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APRESENTACAO

Empresas do segmento de alimentos e bebidas que adotam inovacédo e
tecnologia em seus produtos, processos e servigos sao reconhecidas e valorizadas
pelo consumidor, consequentemente competitivas no mercado. A area industrial
alimenticia é apenas uma das inUmeras op¢des que 0 engenheiro quimico tem como
campo de trabalho. Mas dentro desta, suas atribuicbes sé&o variadas, formando um
profissional capaz de atuar em multiplas tarefas.

A necessidade de novas tecnologias na industria de alimentos requer otimizacéo
dos processos de transformacéo e fabricacdo, desenvolvimento de novos produtos,
avanco da biotecnologia, garantia no controle da qualidade dos produtos, andlise
econbmica dos processos, além da garantia do controle ambiental dos rejeitos e
efluentes industriais.

A inovacéo é fundamental para o desenvolvimento de qualquer empresa. No
setor de alimentos ndo é diferente, e cada vez mais os consumidores desejam
consumir novos produtos que consigam aliar sabor, nutricdo, qualidade e seguranca.
Assim como uma destinacao correta de residuos e uso de subprodutos que favorecem
consumidor e meio ambiente.

Neste segundo volume, apresentamos inovagdes tecnologicas na Engenharia
Quimica no setor de alimentos e residuos de alimentos com estudos estatisticos
de controle e processos, modelagem matematica, estudo cinético, sinteses,
caracterizacdes, avaliacdo de propriedades, rendimento e controle analitico.

A Industria Alimentar esta em evolugcédo constante e a tecnologia desempenha
um papel cada vez mais importante neste setor. Os avancos cientificos e técnicos
permitem hoje produzir alimentos e bebidas que se adaptam melhor a procura dos
consumidores de uma forma segura, com processos produtivos mais sustentaveis e
eficientes, cobrindo a procura dos mercados globais.

Convidamos vocé a conhecer os trabalhos expostos neste volume relacionados
com alimentos, bebidas, residuos de alimentos com utilizagdo tecnoldgica de novos
recursos para o produto ou processo.

Bons estudos.

Carmen Lucia Voigt



SUMARIO

(03X = 1 U] 1 15 TR 1
ESTUDO E PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL DA ENCAPSULAQAO DE RESIDUOS DO ABATE DE
AVES

Caroline Machado da Silva
Marlei Roling Scariot
Leonardo da Silva Arrieche

DOI 10.22533/at.ed.3641903041

(07X = 1 5 U 1 1 RSN 8
OTIMIZAQAO DO PROCESSO DE HIDROLISE ENZIMATICA DE VISCERAS DE FRANGO PARA
OBTEN(;AO DE HIDROLISADOS PROTEICOS

Tatiane Francini Knaul
Schaline Winck Alberti
Ana Maria Vélez

DOI 10.22533/at.ed.3641903042

(03X =] 1 U] 1 1< J 21

ESTUDO ESTATiSTICO DO TEOR DE LIQNINA OXIDADA PABA O BAGACO DA CANA-DE-A(;L'JCAR
APOS O PRE-TRATAMENTO COM PEROXIDO DE HIDROGENIO ALCALINO

Anna Alves da Silva Vieira

Isabelle Cunha Valim

Vinnicius Ferraco Brant

Alex Queiroz de Souza

Ana Rosa Fonseca de Aguiar Martins

Cecilia Vilani

Brunno Ferreira dos Santos

DOI 10.22533/at.ed.3641903043

(03X =] 1 U] o 1 SR 26

IMPLANTAGAO DO CONTROLE ESTATISTICO NO PROCESSO DE CALEAGAO DA FABRICAGAO
DE ACUCAR

Lorena Marcele de Faria Leite
Euclides Anténio Pereira de Lima
Ana Claudia Chesca

Flavia Alice Borges Soares Ribeiro

DOI 10.22533/at.ed.3641903044

(07X = 1 W U 1 o 1 J RS 31

CONTROLE ANALITICO PARA FERMENTAGCAO ALCOOLICA EM INDUSTRIA CANAVIEIRA

Douglas Ramos Alves
Amanda Martins Aguiar
Ana Paula Silva Capuci

DOI 10.22533/at.ed.3641903045




(07X = 1 U o X SRR 43

UTILIZAQAO PE ALGORITMOS GENETICOSI PARA OTIMIZAQAO DO PROQESSO DE
DESLIGNIZACAO DO BAGACO DA CANA-DE-ACUCAR COM PEROXIDO DE HIDROGENIO

