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RESUMO

Extratos de plantas e produtos naturais isolados sdo amplamente utilizados como
matérias-primas nas industrias farmacéutica, cosmética e alimenticia. A extragdo com
solvente organico e a destilagdo a vapor sdo os métodos de extragdo mais comumente
usados para extratos. No entanto, a baixa seletividade, o uso de solventes organicos

e a destilacédo a vapor constituem problematicas nesses métodos.

Portanto, a extragdo com fluido supercritico, uma técnica pouco estudada, tornou-se
uma alternativa aos métodos convencionais de extracdo. As vantagens da extragao
supercritica incluem menor incidéncia de degradacao térmica dos extratos, auséncia
de residuos de solvente nos extratos e extragdo com fluido supercritico reutilizavel e

especialmente a possibilidade de ajustar as variaveis do processo.

A extragdo com fluido (COz2) supercritico proporciona produtos isentos de solventes
residuais, nestas condi¢des, o CO2 supercritico, adquire uma densidade similar de um
liquido e simultaneamente uma compressibilidade préoxima de um gas, tendo, uma
maior difusidade, menor viscosidade e menor tensdo superficial em relacdo ao
solvente liquido, contudo, faz dos fluidos supercriticos um meio de processamento
adequado para técnicas de extracéo e separacdo. Durante a execugao do projeto, foi
realizado ensaios experimentais para o estudo cinético realizado a partir da extragao
supercritica do 6leo da semente de Munguba, Quiabo e Jil6. As extragdes foram
realizadas sob condi¢cdes de pressao e temperaturas respectivamente de 200 bar, 240
bar, 280 bar, 40 °C, 50 °C, 60 °C e vazdo de CO2 de 2,0 mL.min, utilizando um
planejamento fatorial 22 para auxiliar na realizagdo dos experimentos. Os maiores
rendimentos da extragdo no método supercritico para a munguba, quiabo e jilé6 foram
de 45,87%, 12,16% e 13,42%, respectivamente, obtidos sob pressdes e temperaturas,
280 bar; 40°C para munguba e quiabo, 280 bar; 60 °C para o jilo, por um periodo de

80 minutos.

PALAVRAS-CHAVE: Fluido supercritico. CO2. Munguba. Quiabo. Jil6.



ABSTRACT

Plant extracts and isolated natural products are widely used as raw materials in the
pharmaceutical, cosmetic and food industries. Organic solvent extraction and steam
distillation are the most commonly used extraction methods for extracts. However, low
selectivity, the use of organic solvents and steam distillation are problematic in these
methods.

Therefore, supercritical fluid extraction, a little studied technique, has become an
alternative to conventional extraction methods. The advantages of supercritical
extraction include less incidence of thermal degradation of the extracts, absence of
solvent residues in the extracts and extraction with reusable supercritical fluid and

especially the possibility to adjust the process variables.

Extraction with supercritical fluid (CO2) provides products free of residual solvents. with
respect to the liquid solvent, however, it makes supercritical fluids a suitable
processing medium for extraction and separation techniques. During the execution of
the project, experimental tests were carried out for the kinetic study carried out from
the supercritical extraction of oil from the seed of Munguba, Okra and Jil6. The
extractions were performed under conditions of pressure and temperature respectively
of 200 bar, 240 bar, 280 bar, 40 °C, 50 °C, 60 °C and CO:2 flow rate of 2.0 mL.min,
using a factorial design 22 to assist in carrying out the experiments. The highest
extraction yields in the supercritical method for munguba, okra and eggplant were
45.87%, 12.16% and 13.42%, respectively, obtained under pressures and
temperatures, 280 bar; 40 °C for munguba and okra, 280 bar; 60 °C for eggplant, for

a period of 80 minutes.

KEYWORDS: Supercritical fluid. CO2. Munguba. Okra. Scarlet eggplant.
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1. INTRODUGCAO

Com o atual cenario climatico, a crescente preocupagdo mundial para a
reducao da emissdo de gases causadores do efeito estufa (GEE), como os danos
ambientais causados pelos combustiveis fésseis, buscando um denominador comum
entre o crescimento econémico e o desenvolvimento sustentavel. Os GEE sao os
principais causadores de grandes alteragdes climaticas, causando o aquecimento
global, assim prejudicando o futuro da humanidade [5] .

