidos, até aqueles de
menor desenvolvimento econdmico relativo (CNI, 2017). Os produtos téxteis, com diferentes
acabamentos e possibilidades de aplicacdo, podem ser consumidos por outros setores industriais
como o aeroespacial, automobilistico, médico-hospitalar e construcao civil ou continuar na
cadeia de producao do setor, transformando-se em artigos de vestudrio. Na Figura 2, pode-se
observar a estrutura da cadeia produtiva e de distribui¢do da industria téxtil. A enorme
quantidade de aplicagdes e, por consequéncia, os inimeros processos pelos quais um produto
téxtil ¢ passivel de percorrer em sua fabricacdo, confirma a variedade e complexidade desta
cadeia produtiva.

No Brasil a industria téxtil tem mais de 200 anos e atualmente possui a maior cadeia
téxtil completa do ocidente, produzindo desde as fibras até as confec¢des, além de ser
autossuficiente na produgdo de algodao. O setor retine mais de 22,5 mil empresas em todo o
pais, emprega cerca de 1,34 milhdo de trabalhadores, sendo o maior empregador da industria
de transformagdo, perdendo apenas para o setor de alimentos e bebidas. Se considerado o
nimero de trabalhadores indiretos, este nimero quadruplica (CNI, 2017). Com investimentos
de R$ 4,9 milhdes no setor, em 2021 faturou R$ 190 bilhdes, o que representa 6 % do valor
total da producdo da industria de transformagao (ABIT, 2023).
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De toda produgao téxtil fabricada no Brasil, 60 % a 65 % s2o destinados a confec¢do
de roupas e os outros 35 % a 40 % sdo utilizados na fabricacdo de artigos de cama, mesa e
banho e calgados ou enviados as outras industrias, que também utilizam materiais téxteis em

seus produtos ou processos como o setor automobilistico, agrario e moveleiro (CNI, 2017).

Figura 2 - Estrutura da cadeia produtiva e de distribuigdo téxtil
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Fonte: adaptado de CNI (2017).

2.1.1. O processo téxtil

O setor téxtil desempenha um papel diferenciador como uma industria totalmente
integrada, produz as fibras e as transformam em fios. Estes fios sdo transformados em tecidos
planos, de malha ou outros artigos nao tecidos que compdem mercadorias de produtos basicos
de matéria-prima para outros setores da economia. Na sequéncia ocorre o beneficiamento e o
envio para o setor de confec¢dao (Madhav et al., 2018) sendo estes produtos finalizados através
de diversas operacdes de producao.

As fibras ou filamentos podem ser naturais, de origem vegetal, animal ou mineral, ou
quimicas, produzidas por meio de processos industriais. As fibras e filamentos quimicos podem

ser artificiais, obtidos a partir de um polimero natural, como a celulose, ou sintéticas (Zhou et
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al., 2019), cujos processos produtivos utilizam polimeros sintetizados a partir de produtos
petroquimicos. Na Figura 3 ¢ apresentado um esquema da classificacdo das fibras e suas

origens.

Figura 3 - Classificagdo das fibras téxteis de acordo com sua origem

Semente
(Algodao)

Caule
(Linho)
Vegetais
Folha
(Sisal)

Fruto
(Cdco)

Naturais Secregoes
glandulares
(Seda)
Animais
Pelos
(La)

Fibras Téxteis

Minerais (Amianto, vidro)

(Viscose,

Artificiais ——— acetato)

Quimicas

(Poliester,

Sintéticas I elastano)

Fonte: adaptado de Kuasne (2008).

A transformacgdo das fibras em fios ¢ denominada fiagdo e € composta de varias
operagdes por meio das quais as fibras sdo abertas, limpas e orientadas em uma mesma dire¢ao,
paralelizadas e torcidas de modo a se entrelagarem umas as outras (Horrocks; Anand, 2000). A
conversao dos fios em tecido ¢ chamada tecelagem. Existem trés tipos gerais de tecelagem, que
sdo a tecelagem de tecido plano, de malha e de ndo tecidos. Na tecelagem plana o
entrelacamento dos fios ¢ formado pelo cruzamento em angulo reto dos fios dispostos no
sentido horizontal, denominados trama, e os fios do sentido vertical, denominados urdume. Nos
tecidos de malha, o elemento fundamental ¢ a lacada do fio, sendo a carreira de malha a sucessao

de lacadas consecutivas no sentido da largura do tecido e a coluna a sucessao de lacadas
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consecutivas no sentido do comprimento do tecido (Monteiro, 2018). J& os ndo tecidos, de
acordo com a ABNT-NBR 13370, s3o uma estrutura plana, flexivel e porosa, constituida de
véu ou manta de fibras ou filamentos orientados direcionalmente ao acaso, consolidados por
processos mecanicos de fric¢do, de adesdo quimica, coesdo térmica ou combinacao destes
(Zarpelon, 2021).

O beneficiamento € um conjunto de etapas e processos aplicados aos materiais téxteis
que tem como objetivo melhorar propriedades como cor, aspecto, brilho, toque, resisténcia,
estabilidade dimensional, entre outras. Sao utilizados, além do substrato téxtil no estado de
fibras, fios, tecidos ou confecgdes, dgua, energia e diversas substancias quimicas, como,
corantes, tensoativos, enzimas entre outras (De Aguiar, 2022).

Neste estudo, devido a sua predominancia, ¢ considerada a industria té€xtil que utiliza

a fibra de algodao em sua produgao.

2.1.2 A fibra de algodao

Dentre as fibras naturais, o algodao ¢ a mais utilizada na industria de vestuario por
suas propriedades como suavidade, absor¢cao e umidade, o que a torna muito confortavel ao
uso. E a fibra celuldsica mais importante e a mais consumida de todas as fibras téxteis
empregadas neste setor (De Aguiar, 2022; Mahbubul Bashar; Khan, 2013). O algodao esté entre
as mais importantes culturas de fibras e todos os anos, uma média de 35 milhdes de hectares de
algoddo € plantada em todo o planeta. A demanda mundial aumenta gradativamente desde a
década de 1950, a um crescimento anual médio de 2 %. O comércio mundial do algodao
movimenta anualmente cerca de US$ 12 bilhdes e envolve mais de 350 milhdes de pessoas em
sua producdo, desde as fazendas até a logistica, descarocamento, processamento € embalagem.
De acordo com a Associacdo Brasileira dos Produtores de Algodao (ABRAPA, 2022),
atualmente, o algodao ¢ produzido por mais de 60 paises, nos cinco continentes e 0s maiores
produtores mundiais sdo China, india, Estados Unidos, Brasil e Paquistdo, nesta ordem. Na
Figura 4, pode-se verificar a producao global de algodao em milhares de toneladas gerada na
safra de 2021/2022.

A cadeia produtiva do algodado apresenta elevado destaque no agronegocio brasileiro
(FERREIRA; MARJOTTA-MAISTRO, 2022). A producdo e a exportagdo em nosso pais
mantiveram-se em crescente expansdo nos ultimos anos, posicionando o Brasil como quarto
maior produtor e segundo maior exportador a nivel global desta fibra (Shahbandeh, 2022). De

acordo com Do Amaral ef al. (2018), o consumo da fibra de algodao no Brasil ¢ predominante,
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com cerca de 84 % do consumo total de fibras, seguido pelos compostos de fibras téxteis

artificiais e sintéticas (13 %) e 3 % de outras fibras naturais.

Figura 4 - Produgdo global de algodao em milhares de toneladas - safra 2021/2022
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Fonte: adaptado de Shahbandeh (2022).

O algodao ¢ uma fibra vegetal natural, unicelular, que cresce em torno da semente da
planta do género Gossypium, da familia Malvaceae. E dividido em dois tipos: algodo cultivado
e selvagem. Das 50 espécies conhecidas, apenas quatro sdo cultivadas: G. hirsutum, G.
herbaceum, G. barbadense e G. arboreum (Egbuta et al., 2017). Existem diversas variedades
de algodao que dependem da sua origem geografica e do seu grau de maturidade (Vasconcelos,
2005).

De acordo com a espécie de algodao e das condicdes de cultivo, a cor da fibra pode
variar de branca até¢ amarelada. O comprimento pode variar entre 22 ¢ 50 mm e o diametro de
18 a 25 um (Agrawal, 2005). Na Figura 5 apresenta-se imagens dos diferentes elementos da

planta do algodao.
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Figura 5 - Imagens de diferentes elementos da planta de algodao

P

(1) ) 3) 4)
(1) Planta do algodédo; (2) Planta na fase de floragdo; (3) Capsula fechada; (4) Capsula aberta
Fonte: adaptado de Wang (2020).

A fibra de algodao consiste numa estrutura em camadas composta por uma parede
externa chamada cuticula, uma parede primaria que envolve uma parede secundaria espessa ¢
um canal central chamado lamen. A parede secundaria ¢ composta por trés camadas das quais
a média controla as propriedades mecanicas da fibra (Mokhothu; Jacob, 2015). Essas camadas
tém diferengas estruturais e quimicas com distintas orienta¢des de cadeia molecular e grau de
cristalinidade da celulose (Mojsov, 2012). A cuticula ¢ amorfa e composta por ceras, proteinas
e pectinas, correspondendo a aproximadamente 2,5 % do peso da fibra. Sua composi¢ao protege
o algodao contra a penetragdo de agua e ataques ambientais (Colombi ef al., 2022a). A parede
primaria atinge de 0,5 a 1,0 pum de espessura, possui 2,5 % do peso da fibra e 30 % de indice
de cristalinidade. E composta por 50% de celulose e constituintes nio celuldsicos como
pectinas, gorduras, ceras, proteinas e corantes naturais (Etters, 1999). A parede secundaria €
formada por camadas concéntricas sobrepostas com tor¢cdes de forma alternada (Mokhothu;
Jacob, 2015). Possui cerca de 92 a 95 % de celulose e um indice de cristalinidade de
aproximadamente 70 %. E organizada em microfibrilas e macrofibrilas, que sio mantidas
unidas por fortes interacdes de pontes de hidrogénio (Mojsov, 2012). A parede do lumen
praticamente sé pode ser observada em fibras de algodao muito maduras. Constitui a parte mais
interior das fibras de algodao, sendo composto por ceras, pectina e restos de protoplasma (Reis,
2016).

Conforme observado na Figura 6, a maioria dos materiais ndo celuldsicos esta presente
nas camadas externas da fibra de algodao. A parede celular da fibra de algodao ¢ uma estrutura
dindmica cuja composi¢ao e forma podem mudar bastante, ndo apenas durante o crescimento
celular, mas também apods o amadurecimento das células. Durante o crescimento da fibra o
limen ¢ o agente pelo qual ocorre o transporte de 4gua e nutrientes. Na maturidade a fibra seca

e com seu desentumescimento o lumen colapsa, proporcionando uma mudanca na sec¢ao
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transversal que assume o formato de feijao e em seu comprimento exibindo tor¢des ao longo

da extensao (Karmakar, 1999).

Figura 6 - Esquema representatlvo da fibra de algodao e sua composi¢ado
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Fonte: adaptado de Wang (2020).

As fibras quando maduras, apresentam o formato de fitas planas e torcidas, podendo
ser fiadas com maior facilidade. Na Figura 7 apresenta-se o formato das secdes transversal e

longitudinal de uma fibra de algoddo madura.

Figura 7 - Secdes transversal e longitudinal da fibra de algodao
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Fonte: adaptado de Wang (2020).

As impurezas na fibra de algoddo podem variar de 4 a 12 % sobre a massa total em
base seca (Karmakar, 1999). O teor de celulose alterna entre 88 a 96 %, crescendo com o
aumento do grau de maturacdo (Daria; Krzysztof; Jakub, 2020). Conforme demonstrado na

Tabela 2, a fibra de algodao ¢ composta principalmente por celulose, seguida de proteinas,
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substancias pécticas, ceras e outros constituintes. De acordo com Hsieh; Gordon (2007), a
composi¢ao quimica da fibra acontece em funcio da variedade, ambiente de crescimento como

solo, temperatura, manejo, disponibilidade de d4gua e maturidade.

Tabela 2 - Composicao da fibra de algodao

Componente Faixa de concentracao (%) Composiao
tipica (%)
Algodao maduro Algodao verde
Celulose 90 a 95 menor 95
Pectina 0,7a1,2 - 0,9
Proteina 1,1al,9 maior 1,3
Graxas e gorduras 0,4al,0 maior 0,6
Acidos Organicos 0,5a1,0 maior 0,8
Acucares totais Aprox. 0,3 - 0,3
cinzas 0,7a1l1,6 maior 1,1

Fonte: adaptado de Lewin (2006).

A fibra de algodao ¢ a que apresenta o maior teor de celulose dentre as fibras vegetais
(Daria; Krzysztof; Jakub, 2020). A unidade repetitiva da celulose ¢ denominada celobiose e ¢
formada por duas moléculas de glicose esterificadas por ligacdes [-1,4-glicosidicas. A
celobiose possui seis grupos hidroxila que formam interagdes do tipo ligagdes de hidrogénio
intra e intermolecular. Estas ligacdes de hidrogénio proporcionam uma forte propensdo da
celulose formar cristais que a tornam insoliiveis em agua e na maioria dos solventes organicos
(Silva, 2013). A estrutura molecular e configuracao da celulose pode ser observada na Figura

8.

Figura 8 - Estrutura molecular e configuracao da celulose
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Fonte: Karmakar (1999).
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A celulose tem formula geral (C¢H100s)n e € formada por aproximadamente 70 % de
regides cristalinas e 30 % de regides amorfas menos organizadas (Colombi et al., 2022; Mojsov,
2012). Na Figura 9 apresenta-se um esquema das regides cristalinas e amorfas em microfibrilas

de celulose.

Figura 9 - Regides cristalinas e amorfas em microfibrilas de celulose

~ /. Zonasamorfas

Zonas cristalinas

Fonte: adaptado de Huang et al. (2022).

Os grupos hidroxilas (-OH) ligados as unidades de anel ligam-se as hidroximetilas (-
CH>0H) de cadeias proximas por meio de ligacdes de hidrogénio, para formar as microfibrilas
celuldsicas, atingindo de 60 a 70 cadeias de celulose. Estas cadeias aderem-se entre si por
ligagdes de hidrogénio e por for¢as de Van der Waals (Mojsov, 2012). As microfibrilas geradas
possuem diametros de 10 a 30 nm e sdo orientadas no espago de forma definida em angulos
(Pereira et al., 2015). E esta disposi¢do das moléculas de celulose, em relagdo umas as outras e
ao eixo, que confere as propriedades fisicas, comportamento quimico e reatividade da fibra de

algodao (Mojsov, 2012). Na Tabela 3 estdo relacionadas algumas destas propriedades.

Tabela 3 - Propriedades fisicas e mecanicas das fibras de algodao

Propriedade Valores
Comprimento médio (mm) 20,0 — 64,0
Largura média (um) 11,5-20,0
Massa especifica (g/cm?) 1,5-1,6
Resisténcia a tracao (MPa) 300 - 700
Alongamento na ruptura (%) 7,0-38.,0
Médulo de Young (GPa) 5,0-13,0

Fonte: adaptado de Daria; Krzysztof; Jakub (2020).

A fibra de algodao contém proteinas e peptideos, aminoacidos livres e nitrogénio nao

proteico. Os componentes contendo nitrogénio constituem o maior percentual de impurezas do
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algoddo bruto e ocorrem no limen da fibra como residuo protoplasmatico e, em pequena
por¢do, na parede primaria (Wakelyn et al., 2006). No beneficiamento os componentes
proteicos podem ser convertidos em compostos soliveis e removidos por ebulicao com alcalis
(Karmakar, 1999).

Os principais componentes lipidicos da fibra de algoddo madura sdo os alcoois
primarios e os acidos graxos. Podem ser classificados em saponificaveis, que correspondem a
aproximadamente 40 % do conteudo total e ndo saponificaveis que correspondem aos 60 %
restantes (Agrawal, 2005). Sdo estes materiais ndo celuldsicos que criam uma barreira
hidrofébica no algoddo cru ao mesmo tempo que fornecem lubrificacdo durante o
processamento téxtil de fiacao e tecelagem (Mojsov, 2012).

A cinza residual compde-se do ion metalico potassio (2.000 a 6.500 mg/L), magnésio
(400 a 1.200 mg/L), célcio (400 a 1.200 mg/L) (Wakelyn et al., 2006) e de outros ions metalicos
que estdo presentes em pequenos vestigios no algodao como o sodio, ferro, magnésio, cobre e
zinco (Agrawal, 2005).

A pectina apresenta-se na cuticula e na parede celular primaria da fibra como um gel
de preenchimento de espaco, tal como uma poderosa cola biologica (Mojsov, 2012). E um
polimero de cadeia longa (com um grau de polimerizacdo de 200-400), que tem dezessete
diferentes monossacarideos em sua estrutura quimica (Colombi, 2021a). E a mais complexa
macromolécula natural, de alta massa molecular, comumente amorfa, insolivel em agua,
soluvel em solugdes alcalinas e cujo produto da hidrélise é o acido galacturdnico. E constituida
de, aproximadamente, 65 % de residuos de 4cido galacturdnico ligados entre si por ligagdes
a(1—4) num padrdo linear, com pontos de ramificacdo nos quais predominam cadeias laterais
de arabinose e galactose. A elevada metilacao (85 %) do acido poligalacturdnico faz com que
ele seja fortemente hidrofobico, favorecendo a falta de absor¢cdo de dgua do algoddo cru

(Canteri et al., 2012).

2.1.3 Beneficiamento primario do algodio na industria téxtil

No processo téxtil convencional a imido, o tecido de malha cru deve passar por uma
série de tratamentos quimicos antes de transformar-se em tecido acabado. Estes processos sao
divididos em trés grandes grupos conhecidos como beneficiamento primdrio, que engloba a
preparacdo da fibra; beneficiamento secundario, que inclui a tintura e estampagem, e

beneficiamento tercidrio onde ¢ aplicado o acabamento de acordo com o uso final do material.



36

A cor natural e a natureza hidrofébica tornam o substrato téxtil impréprio para os
processos posteriores dos beneficiamentos secundarios e terciarios (Agrawal, 2005). E
necessario preparar, limpar € converter este substrato em material hidrofilico para alcangar a
adequada absor¢ao de agua e uniformidade de cor durante o tingimento (Colombi et al., 2022a).

No beneficiamento primadrio, o substrato ¢ preparado para que seja possivel efetuar os
processos seguintes de forma adequada, sem que as impurezas da fibra de algoddo cru
interfiram no tingimento, estamparia ou acabamento. Estas impurezas, de acordo com Reis
(2016), podem ser os componentes comuns das células vegetais como gorduras, ceras, 0leos,
pectinas, proteinas e compostos nitrogenados, acidos organicos e material corante natural, e
aquelas que sdo obtidas adicionalmente, sujidades, engomantes e 6leos de maquinas, resultantes
dos processos de colheita e fabricacao.

Para a remocdo dessas impurezas, conforme De Aguiar (2022), uma das alternativas
sdo as operagdes quimicas como a purga, quando o objetivo final for um artigo tinto ou
estampado, ¢ o alvejamento, quando o artigo final for branco ou de cor clara. Na purga o
substrato ¢ submetido a solu¢do alcalina contendo hidroxido de sédio ou carbonato de sodio,
para saponificar e emulsificar graxas, gorduras e ceras, e produtos auxiliares, como o0s
sequestrantes para a remog¢ao dos metais existentes na 4gua e na fibra, detergentes e dispersantes
para remover e dispersar as impurezas € umectantes para melhorar a capacidade de absor¢ao
(De Aguiar, 2022). Usualmente, conforme Mojsov (2012), o processo ¢ realizado entre 70 e
90 °C e pH 13-14.

A operacdo de alvejamento € realizada para eliminar as impurezas pigmentares que
proporcionam colora¢do pardacenta a fibra de algoddo, aumentado a alvura e preparando o
substrato para obtencao da cor branca ou tingimentos com cores claras e brilhantes. A natureza
destes pigmentos pode ser natural da fibra ou adquirida durante a operacionalizagdo industrial
sendo que em ambos os casos devem ser eliminados, tornando o substrato branco, apto para o
beneficiamento terciario de produtos de cores claras e limpas (De Aguiar, 2022). E realizado
em solucao onde sdo empregados alvejantes quimicos como o peroxido de hidrogénio além de
surfactantes, silicatos, alcalis e agentes complexantes (Dos Santos et al., 2017).

O alvejamento do substrato téxtil pode ser realizado por meio de oxida¢do ou redugao
quimica. Os insumos mais empregados no alvejamento por oxidagdo utilizam hipoclorito de
sodio e o peroxido de hidrogénio. Aqueles mais utilizados no alvejamento por reducao
empregam o hidrossulfito de sddio ou formaldeido sulfoxilato de s6dio. No alvejamento por
oxidacdo, os elementos ativos destes insumos sdo o cloro e oxigénio, elementos estes que sdo

liberados por substancias que em suas moléculas ja os contenha, em forma instavel ou
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substancias que se desdobrem em compostos clorados ou oxigenados (Peng et al., 2018). O
alvejamento com perdxido de hidrogénio ¢ um dos mais empregados (De Aguiar, 2022) pois
sua acdo resulta num branco bastante brilhante, por ser de facil aplicacao, oferece menores
riscos € ndo causa danos aos equipamentos. Pode ser aplicado em conjunto com insumos
utilizados na purga, realizando duas operagdes no tempo usual de uma. A acdo oxidante do
peroxido de hidrogénio ocorre quando se decompde, liberando gas oxigénio.

Para obtencao de um bom resultado de alvejamento com peroxido de hidrogénio sao
varios os fatores que podem influenciar no processo, como residuos de ferro, calcio e magnésio,
pH, tempo e temperatura. E necessario encontrar o ponto de estabilidade ideal pois se o insumo
for pouco estavel o oxigénio ¢ desprendido muito rapidamente para o meio nao permanecendo
tempo suficiente para alvejar o substrato. Caso seja muito estdvel ndo havera liberacdo de
oxigénio (Peng ef al., 2018) e, portanto, nesta circunstancia, ndo havera alvejamento. Nestes
processos ndo so as impurezas, mas a propria celulose pode ser atacada, ocasionando danos a
resisténcia, perda de maciez e peso do tecido (g/m?) (Mojsov, 2012).

O fluxograma de uma industria téxtil pode ser muito variado, dependendo da
finalidade do produto a ser produzido. Os processos imidos consomem grandes quantidades de
energia, agua e agentes auxiliares, gerando elevados volumes de efluentes (Chen et al., 2019).
Esse consumo depende da natureza do substrato téxtil, do tipo de maquina e da relagdao de banho
utilizada, dos tipos de processos e tempos utilizados na preparacdo e lavagem dos
procedimentos (Dos Santos et al., 2017).

O wuso de enzimas em substituigdo aos processos tradicionais permite o
desenvolvimento de tecnologias ecologicamente corretas no beneficiamento com a vantagem
de melhorar a qualidade do produto téxtil. Esses processos sustentdveis estdo se tornando
fundamentais para a industria téxtil (Hussain, Wahab, 2018). Novos métodos estdo sendo
desenvolvidos tornando os tratamentos enzimaticos mais eficientes e viaveis, substituindo os
produtos quimicos mais agressivos por enzimas nos processos de purga e alvejamento das fibras
celulosicas.

As enzimas tém agdes especificas sob certas condi¢des, fornecem viabilidade de
processamento mais seguro sem qualquer efeito indesejavel ao tecido (Wang, 2020).

Neste estudo serdo utilizadas, na fase do bioalvejamento, as enzimas glicose oxidase e

catalase.
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2.1.4 Beneficiamento secundario na industria téxtil

O beneficiamento secundario abrange todas as operagdes que visam dar cor ao
substrato téxtil. A denominagdo cor, pode ser entendida como a impressdao sensorial
proporcionada por um corpo colorido ou uma fonte luminosa colorida, sendo um fendmeno
subjetivo. A percepcdo da cor surge pelos fendmenos fisicos (fonte luminosa), reagdo
fisiologica (olho) e impressdes psicologicas.

O processo de tingimento modifica quimica ou fisicamente um substrato téxtil para
que a luz refletida apareca colorida. As matérias que proporcionam essa modificagdo sao
denominadas corantes. Na estamparia, hd aplicagdo parcial do corante, em forma de desenhos,
sobre o substrato téxtil. Na tinturaria, a aplicagdo do corante sobre o substrato ¢ igualizada e
uniforme.

Ha varios tipos de corantes e sua classificacdo pode ser realizada de acordo com a sua
aplicagdo nas fibras téxteis ou conforme sua estrutura quimica. Na Tabela 4 apresenta-se a
classificacdo dos corantes mais utilizados na industria téxtil de acordo com suas caracteristicas,

aplicacdo e principais interagdes do corante com a fibra.

