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determinação do teor de lignina 
em material lenhoso 

SINOPSE 

Foi analisado um método de de
terminação de lignina Klason, ba
seado em modificações do método 
padrão, para espécies de eucalipto~ 
Pinus e bambu. O método modi~ 
ficado possibilita a utilização de 
menor quantidade de material le
nhoso (0,3g) e considerável dimi• 
nuição do tempo necessário pare 
a determinação do teor de lignina. 
Os resultados do método modifi• 
cado são comparados, estatística· 
mente, com os do método padrão. 
São apresentadas sugestões de me
todologia para o método modifi
cado. 

t. INTRODUÇÃO 

Os métodos mais freqüentemen
te utilizados para a determinação 
do teor de lignina em materiais 
lenhosos baseiam-se no uso de 
ácidos fortes, capazes de causarem 
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· hidrólise e, conseqüentemente, a 
solubilização dos polissacarídeos, 
permanece~do um resíduo que, 
após lavagem, é determinado, gra
vimetricamente, como lignina . 
Apesar de não serem quimicamen
te precisos, tecnologicamente apre
sentam resultados que atendem às 
necessidades de caracterização quí- . 
mica dos . materiais ligno-celulósi
cos: Entre os ácidos normalmente 
utilizados, o ácido sulfúrico é o 
mais empregado, tendo a metodo
logia de sua utilização sido desen· 
volvida inicialmente por Peter 
Klason (3). Apesar do método ori
ginal ter sido extensivamente mo
dificado, a lignina isolada pelo uso 
do ácido sulfúrico é geralmente 
intitulada "lignina Klason". O mé
todo atual de determinação de 
"lignina Klason é padronizado por 
várias associações técnicas como, 
por exemplo, a Associação Técni
ca Brasileira de Celulose e Papel 
- Norma ABCP Ml0/71 (1), a 
Technical Association of the Pulp 
and Paper lndustry - Norma 
TAPPI T222 os-74 (4) e várias 

t Depto de Engenharia Florestal - U. F. V. - 36570 Viçosa MG Boi· 
sista do CNPq. . • 

2 Depto. de Engenharia Florestal - U. F. V. - 36570 Viçosa, MG. Es· 
tudante de Pós-Graduação 

36 - O Papel - Agosto/1986 

outras. Basicamente, o método 
consiste no tratamento de 1,0 gra
ma do material lenhoso (livre de 
extrativos) com 15 ml de ácido 
sulfúrico 72 % , a 20°C, por 2 ho
ras. Após esse período de hidró
lise, a mistura é diluída com água, 
para 575 ml, correspondendo à 
con~entração de 3% de H2SO.h 
realizando--se, a seguir, um segun
do estádio de hidrólise, por 4 ho
ras, a temperatura de ebulição. 
Terminada a hidrólise dos polis
sacarídeos, a mistura é deixada 
em repouso, para decantação da 
lignina, por período relativamente 
longo, geralmente "durante a noi
te". A mistura é, então, filtrada, 
para separação da lignina que é, 
finalmente, pesada, após lavagem 
para remoção do ácido. 

Esse método, já normalizado e 
freqüentemente utilizado apresenta 
a desvantagem de requerer um 
período de tempo longo para sua 
execução, por causa da dificulda
de de filtração, além de especificar 
uma quantidade de material que, 
~pesar de relativamente pequena, 
as · vezes ultrapassa a disponibili
dade existente. 

Adaptações do método tradi
cional têm sido propostas e, in
clusive, utilizadas por alguns labo-



ratórios (2), com bons resultados. 
O objetivo deste trabalho foi 

analisar uma modificação do mé
todo tradicional, utilizando menos 
material lenhoso e diminuindo o 
tempo necessário para a determi
nação do teor de lignina K.lason, 
sem prejuízo da eficiência do 
método. 

2. MATERIAL E MJ!TODO 

Foram analisadas três espécies 
utilizadas como matéria-prima pa
ra produção de celulose e papel: 
Pinus elliottii (aproximadamente 
19 anos de idade), Eucalyptus 
grandis (6 anos) e Bambusa vul
garis var. vulgaris (6,5 anos). Ca
vacos dessas espécies, após seca
gem ao ar, foram transformados 
em serragem, por meio de moínho 
Wiley, que foi classificada em pe· 
neira de 40 mesh. A serragem, 
após remoção dos extrativos (ál
cool/tolueno, álcool e água quen
te), foi acondicionada em sala com 
temperatura e umidade relativa 
controladas (20º e 65 % , respecti· 
vamente). As modificações do 
método tradicional consistiram na 
utilização de 0,3g de serragem 
hidrólise inicial com 3 ml de 
H~04 72%, a 30°C, por 1 hora, e 
um segundo estádio de hidrólise a 
118°C, por 50 e 60 minutos após 
adição de 84 ml de água no · pro
duto do primeiro estádio de hidró
lise. A lignina insolúvel foi filtra
da, lavada com água e, após seca
gem até peso constante, pesada. 
Foram realizadas 6 repetições, pa
ra cada matéria-prima, incluindo 
o método padronizado e o modi
ficado. Os resultados obtidos fo
ram analisados estatisticamente, 
pelo teste de "t", ao nível de 5% 
de probabilidade. 

3. RESULTADOS E 

DISCUSSÃO 

Os resultados das determina
ções dos teores de lignina nas 3 
espécies, num total de 54 análises, 
são apresentados no . Quadro 1. 
No Quadro li, as médias das de
terminações são comparadas entre 
si, visando detectar diferenças es
tatisticamente significantes entre 
os métodos. Os resultados obtidos 
demonstraram que não houve di
ferença estatística entre o método 
padrão e o modificado, para o 
Pinus elliottii e o Bambusa vul
garis, quando o segundo estádio 
de hidrólise foi · de 50 minutos. 