A munguba é uma oleaginosa pertencente a subfamilia Bombacoideae da
familia Malvaceae, provinda do sul do México até a area Norte da América do Sul,
natural de matas ciliares e terrenos alagadigos, porém, possuem caracteristicas que
facilitam sua adaptagdo em solos menos umidos e diferentes climas. a sua alta
concentracao de acidos graxos saturados a torna uma alternativa para a obtencgao de
biodiesel obtido a partir do 6leo da semente de munguba. O Quiabo (Abelmoschus
esculentus L.) € uma hortaliga da familia botanica Malvaceae, cultura alimentar anual
de estacao quente, amplamente cultivada nos trépicos e subtrépicos [1,2]. O jiloeiro
(Solanum gilo Raddi), também conhecido como Berinjela Escarlate ou Berinjela
Vermelha Brasileira [3], € um fruto proveniente da Africa e india, introduzido no Brasil
pelos escravos, pertencente a familia Solanaceae, predominante em regides tropicais
e subtropicais da América do Sul [4].

Os biocombustiveis sdo fontes renovaveis de energia, gerando menor
emissado de GEE, quando comparado a combustiveis fosseis, como o biodiesel. Tal
apresenta baixa toxidade, biodegradavel, emite enxofre e compostos aromaticos em
baixa intensidade [6].

Diante deste cenario, intensificou-se as abordagens de técnicas sustentaveis
para extragdo de compostos bioativos de matérias primas vegetais, com alto
rendimento, qualidade e baixo custo, portanto, o presente trabalho visa otimizar as

técnicas para a extracao utilizando um fluido supercritico.
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2. OBJETIVOS

2.1.GERAL
Este trabalho tem por objetivo a avaliagao do rendimento e da composigao quimica
de extratos oriundos das sementes obtido com a utilizagdo do diéxido de carbono no

estado supercritico como solvente.

2.2.ESPECIFICO

i. Extracéo de 6leos das sementes de munguba com CO:2 supercritico e avaliagao dos
efeitos da temperatura e pressao na solubilidade e no rendimento;

ii. Obtencdo das cinéticas de extragao dos 6leos extraidos 6leo avaliando o efeito de
variaveis de processo (temperatura, pressao e densidade) sobre o rendimento em

oleo.
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3. REVISAO DE LITERATURA

3.1. Pachira Aquatica (Munguba)

A planta Pachira Aquatica Aublet pertence a familia Bombacaceae, mas
passou a ser incluida na familia Malvaceae, de acordo com o sistema de
categorizagao proposto pelo APG Il (Angiosperm Phiologeny Group), conhecida
popularmente como monguba, munguba, amendoim francés ou castanha da Guiana
[7,8] . E uma arvore originalmente das Américas do Sul e Central, atinge de 6 a 14
metros de altura [9] , e tem frutos que podem ser consumidos de varias formas, como

frescos, assados ou mesmo cozido [7], conforme Figura 1.

Figura 1. Pachira Aquatica (Munguba)

.

As sementes de Munguba apresentam alto teor de lipidios (38 e 53%) [7],
composta principalmente de acido palmitico (49 e 80%) [10] A alta concentragao de
acidos graxos saturados confere ao 6leo de munguba um estado sélido a temperatura
ambiente. A composi¢ao unica de acidos graxos torna a munguba um material muito
interessante para aplicacdo em diversas formulagdes, sendo uma delas a aplicagcéao

em biocombustiveis [10,11].

3.2. Abelmoschus esculentus (Quiabo)

O Quiabo (Abelmoschus esculentus L.) € uma hortaliga da familia boténica
Malvaceae, cultura alimentar anual de estacdo quente, amplamente cultivada nos
tropicos e subtropicos [1,2]. Conhecida mundialmente como Dedo de Senhora,
dharos, kacang bendi, giu kui, okura, okro, quiabos, ochro, quiabo, okoro, gumbo,

guimgombo, bamieh, bamya, quingumbo, bamia, bendi, gombo, bhindi, kop arab e lai
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long magma [12]. As flores estdo localizadas nas partes axilares; eles tém cinco
pétalas brancas e amarelas, com um centro violeta escuro e avermelhado. As
sementes estéo dispostas em fileiras dentro do fruto, verde-escuras a cinzas [13]. O

fruto esta sendo representada na Figura 2.

Figura 2. Abelmoschus Esculentus (Quiabo)

O Quiabo possui acao antioxidante [14] imunomoduladora, antifadiga [15] e
antidiabética (hipoglicemia), portanto, tem a capacidade de controlar o nivel de
colesterol no corpo humano [16].