Tabela 4 - Classificagdo dos corantes conforme suas caracteristicas, aplicagdes e interagcoes
corante-fibra

Classe de Tipo de fibras Caracteristicas (polaridade e ~
. . . . Interagdes corante-fibra
corante (aplicacio) solubilidade em agua)
Acido PA, S, WO Anionico Ligagdo ionica
Soluavel
O corante ¢ formado no
Azoico Celulésicas Insoluvel interior da fibra através de
processo de diazocopulacdo

A L Nao i6nico Ligacao de hidrogénio
A tina Celuldsicas Anidnico quando soluvel For¢as de Van der Waals

- Catidnico C A
Basico PAC Solivel Ligacdo i6nica
Complexo Anidnico DA
metalico PA, S, WO Solavel Ligacao i6nica

. L Anidnico Ligacao de hidrogénio
Direto Celulésicas, S Soluvel Forgas de Van der Waals

. N2o i6nico Ligacdo de hidrogénio
Disperso PES, PA, CA, CT Insoluvel Forcas de Van der Waals
Reativo Celuloésicas, S, WO An1,o nico Ligacdo covalente

Soluvel
L N2o i6nico Ligacdo de hidrogénio

Sulforoso  Celulésicas Anidnico quando soltivel For¢as de Van der Waals

Fonte: adaptado de Salem (2010); Melo (2022)
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O corante reativo € o tipo de corante mais relevante utilizado para o tingimento de
fibras celulosicas no Brasil e no mundo (Rosa ef al., 2020). Esta classe de corante contém um
grupo reativo formando uma ligacao covalente com o polimero da fibra. Esta ligagao covalente
¢ formada entre as moléculas do corante e o grupo terminal —OH (hidroxila) das fibras do
algoddo. De acordo com Melo (2022), em torno da metade da producdo da fibra de algodao ¢
tinta com corantes da classe reativos, devido suas cores intensas, brilhantes e bons indices de
solidez a 4gua e a lavagem (Melo et al., 2022; Rosa et al., 2021). Avalia-se que hé perda de 10
a 60 % desse tipo de corante durante o tingimento téxtil, fato este que produz grandes

quantidades de efluentes coloridos (Rosa et al., 2021).

2.1.5 Tingimento de fibras celuldsicas com corantes reativos

Devido a sua importancia, atualmente, no tingimento de fibras celuldsicas, este
trabalho utilizou nos experimentos um corante do grupo reativo.

O tingimento pode ser realizado de duas formas: através de processos continuos ou de
processos de esgotamento. No tingimento continuo somente o substrato se desloca e a solugdo
de corante ¢ aplicada por umecta¢cdo uniforme (impregnacao), ¢ espremida mecanicamente
(foulardagem) e em seguida fixada por calor, vapor ou repouso. No processo por esgotamento
ha deslocamento e contato constante entre a solucdo de tingimento e o substrato. Ao contrario
do processo de tingimento continuo, o banho de tingimento no processo por esgotamento €
sempre varias vezes mais volumoso que a quantidade de material a ser tinto.

De acordo com Salem (2010), a qualidade do tingimento com corantes reativos e sua
reprodutibilidade sdo dependentes de diversos parametros que envolvem o processo, como o
contato entre banho ¢ substrato, a relagao de banho entre o corante e a fibra, a velocidade de
montagem, a estrutura quimica do corante e a sua afinidade tintorial com o substrato, o tempo
e a temperatura do processo, a adi¢cao de produtos auxiliares além de alcalis, acidos e eletrolitos,
dentre outros.

O corante reativo possui em sua estrutura trés grupos funcionais: cromoforo,
solubilizante e reativo. Este ultimo reage com os grupos hidroxilicos da fibra de celulose e sob
condig¢des de tingimento adequadas, formam ligagcdes covalentes entre o corante e a fibra (De
Aguiar, 2022; Salem, 2010). Apresenta-se na Figura 10 a estrutura quimica do corante reativo
Red 195 conhecido como bifuncional porque apresenta dois grupos reativos diferentes na

molécula: monocloro triazina e vinilsulfona.
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Figura 10 - Estrutura quimica do corante reativo Red 195
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Fonte: Leyla Celik (2012).

Os corantes reativos apresentam alta solubilidade em agua e pouca afinidade com as
fibras celulésicas. De acordo com Salem (2010), nos tingimentos com corantes reativos, devem-
se estabelecer condigdes que maximizem o rendimento da reagdo com a fibra ¢ minimizem a
reacdo com a agua.

O processo de tingimento desses corantes consiste basicamente em duas fases: a fase
de adsorcao do corante pela fibra com o auxilio de eletrdlitos e a fase de fixagdo do corante por
reacdo do grupo reativo do mesmo com os grupos hidroxila da molécula da fibra, provocada
pela adi¢do de alcali. Apos estas duas fases, € necessaria a eliminagdo do corante hidrolisado,
nao fixado e desativado, que fica aderente a fibra devido sua grande solubilidade, mediante
lavagem e ensaboamento posterior.

A determinacdo da coloragdo do tingimento realiza-se por meio do sistema CIELab,
espaco de cor (L* a* b*) e diferenca de cor (AE*ab). Este método localiza a cor em um espago
tridimensional, usando como coordenadas: L* (luminancia), que pode variar de 0 (preto) a 100
(branco); a*, que assume valores negativos (verde) ou positivos (vermelho); e b* que assume
valores negativos (azul) e positivos (amarelo)), sendo que os planos a*b* podem ocorrer em
qualquer nivel de L*.

Na Figura 11 mostra-se o esquema, apresentando o significado geométrico das

coordenadas CIELab.
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Figura 11 - Espago de cor CIELab
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Fonte: Hunterlab (1978).

2.2 ENZIMAS

As enzimas sdo catalizadores biologicos produzidas por organismos vivos obtidas de
fontes primdarias como tecido animal, vegetal e microbiologica que aceleram a velocidade das
reacdes quimicas. Sdo proteinas de alta massa molecular e cada enzima tem uma forma
tridimensional especifica, funcionando somente em um substrato (composto) ou tipo de reagao
quimica. Nao se tornam parte do produto da reacao, apenas modificam as ligagdes quimicas de
outros compostos. Apos o término da reagdo a enzima ¢ liberada, pronta para iniciar outra
reacdo. Sdo classificadas de acordo com os compostos sobre os quais agem: as pectinases
decompdem as pectinas, celulases decompdem celulose, proteases degradam as proteinas
(Mojsov, 2012). No caso dos processos téxteis sdo utilizadas as enzimas hidrolases, que atuam
na reducdo de hidrélise de macromoléculas com consequente solubilizacdo e oxidases que
participam de rea¢des de oxido-reducao degradando pigmentos de forma direta (lacases) ou
indireta (glicose-oxidase).

Na Figura 12 apresenta-se de forma simplificada o mecanismo de funcionamento da

reacdo enzimatica.
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Figura 12 - Tlustragdo do mecanismo de reagdo de hidrélise enzimatica
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Fonte: adaptado de Biorender (2023).

A maioria das enzimas trabalha em condi¢des suaves (Mojsov, 2014), de forma ideal
a temperaturas entre 30 °C a 70 °C e valores de pH proximos do ponto neutro. Desta forma, os
processos enzimaticos economizam energia € investimento em equipamentos especiais
resistentes ao calor, pressdao ou corrosao, sendo ideais na indistria para substituir processos que
utilizam produtos quimicos agressivos, além de tornar os processos ambientalmente amigaveis
e melhorar a qualidade do produto (Kumar ef al., 2021).

Na Tabela 5 apresenta-se algumas enzimas utilizadas no processamento téxtil e seus
resultados.

As enzimas sdo classificadas e codificadas pela Nomenclature Commitee of the
International Union of Biochemistry and Molecular Biology (NC-IUBMB) de acordo com a
reacdo catalisada (Silva, 2013). A nomenclatura emprega a abreviagdo E.C. (Enzyme
Commission) acompanhada de até quatro digitos relativos a classe e subclasses a que pertence

a enzima.
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Tipo de enzima

Uso téxtil e efeitos

Desengomagem de fios de algodao de urdimento — hidrolizagdao do

Amilases i
amido
Catalases Catalizagdo da decomposi¢do do peroxido de hidrogénio apos o
processo de branqueamento.
Biopolimento, melhoria do brilho e efeito stone washed no denim —
Celulases o
hidrolizacao da celulose.
Colagenases RemoYe as partes residuais da pele na 12 hidrolisando as ligagdes
peptidicas em coldgeno.
Esterases Modificacdo de fibras de poliéster para melhorar a molhabilidade —

hidrolise de ligacdes ester.

Glicose oxidases

Gera perdxido de hidrogénio utilizado no alvejamento da fibra

celuldsica.

Lacases Decompdem moléculas de indigo para efeito de lavagem no denim.

Lipases Hidrolizagao de lipidios do material téxtil, modificag¢ao de fibras de
poliamida para melhorar molhabilidade e coloragao.

Ligninases Remogao Qe rebar.bas e. outros‘ cqmpostos vegetais indesejaveis da
matéria-prima — hidrolise da lignina.

Nitrilases Modificagao (‘16 ﬁl?ras acrl.hc‘as para melhorar a molhabilidade e
coloracao — hidrolise de nitrila.

Pectinases Biolimpeza de fibras vegetais — hidrolise da pectina
Utilizadas como processo de enxague enzimatico apos o tingimento

Peroxidases com corantes rea‘tlvos, atuando nos c.orante’s h‘1drolrlsados na. ﬁbr‘a e
no licor, proporcionando melhor solidez a imido, 4guas residuais
descoloridas e decomposi¢cdo de compostos potencialmente toxicos.
Remocao de sujidade ou manchas contendo proteinas de um artigo
textil, antifeltragem de 13, degomagem de seda, modificagdo de fibras

Proteases

de poliamida para melhorar a molhabilidade e coloragao.

Quando combinadas, atuam sobre proteinas, pectinas e ceras naturais

para lavagem.

2.2.1 Pectinase

Fonte: adaptado de Mojsov (2014).

As pectinases (EC 3.2.1.15) s@o um grupo complexo de enzimas que auxiliam na

hidrélise da pectina em unidades menores. Sdo produzidas por plantas, fungos, bactérias,

nematoides e insetos. Em torno de 50 % sdo produzidas a partir de leveduras e fungos, 35 %

tem origem bacteriana e 15 % vegetal ou animal (John ef al., 2020). Na Tabela 6 apresenta-se
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como as pectinases podem ser classificadas de acordo com seu mecanismo de agdo: esterases,
hidrolases e liases. Conforme a exigéncia de pH para a atividade enzimatica méaxima, estas
enzimas sao ainda classificadas em grupos acidos e alcalinos (Kohli; Gupta, 2015).

Podem ser de diferentes tipos: pectina metilesterase, poligalacturonases, pectina
transeliminases e pectato liases. Sdo utilizadas na biolimpeza da fibra de algoddo de forma
individual ou em combinagdo com outras enzimas como lipases, celulases e proteases. As
pectinases degradam as substancias pécticas presentes na fibra que liberam ceras e outros
materiais nao celuldsicos facilitando a sua remocao (Kumar et al., 2021). Basicamente a pectina
funciona como um agente de aderéncia para a celulose e ceras. Durante a destruigdo da pectina,
as ceras tornam-se desprotegidas e sdo facilmente emulsificadas (Hasan et al., 2015). A enzima
perfura através dos microporos presentes na camada da cuticula da fibra e, em seguida, hidrolisa
parcialmente a pectina na matriz da parede primaria (Kumar et al., 2021), elevando desta forma

a absorvéncia do substrato téxtil.

Tabela 6 - Classificagdao das enzimas pépticas

Tipo de Nome sugerido pela EC Sigla Nome comum
Pectinase (Comissiao de Enzimas)
Esterase  Polimetilgalacturonase esterase PMGE Pectina esterase
Hidrolase Poligalacturonase PG Poligalacturonase
Polimetilgalacturonase PMG Pectina hidrolase
Lia Poligalacturonase liase PGL Pectato liase
1ase Polimetilgalacturonase liase PMGL  Pectina liase

Fonte: Colombi (2021).

As pectato liases e as pectina liases desfazem as ligagdes glicosidicas por reacao de
trans eliminacdo do hidrogénio formando galacturonideos com uma liga¢ao insaturada dupla
entre os carbonos das posi¢des 4 e 5 na extremidade ndo redutora do 4cido galacturdnico
formado. A pectato liase (PGL) utilizada neste estudo, catalisa a clivagem de ligagdes a-1,4 do
4cido péctico de modo endo ou exo, necessita Ca®" para atividade, tem pH 6timo na regido
alcalina entre 7,5-10,0 e temperatura 6tima entre 40 e 50°C (Colombi, 2021a). Na Figura 13
mostra-se as interconexdes entre a celulose e outros componentes nao celuldsicos nas paredes

primarias da fibra de algodao.
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Figura 13 - Interconexdes entre a celulose e outros componentes nao celuldsicos nas paredes
primarias da fibra de algodao
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Fonte: adaptado de Niaz et al. (2011).

Ibrahim et al. (2019) relatam que as enzimas pectinases reduzem o percentual das
impurezas constituidas de material ndo celulosicos e dio melhor absor¢cdo de 4gua, suavidade
ao toque e brancura aceitavel aos tecidos de algoddo. E possivel com a utilizagdo das pectinases
obter substratos téxteis com baixo contetido de pectina e 6tima capacidade de tingimento, de
modo tdo eficaz quanto o processo alcalino convencional, utilizando temperaturas inferiores a
60 °C. A concentragdo 6tima varia, mas geralmente as pectinases sdo bem-sucedidas em baixas
concentracgodes, na faixa de 0,05 e 2,00 % (Abdulrachman et al., 2017). Combina¢des desta
enzima com outras e agentes auxiliares podem ser utilizadas para limpeza atuando
sinergicamente com pH flexivel e sob condigdes suaves. Além disso, podem substituir o uso de
produtos quimicos agressivos, reduzir o consumo de agua, energia e altos custos (Hasan et al.,

2015; John et al., 2020).

2.2.2 Celulase

As celulases sdo enzimas hidroliticas que catalisam a clivagem da celulose,
particionando a molécula, por meio de degradagado de ligagdes B-1,4 glicosidicas em pequenos
componentes de aglcar com diferentes quantidades de unidades de glicose. As enzimas
celulases sdo uma mistura de diversos componentes enzimaticos, formando assim, o que se
denomina de complexo enzimatico. Este complexo enzimdtico cujas enzimas atuam

sinergicamente estao divididas em trés tipos para a hidrélise completa de celulose: endo-1,4-f-



46

D-glucanases ou endoglucanases (EC 3.2.1.4), que quebram as ligacdes glicosidicas das cadeias
de celulose criando novos terminais; exo-1,4-B-D-glucanases, celobio-hidrolases ou
exoglucanases (EC 3.2.1.91), responsaveis pela acao nos terminais levando a celobiose; e 1,4-
B-D-glucosidades (EC 3.2.1.21) que hidrolisam a celobiose a glicose (Ogeda; Petri, 2010). Na
Figura 14 representa-se sistematicamente a agdo deste grupo de enzimas, demonstrando a agao
de cada uma separadamente e a importancia que cada uma tem na hidrdlise.

Na industria téxtil sao utilizadas principalmente as endoglucanases (Kumar et al.,
2021) que atuam randomicamente nas regides amorfas da celulose e de seus derivados,
hidrolisando ligagdes glicosidicas B-(1,4) (Ogeda; Petri, 2010). A utilizacdo de celulases na
hidrolise da celulose ocorre em condigdes mais brandas de pH, pressdo e temperatura do que

em processos quimicos (Silva, 2013).

Figura 14 - Agdo das celulases sobre a molécula de celulose
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Fonte: adaptado de Azevedo (2022).

A celulase ¢ usada para tratar a superficie do substrato téxtil melhorando a propriedade
de absorcao de agua (Kakkar; Wadhwa, 2022). A adicao de celulase ao banho de biopurga tem
demonstrado o aumento da eficiéncia de pectinases. Acredita-se que as celulases eliminam as
impurezas indesejaveis pela hidrdlise da celulose da fibra (Freitas, 2009), abrindo espago para

que a pectinase atue, bem como os demais compostos da solugdo de biopurga.
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O uso de combinagdo de enzimas tem um efeito sinérgico e a utilizagdo da celulase
com a pectinase no processo de biopurga garante a remog¢ao de impurezas insoluveis devido ao
fato da celulase auxiliar na quebra da cuticula e da parede primaria do algodao promovendo a
penetracao da pectinase e criando maior acesso a pectina. De acordo com Niaz et al. (2011),
esta combina¢do de enzimas também auxilia na diminuicdo da concentracdo de pectinase

utilizada no processo.

2.2.3 Glicose Oxidase

As enzimas glicose oxidases (EC 1.1.3.4) sdo um subconjunto de enzimas
oxidorredutase que catalisa a transferéncia de elétrons de um oxidante para um redutor. As
oxidases de glicose usam oxigénio como um aceptor de elétrons externo que libera perdxido de
hidrogénio (H202). A reacao catalisada por essas enzimas abrange a inser¢@o de oxigénio, onde
o substrato oxidado ¢ um doador de hidrogénio/elétron, enquanto o substrato reduzido ¢ um
aceptor de hidrogénio/elétron (Khatami ef al., 2022). O substrato mais eficaz para a oxidag¢ao
desta enzima ¢ o B-D-glicose (Wilson, 2016). Esta reacdo pode ser dividida em duas etapas,
uma redutora e uma oxidativa. Na etapa redutora, a enzima glicose oxidase (GOx) catalisa a
oxidagdo de B-D-glicose para D-glicono-d-lactona, que nao ¢ hidrolisada enzimaticamente a
acido gluconico. Em seguida, a flavina dinucleotideo adenina (FAD) anel da enzima, € reduzida
a FADH» (Witt et al., 2000). Na etapa da reacdo oxidativa, a GOx reduzida ¢ reoxidada pelo
oxigenio para produzir o peroxido de hidrogénio. Na Figura 15 mostra-se a reagdo de oxidagao
da glicose pela GOx.

A glicose oxidase ¢ instavel as temperaturas superiores a 40 °C e ¢ inibida por
quantidades micro molares de metais pesados como o merctrio, chumbo e prata. Em solucao,
a estabilidade depende do pH. E mais estavel em torno de pH 5. Abaixo de pH 2 e acima de pH
8, a atividade catalitica ¢ rapidamente perdida. Em pH 8,1, apenas cerca de 10 % de a atividade
permanece apos 10 min e em pH 9,1 a inativacdo ¢ ainda mais rapida. A taxa de inativacdo em
pH alto ¢ reduzida na presenga de glicose. Detergentes nao idnicos tém pouco efeito sobre a
atividade enzimatica da glicose oxidase, mas a atividade é perdida na presenca de detergentes
10nicos. Detergentes anionicos inativam a glicose oxidase em pH baixo e detergentes cationicos

inativam em pH elevado (Wilson, 2016).
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Figura 15 - Reagao de oxidacdo da glicose pela enzima glicose oxidase
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Fonte: adaptado de Witt ez al. (2000).

O branqueamento ¢ uma etapa necessaria antes do tingimento téxtil. Em fun¢do da alta
especificidade, eficiéncia, atoxicidade e caracteristicas mais ecologicas como pH préximos ao
neutro e baixas temperaturas, hd um grande interesse em substituir o branqueamento quimico
por processos de branqueamento bioldgico mais seguros na industria téxtil, reduzindo desta
forma, o uso de agua, energia e tempo.

A glicose oxidase representa um método vidvel para a geracdo de perdxido de
hidrogénio necessario para o branqueamento da fibra de celulose. Quando o perdxido para
branqueamento téxtil ¢ gerado por glicose oxidase, para evitar a desativacdo da enzima, sao
necessarias condi¢des ligeiramente acidas a neutras e temperaturas muito mais baixas. Estas
enzimas sdo muito sensiveis as mudancas de temperatura e em altas concentragdes de peroxido
de hidrogénio sdo rapidamente inativadas. A temperatura Otima de operacao das glicose
oxidases ocorre em torno de 40 °C, podendo variar de 35-60 °C e pH 6timo de 4,5-7 (Mojsov

etal.,2021), o que torna o branqueamento ambientalmente mais seguro.

2.2.4 Catalase
As enzimas catalases (EC 1.11.1.6), também conhecidas como hidroperoxidases,
catalisam a degradacao do peroxido de hidrogénio em agua e oxigénio. Sao utilizadas para a

remocao de perdxido de hidrogénio remanescente apds o processo de branqueamento de fibras
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teéxteis (Czyzewska et al., 2019). A atividade ¢ fortemente dependente da temperatura e € uma
fun¢do da concentragao do substrato. Esta enzima atua somente sobre o peroxido de hidrogénio
presente no tecido e os demais materiais permanecem ilesos (Kakkar; Wadhwa, 2022). Na
Figura 16 apresenta-se a reagao do processo de biobranqueamento e decomposicao do peroxido

de hidrogénio com a enzima catalase.

Figura 16 - Reacao do biobranqueamento e a decomposi¢ao do perdxido de hidrogénio com a
enzima catalase
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Fonte: adaptado de Kakkar; Wadhwa (2022).

Nos processos tradicionais de beneficiamento, depois do branqueamento ¢ utilizado o
bissulfato de sddio para remover o perdxido de hidrogénio, que necessita de alta temperatura e
enxague extensivo. Os residuos de perdxido de hidrogénio sio comuns nestes processos
industriais e, como contaminante corrosivo, precisam ser completamente eliminados (Vitolo,
2021). A aplicacdo de um processo ambientalmente amigavel para decompor peroxido de
hidrogénio, como a catalise enzimatica por catalase, reduz bastante o consumo de dgua e energia
quando comparado a outros sistemas tradicionais de limpeza (Czyzewska ef al., 2019) e ja ¢
amplamente utilizado nas empresas téxteis.

As enzimas catalases sdo empregadas em baixa temperatura, com a exigéncia de

enxague minimo (Kumar et al., 2021), o que torna o processo econdmico € menos poluente.
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2.3. BIOPREPARACAO DO ALGODAO

Um processo de biopreparagdo eficiente para tecidos de malha de algodao deve ser
baseado em uma combinagdo, preferencialmente de forma simultanea, de enzimas para purga,
lavagem e branqueamento em um banho Unico, resultando em economia de dgua nos ciclos de
enxague, tempo e consumo de energia. Em comparagcdo com o processo convencional, as
vantagens da biopreparagdo estdo no uso de temperaturas mais amenas, em torno de 50 a 60 °C
(no processo convencional o tratamento ocorre a temperaturas proximas a ebulicdo), menor
degradagdo e por consequéncia, menor perda de peso do substrato téxtil além de menos DQO
e DBO no efluente (Mojsov, 2012).

O beneficiamento téxtil tradicional a imido gera efluentes com grande quantidade de
despejos liquidos de elevada demanda quimica e bioquimica de oxigénio, solidos dissolvidos e
corantes. A maioria das vezes estes conteudos sdo compostos organicos de estruturas complexas
que estdo presentes nos efluentes em elevadas concentragdes e mesmo quando biodegradaveis,
sua decomposic¢ao pode formar produtos toxicos para a fauna (Reis, 2016).

Quando uma combinagdo enzimatica ¢ utilizada, o uso total de enzimas de maior custo
tende a diminuir tornando o processo industrial mais econdémico (Hong et al., 2019). A
utiliza¢do de uma associacao enzimatica com pectinase, celulase e lipase para uma limpeza de
tecidos de malha de algodao mostrou que uma enzima nao interferiu negativamente na agao da
outra e trouxe beneficios em termos da caracteriza¢do do produto acabado (Silva et al., 2017).
A combinagdo enzimatica das enzimas pectinase, lipase, protease e xilanase, de acordo com
Kalantzi et al. (2019), apresentou resultados satisfatorios quanto a remog¢ao das impurezas nao
celulosicas e as caracteristicas estruturais da fibra apds o tratamento, possibilitando a utilizagao
de baixas cargas das enzimas e consequente redu¢do do custo do processo.

A utilizagdo de produtos auxiliares no banho dos biotratamentos auxilia no bom
desempenho das enzimas e na hidrofilidade do substrato téxtil. Os tensoativos aumentam o
efeito da lavagem em virtude da reducdo da tensdo superficial, facilitando a penetracdo das
enzimas nos microporos e fissuras da fibra (Tzanov et al, 2001) além de auxiliar na
emulsificacdo de ceras e gorduras ndo saponificaveis, tornando-as soliveis em agua e
susceptiveis de rapida eliminagdo da fibra (Hebeish et al., 2009). Os tensoativos nao i6nicos
podem ser considerados mais benignos para as enzimas do que os tensoativos anidnicos €
cationicos. Isso ¢ atribuido a diferen¢a no modo de ligacdo. Enquanto um tensoativo nao ionico

so se liga a enzima por meio de interagdes hidrofobicas, um tensoativo idnico pode se ligar por
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uma combinac¢do de atragdo eletrostatica e interagao hidrofobica o que pode levar a alteragdes
funcionais até em concentragdes muito baixas de surfactante (Holmberg, 2018).