Isabelle Cunha Valim

Anna Alves da Silva Vieira

Vinnicius Ferraco Brant

Alex Queiroz de Souza

Ana Rosa Fonseca de Aguiar Martins

Cecilia Vilani

Brunno Ferreira dos Santos

DOI 10.22533/at.ed.3641903046

(03X =] 1 U] 1 Ry 2 49

SINTESE E CARACTERIZAGAO DE METILCELULOSE A PARTIR DE BAGAGO DE CANA

Lufs Fernando Figueiredo Faria
Claudia dos Santos Salim

Luis Gustavo Ferroni Pereira
Elisdngela de Jesus Candido Moraes

DOI 10.22533/at.ed.3641903047

(07X U 0 T 56
ESTUDO CINETICO DA PRODUCAO DE HIDROMEL PELAS CEPAS Saccharomyces cerevisiae
Lalvin 71b 1122 e Saccharomyces bayanus RED STAR PREMIER BLANK

Ana Katerine de Carvalho Lima Lobato
Lucas Gois Brandéo
Victor Hoffmann Barroso

DOI 10.22533/at.ed.3641903048

(07X = 1 U o X TR 73

FILTRAGAO APLICADA AO PROCESSO DE CONCENTRACAO DA VINHACA

Fernando Oliveira de Queiroz
Jéssica Oliveira Alves
Marcelo Bacci da Silva

DOI 10.22533/at.ed.3641903049

(03X 2 1 U] 1 15 o 95

CARACTERIZAQAO E TRATAMEI\JTO, EM ESCP:LA INDUSTRIAL, DO LICOR NEGRO GERADO
PELA ETAPA DE DESLIGNIFICACAO DO ALGODAO

Lucrécio Fabio dos Santos

Flavio Teixeira da Silva

Teresa Cristina Brasil de Paiva

DOI 10.22533/at.ed.36419030410

(03X = 1 U o I s TSR 111

Saccharomyces cerevisiae FED-BATCH FERMENTATION AND ARTIFICIAL INTELLIGENCE METHOD
FOR ADJUSTING MODEL PARAMETERS TO EXPERIMENTAL DATA

Marco César Prado Soares

Gabriel Fernandes Luz

Aline Carvalho da Costa

Matheus Kaué Gomes

Beatriz Ferreira Mendes

Lucimara Gaziola de la Torre

Eric Fujiwara

DOI 10.22533/at.ed.36419030411




(03X = 1 U] W o 15 -SSR 118

EXPERIMENTAL DESIGN FOR OPTIMAL PRODUCTION OF ALKALINE PHOSPHATASE UNDER
LIQUID FERMENTATION WITH Aspergillus sp

Juliene Medeiros De Marco

Jennifer Salgado da Fonseca

Ricardo Lima Serudo

DOI 10.22533/at.ed.36419030412

(03X =] 1 U] o I S 123

ESTUDO DO MODELO DE NUCLEO DE RETRACAO NA EXTRACAO DE CAFEINA COM CO,
SUPERCRITICO

Matheus Manhéaes Vieira da Silva

Jodo Victor Melo Amaral

Carlos Minoru Nascimento Yoshioka

Ana Beatriz Neves Brito

DOI 10.22533/at.ed.36419030413

(03X = 1 U o I SRR 128

DETERMINACAO EXPERIMENTAL DA SOLUBILIDADE DE a-TOCOFEROL EM MISTURAS DE
ETANOL+AGUA

lago Henrique Nascimento de Morais

Ricardo Améancio Malagoni

DOI 10.22533/at.ed.36419030414

CAPITULOD 15 eeeeeeeeee et e ee et seeeesesssmeesessssesnsssnesseseseessesnnesnssseessnesnsssnessnessnssnsssnnens 136

CARACTERIZAGAO QUIMICA DO OLEO ESSENCIAL DE PERPETUA-ROXA (Centratherum
punctatum Cass.) OBTIDO POR HIDRODESTILACAO