Além disso, a semente € uma fonte de proteina necessarios para multiplos
propositos da dieta humana [17,18]. Diversos estudos mostraram que as sementes de
quiabo contém 21,72% de dleo bruto, 31,4% de fibra bruta e 27% de proteina bruta
(em média) [19-21], segundo Lee et al [22] o rendimento do 6leo da semente, a partir
da extracao de transesterificacao, é de 16,4%. O 6leo de semente de quiabo é muito
semelhante ao dleo de semente de algodao e amendoim; possui alto teor de acidos
palmitico, oleico e linoleico [20,21].

As sementes de vagens de quiabo maduras, as vezes usadas para alimentagao
de aves, também sao consumidas ap0s a torrefacdo e como substituto do café. Estes
sdo considerados um estimulante estomacal, antiespasmodico e nervura [16]. As
sementes de quiabo tém sido utilizadas em pequena escala para a producao de dleo.
Andras et al. [13] relataram que a semente de quiabo da Grécia é uma fonte potencial
de o6leo com concentracdo variando de 159% a 20,7%. O O6leo consistia
principalmente em acido linoleico (até 47,4%). Savello et al. [17] encontraram o 6leo

de semente de quiabo como uma das ricas fontes de acidos graxos insaturados.



17

Alguns outros estudos também revelaram o potencial da semente de quiabo como
fonte de oleo e proteina tanto para as regides temperadas quanto para os tropicos
[12,18].

3.3. SOLANUM Gilo Raddi

O jiloeiro (Solanum gilo Raddi), também conhecido como Berinjela Escarlate
ou Berinjela Vermelha Brasileira [3], € um fruto proveniente da Africa e india,
introduzido no Brasil pelos escravos, pertencente a familia Solanaceae, predominante
em regides tropicais e subtropicais da América do Sul [4], e possui consideravel
importancia econémica, além do mesmo, varias espécies do género sao cultivadas
para alimentacdo, como S.tuberosum L. (batata), S.lycopersicum L. (tomate),
S.melongena L. (berinjela) [23].

No Brasil, essa fruta é utilizada na medicina tradicional na fermentacdo do
conhaque, visando combater resfriados, febres e gripes, também é indicada na
alimentacdo saudavel, devido ao seu baixo valor caldrico e grande quantidade de
minerais, como o calcio, fésforo, ferro e vitaminas C e B5 [24]. O fruto esta

representado na Figura 3.

Figura 3. Solanum gilo Raddi (jilo)

Os frutos do jiloeiro contém cerca de 92,5% de agua, 1,0% de proteina, 0,3%
de gordura e 6% de carboidrato, englobando flavonoides, alcaloides e esteroides,

apresentando atividades antioxidantes com capacidade de reduzir os niveis de
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colesterol [4].

Encontrar sementes de alta qualidade € essencial para obter uma boa planta
[25]. A producao e a qualidade da semente s&o influenciadas pela disponibilidade de
nutrientes na planta, pois afeta a formacao do embrido e 6rgaos armazenados, bem

como a composig¢ao quimica e, portanto, o metabolismo e a energia [26].

3.4. Oleos essenciais

Os 6leos essenciais (OES) representam uma pequena parcela da constituigao
das plantas, tem sido amplamente utilizado em muitas industrias, incluindo
cosmeéticos, alimentos, e produtos farmacéuticos. Portanto, a producdo e consumo
mundial deste composto esta crescendo rapidamente devido o interesse do
consumidor em seus efeitos biolégicos (atividades antioxidantes, antimicrobianas e
antivirais antitumorais). De todas as propriedades, as de maior interesse sao aquelas
para uso medicinal, incluindo sua capacidade de atuar como estimulantes do sistema
nervoso central, além disso, vale destacar as suas propriedades antioxidantes, anti-
inflamatdrias, antibacterianas, antivirais e antifungicas [27,28].

A composigao quimica dos Oleos essenciais € derivada de terpenos e
compostos oxidantes, como o0s hidrocarbonetos, &cidos graxos, esterdis,
carotenoides, ceras e flavonoides, sdo compostos complexos e volateis

caracterizados por odores fortes [27,29].