O uso de agentes sequestrantes, conforme Hebeish et al. (2009), pode se tornar
necessario quando a fibra de algodao apresenta quantidades significativas de calcio e magnésio,
o que dificulta a penetragdo da enzima.

Devido ao tempo necessario para ocorrer as reagdes enzimaticas, os biotratamentos
sao realizados em processos por esgotamento (Choe et al., 2004), em detrimento aos processos
continuos onde ¢ exigido um tempo reduzido de contato entre a solugdo e o substrato.

A necessidade de encontrar métodos de aplicagdo alternativos de producao mais limpa
para economizar agua, energia térmica e reduzir a carga de efluentes ¢ constante. A utiliza¢do
de enzimas oferece métodos ambientalmente amigdveis e econdmicos em Vvarios
procedimentos. Entre as 7.000 enzimas conhecidas, cerca de 1 % delas sdo normalmente
utilizadas em diversos processos da industria téxtil (Arajo et al., 2008), potencializando e
catalisando reagdes quimicas especificas.

De acordo com o exposto, esta pesquisa tem por objetivo obter um processo menos
agressivo ao meio ambiente e com menor consumo de 4gua e energia, realizando num sé banho
o beneficiamento primario através de um biotratamento e o beneficiamento secundario
utilizando corante reativo. Além disso, recorreu-se a um pool enzimatico onde a primeira etapa
consiste na biopurga empregando-se as enzimas pectinase e celulase para a remoc¢ao das
impurezas da fibra. Posteriormente, € realizado o bioalvejamento com perdxido de hidrogénio
gerado pela enzima glicose oxidase e neutralizacdo posterior com a enzima catalase. Em
seguida, ¢ realizado o tingimento com a adicdo do corante e produtos auxiliares na mesma
solucao do beneficiamento primario. Os resultados obtidos foram comparados com o processo

tradicional de beneficiamento, nas etapas da purga, do alvejamento e do tingimento.

2.4 O ESTADO DA ARTE DA UTILIZACAO E REUSO DE ENZIMAS NO
BENEFICIAMENTO TEXTIL DE ALGODAO

O mapeamento da produgdo académica sobre a utilizacdo e o reuso de enzimas no
beneficiamento téxtil do algodao foi realizado a partir de uma investigacdo de artigos e €
apresentado na Figura 17. O grafico mostra o nimero acumulado de artigos relatados pela
plataforma Scopus, quando as palavras algodado, enzimas e industria téxtil foram utilizadas para

a pesquisa bibliografica. Os dados foram verificados em 21 de maio de 2023.
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Figura 17 - Publicag¢des académicas sobre algodao, enzimas e industria téxtil no banco de
dados Scopus (situagdo: 21 de maio de 2023)
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Fonte: a autora.

Na Tabela 7 pode-se observar as caracteristicas de alguns estudos que deram
embasamento sobre a metodologia utilizada além de analogia e coeréncia de resultados obtidos

neste trabalho.

Tabela 7 - Caracteristicas dos estudos em relagado a utilizagdo de enzimas no beneficiamento
textil da fibra de algodao (2001-2022)

(Continua)

Referéncia Enzimas Observacoes da pesquisa

Estudou-se os bioprocessos de lavagem e branqueamento do

algoddo. A biopurga foi realizada com dois tipos de pectinase,
Glicose acida e alcalina e o alvejamento com peroxido de hidrogénio
produzido enzimaticamente durante a oxidagdo da glicose.
Houve necessidade da utilizagdo de surfactante na etapa de
biopurga e da aera¢do na etapa do bioalvejamento. Os resultados
obtidos quanto a hidrofobicidade foram tdo eficientes quanto
aqueles obtidos nos processos tradicionais.

Tzanov et oxidase

al. 2001b)  Pectinase
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Tabela 7 - Caracteristicas dos estudos em relagao a utilizacao de enzimas no beneficiamento
téxtil da fibra de algodao (2001-2022)

(Continua)

Referéncia  Enzimas Observacdes da pesquisa

Estudou-se a biopurga do algodao. Concluiu-se que as pectinases
alcalinas obtiveram melhor desempenho do que as pectinases
acidas. Os parametros mais importantes avaliados foram a
concentragdo de enzimas, pH, temperatura, forgca iOnica e
. quelantes. Os resultados demonstraram que a cutinase foi capaz
Agrawal Cutlpase de aumentar a cinética da pectinase em termos de remocao de
Pectinase . . ~ .
(2005a) pectina. Constatou-se que o tempo de incubag@o necessario para
atingir a hidrofilidade desejada é maior em comparagao com a
lavagem convencional. A pectinase sozinha ndo foi capaz de
atingir a hidrofilidade desejada, mesmo removendo até 75 % da
pectina da fibra, devido a remog¢ao da camada cerosa mais
externa ser necessaria.

Foi estudada a limpeza de malhas de algodao com as enzimas e
suas misturas em um banho tnico. Os efeitos das combinagdes
foram estudados em relagdo aos critérios de molhabilidade, perda

Celulase CoA s
. de resisténcia a ruptura e brancura. Os resultados mostraram que
Wang et al. Pectinase . . . X
os efeitos de limpeza das misturas de enzimas foram melhores
(2007a) Protease : e . )
Xilanase do que os das enzimas individuais, e as propriedades de

tingimento (K/S, parametros de cor e solidez da cor) de malhas
de algodao biolavadas foram comparaveis as malhas de algodao
lavadas convencionalmente.

O objetivo do estudo foi a otimizagdo da biopurga de tecido de
malha de algoddao com pectinase alcalina. As condigdes Otimas

2’2"(;1(;17351 al. Pectinase de pH, temperatpra, tempo de incubagao e concentracdo de
enzima foram estimadas levando-se em consideracdo a remocao
desejada da pectina e a molhabilidade adequada.
Investigou-se o perdxido de hidrogénio gerado como um
composto de branqueamento por meio de reacdes enzimaticas,
através de trés caminhos diferentes: sua producao a partir da
Lopez; glicose pela glicose oxidase, a partir da carboximetilcelulose
Cavaco- Glicose (CMC) e finalmente, o obtido a partir do etanol, pela acdo da
Paulo oxidase enzima alcool oxidase. O efeito do H20»2 produzido na lavagem
(2008) foi simulado por meio de um processo de branqueamento de

algoddo. As reagdes enzimaticas de oxidacdo produziram niveis
mais altos de H>O» (até 1 g/L apds 8 h). O maior grau de brancura
foi obtido com 0 CMC e com o etanol.
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Tabela 7 - Caracteristicas dos estudos em relagdo a utilizacao de enzimas no beneficiamento
textil da fibra de algodao (2001-2022)

(Continua)

Referéncia Enzimas

Observacoes da pesquisa

Celulase

Hebeish et al. )
Pectinase

(2009)

Realizou-se um estudo sobre as condi¢des apropriadas para a
biopurga de tecidos de algoddo e suas misturas. Testou-se as
enzimas em uso Unico € em misturas binarias. As amostras
biopurgadas apresentaram resultados compardveis aos
processos tradicionais. Foi observado que o uso de acido
etilenodiaminotetra-acético (EDTA) melhorou o desempenho
dos tecidos.

Catalase
Eren; Anis; Glicose
Davulcu oxidase
(2009) Pulanase

Desenvolveu-se um processo para desengomar, branquear e
tingir tecidos de algoddao em uma solu¢ao utilizando enzimas.
A desengomagem foi realizada com a enzima pulanase. O
branqueamento  foi realizado com H;O, gerado
enzimaticamente e apos o clareamento, a decomposi¢dao do
H»0: foi feita com a enzima catalase. O tecido foi tingido no
mesmo banho com corantes reativos. Os indices de alvura e os
rendimentos de cor obtidos das amostras tratadas
enzimaticamente foram comparaveis as amostras tratadas
convencionalmente.

Celulase
Silva Lipase
(2013) Pectinase

Investigou-se a utilizagdo das enzimas combinadas no
processo de biopurga de tecido de malha de algoddo
juntamente com um agente sequestrante. O efeito de cada
enzima ¢ suas intera¢des foi avaliado com o auxilio de um
planejamento experimental e a caracterizacio da malha
tratada (perda da massa, alvura, remocdo de pectina,
tingimento e hidrofilidade). Os resultados mostraram que o
sequestrante ndo interferiu na atividade das enzimas. A
comparagao do tratamento enzimatico com a lavagem alcalina
confirmou que a biopurga foi tdo eficaz quanto o processo
convencional.

Nerurkar;
Joshi;
Adivarekar
(2015)

Lipase

Avaliou-se a eficdcia da lipase para biopurga de tecido de
algodao. A enzima foi capaz de remover quantidade
substancial de impurezas da superficie do algodao e degrada-
la em &cidos graxos. As amostras tratadas com a enzima
mostraram uma superficie lisa, indicando nenhum dano ao
tecido, enquanto a superficie do tecido lavado com a purga
alcalina apresentou-se aspera, demonstrando danos ao tecido.
A avaliagdo das propriedades do tecido, como molhabilidade,
brancura, comportamento do tingimento, resisténcia a tragdo
e rigidez a flexao, revelou que a biopurga ¢ tao eficaz quanto
o tratamento alcalino convencional.
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Tabela 7 - Caracteristicas dos estudos em relagao a utilizacao de enzimas no beneficiamento
téxtil da fibra de algodao (2001-2022)

(Continua)

Referéncia Enzimas Observacoes da pesquisa

Neste estudo, avaliou-se o efeito de um pool enzimatico
comercial na biopurga de tecidos de malha de algodao. Foram
avaliados o efeito de cada enzima e a interacao entre elas. A
combinagcdo das trés enzimas apresentou os melhores
resultados quanto ao grau de alvura, remocao de pectina e
hidrofilidade. A comparagdo entre os tratamentos efetuados
confirmou que a biopurga pode ser tao eficaz quanto o processo
convencional de purga alcalina.

(De Melo Da  Celulase
Silva et al. Lipase
(2017) Pectinase

A pesquisa envolve o branqueamento de tecidos de malha de
Celulase  algodao utilizando as enzimas para a remog¢ao das impurezas.

Glicose O alvejamento foi realizado com peroxido de hidrogénio
Reis et al. oxidase produzido enzimaticamente pela glicose oxidase durante a
(2017) Lipase oxidacdo da glicose. Os resultados demonstraram nivel de

Pectinase  alvura aceitavel, boa hidrofilidade e capilaridade. A redugdo do
consumo de agua foi quatro vezes menor em relagdo ao
processo convencional.

Foram utilizados para branqueamento e desengorduramento de
tecido de algoddo as enzimas juntamente com a tecnologia do

. Lipase plasma. As ana'ilises realizadas mostraram que a desparga~de

Demir et al. . plasma combinada com enzimas, produz modificacdes

Pectinase . . .

(2018) significativas na superficie do substrato, melhorando a
hidrofilidade e a alvura sem alterar suas propriedades
intrinsecas. Comprovou-se a eficacia da sinergia das duas
tecnologias para a industria téxtil.

Um desenho experimental foi usado para investigar o efeito
combinado da agdo sinérgica de quatro enzimas na melhoria
das propriedades fisico-quimicas de tecidos de algodao apos a

. Lipase . A . -
Kalantzi; PeF(): tinase biopurga. As caracteristicas estruturais da celulose do algodao,
Kekos; Protease indice de cristalinidade e grau de polimerizacdo ndao foram
Mamma . severamente afetadas pelo tratamento enzimatico e houve

Xilanase N . Y . ~
(2019) remogdao de quantidades consideraveis de impurezas nao

celulosicas. A combinagdo das quantidades das enzimas foi
definida a partir da hidrofobicidade, alvura e capacidade de
tingimento, com o auxilio da funcao desejabilidade.
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Tabela 7 - Caracteristicas dos estudos em relagdo a utilizacao de enzimas no beneficiamento
textil da fibra de algodao (2001-2022)

(Conclusio)

Referéncia Enzimas Observacoes da pesquisa

Estudou-se um processo de preenchimento repetido durante a
Xiaokang; biopurga para encurtar o tempo do método de impregnagao.
Haitao; Pectinase Foram testados diferentes tempos de imersdo, pick-up e
Jianyong temperaturas de reacdo. Obteve-se uma diminui¢ao no tempo
(2019) de processo além de melhora na molhabilidade em relagdo as

amostras tratadas por impregnagao.

Foi estudada a celulase, terceira maior enzima industrial, que

tem a propriedade de degradar a celulose em unidades de
Kakkars; . . . .. N

glicose, aumentando a maciez e o brilho de fibras téxteis. Sdo
Wadhwa Celulase o o N -

utilizadas para auxiliar na hidrolisagdo das gorduras e remogao
(2022) : ~ . o

de lubrificantes, aumentando a absorc¢ao e o nivel de tingimento

do substrato.

Foi avaliada a reciclagem da solu¢do de biopurga em até 10

vezes num tecido de malha de algodao. Foi mantido o nivel de
Colombi et al. Pectinase remocao de pectina sem perda significativa na qualidade do

(2022)

tingimento subsequente. O processo mostrou-se promissor,
apresentando reducdo do consumo de insumos, como enzimas,
agua e produtos quimicos e geracdo de efluentes.

Fonte: a autora.
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3 MATERIAL E METODOS

Neste capitulo ¢ apresentada a descrigao dos procedimentos experimentais realizados
nesta pesquisa além dos reagentes e equipamentos utilizados. Os experimentos foram realizados
nos laboratdrios situados no Departamento de Engenharia Téxtil do Campus de Blumenau da
Universidade Federal de Santa Catarina: Laboratério de Meio Ambiente (LABMAM),
Laboratorio de Cuidados Téxteis (LabCT), Laboratério de Beneficiamento (LABENE),
Laboratorio de Tecidos e Malhas (LABTEC) e Laboratério Integrado Téxtil (LINTEX). Na

Figura 18 observa-se como a metodologia foi realizada e seus objetivos.

Figura 18 - Escalonamento dos procedimentos metodoldgicos previstos para o estudo de
beneficiamento de malhas 100 % algoddo em uma tnica solugao

1. Preparacdes q 4. 5. Aoen
enzimaticas PRI EaEiopunza Alvejamento Bioalvejamento Calingimenta
v'Definigdo e v'Pré-tratamen- v'Utilizagdo de v'Alvejamento v'Avaliagio das v’ Amostras
caracterizagao to pectinase e convencional. melhores tintas
das enzimas a convencional. celulase v Avaliagdo das condi¢des de preparadas em
serem v’ Anélise da juntas. propriedades temperatura, tratamento
utilizadas. utilizagdo do v Testes fisico- pH e tempo convencional.
v'Determinagio agente preliminares. paraa v’ Amostras
das atividades quelante. v/ Avaliagdo das ut11%za9ao das tintas na
enzimaticas. v Avaliagdo das propriedades G il solucdo da
propriedades fisico- conjunto. biopreparaco
fisico- quimicas. v'Utilizagdo de e em solugio
quimicas. \/P]anejamento Gox em banho nova.
experimental. WIE v'Reaproveita-
v'Planejamento v Utilizagao de mento da
fatorial. Gox em banho solugdo de
v'Defini¢do da LI tingimento em
biopurga a ser blOPqua- banho unico.
iy v'Avaliagdo das v/ Avaliagdo das
v'Reaproveita- prqprledades propriedades
mento de ﬁ51’co.- fisico-
solugdo quimicas. quimicas.
enzimatica.

Fonte: a autora.

3.1 MATERIAL

3.1.1 Substrato téxtil

O material téxtil utilizado foi um tecido de malha adquirida no mercado local. A
caracterizacdo ¢ apresentada na Tabela 8. As amostras de malha utilizadas nos ensaios desta
pesquisa sdo provenientes de um mesmo lote, de modo a garantir a padronizacgao dos corpos de

prova quanto ao tipo de fio, gramatura, cor e hidrofilidade.
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Tabela 8- Caracteriza¢do do substrato téxtil utilizado nos corpos de prova

Composiciao 100 % algodao
Estrutura do tecido Meia malha (Jersey)
Gramatura 160 g/m?

Titulo do fio

30/1 Ne penteado

3.1.2 Reagentes

Fonte: a autora.

As enzimas celulase, pectato liase e catalase estudadas neste trabalho foram

gentilmente fornecidas pela empresa Akmey®. A enzima glicose oxidase foi adquirida da

empresa Sigma-Aldrich. O umectante ndo i6nico empregado foi o Berol® 175, que ¢ fabricado

a base de alcool primdrio natural (>60 % de alcool etoxilado), gentilmente disponibilizado pela

empresa Macler Produtos Quimicos Ltda. O corante Red 195 foi cedido pela empresa Color

Quimica. Todos os demais reagentes utilizados possuiam grau de pureza analitico. Apresenta-

se na Tabela 9 os principais reagentes utilizados e onde foram empregados nesta pesquisa.

Tabela 9 - Principais reagentes utilizados e onde foram empregados na pesquisa

(Continua)
Reagente Marca Finalidade
Acetato de Sédio anidro Vetec Atividade enzimatica e
beneficiamento
Acido 3,5 Dinitrossalicilico (DNS) Neon Atividade enzimatica
Acido Acético Glacial Vetec Atividade enzimatica e

beneficiamento

Acido Citrico anidro

Exodo Cientifica

Atividade enzimatica

Acido Cloridrico 37%

Neon

Atividade enzimatica e
beneficiamento

Acido Poligalacturdnico

Sigma-Aldrich

Atividade enzimatica

Acido Tricloroacético Neon Atividade enzimatica

Azul de Metileno hidratado Neon Determinacao de pectina
removida

Carbonato de Sodio Neon Atividade enzimatica e
beneficiamento

Carboximetilcelulose sal de sodio Sigma-Aldrich Atividade enzimatica

Catalase

Akmey

Beneficiamento
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Tabela 9 - Principais reagentes utilizados e onde foram empregados na pesquisa

(Conclusio)
Reagente Marca Finalidade
Celulase LT Akmey Biopurga
Cloreto de Calcio Vetec Biopurga
Cloreto de Sédio Neon Tingimento
Corante azul Colorsupra AC28G Color Quimica Tingimento
Corante direto azul turquesa G Neon Capilaridade
Corante Vermelho Colorsupra AC5SBL  Color Quimica Tingimento
EDTA Sal Dissédico Exodo Cientifica Beneficiamento
Fosfato de Sodio Bibasico Anidro Neon/Proc9 At1v1dafie enzimatica ¢
beneficiamento
= - . Lafan Atividade enzimatica e
Fosfato de Sodio Monobasico Anidro .
beneficiamento
Glicose Vetec Atividade enzimatica
Glicose Oxidase de Aspergillus niger Sigma-Aldrich Beneficiamento
Hidréxido de Sédio Neon Beneficiamento
Pectina Citrica Vetec Atividade enzimatica
Pectinase alcalina (BIOPREP 3000) Akmey Biopurga
Permanganato de Potassio Proc9 Deterr'ninagﬁo' de ‘
peroxido de hidrogénio
Peréxido de Hidrogénio CRQ Beneficiamento
Tartarato de Sédio e Potassio Tetra Neon Atividade enzimatica
hidratado
Tris (hidroximetil) aminometano Neon At1V1da'de enzimatica e
beneficiamento
Umectante nao ionico Berol 175 Macler Beneficiamento

Fonte: a autora.

3.1.3 Equipamentos

Durante a produ¢ao desta pesquisa foram utilizados uma balanca analitica para pesar

os reagentes, pHmetro para mensurar o pH, espectrofotdmetros para avaliar as determinagdes

colorimétricas e determinacdo da alvura, aparelho de tingimento para os ensaios de

beneficiamento e determinacao do grau de pectina residual, estufa de circulagdo de ar para

avaliar a perda de massa, um banho termostatizado e uma centrifuga para a mensuragdo das
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atividades enzimaticas. Os equipamentos empregados no trabalho estdo relacionados na Tabela

10.
Tabela 10 - Equipamentos empregados na pesquisa
Equipamento Marca/Modelo
Agitador magnético New Lab

Aparelho de tingimento (HT-IR Dyer)

Tex Control

Balanca analitica Shimadzu
Banho termostatizado New Lab
Centrifuga (modelo DMQO412) Lab 1000
Colorimetro Datacolor
Espectrofotometro M.Cronal
Espectrofotometro de bancada Datacolor 500
Espectrofotometro de absorbancia Bel modelo M51
Estufa New Lab
Incubadora Shaker New Lab
Martindale Abrasion Tester Texcontrol
Microscopio digital RoHS U800X
pHmetro Del Lab

Fonte: a autora.

3.2 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Recorreu-se a um pool de enzimas em um banho Unico, onde na primeira etapa, a

biopurga, empregou-se as enzimas pectinase e celulase, seguida de bioalvejamento com

peroxido de hidrogénio, gerado em sito, com a enzima glicose oxidase e posterior eliminacao

do peroxido de hidrogénio residual com a enzima catalase. Na Figura 19 constata-se a sequéncia

do emprego destas enzimas.
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Figura 19 - Sequéncia do emprego do pool de enzimas utilizadas no estudo e suas condigdes
ideais individuais de operagdo

L L L " L
w L L .
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1
Pectinase Celulase Glicose oxidase Catalase
pH 7,52 10,0 pH6,6a7,0 pH4,5a7,0 pH 6,5
T=40a552.C T=30a 609.C T=35a602.C T=50a 60°.C
P 9

Fonte: A autora' (2023).

3.2.1 Estudo das Preparag¢des Enzimaticas

3.2.1.1 Determinacgao de Agucares Redutores Totais

Foi utilizado o método de determinagdo de agucares redutores totais para definir a
atividade enzimatica das enzimas celulase e pectinase e para precisar a quantidade de agucares
formados na etapa de biopurga dos bioprocessos sugeridos. A quantificacdo de Aculcares
Redutores Totais (ART) foi feita através da adaptagdao do método de Miller (Miller, 1959), que
tem como principio a utiliza¢do do reagente acido 3,5-dinitrossalicilico (DNS). De acordo com
este método, o DNS sofre redu¢do de um de seus grupos nitro ao reagir com os carboidratos
redutores, formando um composto que sofre forte absorbancia em 540 nm. Os monossacarideos
sao determinados com base na sua oxidacdo. Os grupos aldeido sdo oxidados a grupos
carboxilicos em presenca de 4cido 3,5 dinitrossalicilico. O 4cido, agente oxidante, € por sua vez
reduzido a 4cido 3-amino-5-nitrosalicilico que apresenta coloragdo amarela. A intensidade da
coloragao medida a 540 nm ¢ proporcional a concentracao de agucares redutores na amostra. A
Figura 20 mostra a redu¢do do DNS a acido 3-amino-5-nitrosalicilico possibilitando estabelecer

a quantidade de agucares redutores presentes.

! Montagem a partir de imagem coletada no site Freepik arquivo no. 512696535
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Figura 20 - Transi¢ao do DNS na presenca de glicose para sua forma reduzida

0 H O H
I — oH
02 NOQ 02 NHz
Acido 3,5 dinitrosalicilico Acido 3-amino-5-nitrosalicilico

Fonte: a autora.

O reagente DNS foi preparado dissolvendo-se 16 g de NaOH em 200 mL de agua
deionizada em banho de gelo com agitacdo constante até completa dissolugdo. Lentamente,
acrescentou-se 10 g de acido 3,5 dinitrossalicilico (DNS) dissolvido em 300 mL de agua
deionizada. Ainda sob agitacao, aos poucos, adicionou-se 300 g de tartarato de sodio e potassio
(Sal de Rochelle). O volume final foi ajustado com agua deionizada em um baldo volumétrico
com capacidade de 1000 mL. A solu¢do final foi armazenada em frasco &mbar ao abrigo da luz.

O procedimento realizado para a quantificacdo de agucares redutores seguiu o0s
seguintes passos: em um tubo de ensaio adicionou-se 1 mL da amostra devidamente diluida
com 0,5 mL de DNS. Manteve-se em agua fervente durante 5 min e apds este tempo resfriou-
se em um banho de gelo. Adicionou-se 8,5 mL de dgua deionizada completando-se o volume,
desta forma, para 10 mL. Realizou-se a leitura em espectrofotdmetro no comprimento de onda
de 540 nm. A quantificagdo dos acucares redutores fez-se com o auxilio de uma curva de
calibracao utilizando-se glicose como padrdo em 4gua deionizada. Efetuou-se a curva de

calibragcdo com glicose nas concentragdes de 0 a 1 g/L. (correspondente de 0 a 5,5 pumol/mL).