Para o Eucalyptus grandis, o tem
po de hidrólise secundária de 60 
minutos foi o que não apresentou 
diferença estatística do método 
padrão. Apesar de não terem ocor
rido diferenças estatisticamente 
significantes nesses casos, o mé
todo padrão apresentou, com exce
ção do Eucalyptus, menores coe
ficientes de variação. 

Considerando as vantagens do 
método modificado, principalmen
te o período de tempo relativa-

zuente curto requerido (total de 
cerca de 3 a 4 horas, excluindo 
secagem) e a facilidade de proces
samento de várias amostras sim111-
taneamente, recomenda-se o uso 
desse método modificado, quando 
o fator tempo for importante nas 
análises laboratoriais, quando o 
nú.mero de amostras for elevado 
ou, ajnda, quando a matéria-pri
ma disponível não for suficiente 
para a utilização do método pa
drão. 

Quadro 1 - Teores de lignina obtidos pelo método padrão e pelo mé
todo modificado com 50 e 60 minutos no segundo estádio 
de hidrólise. 

Teor lignina, % 

Amostra Método Método modificado 
padrão 

Tempo de reção do segundo estádio de 
Hidrólise (minutos) 

50 60 

24,1 23,1 25,1 
24,1 23,1 24,7 
23,9 23,5 24,5 

Eucalyptus grandis 24,0 23,5 24,5 
24,S 23,4 24,3 
24,0 22,1 24,S 

Média = 24,3 ' 23,1 24,6 
CV(%)= 1,5 2,3 1,1 

29,0 28,7 28,8 
29,4 29,3 28,8 
29,1 28,7 28,5 

Pinus elliottii 29,3 29,1 28,4 
29,0 29,8 28,5 
29,3 29,8 28,5 

Média = 29,2 29,2 28,6 
CV(%) = 0,6 1,7 0,6 

22,9 23,0 22,0 
22,9 23,0 22,3 
22,7 22,3 22,2 

Bambusa vulgaris 22,7 22,5 21,9 
22,6 22,5 21,3 
22,6 22,0 21,2 

M6dia = 22,7 22,S 21,8 
CV (%) ,= 0,6 1,7 2,1 

Quadro li - Comparação entre as médias das determinações dos teores 
de lignina Klason pelos métodos padrão ,e modificado. 

Método 
padrão 

Eucalyptus grandis 

Pinus elliottii 

Bambusa vulgaris 

. Teores de lignina "' 

Método modificado (Tempo de 2.º estádio 
de hidrólise) 

60 minutos 50 minutos 

24,3ª 24,6° 23,f" 

29,2ª 28,6" 29,2° 

22,7° 21,8" 22,5ª 

• Médias seruMas da mesma letra. na mesma Unha. não diferem esta,tisti· 
camente entre si, pelo teste de "t". ao nível de 5% de probabilidade. 
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4. SUGESTÃO DE 
METODOLOGIA PARA O 
MtTODO MODIFICADO 

A serragem, após remoção 
dos extrativos, deverá ser acondi
cionada em ambiente de tempera
tura e umidade relativa constan
tes e a pesagem das amostras de
verá ser realizada nesse JPesmo 
ambiente, para minimização dos 
erros de pesagens e de determina
ção do teor de umidade. Nos la
boratórios de indústrias de celu
lose e papel, sugere-se a utilização 
da sala de testes físico-mecânicos 
do papel, que é acondicionada. 

Pesar, aproximadamente, 300mg· 
de serragem, com precisão de O, 1 
mg, e transferir, quantitativamente, 
para um tubo de ensaio de cerca 
de 60mm de comprimento e 1Smm 
de diâmetro. Adicionar, por meio 
de pipeta, 3ml de ácido sulf6rico 
72% (resfriado a 10-15°C) e man
ter o conjunto a 30 ± 0,2oC (ba
nho.maria), por 1 hora, misturan
do, freqüentemente, com basto. 
nete de vidro (130:mm x 4mm). 
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Após exatamente 1 hora, diluir a 
mistura com água, transferindo-a, 
quantitativamente, com 84ml de 
água destilada, para um "frasco 
tipo pinicilina" de 1 OOml de capa
cidade. Fechar o frasco hermeti
camente, com tampa de borracha 
e lacre de alumínio, utilizando um 
tipo de alicate específico para esse 
fechamento. Colocar o(s) frasco(s) 
numa autoclave com água, calibra
da para 118°C (27 psia). Essa au
toclave poderá ser uma pan~la de 
pressão doméstica, aconselhando
se, entretanto, medir a tempera
tura ou a pressão máxima de ca
libração da panela. Para uma pa
nela de pressão de 6 litros deverão 
ser colocados cerca de 2,8 litros 
de água, podendo-se trabalhar com 
até 10 a 12 amostras de cada vez. 
Aquecer a autoclave, mantendo a 
temperatura máxima por 60 minu
tos (eucalipto) ou SO minutos (Pi
nus e bambu). Filtrar a mistura, 
ainda quente, em cadinho de vidro 
sintetizado, previamente prepara
do com uma camada de amianto 
(2 a 3mm) e tratado. Lavat a lig-

nina retida nó cadinho com água 
destilada, até completa remoção 
do ácido. Secar em estufa, a 
105 ± 3°C, até peso constante, 
determinar o peso de lignina e, fi
nalmente, o teor de lignina no ma
terial lenhoso. 
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