3.5. Fluido Supercritico

Fluido supercritico (SCF- Supercritical Fluid) € qualquer substancia em uma
temperatura e pressédo acima do seu ponto critico (T, e P.) [30]. A P. é definida como
a pressdao maxima que um liquido pode ser convertido em um gas pelo aumento de
temperatura. De maneira analoga, T, € considerada a temperatura maxima na qual
um gas pode ser convertido a um liquido pelo aumento de pressio. Portanto, nessas
condi¢des o fluido supercritico adquire uma densidade similar a de um liquido e
simultaneamente uma compressibilidade préxima de um gas [31], a Figura 4 abaixo

apresenta o diagrama de fases de uma substancia pura.
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Figura 4. Diagrama de Fases substancia pura
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\
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Fonte: Adaptado [31].

Adicionalmente, o fluido em condigdes supercriticas possui um maior poder de
solvatagdo, sendo assim, a uma elevada taxa de transferéncia de massa dos solutos
no fluido no estado supercritico, acarretando uma maior difusividade, menor
viscosidade e menor tensao superficial em relagdo ao solvente liquido, ocasionando
na alta permeacao do fluido na amostra, promovendo uma extracao completa em um
curto espaco de tempo, fazendo dos fluidos supercriticos um meio de processamento
adequado para técnicas de extragédo e separagao [32—-35].

Os fluidos supercriticos mais comumente sédo o diéxido de carbono (C0,) e a
agua (H,0). A agua, que ao contrario do C0O,, apresenta temperaturas e pressao
criticas bastante elevadas [36]. Em relagdo ao C0,, 0 seu ponto critico é considerado
baixo quando comparado ao da agua, estando a 304,25K e 7,38 MPa, enquanto a
agua critica esta a 374,2K e 22,05 MpPa. Na Tabela 1 & apresentada uma as

propriedades criticas de diferentes solventes.
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Tabela 1. Propriedades do Fluido Supercritico

Solvente Temperatura Critica [°C] Pressao Critica [bar] P (kg/m?®)

Acetileno 36 62,47 232,14

Agua 374 220,9 3226

CO2 31 73,86 467,6

Etanol 240,4 61,4 276

Etileno 9 50,4 195,8

Metano -83 45,95 161,43
Fonte: [37]

Em relacdo a sustentabilidade ambiental, o CO2 é uma substancia nao toxica,
gue pode ser reciclado, ndao corrosivo, barato, facilmente removido, tempos de
extracdo curta, alta seletividade, ndo deixa residuos e ajuda a prevenir degradagéo
térmica de certos componentes quimicos dos alimentos quando sio extraidos,

resultando em extratos de alta qualidade [31,38,39].

3.6. Extracao supercritica

A extracao supercritica (ESC) considera os mesmos parametros operacionais
de transferéncia de massa (propriedades fisico-quimicas do solvente/soluto,
substancias, regime de fluxo, efeito de mistura, solubilidade, afinidade quimica, entre
outros) de um processo de extragdo convencional [40,41].

As curvas de extragao supercritica sdo determinadas pela massa de extrato
ou pelo rendimento em fungao do tempo ou da massa de solvente utilizada [31]. O
estudo das curvas de extracado supercritica permite a determinagao dos parametros
de processo como: tempo total de extracao, caracterizacao das diferentes etapas da
extracdo que seréo posteriormente empregadas para a determinagéo do rendimento
global de extragdo, determinagao da solubilidade e modelagem da transferéncia de
massa do sistema [41].

As curvas globais de extragdo expressam o comportamento cinético de um
determinado processo de extracdo, onde a quantidade de extrato coletada durante o
processo € plotada em fungdo do tempo ou da quantidade de solvente utilizada [42].
O estudo da curva de extragao auxilia na definicdo do volume do extrator, da vazao
requerida dos solventes para a taxa de extracdo desejada e para obtengdo de
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parametros como: tempo minimo de extrac&o, caracterizagédo das etapas de extragao,

determinacao da solubilidade e modelagem da transferéncia de massa do sistema[43],

que fornecem informacgdes importantes relativas ao dimensionamento industrial de

uma unidade de extragdo com fluido supercritico.

As curvas de extragdo podem ser divididas em trés etapas, conforme Figura

5, controlados por diferentes mecanismos de transferéncia de massa [44—46]:

e Periodo de taxa constante de extracao (CER - Constant Extraction Rate
Period), onde a superficie externa do sélido esta completamente coberta
pelo soluto, representa a extragcao de substratos que sao de facil acesso ao
solvente. O solvente retira esta camada superficial em um processo de
transferéncia de massa majoritariamente influenciada pelo efeito convectivo;
e Periodo de taxa decrescente de extracado (FER - Falling Extraction Rate
Period), onde aparecem falhas nas camadas superficiais de soluto que
recobrem o solido;

e Periodo de taxa de extragdo controlada pela difusdo (DC - Diffusion

Controlled), onde ocorre a difusdo da mistura soluto/solvente no sdlido, ou

retirada do soluto que esta na parte interna da particula.