3.2.1.2 Determinagao da Atividade da Celulase

A degradagdo do polimero da celulose € realizada principalmente por um conjunto de
enzimas que atuam de forma sinérgica, intra e extracelularmente. Esse complexo enzimatico
formado pelos multicomponentes endoglucanases (EG), exoglucanases (CHB) e celobiases
(BG), ¢ denominado de celulase. Nesta pesquisa a determinacdo da atividade enzimadtica da
enzima celulase foi realizada para a atividade celulolitica da endoglucanase (EG) através da
quantificagdo dos aglcares redutores. Para a eliminacdo os interferentes gerados durante a

reacdo com o substrato, foram realizadas simultaneamente provas em branco.
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A metodologia de Ghose (Ghose, 1987) com algumas adaptagdes foi utilizada para a
caracterizagdo da atividade celulolitica da endo B-(1,4)-glucanase ou carboximetilcelulase
(CMCase). Como substrato foi empregada uma solucdo de carboximetilcelulose 4 %
(massa/volume) em tampao fosfato 0,05 M, pH 7,5. A mistura da reagdo consistiu em 900 pL
da solugdo de substrato e 100 pL de enzima. A solucdo foi mantida sob agitagdo, durante 30
min a 55 °C e apo6s este tempo, a reagdo foi interrompida com a adigao de 1,5 mL do reagente
DNS, levada a ebuli¢ao em banho termostatizado por 5 min e resfriada em banho de gelo por
mais 5 min. Por fim, a solucdo foi diluida até possibilitar a medi¢ao da absorbancia. A
quantificagdo dos agucares redutores fez-se com o auxilio de uma curva de calibracao utilizando
glicose como padrdo em agua deionizada. A curva de calibragdo foi efetuada com glicose nas
concentragdes de 0 a 1 g/L (correspondente de 0 a 5,5 pmol/mL).

A atividade foi definida como a quantidade de enzima capaz de hidrolisar a liberagao
de 1 mg de agticares redutores totais por minuto. A atividade celulolitica (A), foi determinada

pela Equacdo 1, expressa em mg mL™!' min™.

Equagdo 1- Equagdo para o calculo da atividade enzimatica da celulase

A= [C]. VT Dg 1)

t.Vg

Onde:

[C] = concentragdo de agucar redutor liberado (mg/mL);
V1= volume total da solugdo (mL);

Dk = diluicao da enzima;

t = tempo de reacao (min);

VE= volume da solucdo de enzima (mL).

3.2.1.3 Determinagao da Atividade da Pectinase

A cadeia da pectina apresenta regides onde o acido galacturdnico é substituido por
acucares redutores sob a acdo da pectinase. A atividade da pectinase foi estabelecida medindo-
se a liberacdo de acucares redutores presentes no acido poligalacturdnico, empregando a pectina

citrica como substrato, seguindo-se a metodologia de Wang et al. (2007b) com ligeira
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adaptagdo. A dosagem de actcar redutor no meio foi determinada aplicando-se a metodologia
proposta por Miller (1959).

Uma solucao da enzima de 100 uL foi incubada em um tubo de ensaio a 55 °C
juntamente com 900 pL de 0,25 % (p/v) de pectina citrica, 20 mM de NaCl e 0,1 mM de CaCl»
em tampao fosfato 0,05 M, pH 7,5, durante 5 min. Apos este tempo adicionou-se 1 mL de DNS
para interromper a reagdo e a solucao foi levada a ebulicao por 10 min. Apds este tempo foi
resfriada em banho de gelo. Diluiu-se em agua deionizada até ser possivel a leitura no
espectrofotometro, onde a absorbancia foi lida em 540 nm. Foram feitas amostras de branco
com volume de solu¢do tampao correspondente ao da enzima nas amostras.

Uma unidade de atividade (U) foi definida como a quantidade de enzima necessaria
para produzir 1 pumol de agucar redutor por minuto. A atividade pectinolitica (A), foi

determinada pela Equacio 2, expressa em U mL™! ou pmol mL™! min™.

Equagao 2 - Equagao para o calculo da atividade enzimatica da pectinase

cl.vr D
A= [ ]t,VZ E o
Onde:
[C] = concentragdo de agucar redutor liberado (umol/mL);
V1= volume total da solugdo (mL);
Dk = diluicao da enzima;

t = tempo de reagdo (min);

VEe= volume da solugdo de enzima (mL).

3.2.1.4 Determinagao da atividade da Glicose Oxidase

Determinou-se a atividade enzimatica da glicose oxidase com base na metodologia
proposta por Tzanov et al. (2002), com ligeiras adaptacdes. Para isto, primeiramente
desenvolveu-se a cinética enzimatica em condigdes proximas da operacdo da enzima no
processo do biotratamento, ou seja, pH 5,5 a temperatura de 55 °C.

Para a realizacdo da cinética enzimatica utilizou-se uma solu¢do mae que foi produzida
adicionando-se 2,4 mL da solucdo de enzima glicose oxidase 1 mg/mL (enzima dissolvida em

tampao acetato 0,05 M, pH 5,5), com 2,24 g de glicose (32 g/L), completando-se o volume para
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70 mL com tampao acetato 0,05 M e pH 5,5. Para a realizagdo da cinética, SmL dessa solugao
foram colocados em erlenmeyers com capacidade para 50 mL. Esta cinética consistiu na
incubagdo da solugdo, sob agitacdo, a temperatura de 55 °C. A cada tempo determinado, a
reacao de perdxido de hidrogénio foi interrompida, acrescentando-se 10 mL de agua deionizada
e 25 mL de acido sulftrico 2 N. Logo apds, as amostras foram tituladas com permanganato de
potéssio para quantificacdo da concentragdo de perdxido de hidrogénio gerada na reagdo, de
acordo com a metodologia de (Morita, 2007). Uma unidade de atividade enzimatica (U) foi
definida como a quantidade de enzima necessaria para gerar 1mg/L de perdxido de hidrogénio
por minuto, nas condigdes reacionais.

A solucdo de permanganato de potassio 0,01 N, foi preparada dissolvendo-se 0,32 g
de KMnO4 em 1 L de 4gua deionizada e aquecida durante 15 min a temperatura de ebuli¢do.
Depois de resfriada a temperatura ambiente foi filtrada através de 1a de vidro e transferida e
padronizada para um baldo volumétrico de 1L. O armazenamento foi feito em frasco ambar.

Utilizou-se para a fatora¢dao o padrao primario de oxalato de sédio (Na2C20s4), cuja
massa molar ¢ 134,02 g/mol. Preparou-se uma solucdao de oxalato de sédio 0,1 N. Pesou-se
6,7 g do reagente, previamente dessecado em estufa a 110 °C por 2 h. Diluiu-se o reagente com
100 mL de agua deionizada quente, esfriado, transferido para um baldo volumétrico e
completado o volume para 1 L. Para a fatoragao foram pipetados 5 mL de solug¢do de oxalato
de s6dio em um erlenmeyer de 125 mL, adicionou-se 0,25 mL da solucao acido sulfurico (1:1).
Manteve-se a temperatura da solucdo em 60 °C. Logo apos, titulou-se a solugdo com o
permanganato de potassio 0,01 N, sob agitagdo constante, até que a solucdo titulada ficasse
rosea e mantivesse a cor por mais de 30 s. A temperatura da solucdo titulada teve que ficar no
minimo em 60 °C até o final da titulagao.

Preparou-se o branco pela adi¢do de 5 mL de 4dgua deionizada, com o restante dos
reagentes, nas mesmas concentracdes e temperatura. Subtraiu-se o volume usado (mL) da
solucdo de permanganato de potassio na titulagdo da prova em branco do volume usado na
padronizacao. Calculou-se o fator de corregdo, dividindo-se o valor teorico pelo valor gasto na
titulacao.

A determina¢do da concentragcdo de perdxido de hidrogénio foi calculada conforme
demonstrado a seguir.

A reacdo entre o peroxido de hidrogénio e o permanganato de potassio ocorreu em

solugdo acidificada com acido sulfurico diluido, conforme demonstrado na Equacao 3.
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Equacado 3 - Equacdo da reacdo entre o peroxido de hidrogénio e permanganato de potassio
em solugao acidificada

2 MnOy4 + Hy02 + 6H <> 2 Mn** + 5 02+ 8 H,O 3)

Assim, transferiu-se uma amostra de 5 mL para um erlenmeyer de 125 mL de
capacidade. Adicionou-se ao erlenmeyer 10 mL de 4gua deionizada e 25 mL de solugao de
acido sulfurico 2 N. Titulou-se lentamente esta solucdo com permanganato de potassio 0,01 N
até a coloragdo permanecer rosea. O branco fez-se titulando sem a adicdo da amostra.

Encontrou-se a concentracao de peroxido de hidrogénio em g/L, através da Equacao 4.

Equacdo 4 - Equacao para determinagdo da concentragdo de perdxido hidrogénio

Vpk . F. N. 17,008
Cpy = Vv 4)

Onde:

Cpru = Concentracao de Peroxido de hidrogénio [g/L];

Vrk = Volume de permanganato de potdssio gasto na titulagdo [mL];
F = Fator de correcao;

N = Normalidade da solucao de permanganato de potassio;

V = Volume da amostra [mL].

3.2.2 Biopurga

Os experimentos de purga enzimatica foram realizados pelo processo de esgotamento,
numa propor¢ao de tecido para solucdo de 1:20, durante 30 min a 55 °C. Apos este periodo, a
temperatura foi elevada a ebulicdo e permaneceu durante 10 min para a desativacdo das
enzimas. Apos o arrefecimento da temperatura para 40 °C, o banho foi descartado e as amostras
foram submetidas a uma lavagem de 10 min a 60 °C. Nesta etapa da pesquisa, o banho ¢
composto pelas enzimas pectinase, celulase, umectante ndo i6nico e cloreto de calcio sendo o
pH controlado com solugdo tampao. Apos a definigdo do melhor processo através da avaliagdao
da malha tratada, este foi utilizado para os posteriores ensaios que seguem o planejamento
experimental exposto no item 3.2.8. Na Figura 21 representa-se o processo da purga enzimatica

nesta etapa.
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Figura 21 - Processo de purga enzimatica
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Fonte: a autora.

3.2.3 Purga Convencional

Para a referéncia de avaliacdo da biopurga, desenvolveu-se ensaios no aparelho de
tingimento HT-IR Dyer onde as amostras foram tratadas com purga tradicional alcalina. Foram
realizadas provas com e sem o uso de agente sequestrante. Os reagentes utilizados foram 2,0
g/l de hidroxido de sédio, 1,0 g/l de umectante nao i6nico (Berol 175) e 0,8 g/L do
sequestrante EDTA nos experimentos onde foi testado.

As condigdes estabelecidas para este tratamento foram o processo por esgotamento
numa propor¢ao de tecido para licor de 1:20 e procedimento de 30 min a 90 °C, de acordo com
Pimentel (2010). Apds este tempo o banho da purga foi descartado e procedeu-se um enxague
a frio e uma lavagem de 10 min a 55 °C em banho novo que também foi posteriormente
descartado. Uma neutralizagdo com 3,0 g/L de 4cido acético foi realizada durante 10 min a
55 °C e novo enxague foi realizado a frio durante 10 min. As amostras foram secas em estufa

de circulagdo de ar a 45 °C. O processo esta representado na Figura 22.
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Figura 22 - Processo de purga alcalina tradicional
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Fonte: a autora.

3.2.4 Bioalvejamento

O processo nesta fase do trabalho, envolvendo biopurga e bioalvejamento simultaneo,
foi realizado com um pool enzimatico que continha as seguintes enzimas: pectinase, celulase,
glucose oxidase e catalase. O processamento do substrato deu-se por esgotamento, numa
proporgao de tecido para solucdo de 1:20. Iniciou-se com o tratamento de 45 min a 55 °C do
material submetido a pH 7,5 juntamente com 1,0 g/L de pectinase, 5,0 g/L de celulase, 1,0 g/L
do agente umectante e 0,6.10-3 M de cloreto de célcio. A partir dai reduziu-se a temperatura
para 35 °C, corrigiu-se para pH 5,5 e adicionou-se 30,0 g/L de glicose e 25,0 U/mL de glicose
oxidase. Tratou-se por 40 min para a agdo da enzima glicose oxidase, corrigiu-se parapH 11 e
elevou-se a temperatura para 90 °C para a realizacao do alvejamento enzimatico. A duragdo
desta etapa foi de 60 min. Em seguida, reduziu-se a temperatura para 55 °C e adicionou-se
0,25 g/L da enzima catalase para a remog¢ao do perdxido de hidrogénio remanescente. Apds
20 min a 60 °C a solugdo foi descartada. Em solu¢do nova, realizou-se uma lavagem a 80 °C
durante 10 min e outra com a mesma duracao a 55 °C. O processo de bioalvejamento e biopurga

simultaneos aplicado pode ser observado na Figura 23.
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Figura 23 - Processo de biopurga e bioalvejamento simultineo
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3.2.5 Alvejamento Convencional

Para a referéncia de avaliacdo da etapa do bioalvejamento, ensaios foram realizados
no aparelho de tingimento HT-IR Dyer tratando as amostras com o alvejamento tradicional
utilizando perdxido de hidrogénio.

Utilizou-se nesta etapa os seguintes reagentes: 2,0 g/L de hidroxido de sédio (50 %),
3,0 g/L de perdoxido de hidrogénio (50 %) e 1,0 g/L de umectante ndo idnico (Berol 175).
Durante 30 min os corpos de prova foram tratados em processo por esgotamento numa
proporc¢ao de tecido para solugdo de 1:20 a 80 °C e por mais 60 min apos a elevacdo da
temperatura para 90 °C. Em seguida, a solucao foi descartada e o substrato submetido a lavagem
por 10 min a 90 °C em solugdo de agua que também foi posteriormente rejeitada. Na sequéncia,
uma neutralizagdo com 3,0 g/L de 4cido acético foi realizada durante 10 min a 55 °C, seguido
por um novo enxague, também a 55 °C por 10 min. As amostras foram secas em estufa de

circulagdo de ar a 45 °C.

Na Figura 24 representa-se o processo de alvejamento convencional utilizado nesta

fase da pesquisa.
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Figura 24 - Processo de alvejamento convencional empregando perdxido de hidrogénio
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Fonte: a autora.

3.2.6 Biopurga, bioalvejamento e tingimento simultineos

Nesta fase da pesquisa realizou-se, de forma escalonada e consecutiva, o
beneficiamento primério e o secundario utilizando-se o poo!/ enzimatico composto pelas
enzimas pectinase, celulase, glucose oxidase e catalase, além do corante reativo. Utilizou-se o
processo por esgotamento, numa proporcao de tecido para solucao de 1:20. A pratica consistiu
em submeter o substrato durante 45 min a 55 °C em pH 7,5 juntamente com 1,0 g/L de pectinase,
5,0 g/L celulase, 1,0 g/L do agente umectante e 0,6.10-3 M de cloreto de célcio. Ao final desta
etapa, a temperatura foi reduzida para 35 °C, corrigiu-se para pH 5,5 e adicionou-se 30,0 g/L
de glicose e 25,0 U/mL de glicose oxidase. Nesta fase do processo, tratou-se o substrato durante
40 min. Em seguida ajustou-se para pH 11 e tratou-se por mais 60 min a 90 °C. Reduziu-se a
temperatura para 35 °C e corrigiu-se para pH 6,5. Adicionou-se 0,25 g/L de catalase e tratou-
se por mais 10 min.

Depois deste tempo, realizou-se dois experimentos em triplicata. No primeiro,
representado pela Figura 25, foram adicionados 2 % de corante reativo Red 195 (doado pela
empresa Color Quimica) e 30,0 g/L de cloreto de sodio, processando-se durante 30 min a 60
°C. Em seguida adicionou-se 7,5 g/L. de carbonato de sddio, dando continuidade ao processo
por mais 60 min e s6 entdo o banho foi descartado. Logo apds, foram realizadas trés lavagens,
cada uma de 10 min em solug¢do nova: a primeira com agua a 55 °C, a segunda com 0,25 g/L

do agente umectante (Berol 175) a 98 °C e a terceira e Gltima com agua a 55 °C.
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Figura 25 - Processo de biopurga, bioalvejamento e tingimento simultaneos
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Fonte: a autora.

No segundo experimento, conforme retratado na Figura 26, apos a adi¢do da enzima

catalase ¢ tratamento de 10 min, o banho foi descartado. Em solu¢do nova, considerando-se o

pick-up do substrato, foi adicionado o corante e o cloreto de s6dio. Realizou-se o tingimento

nas mesmas condi¢des do primeiro experimento.

Figura 26 - Processo simultdneo de biopurga, bioalvejamento e tingimento em solugdo nova
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Fonte: a autora.

Com o objetivo de reutilizar a 4gua em diferentes etapas do processo, foram realizados

testes para o reuso da solucdo de tingimento, corrigindo a condutividade antes da adi¢cdo do

corante e do sal nos dois processos apresentados na Figura 25 e Figura 26.
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3.2.7 Avaliacio das caracteristicas fisico-quimicas das amostras

As amostras de tecidos de malha de algodao, sem tratamento e aquelas tratadas com
as purgas e alvejamentos enzimaticos € convencionais, foram caracterizadas quanto a perda de
massa, hidrofilidade, capilaridade, teor de pectina removida, grau de branco, formagdo de
pilling e resposta ao tingimento com a determinagdo do grau de exaustdo das solugdes,

intensidade de cor, igualizacao e solidez a lavagem do artigo.
3.2.7.1 Determinagao da perda de massa

Calculou-se a perda de massa das amostras de acordo com a Equagado 5, onde Wi e W»
correspondem as massas do tecido antes e apos o processo de beneficiamento respectivamente
(Colombi, 2021a). A avaliagdo foi feita apos a secagem na estufa de ventilagao a 45 °C durante

4 h e posterior resfriamento em dessecador.

Equagdo 5 - Equagdo para o célculo da perda de massa das amostras

Wi_ W,
Wy 2).10

Perda de Massa (%) = W
1

0 )

Onde:
W= Massa da amostra antes do tratamento

W, = Massa da amostra apds o tratamento
3.2.7.2 Hidrofilidade

De acordo como uma gota de agua interage com a superficie solida de um substrato
téxtil a superficie pode ser classificada como hidrofilica, hidrofobica ou superhidrofébica. As
medic¢des do angulo de contato com a dgua sdo utilizadas para caracterizar a molhabilidade da
superficie s6lida. Uma superficie hidrofilica mostra forte afinidade com a 4gua e uma superficie
hidrofobica repele fortemente a dgua. A superficie € conhecida como hidrofilica quando o
angulo de contato da dgua ¢ menor que 90°, hidrofébica quando o dngulo de contato da agua ¢
maior que 90° e menor que 150° e superhidrofobica quando o angulo de contato da dgua ¢ maior

que 150° (Latthe et al., 2014). Na Figura 27 mostra-se este esquema.
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Figura 27 - Esquema da interagdo da gota d’agua com uma superficie solida
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Fonte: adaptado de Latthe ef al. (2014)

O teste de hidrofilidade das amostras foi executado a partir da norma NBR 13000
(ABNT, 1993) com algumas adaptagdes. E um método de visualizagio rapida e consiste em
determinar o tempo necessario que uma gota de agua deionizada a temperatura de 20 = 2 °C
demora para ser absorvida pelo tecido de malha. O tempo de molhagem de 5 s ou menos
equivale a uma absor¢do adequada da amostra para os tratamentos de beneficiamento
posteriores (Nerurkar et al. 2015). Para a realizacdo do teste, fixou-se a amostra do tecido de
malha em um bastidor de bordado e posicionou-se uma pipeta de Pasteur a 5 mm de sua
superficie. Na Figura 28 exibe-se as amostras no bastidor. O crondmetro foi acionado quando
a gota de dgua tocou a amostra e foi interrompido quando a dgua foi absorvida. O resultado foi

calculado através da média de cinco ensaios consecutivos em diferentes areas da amostra.

Figura 28 - Amostras submetidas ao teste de hidrofilidade a partir da norma NBR 13000

Amostra tratada Amostra ndo tratada

Fonte: a autora.
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3.2.7.3 Capilaridade

A capilaridade avalia a tendéncia da dgua de se deslocar verticalmente pela malha de
algoddo. E um método de visualizagio rapido e foi realizado tomando como base o teste padrio
JIS L 1907 (JIS, 2004) com algumas adaptagdes. A borda inferior de 2 cm de altura de uma
amostra de tamanho 2,5 x 20 cm foi imersa em um recipiente contendo uma solugdo 5 % do
corante direto Azul Turquesa G. Conta-se o tempo de 2 min a partir do momento em que a
amostra foi mergulhada na solu¢do do corante. Quanto maior a altura da coluna em que houve
a umectagao, melhor foi a absor¢do vertical da amostra.

Na Figura 29 apresenta-se o dispositivo utilizado no experimento e varias amostras

testadas.

Figura 29 - Amostras submetidas ao teste de capilaridade com base no padrao JIS L 1907

b
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Fonte: a autora.
3.2.7.4 Teor de pectina removida
O teor de pectina removido das amostras de tecido de malha foi analisado pelo método

do tingimento com azul de metileno que se fundamenta na interagdo estequiométrica entre o

cation do corante e o anion do carboxilato da pectina. Esse método leva em conta que a purga
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alcalina, considerada como padrdo, remove 100 % da pectina presente nas fibras do tecido, ja
que o ideal ¢ chegar, com o tratamento enzimatico, a resultados iguais ou melhores daqueles da
purga convencional. Quanto maior for a quantidade de pectina residual na amostra, maior ¢ a
quantidade de azul de metileno absorvida nas fibras, resultando em um tecido de malha azul de
maior intensidade apds o tingimento.

As amostras foram tingidas, sempre em triplicata, sob agitagdo numa propor¢ao de
tecido para licor de 1:50 com 0,6 mmol/L de azul de metileno durante 100 min a 70 °C. A
quantidade absorvida de azul de metileno foi mensurada através da determinacdo da
absorbancia da solu¢do do corante antes e apos o tingimento, em espectrofotometro a 663 nm.

Na Figura 30 apresenta-se amostras submetidas ao método e o licor remanescente dos

tingimentos, prontos para a leitura no espectrofotometro.

Figura 30 - Determinagdo do teor de pectina

Amostras tintas com azul de metileno Solugdo de tingimento com azul de
metileno

Fonte: a autora.

3.2.7.5 Grau de alvura

Mesmo tendo que o principal objetivo da purga ndo ¢ o branqueamento do tecido, a
remocdo dos componentes ndo celuldsicos obtidos neste processo resulta em um aumento da
alvura em relacao ao tecido cru, nao tratado, facilitando a fase seguinte, o alvejamento. Assim,
caracterizou-se o grau de branco nas amostras submetidas aos processos, nas varias etapas da
pesquisa, ou seja, na purga e alvejamento tradicionais, na biopurga e no bioalvejamento.

Para a mensuragao foi utilizado um espectrofotometro de bancada, modelo Datacolor

500® Series, usando ceramica branca como padrao de calibracdo. O parametro indicador
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adotado na pesquisa foi o grau Berger. As medi¢cdes foram realizadas em quatro regides
diferentes de cada corpo de prova.

Uma relagdo entre as coordenadas do sistema CIELab leva ao grau de branco. O branco
ideal ¢ obtido quando a luminosidade (L*) for igual a 100 e as coordenadas a* e b* forem iguais
a 0. A diferenca de cor (AE*ab) equivale a distancia entre uma amostra e a referéncia ou padrao
neste espaco tridimensional. Na Figura 31 observa-se amostras com diferentes graus de branco,

0 equipamento ¢ um grafico do ensaio.

Figura 31 - Apresentagdo de (a) diferentes graus de branco, (b) espectrofotometro utilizado e
(c) apresentacao das respostas lidas no software do espectrofotometro
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Fonte: a autora.

3.2.7.6 Formagao de pilling

A determinagdo da propensao do tecido de malha a formar pilling na superficie foi
realizada utilizando-se o método Martindale modificado de acordo com a norma ISO 12945-2
(ISO, 2020). O grau de pilling foi avaliado visualmente comparando os corpos de prova com
os padrdes fotograficos Padrao SM54 Double Jersey onde a classificacdo ¢ composta de uma
escalade 1 a 5, com 1 indicando pilling severo e 5 indicando auséncia de pilling.

Diferentes tipos as misturas enzimaticas de celulase sdo formuladas comercialmente
para o acabamento de tecidos celuldsicos com a fungdo especifica de diminuir a formagao do
pilling por remogao de penugem (Khandual et al., 2011). O pilling ¢ uma deformacao da
superficie do tecido em que pequenos emaranhados de fibras na forma de bolinhas aderem a
sua superficie, afetando a aparéncia, o toque e a vida til do substrato téxtil. E formado durante
0 uso ¢ a lavagem pelo embaralhamento de fibras soltas que sobressaem da superficie do tecido,
sob a influéncia da a¢do de friccdo (Souza et al., 2022). Na Figura 32 mostra-se o equipamento

e o padrao utilizado além de um corpo de prova submetido ao teste.
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Figura 32 - Apresentagdo de (a) corpo de prova submetido ao teste de formagao de pilling, (b)
equipamento utilizado e (c¢) o padrdo fotografico empregado nos ensaios

(a) Tecido de malha (b) Equipamento (c) Padrao SM54 Double
submetido ao ensaio Martindale Jersey

Fonte: a autora.