Rafael Henrique Holanda Pinto

Maria Caroline Ferreira Rodrigues

Wanessa Almeida da Costa

Renato Macedo Cordeiro

Eloisa Helena de Aguiar Andrade

Raul Nunes de Carvalho Junior

DOI 10.22533/at.ed.36419030415

(03X =] 1 U] 1 1 - 143

MODELAGEM MATEMATICA DA EXTRAQAO DE OLEO DE Bidens Pilosa L. USANDO FLUIDO
SUPERCRITICO

Ramon Gredilha Paschoal

Marianne Lima Higino

Marisa Fernandes Mendes

DOI 10.22533/at.ed.36419030416

(03X =] 1 U o 15 220N 161

RENDIMENTO E COMPOSIQAO QUIMICA DO OI:EO ESSENCIAL DE Piper divaricatum EM FUNQAO
DA GRANULOMETRIA E METODO DE EXTRACAO

Erick Monteiro de Sousa

Taina Oliveira dos Anjos

Rafaela Oliveira Pinheiro

Marcia Moraes Cascaes

Lidiane Diniz do Nascimento

Eloisa Helena de Aguiar Andrade

DOI 10.22533/at.ed.36419030417




CAPITULOD 18 e et eeeeeteeeessesssmsesessssesnsesnsssesassessesnnesnesssesssesnsesnessnsssnssnsssnnens 167

INFLUENCIA DA PRESSAO E TEMPERATURA PARA OBTENGCAO DO EXTRATO DE Mentha spicata
L. UTILIZANDO EXTRAGCAO SUPERCRITICA

Thairis Karoline Silva Laurintino

Thuany Naiara Silva Laurintino
Ariovaldo Bolzan

DOI 10.22533/at.ed.36419030418

(03X =] 1 U] 1 1 - 172

ESTUDO REOLOGICO DA POLPA DE JUGARA (Euterpe edulis Mart) EM FUNGAO DA TEMPERATURA
E TEOR DE SOLIDOS SOLUVES

Italo lury de Souza Guida
Harvey Alexander Villa Vélez
Audirene Amorim Santana
Romildo Martins Sampaio

DOI 10.22533/at.ed.36419030419

(03X = 1 U] o 1010 SRR 179

OBTENCAO DA MASSA ESPECIFICA DA POLPA DE ABACAXI ATRAVES DE EQUACOES
MATEMATICAS

Relyson Gabriel Medeiros de Oliveira
Williane Morais de Souza

Joao Carlos Soares de Melo

Carlos Helaidio Chaves Costa

Adair Divino da Silva Badaré

DOI 10.22533/at.ed.36419030420

CAPITULOD 27 ettt eeeeeteeeeeseessneesessssessesnessesassesssesnsesneeseesssesnsesnessnessnsansssnnens 186

CINETICA DE SECAGEM E COMPOSICAO QUIMICA DA POLPA DO FRUTO DE Eugenia patrisii
Vahl. (MYRTACEAE)

Erick Monteiro de Sousa

Tain& Oliveira dos Anjos

Lidiane Diniz do Nascimento
Eloisa Helena de Aguiar Andrade
Cristiane Maria Leal Costa

Lénio José Guerreiro de Faria

DOI 10.22533/at.ed.36419030421

(07,111 1] 10 17 T 192
MODELAGEM MATEMAT,ICA DA CINETICA DE SECAGEM DE TOMATES TIPO CEREJA E UVA
POR MODELOS SEMITEORICOS E EMPIRICOS

Heitor Otacilio Nogueira Altino

Renata Nepomuceno da Cunha

DOI 10.22533/at.ed.36419030422

(03X =] 1 U] W o 1 X SRR 207

SECAGEM DO EXTRATO DA CASCA DE BERINJELA EM SPRAY DRYER COM ADICAO DE
ADJUVANTES

Raissa Henrigue Silva

Erica Cortez de Lima

Suziani Cristina de Medeiros Dantas
Thayse Naianne Pires Dantas

Maria de Fatima Dantas de Medeiros

DOI 10.22533/at.ed.36419030423




(03X = 1 U o 10 SRR 214

CINETICA DE SECAGEM DO MESOCARPO DE BACURI

Layrton José Souza Da Silva
Dennys Correia Da Silva
llmar Alves Lopes

Harvey Alexander Villa Vélez
Audirene Amorim Santana

DOI 10.22533/at.ed.36419030424

(03X =] 1 U] 1o 13 219

AVALIACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS NO ESTUDO DA SECAGEM E ORIENTAQAO DA
MATRIZ DE FILMES BIODEGRADAVEIS DE AMIDO E ACETATO DE AMIDO PELO METODO TAPE-
CASTING