Figura 5. Curva de extracao em trés periodos

Massa

A _
extrato terceiro periodo
(@) 200
¢ .
- P
160 J
J segundo periodo
120 J
/
!
80 /
J
f primeiro periodo
J
a0l
J

+ 4
: . 120 160 tempo (min)

Fonte: [47].
A otimizagao

do processo de extragdo supercritica ou com fluidos

pressurizados requer o conhecimento de dados termodindmicos (solubilidade e

seletividade) e de valores cinéticos (coeficientes de transferéncia de massa).
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4. METODOLOGIA

4.1. Amostras

As sementes de Monguba e Quiabo, foram coletadas no municipio de
Suzanapolis, no estado de Sao Paulo, Brasil. Entretanto, as sementes de jilé foram
coletadas no municipio de Rosana, estado de Sdo Paulo, Brasil. As amostras foram
cortadas com o auxilio de uma faca, e foi feita a retirada das sementes, logo apos, as
sementes foram colocadas na estufa a 60 °C por 72 h, para o processo de secagem,
em seguida, foram transformadas em farinha usando um liquidificador doméstico,

sendo padronizada utilizando uma peneira Tyler (Granutest, Brasil) de 20 mesh.

4.2. Extragdo com Soxhlet

As extragdes foram realizadas utilizando solvente organicos, Alcool Etilico
(Etanol) e Alcool Metilico (Metanol), para todas as oleaginosas, de acordo com o
método AOAC 920.39, com o objetivo de determinar o percentual de 6leo presente
nas amostras.

Para a realizacao das extragbes com solvente organico Soxhlet foi utilizado
etanol e metanol como solventes extrativos. Foram pesadas aliquotas de
aproximadamente 0,005 kg das oleaginosas e, em processos separados foram
colocadas em um cartucho de papel filtro.

O papel filtro contendo a massa da matéria prima foi colocado no extrator,
sendo acoplado a um bal&o de fundo chato, adicionando 150 mL do solvente (Alcool
Etilico ou Alcool Metilico), onde-se o conjunto foi aquecido por uma manta térmica
(Fisatom Mod.52E Série. 2070543). Ao ser resfriado na regido do condensador, o
solvente goteja sobre o material promovendo a extragéo, sendo submetido a extragao
por 360 min. O solvente organico foi removido do extrator usando evaporacéo rotativa
a vacuo a 50 °C. O aparato de extracao é apresentado na Figura 6.
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Figura 6. Processo laboratorial de extragdo por Soxhlet

4.3. Extragado Supercritica (ESC)

As condicbes experimentais de pressdo, vazdo e temperatura foram
escolhidas previamente, conforme experimentos preliminares e trabalhos reportados
da literatura. Os ensaios experimentais foram conduzidos a partir de unidade de
extracdo de bancada composta por um cilindro de CO2, um banho termostatizado,
uma bomba seringa (ISCO 260D, EUA), um vaso de extracdo encamisado construido
em aco 304 (1,90 cm de diametro e 16,8 cm de altura), um transdutor de pressao
absoluta (Smar LD301, Brasil), os equipamentos estdo esquematizados na Figura 7 e
8. A metodologia de operagéao a unidade experimental foi baseada no estudo e analise

das configuracdes apresentadas na literatura [11,36,42,43,48].
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Figura 7. Esquema de uma unidade experimental de extragao supercritica: 1 —
Cilindro de COz2, 2 — Bomba tipo seringa, 3 — Banho termostatizado, 4 — Indicador de
pressao, 5 — Controlador/Indicador de temperatura, 6 — Extrator, 7 — Valvula, 8 —

Valvula tipo agulha.

[
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Deste modo, as extragdes foram realizadas para pressoes de 20, 24, 28 MPa,
temperaturas de 40 °C, 50 °C e 60 °C e vazao volumétrica de CO2 de 2,0 mL.min%, a
partir de um planejamento fatorial 22 com triplicata no ponto central (Tabela 2). A taxa
de fluxo de 2,0 mL.min"? de solvente foi controlada por uma valvula micrométrica
(Parker Autoclave Engineers, EUA) mantida a 60 °C. O extrato total foi coletado em

frascos de vidro e pesados em 6 ciclos iniciais de 5 min e 5 ciclos de 10 min.