3.2.7.7 Avaliacao da cor apds o processo de tingimento

Os corpos de prova foram tingidos, em triplicata, com o corante reativo Red 195. O
tingimento foi realizado no aparelho de tingimento HT-IR Dyer, sob agitacdo, numa propor¢ao
de tecido para licor de 1:20, durante 90 min a 60 °C. Apds o tingimento, as amostras foram
submetidas a trés enxagues com agua durante 10 min a 55 °C, lavagem a 98 °C durante 10 min
com o agente umectante e outra enxague com agua durante 10 min a 55 °C. Representa-se o

processo na Figura 33.

Figura 33 - Processo de tingimento com o corante reativo.

- , . . Lavagem
Tingimento Enxague Enxague Enxague Agua Enxdgue
Corante ) . Umectante
Cloreto de sodio c;;bs?gm Agua Agua Agua T=08°C .
° t= 10min
— T=60°C T=60 °C T=55°C 1"_=155 C | T=55°C T=55°C
EJ t= 30min t= 60min t= 10min a t= 10min t= 10min
p—
E
£
L]
E" v L J v |
S

tempo (min)
Fonte: a autora.
Na Tabela 11 apresenta-se os reagentes utilizados no processo de tingimento, com as

quantidades definidas conforme as especificacdes do fabricante do corante. Na Figura 34

apresenta-se as etapas do tingimento.
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Tabela 11 - Produtos quimicos utilizados no tingimento

Quantidade Produto

2,0% Corante reativo Red 195

7,5 g/LL Carbonato de Sodio

30,0 g/L. Cloreto de Sédio

0,5 g/LL Umectante ndo i6nico (Berol 175)

Fonte: a autora.

Figura 34 - Etapa de otimizagdo do processo de tingimento onde A. Preparacdo dos
tingimentos; B. Processo de tingimento no aparelho HT-IR Dyer e C. Amostras de tecidos
tingidos.

Fonte: a autora.

Mediu-se a intensidade de cor K/S através de um espectrofotdmetro de refletancia.
Calculou-se o valor de K/S pela equacdo de Kubelka-Munk (Equacao 6), e a diferenca de cor
total (AE) através da Equagdo 7 para comparacdo do desempenho dos diversos tingimentos

(Nakpathom et al., 2019).

Equacao 6 - Equacao para o calculo da intensidade de cor K/S

K/S = (1-R)2/2R (6)
Onde:

R ¢ a refletdncia em um comprimento de onda especifico.

Equacdo 7 - Equacgdo para o calculo da diferenca de cor AE

AE" =[(AL")? + (4a*)? + (4b*)2]" (7)
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Onde:

AE representa a diferencga total de cor entre as amostras;

AL" representa a diferenca entre os valores de luminosidade (mais claro e mais escuro), entre a
amostra e o padrao;

Aa* representa a diferenca de cor no eixo vermelho/verde, entre a amostra e o padrio;

Ab* representa a diferenca de cor no eixo amarelo/azul entre a amostra e o padrao.

As amostras de tecido foram dobradas para formar quatro camadas, e fez-se uma média
de quatro medi¢des em quatro lados. Essas medidas foram obtidas em triplicata. As cores
aparentes foram fornecidas pelo espectrofotdmetro, que utiliza as coordenadas colorimétricas
L, a, b para compor a representagdo visual da cor.

Na Figura 35 apresenta-se amostras biopurgadas tintas com o corante reativo Red 195,

o grafico e a imagem de comparagdo da igualizacdo e da intensidade de cor.

Figura 35 - Avaliacao da cor apds processo de tingimento

Amostras tintas Andlise Intensidade e igualizagao
da cor

Fonte: a autora.

3.2.7.8 Avaliacao do grau de exaustdo das solugdes de tingimento

Coletou-se as amostras das solugdes dos tingimentos e dos enxagues subsequentes para
a leitura e avaliacdo da absorbancia (Abs) em nm por espectrofotometria. Foram feitas
varreduras espectrais na regido do visivel, na faixa de comprimento de onda compreendida
entre 400 e 800 nm, para a obten¢do dos picos maximos de absor¢do do corante. As leituras de
todos os ensaios foram medidas no comprimento de onda maximo de absor¢ao (Amax = 543nm).

Fundamentado no estudo de Melo (2022) em que foi desenvolvida uma curva de calibracao
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teorica, elaborou-se uma curva do corante reativo Red 195 e a partir dai gerou-se uma equacao

da reta representada na Equacdo 8. Na Figura 36 apresenta-se a curva de calibracdo do corante.

Figura 36 - Curva de calibracdo de concentragdo do corante reativo Red 195
v =0.2925x - 0.02606

0.25 R2=10.0990

0.20

0.15

Absorbancia

0,10

0.05

0.00
0.00 0.20 0.40 0.60 0.80 1.00 1.20

Red195 (g/L)
Fonte: a autora

Aplicou-se os valores de absorbancia das amostras na equagdo e, por consequéncia,
foi possivel encontrar o valor da concentragdo de corante presente na solu¢do em cada uma das

etapas dos processos de tingimento.

Equacao 8 - Equacdo para o célculo da concentracdo de corante nas solu¢des dos tingimentos.

[Red195],,= (Abs, — 0,0266)/29,253 (8)

Para quantificar a relacdo da reagdo do corante com o substrato e com a agua da

solucdo do tingimento, calculou-se o valor do grau de exaustao por meio da Equagao 9.

Equagdo 9 - Equagdo para o calculo da porcentagem do grau de exaustao.

aAbsn _
%WE = {1 - Ua [Red195]. x ([Red195],) 1l}x 100 )
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Onde:

0Abs , . . \
) m = Somatoria dos valores do residual de corante referente a coleta de todas as etapas
n

do processo de tingimento;

[Red195], = Concentragao inicial do corante reativo Red 195 no processo de tingimento.

As amostras para o calculo foram coletadas apds o término de cada etapa, conforme

observa-se na Figura 37.

Figura 37 - Pontos A, B, C, D, E e F que representam os momentos em que as solu¢des foram
coletadas para medigao.

< Bioalvejamento »«— Tingimento %4 Lavagens —»

Fonte: a autora.

3.2.7.9 Avaliagdo do tingimento quanto a solidez a lavagem

Realizou-se os ensaios de solidez da cor a lavagem conforme a Norma NBR ISO 105-
C06:2010 com o objetivo de determinar a resisténcia da cor aos procedimentos de lavagem
doméstica e comercial usando um detergente de referéncia. As amostras foram costuradas junto
aos tecidos testemunha e submetidas ao ensaboamento, lavagem e secagem, sob as condi¢des
estabelecidas pela norma de temperatura, tempo, agente quimico e agitacdo mecanica. A
alteragdo da cor da amostra tingida e a transferéncia da cor aos tecidos testemunha sao avaliadas
por comparacao com as escalas cinza. Atribui-se uma nota de 1 a 5, onde 1 ¢ a nota minima,
quando hé baixa solidez do tingimento, com grande alteracdo da cor, e 5 ¢ a nota maxima,
quando a cor se apresenta inalterada, indicando alta solidez. Mostra-se na Figura 38 as escalas

cinza para alteracdo e transferéncia de cor e amostras submetidas ao ensaio.
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Figura 38 - Escalas cinza para: (a) alteragdo de cor, cor, (b) transferéncia de cor e (c) amostras
submetidas ao teste de solidez a lavagem.

(a) (b) (c)
Fonte: a autora.

3.2.8 Planejamento Fatorial

Apobs o delineamento das enzimas da biopurga, foi elaborado um planejamento
estatistico para facilitar o estudo da determinacdo da melhor condi¢do de composi¢do da
solucdo para o tratamento enzimatico da malha crua. O planejamento realizado ¢ do tipo fatorial
completo 22 com teste no ponto central. Variou-se as concentra¢des de celulase e tensoativo,
cujos valores maximos ¢ minimos foram determinados com base nos testes preliminares,
laboratoriais, realizados com as enzimas e o agente umectante de forma isolada e em conjunto,
como demonstrado na Tabela 12. A concentragdo de enzima pectinase foi mantida constante
em 1,0 g/L, conforme Colombi (2021).

Todos os experimentos e analises foram realizados em triplicata. A definicdo dos
valores para os niveis fundamentou-se na acao e nos resultados dos tratamentos realizados até
esta etapa do estudo. A avalia¢do do planejamento experimental fez-se por meio de andlise de

variancia (ANOVA) com nivel de significancia de 5 % utilizando o software Statistica®12.

Tabela 12 - Valores das atividades maximas, minimas e médias das variaveis independentes
do planejamento estatistico

Niveis
Variaveis Independentes
-1 0 +1
Celulase 1,0 g/L 3,0 g/L 5,0 g/lL
Umectante ndo ionico 0,5 g/L 0,75 g/L 1,0 g/L

Fonte: a autora.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo tratados os resultados experimentais referentes aos estudos das
acOes combinadas das enzimas celulase, pectinase, glicose oxidase e catalase ¢ o reuso das
solucdes de tratamento nos beneficiamentos primario e secundario do substrato téxtil seguindo

a metodologia apresentada no Capitulo 3.

4.1 CARACTERIZACAO DAS ENZIMAS
4.1.1 Atividade da pectinase
A atividade apresentada na presenca do agente umectante e nas condi¢des de trabalho
de 55 °C em pH 7,5 foi de 97+6 U mL™'. O umectante nio idnico utilizado na biopurga, como

reportado na literatura, ndo prejudica a agdo desta enzima e melhora sua atuacao na superficie

da fibra (Pimentel, 2010).

4.1.2 Atividade da celulase

A atividade obtida sem a presenca do umectante foi de 3280+82 mg mL™! min™!. Na
presenca desse agente, a enzima apresentou uma atividade de 3466+17 mg mL™! min™'. Esses
resultados constatam que o uso do agente umectante ndo i6nico ndo trouxe prejuizo para o
processo, pelo contrario, ampliou em 5,7 % a atividade da enzima, corroborando as afirmagdes
de Holmberg (2018), que assevera que agentes umectantes nao idnicos podem ser considerados

benignos para a enzima.

4.1.3 Atividade da glicose oxidase
A atividade enzimadtica da glicose oxidase foi definida sem a presenca do agente
umectante. De acordo com Wilson (2016), os detergentes nao idnicos t€ém pouco efeito na

estabilidade e funcionamento desta enzima. Obteve-se uma atividade de 5416 mg L' min™’.

4.2 TRATAMENTOS NO SUBSTRATO TEXTIL

Iniciou-se o estudo nesta fase, com o processo de preparacdo enzimatica para o
beneficiamento primario de biopurga. Foram avaliadas as caracteristicas dos tecidos de malha
beneficiados por meio das propriedades fisico-quimicas obtidas com os varios tratamentos e,

apo6s a definigdo do melhor processo, iniciou-se o estudo para a adicdo, na mesma solugdo, da
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enzima glicose oxidase, responsavel pelo alvejamento. Além da caracteriza¢do do tecido de
malha tratado, a avaliacdo contou com o auxilio de um planejamento experimental.

Definido o melhor pool enzimatico para a etapa de beneficiamento primario, procedeu-
se 0s experimentos com a realizagdo do tingimento na mesma solugdo do biotratamento.

Para a necessaria comparagdo deste processo enzimadtico, corpos de prova foram

submetidos aos beneficiamentos priméario e secundario, pelo processo tradicional.

4.2.1 Efeito da utilizacdo de biopurgas de quantidades variadas de reagentes nas
propriedades fisico-quimicas do substrato téxtil em comparacio aos processos

tradicionais.

4.2.1.1 Processo de purga tradicional

A agua adequada para o beneficiamento téxtil a imido nao deve apresentar célcio ou
magnésio pois estes ions fazem com que as impurezas saponificadas se tornem insoltuveis
precipitando-se na solucdo e sobre o substrato. Deste modo, utilizou-se dgua deionizada nos
testes realizados nesta pesquisa, o que motivou a realizagdo de ensaios para avaliar a influéncia
do uso de agente quelante com relagdo as caracteristicas do substrato tratado.

Foram realizados testes de purga tradicional com a utilizagdo de agente quelante e sem
seu emprego. Os corpos de prova foram testados em relacdo a perda de massa, quantidade de

pectina residual, hidrofilidade e capilaridade, conforme observa-se na Tabela 13.

Tabela 13 - Influéncia do agente quelante na purga convencional utilizando-se agua

deionizada
Avaliacao Com EDTA Sem EDTA
Perda de massa (%) 6,60 + 0,001 6,48 £ 0,001
Hidrofilidade (s) 0 0
Capilaridade (mm) 65,0+1,6 57,5+£0,5
Pectina residual (%) 0 1,00 + 0,03

*Os numeros ap0ds os valores sdo os desvios padrdo calculados a partir da realizagao da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora.

Considerando uma analise simples, de acordo com os dados apresentados na Tabela
13, verifica-se que a adi¢gao de EDTA fornece respostas significativamente diferentes tanto para

a perda de massa como para a capilaridade. Constata-se vantajosa a adicdo do EDTA em relagao
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ao aumento da capacidade de molhabilidade medida com a altura de migragdo do corante
(capilaridade), ja que o método de gota ndo teve resolugdo suficiente que permitisse diferenciar
a hidrofilidade das malhas purgadas com e sem EDTA. A gota de 4gua foi absorvida pelo tecido
de malha tratado quase que instantaneamente, sendo o tempo de absor¢do considerado igual a
zero em todos os ensaios.

O fato das amostras tratadas com EDTA apresentarem maior perda de massa e maior
capilaridade pode estar relacionado a ocorréncia dos agentes sequestrantes removerem os ions
que formam sais insoliveis que se precipitam na superficie do substrato provocando manchas
e interferindo na solidez do tingimento.

A diferenca da perda de massa foi de 1,85 % maior quando utilizamos o agente
quelante e a capilaridade apresentou resultados 13,04 % superiores nestes ensaios. Deste modo,
tendo como base que o objetivo maior deste tratamento ¢ otimizar a hidrofilidade do material,

foi utilizado durante esta pesquisa o uso do EDTA nos testes de purga convencional.
4.2.1.2 Avaliagdo das melhores condi¢des operacionais para a biopurga

Apresenta-se na figura 39 a sequéncia de alguns experimentos onde avaliou-se as
melhores condi¢des operacionais para a biopurga, considerando-se os efeitos das quantidades

das enzimas e agentes auxiliares, além do pH e da temperatura.

Figura 39 - Sequéncia de alguns experimentos realizados no estudo das preparagdes
enzimaticas

1°. Ensaio 4°, Ensaio 5°, Ensaio 6°. Ensaio 7°. Ensaio

2°. Ensaio

pH 8,5 pH 8,5 pH 8,5 pH 8,5 pH 7,0 pH 75
(g/L) (/L) (g/L) (g/L) (g/L) (g/L)
Pectinase: Pectinase: Pectinase: Pectinase: Pectinase: Pectinase: Pectinase:
0,05 0,05 0;0,05; 0,10 1,0 1,0 0; 1,0 1.0
v N S v R - Celulase: 0,10; ' '
0((:);151112(1)5(6):5 Celulase: : ((Z)ellgla(s)el. ; Coeil(;la;el. 0.15: 0.20: Celulase: Celulase:

1025; 0,05; 0,10; 0,15; ;0,10; 0,15; 50,10, 0,15, 925:0.5:1.0: 0 -3 0-
0,075 0,20;0,25 0,20: 0,25 0,20 0,25 ’ ’2: e/ 1,052,0 1,0; 3,0; 5,0

Umectante: Umectante: Umectante: Umectante: Umectante: Umectante: Umectante:
0; 1,0 0; 1,0 0; 1,0 0; 1,0 0;1,0 0;1,0 0,5;0,75; 1,0

Fonte: a autora (2023).
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As impurezas ndo celulésicas das fibras de algodao fornecem protegao hidrofébica e
superficie lubrificada, dificultando os processamentos de beneficiamento a umido (Karmakar,
1999). Ha necessidade, antes do tingimento € acabamento, que o substrato cru seja tratado para
garantir a obtecao de uma coloragdo uniforme (Andreaus et al., 2019). A absorc¢ao de agua ¢
um dos fatores mais criticos no tingimento e o objetivo do beneficiamento primdrio é remover
impurezas hidrofébicas fornecendo um material com molhabilidade suficiente para poder ser
tingido e acabado de maneira uniforme (Colombi, 2021a).

De acordo com Besegatto et al. (2018), na biopurga do algodao ¢ muito empregada a
enzima pectinase, que degrada a pectina que recobre a fibra, atribuindo hidrofilidade e
facilitando os processos posteriores de beneficiamento.

Conforme Colombi (2021), a enzima pectato liase necessita de Ca** o que a torna
interessante para a biopurga téxtil pois pode-se ter a presenga de calcio nas dguas industriais ou
em residuos preexistentes nas fibras, ndo comprometendo sua catalise. Esta foi a razdo pela qual
ndo foi utilizado o agente sequestrante na biopurga. Em sua configuragdo, as pectinases
alcalinas contém ions calcio (Ca’") como elemento de ligagdo que mantém sua estrutura
tridimensional. Os quelantes fortes, tais como EDTA, podem extrair estes ions da estrutura,
induzindo a desativagdo da enzima (Pimentel, 2010).

Em concordancia com Karapinar; Sariisik (2004), o uso da celulase na solugdo da
biopurga melhora a absor¢do de 4agua. Conforme Raja et al. (2017), o efeito sinérgico da
combinagdo com a pectinase melhora a umectagao das fibras de algodado e ajuda a diminuir a
concentra¢do da pectinase utilizada (Niaz et al., 2011).

De acordo com Holmberg (2018), os umectantes ndo idnicos sdo os menos prejudiciais
as atividades enzimaticas em razdo de ndo interagirem com a enzima por atragdo eletrostatica.
A utilizagdo do umectante ndo i6nico teve como objetivo agir como um agente de detergéncia
para as substincias graxas imisciveis da superficie da fibra, emulsionando esses compostos
hidrofobicos, como 6leos e graxas, no meio aquoso € aumentando a umectancia do substrato
(Rajaet al., 2017).

Na Tabela 14 pode-se observar a influéncia das diferentes condi¢des das composigdes
das enzimas pectinase e celulase e do agente umectante na biopurga realizada em solucao

tampao de pH 8,5 na temperatura de 60 °C, conforme o processo apresentado na Figura 21.
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Tabela 14 - A¢do da pectinase e celulase em diferentes composi¢des de banho em pH 8,5

Tratamento Ensaios
~ -~ /é — ~ —_—
= 3 = 3 z 5 S
T 3 2 3 g b -
~ ~ @ g o 3 ) 7 < S0
@ @ = > 9 = M Lo 2 5
2 2 = 9 S = = = ° S S
s < < o 2 o b= < o=
£ — - < o) = e = 2 ],
g 5 ¢ 2 = £ 3 2 8
£ o £ & & =z < & °
0,0 0,0 0,0 4,05+0,01 0,00 2100+300 25,79+0,29 95,4+0,3 3,0
0,0 0,0 1,0 5,40+£0,01 47,0+2,1 0 28,25+1,20 85,9+4.,9 3,0
1,0 0,0 1,0 6,04+0,01 51,0£1,9 0 31,2442,32 46,4+1,5 35

0,0 025 1,0 4,90+0,01 44,0+1,5 6+1 32,89+0,79 80,8+4,8 3.0

1,0 1,0 1,0 586+0,01 58,0+2,0 0 31,48+2,12 52,7+£0,9 3,0

1,0 20 1,0 6,28+0,01  57,0+0,8 0 31,69+1,60 48,8+3,1 3,5

Purga alcalina 6,60+0,0002 65,0+0,5 0 43,27+0,37 0 3,5

*QOs nimeros apos os valores sdo os desvios padrio calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora.

De acordo com as referéncias do fornecedor das enzimas, estas condi¢des sao ideais
para a pectinase. Este ambiente pode ter dificultado a acdo da celulase, que tem como condic¢ao
ideal de trabalho a temperatura de 50 °C e pH 5,0.

Realizou-se testes para verificar a perda de massa, hidrofilidade, capilaridade, grau de
alvura, quantidade de pectina residual, classificagdo quanto a formacdo de pilling e analise
visual da superficie dos corpos de prova apds o tratamento. Comparou-se os testes com aqueles
que se apresentaram no tratamento tradicional de purga alcalina.

Os ensaios onde os corpos de prova foram tratados somente com o agente umectante
e a celulase, ndo utilizando a enzima pectinase para a remo¢do da pectina, apresentaram
desempenho inferior quanto a perda de massa, hidrofilidade e capilaridade em relagdo aqueles
que foram submetidos a acdo da pectinase. A perda de massa apresentou-se em média 24 %
menor nos ensaios onde ndo foi adicionada a enzima pectinase. Indicaram também que o uso
da enzima celulase com o umectante, na condi¢cao de pH 8,5 a 60 °C, apresentaram resultados
inferiores ao uso isolado do umectante. A auséncia de pectinase comprometeu a hidrofilidade,

sendo o Unico tratamento que possibilitou a leitura do tempo referente a absor¢do de agua pela
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malha, além de ter apresentado o menor valor da capilaridade de aproximadamente
44,0 + 1,5 mm. Esse resultado demonstra a necessidade de ter a pectinase na composicao da
solucdo da biopurga. Quando a solugdo foi composta somente com o agente umectante,
observou-se um ganho na hidrofilidade, porém ndo corroborado pela capilaridade 47,0+2,6 mm,
que foi inferior quando em presenga das enzimas. O umectante pode ter promovido a remogao
de dleos e graxas existentes na por¢ao externa da cuticula da fibra e, auxiliado pelo pH basico
e a temperatura pode ter facilitado a umectancia da pectina da cuticula dando espago para uma
remogao parcial da cuticula observada pela perda de massa.

Na Figura 40 mostra-se a superficie dos corpos de prova antes e apds o tratamento da
purga tradicional e da biopurga.

De acordo com Kumar et al. (2021), as condigdes menos agressivas da biopurga
melhoram a qualidade do substrato. Verifica-se que as amostras biopurgadas apresentaram
menor pilosidade na superficie do tecido. Em conformidade com Kakkar; Wadhwa (2022), a
celulase ¢ utilizada para o tratamento da superficie do substrato de fibras de algodao,

confirmando os resultados obtidos.

Figura 40 - Pilosidade na superficie do corpo de prova

& y 7

- — — - '/
Tecido de malha crua Branco (amostra Amostra tratada com Amostra tratada com
tratada sem reagentes) purga alcalina 1g/L pectinase + 2 g/L
de celulase + 1g/L
umectante

Fonte: a autora.

Quanto a alvura, as amostras biotratadas apresentaram menor grau de branco em
relagdo aquelas tratadas com purga tradicional, como esperado, ja que o meio enzimatico ndo
tem agao sobre os pigmentos, sendo o aumento do grau de alvura atribuido a um efeito de arraste
pela remocdao dos compostos presentes na cuticula da fibra. As condi¢des do tratamento
alcalino, por serem mais agressivas as fibras, removem com maior eficiéncia impurezas que
dao a cor pardacenta ao substrato, explicando este resultado. O branco ideal estabelecido pelas
coordenadas colorimétricas do sistema CIE possui valor de croma igual a 0 (a* e b*) e de

luminosidade (L*) igual a 100. Assim, a brancura do substrato depende da sua luminosidade e
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de sua tonalidade (Silva, 2013). Em todos os ensaios de purga e biopurga houve aumento da
luminosidade em relagdao a amostra de tecido de malha crua.

Os resultados igualmente mostram que a adi¢do de enzimas favoreceu o grau de alvura
das amostras em relacdo aquelas tratadas apenas com o agente umectante, confirmando a
atuacdo delas no processo de acordo com a quantidade utilizada em cada procedimento.

As amostras receberam notas de classificacdo do pilling muito similares, de acordo
com a norma [SO12945-2:2020, entre 3,0 e 3,5, indicando que nesta etapa do beneficiamento,
nestas condic¢des de processo, ndo teve resultado um eficiente. A amostra tratada com 1,0 g/L
pectinase + 2,0 g/ de celulase + 1,0 g/ umectante apresentou um formato de pilling de
tamanho mais reduzido. Isto mostra que a acao de celulase dificultou a formacao do pilling no
substrato, sendo interessante para o resultado final. Cabe ressaltar que a malha utilizada nesse
trabalho ¢ de fio penteado, e no caso de outros fios obtidos por processos que aceitam fibras
mais curtas em sua composi¢ao, como ¢ o caso de fio open end ou o cardado, a acdo da celulase
poderia ter sido mais pronunciada. O pilling formado sob agdo mecanica imposta no teste
permite predizer o que ocorre com o uso do artigo téxtil obtido. No caso do ensaio aqui
observado pode-se dizer que o tratamento de biopurga contendo celulase, além da limpeza, ja
conduz a um polimento e preven¢ao de pilling na pega confeccionada. Na Figura 41 apresenta-

se os corpos de prova apods o teste de formacgao de pilling.