Ana Luiza Borges Guimaraes

Joéao Borges Laurindo

Vivian Consuelo Reolon Schmidt

DOI 10.22533/at.ed.36419030425

(03X =] 1 U] o 1 - SRR 232

EFEITO DA CONCENTRAQAO DE MALTODEXTRINA NO PROCESSO DE LIOFILIZAQAO DE
MANGABA

Antonio Jackson Ribeiro Barroso

Francisco De Assis Cardoso Almeida

Jodo Paulo De Lima Ferreira

Luzia Marcia De Melo Silva

Deise Souza De Castro

Joselito Sousa Moraes

Micheline Maria Da Silva Ribeiro

DOI 10.22533/at.ed.36419030426

(03X = 1 W U o 1y AR SRR 237

OXIDAGAO DE DIFERENTES ACUCARES UTILIZANDO CATALISADOR DE PdPtBi/C

Fabiana dos Santos Lima
Jo&o Guilherme Rocha Poco

DOI 10.22533/at.ed.36419030427

(03X =] 1 U] o 1 250

PROSPECCAO DE FUNGOS FILAMENTOSOS DO BIOMA CAATINGA COM POTENCIALIDADE
PARA PRODUCAO DE QUITINASE

José Renato Guimaries

Kaique Souza Gongalves Cordeiro Oliveira

Eudocia Carla Oliveira de Araudjo

Maria Lucia da Silva Cordeiro

Isabella da Rocha Silva

Ranoel José de Sousa Goncalves

DOI 10.22533/at.ed.36419030428




CAPITULOD 29 ...ttt eeeeeteeeeeeeessmeesesssssssssnsssesassessesnnesnsessesssesnsssmessnnssnssnsssnsens 257

PROJETO CONCEITUAL E ANALISE ECONOMICA PRELIMINAR DO PROCESSO DE
PERVAPORAQAO PARA RECUPERAQAO DO AROMA DO SUCO DE ABACAXI

Barbara Carlos Bassane

Marianna Rangel Antunes

Cecilia Vilani

Roberto Bentes de Carvalho

DOI 10.22533/at.ed.36419030429

(03X =] 1 U] o 1< o S 274

EFEITOS DO TAMANHO DOS GRANULOS, DO REVESTIMENTO E DO TIPO DE FERTILIZANTE NA
LIBERAQAO DE AMONIA EM FERTILIZANTES NITROGENADOS

Pedro Queiroz Takahashi

Gabriel Costa de Paiva

Marcelo Andrade de Godoy

José Mauro de Almeida

Deusanilde de Jesus Silva

DOI 10.22533/at.ed.36419030430

SOBRE A ORGANIZADORA........ccociiiimmrmissrnmssss s s s ssss s snsssnss 279




CAPITULO 16

MODELAGEM MATEMATICA DA EXTRAGAO DE OLEO
DE Bidens Pilosa L. USANDO FLUIDO SUPERCRITICO

Ramon Gredilha Paschoal

Departamento de Engenharia Quimica, UFRRJ,
Seropédica, Rio de Janeiro

Departamento de Produtos Naturais,
Farmanguinhos, Fiocruz

Marianne Lima Higino
Departamento de Engenharia Quimica, UFRRJ,
Seropédica, Rio de Janeiro

Marisa Fernandes Mendes
Departamento de Engenharia Quimica, UFRRJ,
Seropédica, Rio de Janeiro

RESUMO: A Bidens pilosa L., planta fitoterapica
presente na lista do RENISUS, é usada
popularmente no tratamento da febre amarela,
inflamacgdes e diversos tipos de tumores. Nos
extratos do Oleo de Bidens destacam-se a
presenca de metabdlitos, cuja abundancia
sugere que a maioria das atividades biologicas
estejam diretamente ligadas a sua presenca. Na
busca pela extracao e obtencao seletiva desses
compostos, a extragdo com CO, supercritico
é uma tecnologia alternativa aos problemas
encontrados nas extragdes convencionais, visto
que promove um forte poder de solvatacao,
nao necessitando da utilizacado de solventes
organicos, possibilitando estudos que ainda
S&0 escassos para esta espécie. A modelagem
do processo de extracao € realizada, a fim de
prever 0 comportamento e desempenho da
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extracéo. A dificuldade da utilizagdo de um unico
modelo deve-se ao fato de se realizar a extragcéo
com diferentes fatores, pois 0 comportamento
das curvas de extragdo é intrinseco a cada
condicdo. Diante disso,
trabalho foi
processo de extracdo do Oleo de Bidens

0 objetivo deste
modelar matematicamente o
pilosa, a fim de prever seu comportamento em
diferentes condicbes de pressdo e temperatura.
Posteriormente, os dados experimentais foram
correlacionados aos modelos de Sovova
(1994), Kandiah & Spiro (1990) e Brunner et al.
(1994), apresentando bons resultados. Assim,
foi possivel observar que os modelos cinéticos
conseguiram representar a extracao do 6leo de
B. pilosa, com os melhores resultados para as
condi¢des de 179 bar e 46 °C usando o modelo
de Sovova (1994), com desvio relativo médio
de 3,149%.