Tabela 2: Fatores e niveis para o planejamento fatorial 22 com ponto central

. . Niveis
Fatores Simbolos Unidades 1 0 +1
Temperatura T °C 40 50 60
240 280

Pressao P bar 200

O extrator foi alimentado uniformemente com aproximadamente 0,005 Kg de
matéria prima (semente de munguba), enquanto para o Quiabo e Jil6 foi sustentado
com aproximadamente 0,003 kg da semente trituradas das oleaginosas, 0 espago
vazio da célula de extragao foi preenchido com esferas de vidro (leito inerte). O CO2
fornecido ao extrator passou inicialmente pelo leito inerte e depois pela semente
moida. Ao atingir a temperatura desejada para extracao, a bomba e o extrator foram
pressurizados simultaneamente. Prontamente, com a pressao operacional atingida, o
sistema foi deixado em repouso por 30 minutos para alcangar o equilibrio e garantir

gue o solvente estivesse saturado no inicio da extracao.

4.4. Cinética de extragdao

O modelo empirico de Sovova considera que existem dois estagios de
transferéncia de massa e trés periodos distintos de extracdo. No primeiro periodo,
ocorre a extracao de 6leo de facil acesso. Esta etapa depende da solubilidade na fase
fluida e, é caracterizada por uma curva linear com declividade proxima ao valor da
solubilidade do 6leo no solvente. Em seguida, ocorre uma diminui¢do na taxa de
extragdo, seguida pela extragao do 6leo dificilmente acessivel, que é controlada por
um mecanismo de difusdo interno, e posteriormente, no terceiro periodo, a curva de
extragao torna-se quase linear com uma taxa de extragcédo muito menor do que em o

primeiro periodo.
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4.5. Calculo dos rendimentos das extragées
O rendimento da extracdo foi determinado gravimetricamente por balanga
analitica e calculado como uma razao entre a massa total extraida e a massa inicial

de munguba no extrator (base seca), como é apresentado na Equacgéao 1.
y = 27 100 (1)
Ma

Onde:

Mg,: E o valor pesado do 6leo extraido
My — Valor pesado do frasco utilizado

Ma- Valor pesado da amostra da matéria prima.



5. RESULTADOS

5.1. Munguba

Os experimentos supercriticos foram efetuados com a semente de munguba
triturada, manuseando o extrator com cerca de 0,005 kg da amostra. O rendimento
global (Y) das extragdes supercriticas foi obtido pela relagdo entre a massa do extrato
obtido no final da extragéo (M;,) e a semente de munguba (Ma) imposta no extrator
de leito fixo. Portanto, as condigdes experimentais e os rendimentos totais obtidos
utilizando COz2 supercritico estdo dispostos na Tabela 3. Notou-se que o percentual
de rendimento ficou entre 19,98% e 45,87% para o tempo total de extragdo (80 min).
Para o método convencional (Extragdo Soxhlet) utilizando solvente organico Etanol e

metanol, alcangou um percentual de 37,27% e 23,95%, respectivamente, para o

tempo total de extracéo (360 min), dispostos na Tabela 4.

Tabela 3: Condi¢cbes experimentais e resultados obtidos para a extragao da

munguba por CO2 supercritico

_ . _ Rendimento
Experimento Temperatura (°C) Presséao (bar) Tempo (min)
total (%)

1 40 200 80 28,60

2 60 200 80 19,98

3 40 280 80 45,87

4 60 280 80 28,59
5-7 50 240 80 27,74

Tabela 4: Resultados obtidos para extragao com Soxhlet

Experimento

Solvente

Tempo (min) Rendimento total (%)

1

2
3
4

Alcool Etilico
Alcool Etilico
Alcool Metilico
Alcool Metilico

360
360
360
360

36,04
37,37
23,84
23,95

Em uma comparagao entre a extragao supercritica e a convencional, verifica-
se que a extragdo supercritica € mais viavel, além de extragdes com maior percentual
de rendimento, o tempo de extragdo também ¢é inferior, devido a elevada taxa de

transferéncia de massa dos solutos no fluido supercritico, apropriado a sua maior
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difusidade, menor viscosidade e menor tensao superficial, tornando-a adequada para

técnicas de extracéo e separagéo.