Figura 41 - Teste de formacao de pilling nas amostras beneficiadas, comparadas com as
malhas sem o tratamento

Tecido de malha crua Branco (sem Amostra tratada com Amostra tratada com
reagentes) 1g/L umectante 1g/L pectinase + 1g/L
umectante

Amostra tratada com

1g/L pectinase + 2

g/L de celulase +
1g/L umectante

Purga alcalina Tecido de malha crua
antes do ensaio biopurgado antes do
ensaio

Fonte: a autora.
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A diferenca da perda de massa entre os corpos de prova tratados com biopurga e purga
tradicional foram pequenos quando observamos as diferengas das quantidades de pectina
residual. Os resultados obtidos de perda de massa, na condigdo destes ensaios, apresentaram-se
9 % menores na biopurga enquanto os valores da diferenga da quantidade de pectina residual
revelaram-se 50 % maiores em relag@o a purga alcalina.

A absor¢ao de agua nos testes de hidrofilidade foram muito rdpidos, resultando
igualdade na leitura de todos os tratamentos. Os tecidos de malha Jersey, pela sua caracteristica
de lacada, sdo muito mais permedveis, o que favorece a penetracdo da dgua, dificultando a
leitura do tempo de absorc¢ao da gota na superficie do tecido.

A determinagdo da pectina residual demonstrou a necessidade da presenga da enzima
pectinase nos ensaios de biopurga. A semelhanca nos resultados observados com 1,0 g/L
pectinase e 1,0 g/L pectinase e 2,0 g/L celulase pode ser atribuida a baixa atividade da celulase
no pH de 8,5 estabelecido nesse conjunto de resultados. Na sequéncia, foram estudadas

concentragdes de celulase em pH 8,5, pH 7,5 e pH 7,0.

4.2.1.3 Ensaio comparativo da biopurga em pH 7,0, 7,5 e 8,5 em temperatura de 55 °C

De acordo com Foulk; Akin; Dodd (2008), a enzima pectato liase, de modo especifico,
atua eficientemente na faixa de pH entre 7 € 9 e tem sua temperatura 6tima entre 50 e 60 °C.

Tendo como base os resultados apresentados nos estudos anteriores, na sequéncia, foi
realizado ensaios de biopurgas em pH dentro da faixa de eficiéncia da pectinase, a temperatura
de 55 °C. O objetivo foi verificar o comportamento das enzimas pectinase e celulase num
ambiente intermediario entre o pH ideal de funcionamento de cada uma das delas.

Observa-se os resultados obtidos na Tabela 15.

De acordo com Zohdi; Amid ( 2013), as enzimas t€ém grupos i0nicos em seu local ativo
que devem estar de uma forma estavel. A variacdo do pH do meio pode resultar em alteracdes
na forma i6nica no sitio da enzima, afetando a taxa de reacdo e consequente diminuicao da
atividade enzimatica.

A atividade em pH levemente alcalino para a biopurga com a utilizacdo das enzimas
pectinase e celulase ¢ interessante e benéfica porque em pH alcalino obtém-se uma agao maior

de limpeza e melhor expulsao das sujidades da superficie da fibra.
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Tabela 15 - Ensaio comparativo das propriedades fisico-quimicas dos tecidos biopurgados em
solucao tampao em pH diferentes

Tratamento Propriedades fisico-quimicas

> ~ g ,é\ w e g

503 7 s 3 : E

~ ~ % Q < Q 3

- 2 9 £ B = a ‘B

=9 < & =) = = O

£ E 8 g E g s

3 5 < = 5 = £

& © B & s < 5

ke S 2
7,0 1,0 0,0 5,820+0,001 54,2+2.1 0,0 29,08+1,30 51,52+2,08
7,0 1,0 1,0 6,150+0,001 58,4+1,4 0,0 29,26+1,10 50,85+1,12
7,0 1,0 2,0 6,110+0,001 58,0£1,2 0,0 31,01+1,68 48,80+3,10
7,5 1,0 0,0 6,330+0,001 56,0+1,7 0,0 30,20+1,10  50,95+1,93
7,5 1,0 1,0 6,330+0,001 57,0=1,1 0,0 30,16+0,44 50,98+0,97
7,5 1,0 2,0 6,410+0,001 58,3%1,5 0,0 31,30+1,49 48,57+1,20
8,5 1,0 0,0 6,040+0,006 51,0=1,9 0,0 31,244£2,32  46,40+1,50
8,5 1,0 1,0 5,860+0,003  58,0+2,0 0,0 31,4842,12  52,70+0,96
8,5 1,0 2,0 6,280+0,001 57,0+0,8 0,0 31,69+1,60 48,00+3,10

*QOs numeros apos os valores sdo os desvios padro calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora

Em concordancia com os ensaios comparativos realizados, o pool enzimatico
apresentou sua melhor atividade no pH 7,5, indicando que os experimentos realizados nos pH
7,0 e 8,5 causam mudangas significativas como a perda da atividade catalitica.

A perda de massa nos ensaios de pH 7,5 foi cerca de 5 % maior em relagdo aos ensaios
com pH 7,0 e 8,5, indicando uma maior eficiéncia na remog¢ao de sujidades pectinicas que
podem comprometer o resultado do tingimento, somente pela alteracao do pH.

Os principais parametros que medem a eficiéncia da limpeza no beneficiamento
primario das fibras de algodao sdo a capilaridade e a hidrofilidade, onde constata-se a absor¢ao
da agua (Kakkar; Wadhwa, 2022). Os testes de hidrofilidade ndo apresentaram diferengas
significativas entre os tratamentos. O tempo necessario para a absorbancia mostrou eficiéncia

na limpeza de acordo com a capacidade de absor¢do de dgua apresentada em todos os ensaios.
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Nos testes de capilaridade verificou-se melhor resultado quando foi utilizado o pH 7,5 no uso
das enzimas em conjunto.

A alvura inicial do tecido de malha cru utilizado foi de 8,02+0,01 °Berger. A limpeza
enzimatica pode remover alguns pigmentos que estdo adsorvidos nas substancias pépticas,
lipidicas e proteicas que dao coloracdo a fibra, promovendo a melhora na brancura do tecido
mesmo antes da operacdo de alvejamento. Em conformidade com Mojsov (2016), a purga
tradicional alcalina ¢ mais enérgica e consegue retirar compostos coloridos que a biopurga nao
elimina. Desta forma, a purga enzimatica ¢ adequada para o posterior tingimento, sem a
operacdo de alvejamento, quando ndo é necessaria uma alvura muito alta, como nas cores
médias e escuras (De Melo Da Silva et al., 2017).

Os testes mostraram ganhos de 263-295 % no grau Berger, em relagdo ao tecido de
malha cru. O maior grau foi obtido nos ensaios utilizando 1,0 g/L de pectinase e 2,0 g/L de
celulase, realizados no pH 8,5. No mesmo ensaio realizado no pH 7,5 obteve-se um grau de
alvura apenas 5,5 % menor. Verificou-se que o uso da celulase aumentou o grau de branco em
todos os ensaios onde foi utilizada, nas diferentes faixas de pH.

A remocao da pectina da superficie da fibra ¢ necessaria para melhorar a hidrofilidade
do substrato téxtil.

Nos resultados demonstrados na Tabela 15, verifica-se que a combinagao da pectinase
com a celulase apresentou valores superiores aos ensaios onde a pectinase foi utilizada de forma
isolada. A combinagdo da pectinase com a celulase no pH 7,5 apontou menor porcentagem de
pectina residual (48,57+1,20), evidenciando o possivel sinergismo entre estas duas enzimas.
Conforme Freitas (2009), ha melhora na acdo da pectinase com a presenca da celulase na
solucdo da biopurga. A agdo da pectinase provoca a abertura dos espagos disponiveis na camada
primaria da fibra para a entrada da celulase, enquanto a atuagao da celulase cria mais posi¢des
disponiveis a pectinase, gerando uma biopurga mais eficaz.

Como forma de melhorar a agdo das enzimas no trabalho em conjunto, os ensaios

subsequentes foram realizados em pH 7,5.

4.2.1.4 Planejamento experimental e analises estatisticas

Nesta fase da pesquisa, para a otimizagdo do processo e avaliar os efeitos de varios
parametros de forma individual e em conjunto, utilizou-se um planejamento experimental que
¢ uma técnica estatistica eficiente utilizada para otimizacdo de processos e para avaliar os

efeitos de diversos parametros. Conforme Kalantzi ef al. (2019), o método usado onde se altera
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um fator de cada vez para a otimizagao despende muito tempo e pode levar a conclusdes menos
exatas, na medida que ndo considera as interacdes entre os fatores. Este ¢ o motivo pelo qual as
técnicas multivariadas tém sido cada vez mais utilizadas nas aplicagdes analiticas.

Os ensaios foram conduzidos em pH 7,5 controlado com solu¢ao tampao fosfato de
sodio monobasico/fosfato de sodio dibasico (0,5 M). Estabeleceu-se como fatores
independentes a concentracdo do agente umectante e a concentragdo da enzima celulase,
fixando-se a concentracdo da enzima pectinase em 1,0 g/L e cloreto de calcio (0,6x107 M).
Ressalta-se que foi mantida a concentragdo de pectinase em fungdo da otimizagdo feita
preliminarmente no estudo realizado por Colombi (2021). Foi utilizado um desenho
experimental conforme descrito no item 3.2.8 e os parametros definidos tendo como base os
resultados dos ensaios realizados até esta etapa do estudo.

As medigdes executadas nas malhas biopurgadas foram de perda de massa, residual de
pectina, hidrofilidade, capilaridade, grau de branco, formacao de pilling, alteracdo de cor e
igualizagdo do tingimento. A resposta foi baseada na acdo de cada tratamento.

Como resposta estabeleceu-se os pardmetros capilaridade e perda de massa. Os
resultados de capilaridade foram apresentados segundo um modelo linear apresentado na
Equacao 10.

Equacdo 10 - Equagdo do modelo linear dos resultados da capilaridade

Y =Bo +zk:BiXi +ZZBinin (10)
i=1

i<j

Onde:

Y representa a resposta prevista;

Bo representa o coeficiente de regressao constante (média geral);

Bi representa o efeito individual de cada fator;

Bij representa o efeito de intera¢do de segunda ordem entre os fatores;
Xi € Xj representam as variaveis independentes (fatores) adotadas;

k representa o numero de fatores estudados.

Os testes realizados para determinagao das condigdes o6timas de ensaio relacionados a
concentracdo de celulase e umectante tiveram os valores dos pardmetros medidos e

apresentados na Tabela 16.
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Tabela 16 — Resumo dos valores médios dos resultados obtidos no processo de biopurga em
pH 7,5 a 55 °C e 45 min de processo

Tratamento

(g/L) Purga Tingimento
L < Nz Q =
- ) 7] = <
sz ¢ = 3 2y 3 < £
2 E g 6 g e = o X zg <
Q — o = — w < On <=
g [ 3 = s = [y < = )
@) < < o = it <
= kS g Z, S 5 2 <
= 45 g — — -
0,5 1,0 5,8+0,001 53,6+1,9 37,0£2,2 0 3 29,5+1,1 2,6+0,1 4,31+0,04 4,71+0,01

0,5 5,0 6,0+0,004 50,6+0,9 43,0£2,5 0 3 30,6+0,7 3,0+0,3 3,92+0,03 4,57+0,01

1,0 1,0 6,1+0,002 48,2+1,9 37,0£2,9 0 3 29,3£0,9 1,2+0,1 4,58+0,05 4,83+0,03

1,0 5,0 6,1£0,007 47,9+1,8 45,0+1,8 0 3 30,3+1,0 1,7+0,2 4,37+0,02 4,76+0,04

0,75 3,0 62+0,005 50,042,0 41,041,0 0 3 28,0407 1,7+0,2 4,40+0,09 4,77+0,04

0,0 0,0 5,7+0,004 57,0+£2,2 0,0 36029 3 24,6+0,2 1,6+0,3 4,4+0,09 4,74+0,03

Malha crua 0,0 0,0 0,0 2100+300 3  8,0+0,1 - - -
Purga 100002 00  650£05 0 35 43304 00 5.0 5.0
tradicional

*QOs nimeros apos os valores sdo os desvios padrao calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
** Ensaios realizados somente com 1,0 g/L de pectinase
Fonte: a autora.

Observa-se na Figura 42 os graficos das intera¢des das variaveis estudadas. Verifica-
se que a intera¢do dos dois reagentes, celulase e umectante, ndo foi significativa, evidenciando
que sdo independentes, ou seja, os efeitos da concentracdo de um independem da variacao da

concentracdo do outro nos resultados do experimento.
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Figura 42 - Graficos das interagdes das variaveis: perda de massa, pectina residual, alvura,
capilaridade, alteragcdo de cor e manchamento.
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Fonte: a autora.

Nesta etapa, a diferenca da perda de massa entre os corpos de prova tratados com a
biopurga apresentou-se 10 % menor em relagdo aqueles tratados com a purga tradicional,
demonstrando haver uma remocao de impurezas, ndo representativa com o indice AE de cor do

tingimento obtido na maioria dos processos de biopurga. Um destaque ¢ a reprodutibilidade dos
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parametros analisados nos processos de biopurga, mesmo que haja uma importancia
significativa para os parametros perda de massa e capilaridade (apresentada na andlise
estatistica), o que dd uma seguranga para o uso de enzimas em processos industriais.
Comparando-se os valores de pectina residual dos tratamentos observa-se que maiores
concentragdes de celulase favoreceram a remogao de pectina, demonstrando o efeito sinergético
entre as enzimas pectinase e celulase. Estes resultados mantiveram-se mesmo nos ensaios onde
foi mantida a concentracao de 1,0 g/L de pectinase e alterada a quantidade do agente umectante,
efeito este corroborado por Hartzell; Hsieh (1998).

Observando-se a Tabela 16, os valores obtidos para a formagao de pilling nesta etapa
do estudo, percebe-se uma constancia nos resultados, quando do uso das enzimas, conforme
esperado. De acordo com Karapinar; Sariisik (2004), ¢ possivel que se obtenha ganhos maiores
com o aumento do tempo de processo de biopurga, sem afetar as propriedades das fibras, visto

a diferenga de perda de massa cerca de 10 % maior obtida na purga alcalina.

Figura 43 - Superficie de resposta da capilaridade (mm) relacionada as concentragdes
utilizadas de surfactante e celulase.

(uany dpepegdey

Equacdo 11 - Equacdo ajustada de regressao do modelo linear dos resultados da capilaridade
Y =40,7+3,5.X1 +0,5.X2 + 0,5.X1.X> (11)

Onde:
X representa a concentragao de celulase;
X> a concentragdo do umectante.
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A purga ¢ um processo que visa, em maior grau, o ganho de hidrofilidade do algodao
para a continuidade dos tratamentos a umido, sendo a variavel dependente capilaridade a que
demonstra a afinidade do substrato com a agua. Observa-se na Figura 43 que o planejamento
experimental revelou que a concentragdo de celulase ¢ significativa (com 5 % de significancia),
com efeito positivo para esse pardmetro, ou seja, quanto maior a concentragao de celulase maior
sera a afinidade do substrato a 4gua. A equacdo de regressdo do modelo linear dos resultados
de capilaridade obtida com as varidveis codificadas, ap6s a eliminacao dos coeficientes
insignificantes, ¢ representada pela Equagao 11.

Os niveis de concentragdo do agente umectante ndo apresentaram relevancia
significativa para o teste de capilaridade. Demonstraram que a concentragdo minima (0,5 g/L)
foi suficiente para o aumento da umectancia, conferindo acessibilidade da enzima a superficie
hidrofébica da fibra do algodao e na remog¢ao de 6leos e graxas presentes na fibra. O estudo
realizado por Colombi et al. (2022b) demonstrou a necessidade da presenca do mesmo
umectante utilizado nesse trabalho, quando testado em biopurga realizada somente com
pectinase. Destaca-se que a presenca do umectante ¢ imprescindivel, pois atua na remogao de
oleos e graxas existentes na por¢ao externa da cuticula da fibra e, auxiliado pelo pH basico e a
temperatura, pode facilitar a umectancia da pectina da cuticula dando espago para uma remog¢ao
parcial da cuticula observada pela perda de massa e capilaridade menor quando nao foi utilizado
na solu¢do do beneficiamento. Motivo que demonstra também a maior quantidade de pectina
residual 57,0+£2,2 % quando nao foi utilizado no banho da biopurga. O resultado obtido nesse
trabalho pode indicar que o uso de celulase, juntamente com a pectinase, pode ter a
concentracao de umectante reduzida.

A adicao de celulase a pectinase melhorou a remocao de impurezas ndo celulosicas
presentes na fibra. A enzima celulase tende a absorver na parede primaria do algodao e facilita
a rapida remocdo de impurezas nao celuldsicas (Raja et al., 2017).

A analise de variancia realizada, além de estabelecer os fatores significativos, também
apresenta os valores dos coeficientes de determinacdo e de ajuste, por comparagdo entre os
valores preditos e os observados do modelo (Equagdo 11). O coeficiente de determinacio (R?)
foi igual a 0,95455, explicando que 95,45 % da variagdo apresentada na capilaridade foi
resultante da variacdo dos fatores propostos, com baixa interferéncia externa € com boa
reprodutibilidade dos dados.

A equacdo de regressdo linear obtida na analise da curvatura do modelo preditivo
linear demonstrou bom ajuste com os dados observados, ndo tendo havido alteragcdo da

linearidade com os ensaios realizados no ponto central. Portanto, pode-se considerar que o
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modelo permite predizer valores de capilaridade (Y = variavel dependente) para varios valores
intermediarios dos fatores estudados, de acordo com as condi¢des impostas pelas varidveis
independentes (X1, X> € X3). Analisando-se a variancia residual, o teste de falta de ajuste (“lack
of fi”) nao foi significativo (p-valor > 0,05) para o modelo predito (Equacao 11), indicando que
os dados experimentais foram bem ajustados.

O parametro perda de massa foi influenciado significativamente (nivel de 5 % de
significancia) tanto pela concentracdo de umectante como pela concentragdao de celulase. Na
Figura 44 mostra-se o comportamento deste parametro, frente as variaveis estudadas. Nao foi
observada interacdo significativa, comprovada pela observa¢ao do paralelismo aproximado
obtido quando da mudanca do nivel menor para o nivel maior de ambos os fatores. O efeito
crescente da perda de massa tem explicacdo na maior remog¢ao de material pela hidrolise da
celulose presente na parece primaria. O aumento da perda de massa relacionado ao aumento da
concentragdo de umectante no meio da biopurga pode ser explicado pelo efeito do aumento da
remocao de impurezas. Pode ainda ter ocorrido um efeito relacionado a fungdo dispersante e
emulsionante, de acordo com os dados da ficha técnica do fabricante, impedindo a redeposigao

dos compostos removidos presentes na solu¢do da biopurga.

Figura 44 - Superficie de resposta da perda de massa (%) relacionada as concentracdes
utilizadas de surfactante e celulase.
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Equacdo 12 - Equagao ajustada de regressdo do modelo linear dos resultados da perda de
massa

Y =0,064 +0,0012.X;1 + 0,0017.X2 + 0,0001.X1.X> (12)

Onde:
X representa a concentragao de celulase;
X2 a concentragdo do umectante.

A anélise de variancia apresentou um coeficiente de determinacio (R?) para o modelo
de 0,7985 indicando que aproximadamente 80 % da perda de massa se deve as varidveis
estudadas, os 20 % sao relacionados a fatores que ndo foram controlados. Analisando-se a
variancia residual, o teste de falta de ajuste (“/ack of fit”) foi significativo (p-valor < 0,05) para
o modelo predito, representado pela Equagao 12.

As demais variaveis dependentes avaliadas, hidrofilidade, pectina residual, alvura,
intensidade ¢ alteragdo de cor e manchamento ndo apresentaram variagdes que fossem
dependentes das variagdes impostas aos fatores independentes estudados nesse trabalho,
concentracdo de surfactante e concentragao de celulase.

Os indices de coloragdo AE, de manchamento e alteragdo de cor obtidos com o
tingimento das amostras da biopurga estdo muito préximos aos alcancados na purga alcalina,
demonstrando a eficacia do bioprocesso.

Analisando-se os resultados obtidos até esta etapa da pesquisa com os dados da
literatura, verificou-se que em todos os estudos onde foram utilizadas as enzimas, houve menor
consumo de 4agua e energia e aplica¢do de produtos e processos quimicos que reduzem o uso e
a geragdo de substincias nocivas a saude e a0 meio ambiente. Obteve-se economia de 50 % de
agua na biopurga quando comparada ao processo tradicional.

Nos processos enzimaticos, a absor¢dao de agua pelo substrato téxtil foi tdo eficiente
quanto aos obtidos na purga alcalina, com resultados menores que 1 s. O uso do umectante nao
i0nico, também pesquisado por Tzanov et al. (2001b); Colombi et al. (2022c), mostrou-se
compativel com as enzimas, além de necessario na solu¢cdo enzimatica para a remocao de ceras
e gorduras da fibra de algodao.

Conforme Agrawal (2005a), os resultados demonstraram que ¢ possivel aumentar a
cinética da pectinase com a ajuda de outra enzima. Através de varios ensaios, conseguiu-se, no
presente trabalho, determinar uma condi¢do intermediaria entre as condigdes ideais de
funcionamento da pectinase e da celulase onde obteve-se ganhos de capilaridade, alvura e

pectina residual, sem alterar os resultados da hidrofilidade, menores que 1 s.
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Corroborando os resultados de Wang et al. (2007b); Hebeish et al. (2009), os efeitos
das combinagdes das enzimas foram melhores que aqueles das enzimas individuais, quanto a
remogao de pectina (68,59+0,61) e hidrofilidade (<1 s).

Conforme apresentado por Wang et al. (2007a); Eren; Anis; Davulcu (2009), o
tingimento das amostras biotratadas obtiveram rendimento de cor comparavel com as amostras
tratadas convencionalmente. As propriedades de tingimento como K/S (8,21%0,10),
manchamento (4-5) e alteracao da cor (4-5) receberam notas similares.

Certificando Silva (2013), que também contou com a ajuda de um planejamento
experimental, em seu trabalho afirmou que a comparacdo do tratamento com utilizacdo de
enzimas combinadas foi tdo eficaz quanto da purga alcalina. Os valores encontrados em sua
pesquisa para hidrofilidade foi de 14 s, alvura de 25 °Berger e 87 % de remocao de pectina.

Nos ensaios aqui apresentados obteve-se valor para hidrofilidade inferior a 1 s, grau de alvura

de 30 °Berger e 52 % de remocgao de pectina.
4.2.2 Avaliacio do reuso da solucio enzimatica no processo de biopurga

Visando a economia de recursos no processo do beneficiamento primario enzimatico,
nesta etapa do estudo foi avaliada a reciclagem da solugdo de biopurga, com o objetivo de
propor uma alternativa para minimizar as limitagcdes causadas pelo efeito do elevado custo das

enzimas e o grande consumo de dgua e energia.

Tabela 17 - Caracteristicas das amostras biopurgadas com reaproveitamento da solucao

Tratamento Perda de massa Alvura Pectina Capilaridade
(%) (°Berger) removida (%) (mm)
1° Ciclo 6,74+0,001 32,28+1,04 68,59+0,61 58,3+1,2
2° Ciclo 6,80+0,0006 30,80£1,15 68,53+0,40 53,0+1,6
3° Ciclo 6,70+0,002 30,58+1,03 69,65+0,30 51,7+4,0
4° Ciclo 6,24+0,001 30,53+0,64 69,96+0,63 48,7£2,5
5° Ciclo 4,73+0,001 30,17+0,97 58,04+2,55 48,3+1,9
6° Ciclo 2,57+0,0009 30,06£1,45 58,22+42.34 37,7+4.,0

*(Os niumeros ap6s os valores s2o os desvios padrdo calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.

Fonte: a autora.
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Avaliou-se as caracteristicas fisico-quimicas das amostras tratadas com a reutilizagdo
da solugdo enzimatica em todos os ciclos, com o objetivo de averiguar se as enzimas mantém
sua atividade durante todo o tempo prolongado a que ficam expostas as condigdes das
biopurgas. Pode-se observar os resultados na Tabela 17.

As amostras tratadas apresentaram propriedades fisico-quimicas satisfatorias
completando-se o caldo enzimatico com 15 % de solu¢do enzimatica fresca em cada ciclo,
permitindo uma economia relevante de agua, energia e insumos, além de menor producgdo de
efluentes para o meio ambiente.

As enzimas celulase e pectinase mantiveram sua atividade durante todo o processo
prolongado, mesmo na presenca do surfactante ndo idnico.

Observando os resultados verifica-se que ha uma remocao constante de impurezas
mesmo com o reuso do caldo enzimatico em seis vezes, com reducao na eficiéncia das
atividades enzimaticas notada a partir do quarto reuso.

Pode-se associar esta reducdo da eficiéncia a uma inibi¢do competitiva das enzimas
causada pela presenca de compostos parcialmente hidrolisados provenientes da remogao da
cuticula que se acumulam ao longo dos ciclos ou a uma perda da atividade enzimética ocorrida
pela propria condicao do processo a que as enzimas ficaram expostas.

Os dados de pectina removida e perda de massa demonstram que até o 4° ciclo do
reaproveitamento de banho tem-se uma biopurga reprodutivel. A partir do 5° reaproveitamento
ha uma queda na eficécia do processo. Verifica-se uma perda de massa 26 % menor do 4° para
0 5° ciclo e do 5° para o 6° ciclo de 54 % . A quantidade de pectina removida a partir do 5°
ciclo ficou em torno de 16 % menor em relacao aos quatro primeiros ciclos.

A capilaridade também apresentou influéncia com o reaproveitamento da solugdo
enzimatica. No 6° ciclo de reuso ficou em torno de 22 % menor em relacao ao 5°ciclo.

O actimulo crescente de sujidades devido os processos de biopurga progressivos
parece saturar a solucao e, como consequéncia, pode provocar redeposi¢ao de compostos na
superficie das fibras e ainda permitir a ocorréncia da inibicdo enzimatica causada pela
competicdo da acdo das enzimas entre os substratos presentes na fibra (pectina e celulose) e
compostos presentes de forma crescente na solu¢do e que possuem a mesma composi¢ao da
cuticula das fibras do algodao cru.

Na Figura 45 apresenta-se a coloragdo das solucdes das biopurgas realizadas com
reutilizagdo nos intervalos dos ciclos primeiro ao sexto. Observa-se que a coloragdo das
solugdes vao ganhando incremento de cor a medida que os ciclos vdo aumentando, devido ao

acumulo das impurezas de cada amostra.
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Colombi et al. (2022b), testando reaproveitamento de solu¢do de biopurga somente
com pectinase, observaram uma reducdo na atividade enzimatica ao longo do tempo, com uma
redu¢do mais pronunciada a partir do terceiro ciclo. O que também pode estar ocorrendo com
a solugdo residual e os 15 % de solugdo enzimatica nova, com atividade maxima, nao esta sendo
suficiente para garantir a eficiéncia do processo até 6° ciclo.

A mesma ordem de grandeza da reducdo da perda de massa e de remogao de pectina
nao foi observada nos valores da alvura, que somente obteve um decréscimo de cerca de 2
pontos entre o ciclo inicial e o primeiro de reaproveitamento. Mantiveram-se ao longo dos seis
ciclos, ficando estabelecidos no intervalo entre 30 e 32 graus Berger.

Ressalta-se que, conforme Karapinar; Sariisik (2004), o processo de purga nao remove
cor, a cor decresce em funcdo da coloragdo de compostos da cuticula e ndo de pigmentos

propriamente ditos.

Figura 45 - Coloragao das solucdes de reciclagem das biopurgas nos intervalos dos ciclos

solucdo antes da solucdo depois do solucdo depois do solugdo depois do
biopurga primeiro ciclo segundo ciclo terceiro ciclo
™

solucdo depois do solucdo depois do solucdo depois do
quarto ciclo quinto ciclo sexto ciclo

Fonte: a autora.

Avaliando-se o comportamento do tingimento das diferentes amostras biopurgadas
com o reuso da solucdo enzimatica verificou-se que nao houve diferencas de concentragao de
corante entre as solugdes de tingimento das amostras de retiso de enzimas. Esse dado demonstra

que a tingibilidade das amostras permaneceu constante ¢ com suficiéncia de migra¢do do
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corante para a fibra de algodao. Na Figura 46 mostra-se as soluc¢des residuais apds o tingimento

das amostras biopurgadas com o reaproveitamento do pool enzimético.

Figura 46 - Solugdes residuais dos tingimentos das amostras biopurgadas com o
reaproveitamento do 1° ao 6° ciclo do pool enzimatico.

Fonte: a autora.

Relacionando-se os dados de tingimento com os dados de capilaridade observados na
Tabela 17, pode-se afirmar que a capilaridade atingida na biopurga, inclusive em processos de
reaproveitamento de solucdo enzimdtica superiores, apresenta um ganho suficiente de
hidrofilidade do substrato de algodao, garantindo um tingimento uniforme e reprodutivel.
Possiveis sujidades remanescentes nas fibras que seguirdo para a etapa de tingimento serdo
removidas durante este processo, cuja solugdo contém tensoativo e alcali que também irdo atuar
na remog¢ao de pectinas, O0leos e graxas, sem comprometer o tingimento de cores médias e
intensas.

Nao constatou-se perdas de qualidade do tingimento das amostras tratadas com o
reaproveitamento das enzimas, conforme demonstrado na Tabela 18, que apresenta as variagdes
de diferenga de cor (AE*ab), intensidade coloristica (K/S), manchamento e alteracao de cor

entre as amostras tintas biopurgadas nos diferentes ciclos de reuso da solu¢do enzimatica.
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Tabela 18 - Variacdes de diferenca de cor (AE*ab), intensidade coloristica (K/S),
manchamento e alteragdo de cor entre as amostras tintas biopurgadas nos diferentes ciclos de
reuso da solucdo enzimatica.

Reuso AE K/S Manchamento Alteragao de
cor

1° ciclo 1,93+0,13 8,21+0,10 4-5 4-5

2° ciclo 1,71£0,16 8,48+0,18 4-5 4-5

3° ciclo 1,64+0,01 8,36+0,09 5 4-5

4° ciclo 1,77+0,06 8,28+0,04 5 4-5

5° ciclo 1,89+0,02 8,50+0,20 4-5 4-5

6° ciclo 2,02+0,09 8,39+0,12 4-5 4-5

*QOs numeros apos os valores sdo os desvios padro calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora.

Estatisticamente, a intensidade coloristica (K/S) foi semelhante para as amostras
tratadas nos diferentes ciclos de reaproveitamento. O desvio AE foi proximo a 1, sendo toleravel
pelo limite maximo para AE adotado na industria de vestuario (Colombi, 2021b). A aparéncia
visual dos tecidos, conforme observa-se na Figura 47, foi constante com esses resultados. Os
tecidos de malha apresentaram-se tingidos de forma uniforme e homogénea, isentos de
quaisquer defeitos.

O processo de reaproveitamento da solucao de biopurga consumiu, em quatro ciclos,
apenas 36,2 % de solugdo de tratamento em comparagdo a biopurga sem reuso da solugdo. Esta
economia apresenta-se no consumo de agua, insumos e efluente gerado, além do beneficio da
diminui¢ao do impacto ambiental.

Levando-se em consideragao o uso final do produto, havendo a possibilidade de reuso
da solucdo enzimatica até o 6° ciclo, consome-se apenas 29,2 % de solu¢ao de tratamento em
comparagao a biopurga de banho tnico.

Os resultados obtidos com o procedimento proposto também proporcionaram
economia de energia necessaria para aquecimento € por consequéncia, menor tempo de

Pprocesso.
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Figura 47 - Amostras do reaproveitamento da solucao de biopurga ap6s o tingimento
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Fonte: a autora.

4.2.3 Comparacao do bioalvejamento em relacio aos processos tradicionais de

branqueamento.

A remogao completa dos pigmentos naturais responsaveis pelo baixo indice de alvura
do algodao cru, ¢ realizada depois da purga, durante a etapa de branqueamento téxtil (Mojsov,
2019).

Nesta etapa do estudo analisou-se as caracteristicas do grau de alvura das amostras
tratadas com bioalvejamento e aquelas submetidas ao alvejamento tradicional.

Os corpos de prova foram submetidos ao alvejamento e purga tradicional conforme
apresentado no item 3.2.5. Nas amostras tratadas com enzimas, utilizou-se o processo descrito
no item 3.2.4. onde a biopurga e o bioalvejamento sdo realizados simultaneamente. Os ensaios
foram feitos em triplicata e os resultados das avaliagdes do grau de branco estdo apresentados

na Tabela 19.
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Tabela 19 - Ensaio comparativo do grau de alvura dos ensaios de bioalvejamento e
alvejamento tradicional

Ensaio Alvura Berger
Bioalvejamento 54,00+0,10
Alvejamento tradicional 80,48+0,49
Biopurga 32,28+1,04
Purga tradicional 43,40+0,40
Tecido de malha cru 8,00+£0,10

*Os nimeros apos os valores sdo os desvios padrio calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora

Apbs os tratamentos de alvejamento e bioalvejamento, obteve-se aumento nos valores
do grau de alvura. Esses aumentos eram esperados, devido ao efeito do perdxido de hidrogénio
na remo¢ao dos pigmentos naturais da fibra de algodao (Karapinar; Sariisik, 2004).

O indice de alvura obtido no tratamento convencional (80,48+0,49 °Berger)
apresentou um resultado de clareamento de mais de 26 unidades melhor que o tratamento de
bioalvejamento, que apresentou o resultado de 54,00+0,10 °Berger. Este fato deve-se as
condi¢des mais severas do alvejamento convencional e consolidam as afirmagdes de Tzanov et
al. (2002); Silva (2013) que o tratamento com enzimas depende do uso final dos tecidos,
incluindo a intensidade da coloracgao.

Constatou-se que o procedimento de biopurga e branqueamento enzimatico na mesma
solucdo foi satisfatorio para a preparagao do tecido de malha de algodao. Na Figura 48 mostra-
se o tecido de malha cru e ap6s os tratamentos de alvejamento tradicional e enzimatico.

Os resultados mostraram que a adi¢do da enzima glicose oxidase para a formagao de
peréxido de hidrogénio e da enzima catalase para a remogao da quantidade remanescente apos
o alvejamento a mesma solugdo contendo as enzimas celulase e pectinase foi adequada a
preparacdo da fibra. Este processo apresentou-se ecologicamente correto em comparagao ao
processo convencional, causando menor dano a fibra, tempo de processo e consumo de energia.
No bioprocesso com este pool enzimatico a economia de agua, insumos e efluentes produzidos

foi de 50 % menor no nimero de solugdes necessarias em relagao ao tratamento convencional.
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Figura 48- Amostras do tecido de malha cru (a), bioalvejado (b) e alvejado tradicional (c)

(a) (b) (©)

Fonte: a autora:

4.2.4 Avaliacdo da utilizacio de pool enzimatico para beneficiamento primario e

secundario em solu¢ao unica

Para o estudo da viabilidade de efetuar o tingimento na mesma solucdo do
bioalvejamento realizou-se ensaios conforme o procedimento descrito no item 3.2.6. Sao
apresentados os resultados referentes a etapa de otimizagao do processo de tingimento do tecido
de malha de algoddo com o corante reativo Red 195 no banho do bioalvejamento, seguidos de
analises de possibilidade para a adogao da otimizagao do processo.

Na sequéncia sdao apresentados os ensaios de verificagdo da viabilidade do
reaproveitamento em até quatro vezes da solucao do tingimento.

As caracteristicas de igualizagdo e intensidade de cor dos corpos de prova submetidos
a este processo foram comparadas com as amostras bioalvejadas tintas em banho novo e aquelas
tratadas pelo processo tradicional.

Analisou-se o esgotamento das solucdes de tingimento por espectrofotometria visivel
em Amax = 543 nm. Na Figura 49 apresenta-se as solugdes utilizadas para a leitura da

absorbancia.
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Figura 49 - Amostras para a analise de absorbancia dos tingimentos comparativos.
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Fonte: a autora.

4.2.4.1 Utilizag¢do de pool enzimatico para beneficiamento primario e secundario em solugao

unica e em solucdo nova depois da a¢cdo da enzima catalase sem enxague.

Verifica-se os processos utilizados nesta etapa da pesquisa na Figura 25, que apresenta
o processo de biopurga, bioalvejamento e tingimento em banho unico e na Figura 26 que
apresenta o processo em que o banho ¢ descartado antes da adi¢ao do corante. Demonstra-se na

Tabela 20 e Figura 50 os resultados obtidos.

Tabela 20 - Diferencas totais de cores entre as amostras tingidas em solucao unica e em
solug@o nova apos o descarte da solugdo de bioalvejamento sem o enxague.

Amostras AE K/S
Alvejadas e tingidas em processo tradicional 0,18+0,01 8,10+0,02
Tingidas em solucio unica do bioalvejamento 14,33+0,69 3,00+0,02
Tingidas em solucio nova, sem enxague, apos 5,94+0,14 5,28+0,06
bioalvejamento

*QOs niimeros ap6s os valores sdo os desvios padrio calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora.
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Os ensaios efetuados apresentaram uma quantidade maior de corante residual apds o
tingimento em solucdo Unica, indicando que esta alteracdo ocorre devido aos elementos
interferentes provenientes das etapas da purga e do alvejamento. Os testes realizados com o
descarte da solugdo antes do tingimento, apresentaram melhor aproveitamento do corante. As
amostras que carregam umidade da solugdo anterior de 6,2+0,45 % do volume total,
apresentaram maior intensidade da cor e o banho menor intensidade de corante residual do que
aquelas onde foi utilizado o banho tnico. A diferenca total de cor AE entre as amostras € o
padrdo, foi de 14,334+0,69 para as amostras cujo corante foi adicionado no banho de

bioalvejamento e 5,94+0,14 para aquelas onde esta solugdo foi descartada.

Figura 50 - Valores de K/S dos tingimentos comparativos
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Fonte: a autora.

O valor de K/S obtido foi de 3,00+0,02 nas amostras tingidas em solucdo tnica e de
5,2840,02 nas amostras tingidas onde a solu¢do do bioalvejamento foi descartada,
demonstrando aumento coloristico e uma possibilidade de otimiza¢do do processo utilizando
uma solu¢do a mais no tratamento.

Estes resultados demonstram que os valores de K/S obtidos nas amostras tingidas em
solucdo unica e em solugdo nova sem o enxague foram menores do que os apresentados no
método tradicional. De acordo com Ali et al. (2014), ha diversos fatores para esta ocorréncia.
O principal deles ¢ a opacidade da cor, que contribui para valores de K/S mais baixos. A

presenca de contaminantes na solugdo de tingimento e a alvura inferior do tecido também sao
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fatores que concorrem para valores de K/S menores. As amostras apresentaram tonalidade
uniforme e os resultados obtidos estdo de acordo com Eren; Anis; Davulcu (2009); Ali ef al.
(2014).

Analisando-se as Figura 24 e Figura 33, observa-se que foram necessarias 10 solugoes
para a execucdo do beneficiamento de purga, alvejamento e tingimento através do processo
tradicional. Para o bioalvejamento e tingimento em solugdo unica consumiu-se apenas 60 %
desta quantidade de solucdo, o que se traduz em economia no consumo de agua, pois foram
necessarias apenas 6 solugdes, conforme pode-se observar na Figura 25. Na Figura 26 observa-
se que foram necessarias 7 solucdes quando descartamos a solugdo do bioalvejamento antes do
tingimento, acarretando uma economia de 30 % no consumo da solugdo de tratamento.

A prética de reuso de efluente mostra-se como uma ag@o atenuante para a gestdo dos
recursos hidricos. A técnica consiste na reutilizacdo de efluentes como alternativa a fonte de
agua usualmente utilizada (Farias et al., 2017). Outro recurso, daqui em diante estudado, ¢ a
efetivagdo do reaproveitamento da solucdo utilizada para o bioalvejamento e tingimento, sem a
necessidade de tratamento prévio.

Na sequéncia sdo apresentados os ensaios de verificagdo da viabilidade da reutilizagdo

em até quatro vezes da solucao do tingimento no banho do bioalvejamento.

4.2.5 Reaproveitamento da solu¢io de tingimento

Efetuou-se testes reutilizando a solugdo de tingimento do pool enzimatico em até
quatro vezes, corrigindo-se o pH da solu¢do ap6s a adicao do corante e do cloreto de sddio. O
método utilizado esta representado na Figura 25.

O reaproveitamento do efluente em novos processos de tingimento reduz o consumo
de dgua e por consequéncia, o tratamento de efluentes, pois impacta na sua geracdo e na carga
poluente lancada aos corpos hidricos (Ozturk et al., 2016). Com o reuso, hd economia nos
custos de agua, energia para aquecimento e nos tratamentos dos efluentes do beneficiamento.
Esta diferenga faz-se maior quando comparamos os processos descontinuos, cujo consumo de
agua ¢ maior se comparado aos processos continuos (Melo, 2022).

A viabilidade do reuso foi verificada através das analises dos valores de intensidade
coloristica (K/S), diferen¢a de cor (AE) e ensaios de solidez a lavagem e comparadas aos
ensaios realizados através do processo tradicional.

Na proposta de reaproveitamento da solu¢do de tingimento no efluente de

bioalvejamento, o valor da diferenca total de cor entre os quatro ciclos apresentou-se proximo,
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conforme apresenta-se na Tabela 21. A diminui¢do coloristica das amostras dos vérios ciclos
manteve-se, sendo imperceptivel a olho nu detectar em qual ciclo de reaproveitamento foram
tingidas. O mesmo ocorreu com os valores de K/S, onde nota-se pouca variacao da intensidade
de cor das amostras.

Entre os diferentes ciclos de reuso ndo se constatou diferenca de qualidade entre as
amostras tratadas com o reaproveitamento da solug¢do. Os tecidos de malha apresentaram-se

tingidos de maneira uniforme, homogénea e desprovidos de defeitos.

Tabela 21 — Variagdes de diferenca de cor (AE*ab) e intensidade coloristica (K/S) entre as
amostras tingidas nos varios ciclos em solucao de reuso do bioalvejamento e tingimento.

Reuso AE K/S

1°. ciclo 14,33+0,69 3,00:£0,02
2°, ciclo 13,26+0,20 3,21+0,14
3°. ciclo 13,54+0,11 3,19+0,16
4°. ciclo 14,25+0,45 2,95+0,17

*QOs nimeros apos os valores sdo os desvios padrio calculados a partir da realizagdo da triplicata de cada ensaio.
Fonte: a autora.

O esgotamento das solugdes de tingimento também foi analisado por espectrometria
visivel em Amax = 545 nm, sob iluminante D65, 10°. O valor de absorbancia obtido foi de
0,279+0,001 nm para o beneficiamento tradicional e de 0,498+0,001 nm para o primeiro ciclo,
0,306+0,048 nm para o segundo ciclo, 0,424+0,002 nm para o terceiro ciclo e 0,484+0,019 nm
para o quarto ciclo nas amostras tingidas no reaproveitamento da solu¢do de bioalvejamento e
tingimento. Os resultados apresentam maior quantidade de corante residual nos bioprocessos
com reutilizacdo da solucdo em relacdo ao beneficiamento tradicional. O restringimento da
eficiéncia do tingimento pode estar relacionado a uma inibi¢do competitiva do corante causada
pela presenga de compostos provenientes do processo de bioalvejamento e da condi¢do a que o
corante fica exposto durante o processo na solugdo saturada.

O grau de exaustdo foi calculado através da Equacdo 9, em que os valores de
absorbancia foram determinados através da somatoéria da concentragao de corante presente no
banho apds cada uma das etapas demonstradas na Figura 36. Verifica-se que no beneficiamento
tradicional 72,1 % do corante migrou para a fibra e reagiu com o substrato, tingindo-o. O
restante do corante inicialmente utilizado, que corresponde a 27,9 %, ficou na solucdo, sendo

descartado como efluente do processo.
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Os resultados do grau de exaustdo do primeiro ao quarto ciclo foram respectivamente
50,2 %, 61,68 %, 57,57 % e 51,59 %, demonstrando o restringimento da eficiéncia do
tingimento quando ¢ reutilizada a solucao da biopurga. Durante o primeiro ciclo verificou-se
uma queda da quantidade de corante que reagiu com a fibra. Esta queda comparada ao
tingimento tradicional ficou em 30,3 % menor. Nos ciclos subsequentes, devido a adi¢do de
corante a solucdo, esta diferenca diminuiu em média 10 %, mas ainda se apresenta menor
quando comparada ao beneficiamento tradicional.

Em concordancia com o método descrito no item 3.2.7.9., as amostras tingidas em
todos os ciclos de reaproveitamento da solucdo de tingimento foram submetidas a ensaios de
solidez a lavagem. Foram comparadas com as amostras purgadas, alvejadas e tingidas pelo
processo tradicional. Apresenta-se os resultados, obtidos por espectrofotometria sob iluminante
D65 (observador 10°), na Tabela 22. Na Figura 51 pode-se observar as imagens dos tecidos

tingidos antes e depois do teste de lavagem, juntamente com os tecidos testemunha.

Tabela 22 - Indices de alteragio e transferéncia de cor das amostras tingidas com o
reaproveitamento da solugdo de tingimento.

Solidez de cor a lavagem Alteracao  Transferéncia
1°. Ciclo de tingimento na solucio de bioalvejamento 5 5
2°. Ciclo de tingimento na solucio de bioalvejamento 5 5
3°. Ciclo de tingimento na solucio de bioalvejamento 5 5
4°. Ciclo de tingimento na solucio de bioalvejamento 5 5
Purga, alvejamento e tingimentos tradicionais. 5 5

Fonte: a autora.

Analisando-se as notas obtidas na transferéncia de cor do tecido ao tecido testemunha
e na alterag@o da cor dos tecidos tingidos, constata-se que ndo houve diferenga em nenhum dos
ciclos de reaproveitamento. Todos os ensaios obtiveram nota maxima, numa escala padrdao que
varia entre o valor minimo 1 (péssimo) e o maximo 5 (excelente). Estes resultados foram os
mesmos obtidos nas amostras tingidas pelo método tradicional, onde os processos foram

realizados em solugdo virgem, sem reaproveitamento do efluente.
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Figura 51 - Testes de solidez a lavagem das amostras do reaproveitamento da solugdo de
tingimento na solucao de bioalvejamento.

Bioalvejamento Bioalvejamento Bioalvejamento
lo. ciclo de tingimento 20. ciclo de tingimento 3o0. ciclo de tingimento

Bioalvejamento Processo tradicional de
beneficiamento primario
- tingimento Unico

4o. ciclo de tingimento

Fonte: a autora.

Nao houve perda de cor ou manchamento resultante da acdo de dessorc¢do e abrasdo
nos ensaios de lavagem. Estes dados demonstram que o banho saturado com os componentes
do bioalvejamento e dos tingimentos anteriores ndo influenciou na qualidade da resisténcia da
cor quanto a lavagem dos tecidos de malha. Estes resultados estio em conformidade com Melo
(2022), que obteve bons resultados de solidez com a utilizagdo de banho do efluente para

tingimento em uma vez com corante reativo.
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5 CONCLUSOES

Quando comparado aos métodos tradicionais, obteve-se, através dos ensaios realizados,
processos de beneficiamento primdrio e secunddrio com economia de 50 % de &gua,
promovendo-se menor tempo de processamento, insSumos € energia necessarios para carregar
os equipamentos entre as diversas solucdes de tratamento. A reutilizacdo da solugdo de
biotratamento propiciou procedimentos mais competitivos, ecologicos e sustentaveis.

O processo de pool enzimatico utilizando-se para a purga as enzimas pectinase e
celulase num ambiente de condic¢des intermediarias entre o ideal de funcionamento de cada uma
delas apresentou resultados satisfatorios quanto ao aumento de hidrofilidade, perda de massa e
pilosidade do material. Nos bioprocessos os resultados de hidrofilidade apresentaram-se iguais
ao processo tradicional, com tempo de absor¢do menor do que 1 s. A perda de massa do material
apresentou-se 10 % menor, demonstrando que foi possivel limpar o tecido de forma eficaz sem
prejuizo no peso do material, visto que os produtos téxteis sdo comercializados com base no
peso. Esta menor perda de massa obtida no bioprocesso denota menores danos as fibras com
consequente diminuicdo da geracdo de residuos e impacto ambiental. As condi¢des de
tratamento mais suaves permitiram obter menor pilosidade na superficie das amostras
biopurgadas conseguindo-se um produto de melhor qualidade quanto ao aspecto visual e ao
toque, além de mais apropriado a sequéncia do beneficiamento secundario de tingimento ou
estampagem. O grau de alvura alcangado nesta etapa foi de 30 °Berger, valor inferior a 13
unidades em relacdo ao tratamento convencional, mostrando-se satisfatorio para tingimentos de
cores médias a escuras. A reprodutibilidade foi adequada, proporcionando seguranga para a
aplicacdo do bioprocesso.

Na reutilizacdo da solucdo da biopurga, os resultados mostram que as enzimas
mantiveram sua atividade durante todo o tempo a que ficaram expostas as condicdes do
processo prolongado. Houve a remocdo constante de impurezas com o reuso do caldo
enzimatico em até seis vezes. Ocorreu suficiéncia de migracdo do corante para a fibra,
demonstrando ganho satisfatério de hidrofilidade, garantindo tingimento uniforme,
reprodutivel e sem perda da qualidade. Consumiu-se ao final do 6° ciclo apenas 29,2 % de
solucdo de tratamento em comparagdo a biopurga de banho tnico, sem reuso do licor. Esta
resposta demonstra melhorias econdmicas e ambientais de forma conjunta com a diminui¢dao
consideravel obtida no consumo de agua, insumos, energia e tempo do processo.