Figura 9:Curvas cinéticas de extragdo para a munguba
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Na extracdo supercritica existe trés etapas de extracdo controlados por
diferentes mecanismos de transferéncia de massa. A primeira etapa, ocorreu entre 0
e 20 min de extracdo, onde a superficie externa da amostra estava completamente
coberta pelo soluto e havia uma taxa de extragao constante, facilitando a extracao de
substratos de facil acesso ao solvente, caracterizada por uma curva linear com
inclinagdo préxima ao valor da solubilidade do 6leo no solvente. Entre 20 e 40 minutos,
sucede a segunda etapa, onde acontece o pico da extracdo e posteriormente a
diminuicdo da taxa de extracdo, aparecendo falhas na camada externa do soluto da
superficie da matriz, iniciando o mecanismo de difusdo que atua juntamente com a
convecgdo, conjuntamente ocorre a extracdo do O6leo de dificil acesso.
Subsequentemente transcorre a terceira etapa, a curva se torna praticamente linear,
com pequenas alteragbes na porcentagem de extragdo, sendo inteiramente
controlada pela difusdo da mistura soluto/solvente, tornando possivel a retirada do
soluto que esta na parte interna da particula.

Deste modo, observou-se que a maior parte dos extratos foram extraidos nos
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primeiros 40 minutos, apds esse periodo desenrolou-se a estabilizagao da extragao,
tornando a curva continua, expressando que para fins industriais, ndo compensaria

continuar com a extragéo, devido os gastos energéticos para acondiciona-la.

5.2. Quiabo

Os experimentos foram manuseados utilizando cerca de 0,003 kg da semente
de quiabo triturada, o rendimento global do éleo foi calculado de maneira analoga a
Equacao 1. O percentual de 6leo da amostra ficou entre 5,06% e 12,16% para o tempo
total de extragdo de 80 min, sendo considerado baixo para a produgéo de biodiesel,
entretanto, por ser uma cultura climatérico, voltando a produzir frutos apds a colheita
e considerada uma cultura rasteira, visando a viabilidade ao longo do ano. Os dados

do experimento estao dispostos na Tabela 5.

Tabela 5: Condigbes experimentais e resultados obtidos para a extragdo do Quiabo

por CO2 supercritico

Experimento Temperatura (°C) Pressao (bar) Tempo (min) Rendimento total (%)

1 40 200 80 5,06
2 60 200 80 7,70
3 60 280 80 11,24
4 40 280 80 12,16
5-7 50 240 80 9,31

Nos experimentos 1 e 2, com presséo de 200 bar e temperaturas de 40 °C e
60 °C, foi possivel observar uma extragdo incompleta, analisando o grafico de cada
uma delas, observou-se que nao houve consisténcia na extragado, pois nos primeiros
20 minutos houve uma oscilagao gradativa, entre 20 - 30 minutos aconteceu o platd
da extracdo, entretanto, apds esse periodo a curva continuou oscilando, tais
oscilagbes aconteceram devido a degradacao da matéria inserida no extrator, portanto
o tempo total de extragao, nao foi o suficiente para extrair todo o material lipidico da
amostra.

Analisando as extragcdes com 280 bar, e temperaturas de 40 °C e 60 °C, é
perceptivel uma extragdo completa, pois a curva atingiu as trés etapas de extragao,
sendo que a primeira aconteceu nos 20 minutos iniciais, extraindo o 6leo de facil

acesso, entre 0os 20 - 30 minutos, sucedeu um aumento na declividade da curva,
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atingindo o platdé da extragdo, removendo o 6leo de dificil acesso, apés houve uma
estabilidade na extragdo sendo controlada por um mecanismo de difusdo interna,
tornando a curva quase linear, com pouca variagao da extracio.

Constatou-se que com o aumento da temperatura, de 40 °C para 60 °C, com
pressao de 280 bar para ambos, decorreu uma atenuacgao na extragao total de dleo,
12,16% e 11,24% respectivamente, isso aconteceu devido a baixa permeacdo do
fluido supercritico na amostra, ocasionando em um baixo poder de solvatagao
causando degradacgao no exemplar, diante dos parametros analisados.