Constatou-se que o processo de biopurga e bioalvejamento simultaneos utilizando as
enzimas celulase e pectinase para a purga, glicose oxidase para a formagdo de peroxido de

hidrogénio e catalase para a remocao dos residuos do peréxido de hidrogénio ao final do
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alvejamento foi satisfatorio. Obteve-se um processo com baixo consumo de 4dgua e tecidos de
malha com grau de branco de 54,00+0,10 °Berger, valor inferior a 26 unidades em relagdo ao
indice de alvura obtido no tratamento convencional de 80,48+0,49 °Berger.

A solugao do pool enzimatico utilizada para o beneficiamento primario e secundario
apresentou maior quantidade de corante residual apds o tingimento quando comparada a
solugdo do processo de tingimento tradicional. A diferenca total de cor AE entre as amostras
tingidas no banho de bioalvejamento e o padrdo foi de 14,33+0,69. Os valores de intensidade
de cor K/S obtidos nas amostras tingidas em solug@o tnica (3,00+£0,02) foram menores do que
os apresentados no método tradicional (8,10+£0,02). A quantidade de solugdo consumida no
processo unico foi de apenas 60 % daquela utilizada no processo tradicional.

No reaproveitamento da solugdo de tingimento no efluente de bioalvejamento, ndo se
constatou diferenca entre as amostras nos quatro ciclos. Os tecidos de malha apresentaram-se
tingidos de maneira uniforme, homogénea, desprovidos de defeitos e 6tima solidez a lavagem.
O valor da diferenca total de cor AE apresentou-se proxima. Os valores de K/S apresentaram
pequena variacao da intensidade de cor. A diminuigao coloristica das amostras dos varios ciclos
manteve-se, sendo imperceptivel a olho nu detectar em qual ciclo de reaproveitamento foram
tingidas.

Através dos resultados dos experimentos realizados verificou-se que a economia € o
reuso da agua e por consequéncia, a reducao de energia, insumos e tempo, podem ser efetuados
em diferentes partes dos processos dos beneficiamentos primario e secundario de téxteis de
algoddo. As respostas apresentam-se promissoras € tém potencial para que os esforcos de
pesquisa futuros sejam direcionados a exploracdo das possibilidades reais de aplicacdo na
industria. Para isto, torna-se necessario transferir os experimentos da fase de laboratério para a
fase de escala piloto, aperfeicoando a eficiéncia do processo e a minimizagdo dos custos, e

assim, transformando-se concreta em escala industrial.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
i.  Ampliar o estudo realizado utilizando outros tipos de enzimas.
ii.  Estudar esses processos em diferentes substratos téxteis.

1ii.  Avaliar o uso de outros corantes no tingimento em banho tnico.



117

REFERENCIAS

ABDULRACHMAN, D. et al. Heterologous expression of Aspergillus aculeatus endo-
polygalacturonase in Pichia pastoris by high cell density fermentation and its application in
textile scouring. BMC Biotechnology, v. 17, n. 1, p. 1-9, 2017.

ABIT - Associacao Brasileira da Industria Téxtil e de Confec¢ao, 2023.

ABNT, A. B.de N. T. NBR 13000: Material Téxtil - Determina¢ao da Hidrofilidade de Tecidos.
Rio de Janeiro, 1993.

ABRAPA. Algodao no Mundo. Disponivel em:
<https://www.abrapa.com.br/Paginas/Dados/Algoddo no Mundo.aspx>. Acesso em: 23 ago.
2022.

AGRAWAL, P. B. The performance of cutinase and pectinase in cotton scouring. [s.l.]
s.n.], 2005a.

AGRAWAL, P. B. The performance of cutinase and pectinase in cotton scouring. [s.l: s.n.].
v. Doctor

ALL S. et al. Integrated desizing-bleaching-reactive dyeing process for cotton towel using
glucose oxidase enzyme. Journal of Cleaner Production, v. 66, p. 562-567, 2014.

ANASTAS, P. T.; KIRCHHOFF, M. M. Origins, Current Status, and Future Challenges of
Green Chemistry. Accounts of Chemical Research, v. 35, n. 9, p. 686694, 2002.

ANDREAUS, J.; COLOMBI, B.L.; GONCALVES, J.A.; SANTOS, K. A. Processing of Cotton
and Man-made Cellulosic Fibers. In: Advances in Textile Biotechnology (Second Edition).
[s.l: s.n.]. p. 185-238.

ANDREAUS, J. et al. Aplicacao de Ciclodextrinas em Processos TéxteisQuim. Nova. [s.I:
s.n.]. Disponivel em: <https://doi.org/10.1590/S0100-40422010000400031>.

ARAUJO, R.; CASAL, M.; CAVACO-PAULO, A. Application of enzymes for textile fibres
processing. Biocatalysis and Biotransformation, v. 26, n. 5, p. 332-349, 2008.

AZEVEDO, B. DE. Produgdo de celulases e xilanases por uma nova espécie fungica -
Achaetomium lippiae URM 7547 - utilizando a fibra de coco verde pré-tratada por explosao a
vapor Beatriz de Azevedo Producdo de celulases e xilanases por uma nova espécie fungica -
Achaetomi. 2022.

BESEGATTO, S. V. et al. Enzyme Treatment at Different Stages of Textile Processing: A
Review. Industrial Biotechnology, v. 14, n. 6, p. 298-307, 2018.

BIORENDER. Biorender. 2022.

BUSCHLE-DILLER, G.; YANG, X. D.; YAMAMOTO, R. Enzymatic Bleaching of Cotton
Fabric with Glucose Oxidase. Textile Research Journal, v. 71, n. 5, p. 388-394, 2001.

CANTERI, M. H. G. et al. Pectin: From raw material to the final product. Polimeros, v. 22, n.
2, p. 149-157, 2012.



118

CHEN, L. et al. Estimating the environmental and economic impacts of widespread adoption
of potential technology solutions to reduce water use and pollution: Application to China’s
textile industry. Environmental Impact Assessment Review, v. 79, n. March, p. 106293,
2019.

CHOE, E. K. et al. Implementation of batchwise bioscouring of cotton knits. Biocatalysis and
Biotransformation, v. 22, n. 5-6, p. 375-382, 2004.

CNL O Setor Téxtil e de Confeccio e os Desafios da Sustentabilidade. Brasilia 2017. [s.1:
s.n.].

COLOMBI, B. L. Biopreparacio enzimatica de malha de algodio: avaliacio de
parametros processuais e reuso da solu¢ao enzimatica. Floriandpolis: [s.n.]. Disponivel em:
<https://repositorio.ufsc.br/handle/123456789/229180>.

COLOMBI, B. L. Biopreparacio enzimatica de malha de algodao: avaliacio de
parametros processuais e retso da solucio enzimatica. [s.l: s.n.].

COLOMBI, B. L. et al. A sustainable approach for cotton bioscouring : reuse of the pectate
lyase containing treatment bath. Bioprocess and Biosystems Engineering, v. 45, n. 8, p. 1391—
1405, 2022a.

COLOMBI, B. L. et al. A sustainable approach for cotton bioscouring: reuse of the pectate
lyase containing treatment bath. Bioprocess and Biosystems Engineering, v. 45, n. 8, p. 1391—
1405, 2022b.

COLOMBI, B. L. et al. Understanding the effects of process parameters in the bioscouring of
cotton and their interactions on pectate lyase activity by factorial design analysis. Journal of
the Textile Institute, v. 113, n. 5, p. 857-868, 2022c.

CZYZEWSKA, K. et al. A catalytic membrane used for H>O> decomposition. Catalysis Today,
v. 331, n. June 2017, p. 30-34, 2019.

DARIA, M.; KRZYSZTOF, L.; JAKUB, M. Characteristics of biodegradable textiles used in
environmental engineering: A comprehensive review. Journal of Cleaner Production, v. 268,
2020.

DE AGUIAR, C. R. L. Engenharia Téxtil: Uma Abordagem Simplificada. Florianopolis:
[s.n.].

DE MELO DA SILVA, L. G. et al. Study and application of an enzymatic pool in bioscouring
of cotton knit fabric. Canadian Journal of Chemical Engineering, v. 95, n. 7, p. 1253-1260,
2017.

DE SOUZA LIMA, J. et al. Cellulase immobilized on kaolin as a potential approach to improve
the quality of knitted fabric. Bioprocess and Biosystems Engineering, v. 45, n. 4, p. 679-688,
2022.

DEMIR, A. G. et al. New Possibilities of Raw Cotton Pre-treatment before reactive dyeing.
IOP Conference Series: Materials Science and Engineering, v. 460, n. 1, 2018.

DO AMARAL, M. C. et al. Industrial textile recycling and reuse in Brazil: Case study and



119

considerations concerning the circular economy. Gestao e Producao, v. 25, n. 3, p. 431-443,
2018.

DOS SANTOS, V. L. V. F.; BARCELLOS, 1. O.; PICCOLI, H. H. Pre-alvejamento de
materiais téxteis com 0zdnio e avaliacdo de suas propriedades de superficie, fisicas e tintoriais.
Revista Materia, v. 22, n. 1, p. 1-196, 2017.

EGBUTA, M. A. et al. Biological importance of cotton by-products relative to chemical
constituents of the cotton plant. MoleculesMDPI AG, , 1 jan. 2017.

EID, B. M.; IBRAHIM, N. A. Recent developments in sustainable finishing of cellulosic
textiles employing biotechnology. Journal of Cleaner Production, v. 284, p. 124701, 2021.

EREN, H. A.; ANIS, P.; DAVULCU, A. Enzymatic One-bath Desizing — Bleaching —
Dyeing Process for Cotton Fabrics. Textile Research Journal, v. 79, n. 12, p. 1091-1098,
2009.

ETTERS, J. N. Cotton preparation with alkaline pectinase: An environmental advance. Textile
Chemist and Colorist and American Dyestuff Reporter, v. 1, n. 3, p. 33-36, 1999.

FARIAS, S. et al. Removal of Reactive Blue 21 and Reactive Red 195 dyes using horseradish
peroxidase as catalyst. Brazilian Journal of Chemical Engineering, v. 34, n. 3, p. 701-707,
1 jul. 2017.

FERREIRA, B. N.; MARJOTTA-MAISTRO, M. C. Cadeia produtiva do algoddo no Brasil
Cotton production chain in Brasil. v. 2022, p. 1-25, 2022.

FOULK, J. A.; AKIN, D. E.; DODD, R. B. Influence of pectinolytic enzymes on retting
effectiveness and resultant fiber properties. BioResources, v. 3, n. 1, p. 155-169, 2008.

FREITAS, K. R. DE. Estabilizacdo enzimatica para aplicacio em biopurga de tecidos de
malhas de algodao. [s.l: s.n.].

FURLAN, F. R. Caracterizagdo e aplicagdo de enzimas de forma combinada na biopreparacao
de tecidos felpudos de algodao. p. 151, 2012.

GHOSE, T. K. Measurement Of Cellulase Activities. v. 59, n. 2, 1987.

GUO, C. et al. Enzymatic treatment on cotton fibers: degradation kinetics of pectin and
influence of shape change on adsorption. Fibers and Polymers, v. 18, n. 10, p. 1882—1890,
2017.

HARTZELL, M. M.; HSIEH, Y. LO. Enzymatic Scouring to Improve Cotton Fabric
Wettability. Textile Research Journal, v. 68, n. 4, p. 233-241, 1998.

HASAN, M. M.; NABI, F.; MAHMUD, R. Benefits of Enzymatic Process in Textile Wet
Processing. International Journal of Fiber and Textile Research, v. 5, n. 2, p. 16-19, 2015.

HASANBEIGI, A.; PRICE, L. A technical review of emerging technologies for energy and
water ef fi ciency and pollution reduction in the textile industry. Journal of Cleaner
Production, v. 95, p. 3044, 2015.



120

HEBEISH, A. et al. New development for combined bioscouring and bleaching of cotton-based
fabrics. Carbohydrate Polymers, v. 78, n. 4, p. 961-972, 2009.

HOLMBERG, K. Interactions between surfactants and hydrolytic enzymes. Colloids and
Surfaces B: Biointerfaces, v. 168, p. 169—177, 2018.

HONG, R. et al. High-level expression of Humicola insolens cutinase in Pichia pastoris without
carbon starvation and its use in cotton fabric bioscouring. Journal of Biotechnology, v. 304,
n. August, p. 10-15, 2019.

HORROCKS, A. .; ANAND, S. . Hand Book of Technical Textile Vol2.Pdf. [s.1: s.n.].

HSIEH, Y.-L.; GORDON, S. Chemical Structure and Properties of Cotton. Cambridge:
[s.n.].

HUANG, C. et al. A comprehensive investigation on cellulose nanocrystals with different
crystal structures from cotton via an efficient route. Carbohydrate Polymers, v. 276, n.
September 2021, p. 118766, 2022.

HUSSAIN, T.; WAHAB, A. A critical review of the current water conservation practices in
textile wet processing. Journal of Cleaner Production, v. 198, p. 806-819, 2018.

IBRAHIM, N. A. et al. Environmentally benign Scouring of Cotton Knits Using Locally
Produced Acid Pectinase Enzyme. Fibers and Polymers, v. 20, n. 4, p. 787-793, 2019.

ISO, I. O. FOR S.ISO 12945-2 2020 Determination of Fabric Propensity to Surface Pilling,
Fuzzing or Matting Modified Methods. , 2020.

JIS, J. I. S. JIS L 1907: Testing Methods for Water Absorbency of Textiles. 2004.

JOHN, J. et al. Advances in upstream and downstream strategies of pectinase bioprocessing: A
review. International Journal of Biological Macromolecules, v. 162, p. 1086-1099, 2020.

KAKKAR, P.; WADHWA, N. Extremozymes used in textile industry. Journal of the Textile
Institute, v. 113, n. 9, p. 20072015, 2022.

KALANTZI, S. et al. Effect of pectate lyase bioscouring on physical, chemical and low-stress
mechanical properties of cotton fabrics. Bioresource Technology, v. 99, n. 17, p. 8185-8192,
2008.

KALANTZI, S.; KEKOS, D.; MAMMA, D. Bioscouring of cotton fabrics by multienzyme
combinations: application of Box—Behnken design and desirability function. Cellulose, v. 26,
n. 4, p. 2771-2790, 2019.

KARAPINAR, E.; SARIISIK, M. O. Scouring of cotton with cellulases, pectinases and
proteases. Fibres and Textiles in Eastern Europe, v. 12, n. 3, p. 79-82, 2004.

KARMAKAR, S. R. Application of biotechnology in the pre-treatment processes of
textiles. [s.]: s.n.]. v. 45

KHANDUAL, A.; LUXIMON, A.; PATTANAYAK, A. K. Optimization of acid cellulose
enzyme concentration to reduce pilling of bamboo fabric: An objective assessment approach.



121

Fibers and Polymers, v. 12, n. 6, p. 816-820, 2011.

KHATAMLI, S. H. et al. Glucose oxidase: Applications, sources, and recombinant production.
Biotechnology and Applied Biochemistry, v. 69, n. 3, p. 939-950, 2022.

KHATTAB, T. A.; ABDELRAHMAN, M. S.; REHAN, M. Textile dyeing industry :
environmental impacts and remediation. v. 1, p. 3803-3818, 2020.

KOHLI, P.; GUPTA, R. Alkaline pectinases: A review. Biocatalysis and Agricultural
Biotechnology, v. 4, n. 3, p. 279-285, 2015.

KUASNE, A. Curso téxtil em malharia e confecgao. p. 90, 2008.

KUMAR, D. et al. Application of enzymes for an eco-friendly approach to textile processing.
Environmental Science and Pollution Research, n. Shen 2019, 2021.

LATTHE, S. S. et al. Superhydrophobic Surfaces Developed by Mimicking Hierarchical
Surface Morphology of Lotus Leaf. p. 42564283, 2014.

LEWIN, M. HANDBOOK OF FIBER CHEMISTRY. third edit ed. [s.l: s.n.].

LEYLA CELIK. Biodegradation of reactive red 195 azo dye by the bacterium
Rhodopseudomonas palustris SIATA. African Journal of Microbiology Research, v. 6, n. 1,
2012.

LOPEZ, C.; CAVACO-PAULO, A. In-situ enzymatic generation of hydrogen peroxide for
bleaching purposes. Engineering in Life Sciences, v. §, n. 3, p. 315-323, 2008.

MADHAYV, S. et al. A review of textile industry: Wet processing, environmental impacts, and
effluent treatment methods. Environmental Quality Management, v. 27, n. 3, p. 31-41, 1
mar. 2018.

MAHBUBUL BASHAR, M.; KHAN, M. A. An Overview on Surface Modification of Cotton
Fiber for Apparel Use. Journal of Polymers and the Environment, v. 21, n. 1, p. 181-190, 1
mar. 2013.

MELO, C. G. et al. Toxicidade do efluente téxtil com corante reactive blue 21 submetido a
irradiagdo por feixe de elétrons / Toxicity of reactive blue 21 dye textile effluent subjected to
electron beam irradiation. Brazilian Journal of Development, v. §, n. 4, p. 31191-31199,
2022.

MELO, C. G. Otimizagdo do tingimento de algoddao com o corante Reactive Blue 21 e
tratamento do respectivo efluente téxtil com acelerador de elétrons para a reducdo da cor e dos
efeitos toxicos agudos. p. 1-134, 2022.

MILLER, G. L. Determinacao de Agucares Redutores com acido dinitrosalicilico. 1959a.

MILLER, G. L. Use of Dinitrosalicylic Acid Reagent for Determination of Reducing Sugar.
1959b.

MOIJSOV, K. Ezyme Scouring of Cotton Fabrics: A Review. v. 2, n. 9, p. 256-275, 2012.



122

MOJSOV, K. Enzymes in Textile Industry: A Review SSN : 2249-0558 ISSN : 2249-0558. v.
4,n. 12, p. 3444, 2014.

MOJSOV, K. Bioscouring and bleaching process of cotton fabrics — an opportunity of saving
water and energy. Journal of the Textile Institute, v. 107, n. 7, p. 905-911, 2016.

MOJSOV, K. Enzymatic desizing, bioscouring and enzymatic bleaching of cotton fabric with
glucose oxidase. Journal of the Textile Institute, v. 110, n. 7, p. 1032-1041, 3 jul. 2019.

MOIJSOV, K. et al. Production and application of glucose oxidase enzyme in textile technology.
Tekstilna industrija, v. 69, n. 1, p. 21-27, 2021.

MOKHOTHU, T. H.; JACOB, M. Review on hygroscopic aging of cellulose fibres and their
biocomposites. Carbohydrate Polymers, v. 131, p. 337-354, 2015.

MONTEIRO, P. A. Diagnéstico do Consumo de Agua nos Processos de Beneficiamento de
Jeans no Polo Confeccionista de Divindpolis/MG. 2018.

MORITA, T. Manual de Solucdes, reagentes e Solventes. [s.l: s.n.].

NAKPATHOM, M. et al. High temperature dyeing of PET fabric with natural colourants
extracted from annatto seeds. Pigment and Resin Technology, v. 48, n. 2, p. 129-136, 2019.

NERURKAR, M.; JOSHI, M.; ADIVAREKAR, R. Bioscouring of Cotton using Lipase from
Marine Bacteria Bacillus sonorensis. Applied Biochemistry and Biotechnology, v. 175, n. 1,
p. 253-265, 2015.

NIAZ, A. et al. Bioscouring of cellulosic textiles. Coloration Technology, v. 127,n.4,p. 211
216, 2011.

OGEDA, T. L.; PETRI, D. F. S. Hidrélise Enzimatica de Biomassa. Quimica Nova, v. 33, n.
7, p. 1549-1558, 2010.

OZTURK, E. et al. Minimization of water and chemical use in a cotton/polyester fabric dyeing
textile mill. Journal of Cleaner Production, v. 130, p. 92-102, 2016.

PENG, M. et al. Establishing a Rapid Pad-Steam Process for Bleaching of Cotton Fabric with
an Activated Peroxide System. ACS Sustainable Chemistry and Engineering, v. 6, n. 7, p.
8599-8603, 2018.

PEREIRA, P. H. F. et al. Vegetal fibers in polymeric composites: a review. Polimeros, v. 25,
n. 1, p. 9-22, fev. 2015.

PIMENTEL, A. Caracterizacio de uma Pectinase Comercial e sua Utilizacdo no Processo
de Purga na Industria Téxtil. [s.1: s.n.].

RAJA, A. S. M. et al. Single bath enzymatic scouring and bleaching process for
preparation of absorbent cottonIndian Journal of Fibre & Textile Research. [s.l: s.n.].
Disponivel em: <http://nopr.niscpr.res.in‘handle/123456789/42058>.

REIS, C. Z. et al. Bioscouring and bleaching of knitted cotton fabrics in one-step process using
enzymatically generated hydrogen peroxide. Canadian Journal of Chemical Engineering, v.



123

95,n. 11, p. 2048-2055, 2017.

REIS, C. Z. DOS. Bioalvejamento Enzimatico de Tecidos de Malha de Algodao.
Florianopolis: [s.n.]. Disponivel em:
<https://repositorio.ufsc.br/xmlui/handle/123456789/171707>.

ROSA, J. M. et al. Application of continuous H202/UV advanced oxidative process as an
option to reduce the consumption of inputs, costs and environmental impacts of textile effluents.
Journal of Cleaner Production, v. 246, 2020.

ROSA, J. M. et al. Reactive Blue 21 Exhaustion Degree Investigated Using the Surface
Response Methodology as an Auxiliary Tool in Cotton Dyeing. Journal of Natural Fibers, v.
18, n. 4, p. 520-530, 2021.

SALEM, V. Tingimento Téxtil Fibras, Conceitos e Tecnologia. [s.l: s.n.].

SHAHBANDEH, M. Principais Paises Produtores de Algodiao em Todo o Mundo em
2021/2022. Disponivel em: <https://www.statista.com/statistics/263055/cotton-production-
worldwide-by-top-countries>.

SILVA, L. G. DE M. Biopurga de Malha de Algodio Utilizando Processo Enzimatico com
Associacdo de Enzimas. [s.I: s.n.].

TZANOV, T. et al. Bio-preparation of cotton fabrics. Enzyme and Microbial Technology, v.
29, n. 67, p. 357-362, 2001a.

TZANOV, T. et al. Bio-preparation of cotton fabrics. v. 29, p. 357-362, 2001b.

TZANOV, T. et al. Hydrogen peroxide generation with immobilized glucose oxidase for textile
bleaching. Journal of Biotechnology, v. 93, n. 1, p. 87-94, 2002.

UDHAYAMARTHANDAN, S.; SRINIVASAN, J. Integrated enzymatic and chemical
treatment for single-stage preparation of cotton fabrics. Textile Research Journal, v. 89, n.
19-20, p. 3937-3948, 2019.

VITOLO, M. Decomposition of hydrogen peroxide by catalase [11]. Nature, v. 10, n. 8, p. 47—
56,2021.

WAKELYN, P. J.; BERTONIERE, N. R.; FRENCH, A. D.; THIBODEAUX, D. P. ;
TRIPLETT, B. A.; ROUSSELLE, M.-A.; JR., W. R. G.; EDWARDS, J. V.; HUNTER, L. ;
MCALISTER, D. D.; GAMBLE, G. R. C. Cotton Fiber Chemistry and Technology. [s.l:
s.n.].

WANG, H. Science and Processing Technology. [s.l: s.n.].

WANG, Q. et al. Influence of combined enzymatic treatment on one-bath scouring of
cotton knitted fabrics. Biocatalysis and Biotransformation, 2007a.

WANG, Q. et al. Optimizing bioscouring condition of cotton knitted fabrics with an alkaline
pectinase from Bacillus subtilis WSHBO04-02 by using response surface methodology.
Biochemical Engineering Journal, v. 34, n. 2, p. 107—113, maio 2007b.



124

WILSON, R. Glucose oxidase : An ideal enzyme Review article Glucose oxidase. Biosensors
t Biwlecrronia, v. 5663, n. November, p. 165-185, 2016.

WITT, S. et al. Conserved arginine-516 of Penicillium amagasakiense glucose oxidase is
essential for the efficient binding of B-o-glucose. Biochemical Journal, v. 347, n. 2, p. 553—
559, 2000.

XIAOKANG, Z.; HAITAO, R.; JIANYONG, L. Effects of different scouring methods on the
catalytic efficiency of pectinase for cotton knitted fabrics. 2019.

ZARPELON, L. DE M. Caracterizacdo Mecanica de Tecido Naotecido (TNT) a Base de
Polipropileno Exposto a Estagios de Satura¢dao de Agua. v. 3, n. March, p. 6, 2021.

ZHOU, J. et al. Textile Fiber Identification Using Near-Infrared Spectroscopy and Pattern
Recognition. Autex Research Journal, v. 19, n. 2, p. 201-209, 1 jun. 2019.

ZOHDI, N. K.; AMID, M. Optimization of extraction of novel pectinase enzyme discovered in
red pitaya (Hylocereus polyrhizus) peel. Molecules, v. 18, n. 11, p. 14366—-14380, 2013.



		2023-10-19T17:59:00-0300


		2023-10-20T09:09:08-0300