Figura 10: Curvas cinéticas de extragdo para a Quiabo
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5.3. Jilé

Os experimentos foram desenvolvidos utilizando cerca de 0,003 kg da
semente de Jild triturada, o rendimento global do d6leo foi calculado de maneira
analoga a Equacao 1. O percentual de 6leo da amostra ficou entre 10,27% até 13,41%
para o tempo total de extracdo de 80min, sendo considerado baixo para a produgao
de biodiesel. Os dados do experimento estdo dispostos na Tabela 6.
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Tabela 6: Condigdes experimentais e resultados obtidos para a extragao do Jildé por

CO2 supercritico

Rendimento total

Experimento Temperatura (°C) Pressao (bar) Tempo (min)

(%)
1 40 200 80 13,14
2 60 200 70 10,27
3 40 280 80 13,22
4 60 280 80 13,42
5-7 50 240 80 10,99

Como um todo podemos afirmar que a extragdo da maior parte do material

lipidico aconteceu nos primeiros 30 minutos iniciais, apds esse periodo a quantidade

de extrato é diminuida consideravelmente, havendo mudancga na inclinacdo das

curvas cinéticas de extragao, prosseguindo para a extragao do o6leo de dificil acesso.

Consequentemente, esta etapa se deu pela variagdo nos mecanismos de

transferéncia de massa, relacionando o poder de solvatagao entre matéria prima e

soluto.
Figura 11:Curvas cinéticas de extragdo para a Jilo
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No experimento, verificou-se que o tempo de 80 minutos ndo é suficiente,
portanto, ndo foi extraido por completo os componentes lipidicos das sementes
trituradas de jilo, decorrente da degradagao da matéria prima. Ou seja, a curva cinética
nao atingiu o platé da extracao, sendo assim, € impossivel atingir a curva estabilidade.
Isso se deve ao baixo fluxo de CO:2 utilizado durante a extragdo. Diante disso, é
sugerido que use cerca de 0,0015 kg (metade da quantidade usada na matriz

experimental) podendo assim atingir a extragdo completa.
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6. CONCLUSAO

Na extragao supercritica para analise de rendimento utilizando CO, para a
semente de munguba cientificou que a temperatura tem grande relevancia neste
procedimento, visto que quando comparado os experimentos com a mesma pressao
e variando a temperatura, os maiores percentuais de rendimento aconteceram nos
experimentos 1 e 3, com temperatura de 40 °C, nos experimentos respectivos para
60°C decorreu uma queda no rendimento, portanto, com o aumento da temperatura
sucedeu uma degradagdo da amostra interferindo diretamente no percentual de
rendimento total, deste modo ratificou que ndo é necessario o gasto energético da
extracdo com o aumento da temperatura.

Comparando os rendimentos obtidos para a extracao supercritica (com CO, )
com a convencional (com etanol) foi notério uma superioridade na extragao
supercritica, uma vez que a extragdo convencional alcangou 37,27 %, em um tempo
total de 360 min, enquanto a extragdo supercritica alcangou 45,87%, em um tempo
total de 80 min (cerca de 22% do tempo da extragao convencional).

Na extracdo supercritica para analise de rendimento utilizando CO, para a
semente de quiabo expressou que a temperatura tem grande relevancia neste
procedimento, visto que quando comparado 0s experimentos para pressao de 280
bar, onde obteve os maiores percentuais de rendimento, certificou-se que com a
temperatura de 40°C atingiu um percentual de 12,17%, enquanto para a temperatura
de 60°C foi de 11,24%, portanto, com o aumento da temperatura sucedeu uma
degradacgédo da amostra interferindo diretamente no percentual de rendimento total,
deste modo ratificou que ndo € necessario o gasto energético da extracdo com o
aumento da temperatura.

Foi constatado que para fins industriais, apesar do seu teor de rendimento
total ser baixo (12,17%) para o tempo total de extragdo de 80 minutos, o quiabo se
tornaria viavel ao longo da colheita de um ano, por ser uma fruta climatério, tendo a
possibilidade de até 4 colheitas durante o ano. Basta agora fazer uma analise quimica
da amostra, para assim aferir quais acidos graxos estao presentes, para que possa
viabilizar sua produgdo em massa voltada ao biodiesel.

Na extragdo supercritica para analise de rendimento utilizando CO, para a
semente de Jilo, obteve um maior percentual de rendimento de 13,13% para pressao
e temperatura de 200 bar e 40 °C, respectivamente. Além do mais foi notério que nao

a necessidade de elevar os parametros utilizados, requerido no teste com pressao e
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temperatura de 280 bar e 60 °C ser constatado um percentual de rendimento de
13,16%, validando que ndo ha necessidade de elevar o gasto energético para uma

extracdo completa.
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