PALAVRAS-CHAVE: dioxido de carbono,
cinética, compostos bioativos

ABSTRACT: The Bidens pilosa L. is a
phytotherapic plant present in the RENISUS
list due to its popular uses in the yellow fever
treatment, inflammations and different types of
tumors. In the extracts of the oil has metabolites
that could be responsible for the biological
activities. Because of that and with the objective
to selective extractthese metabolites, itwas done
a supercritical extraction of the oil, using carbon
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dioxide, because of the high solvation power and absence of any organic solvent. Due
to the different conditions of temperature and pressure, the modeling of the extraction
process is necessary to predict the behavior and performance of the extraction. There
are innumerous models to describe this type of extraction, but it is difficult to find one
to represent the extractions involving all types of raw materials. In this point of view,
the objective of this work is the mathematical modeling of the supercritical extraction
of the Bidens pilosa oil, using the experimental data and the models of Sovova (1994),
Kandiah & Spiro (1990) and Brunner et al. (1994). The kinetics of the process could
be represented by the models, and the better results were found at 179 bar and 46 °C
using the Sovova (1994) model, with a mean relative deviation of 3.15%.
KEYWORDS: carbon dioxide, kinetics, bioactive compounds

11 INTRODUCAO

Nos dias atuais, as alternativas terapéuticas que surgem a partir do uso da
fitoterapia medicinal vém sendo mais estudadas e valorizadas, pelo ao alto custo dos
medicamentos sintéticos presentes no mercado (Tomazzoni et al., 2006). Devido ao
fato de que 80% da populacdao mundial utiliza as plantas no tratamento primario das
enfermidades como alternativa ou medicina complementar e, tendo em conta, que
o Ministério da Saude (MS) introduziu como politica nacional o uso da fitoterapia no
Sistema Unico de Saude (SUS), sdo necessarios estudos mais precisos a respeito
do uso desta forma de terapia e, principalmente, da comprovacdo da regularidade
dos extratos, fragcdes ou substancias utilizadas (Brasil, 2006; Silveira et al., 2008).
Os relatos de comunidades tradicionais com relacdo a utilizacdo das plantas, seus
registros e formas terapéuticas resultam em bases de estudo e material de suporte
para diversas linhas de pesquisa (Rossato et al., 2012).

A Bidens pilosa L. (Figura 1), mais conhecida como picéao-preto ou carrapicho, &
uma planta da familia Asteraceae, nativa da América do Sul e, atualmente, se mostra
amplamente distribuida por todo mundo (Oliveira, 2004), sendo seu uso inicialmente
registrado na Africa, Asia, Oceania e Estados Unidos (Bairwa et al., 2010). A espécie
esta presente na Relacdo Nacional de Plantas Medicinais de Interesse ao Sistema
Unico de Saude (RENISUS), desenvolvida pelo Ministério da Salde. Optou-se
por trabalhar com a Bidens pilosa, pois podem ser encontrados inumeros artigos
etnofarmacoldgicos apontando a mesma para diversos usos, sendo a presenca dos
metabdlitos secundarios, os responsaveis diretos na maioria das atividades (Lucchetti
et al., 2009; Gilbert et al., 2013). Seu uso popular no Brasil ocorre principalmente em
tratamentos fitoterapicos de doengas como a malaria, febre amarela e tumores, assim
como para dores, angina, edema, diabetes, infeccbes e inflamacgdes (Krettli et al.,
2011).
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Figura 1: Bidens pilosa L.: Inflorescéncia (A) e conjunto de aquénios (B).

Os extratos do 6leo de Bidens podem ser obtidos a partir de diversas técnicas,
sendo a extragdo com CO, supercritico uma técnica alternativa aos métodos
convencionais, cuja principal caracteristica € a auséncia de solventes organicos no
processo. Assim, a técnica ndo contamina a matriz vegetal e possui maior difusividade
molecular. Amesma possibilita a variagcao da temperatura e da pressao, principalmente
para que nao ocorra a degradacao das substancias de interesse e para que haja o
controle da seletividade e o aumento da transferéncia de massa do processo. Com
esse ajuste também é possivel obter um controle do poder de solvéncia, estabilidade
térmica e direcionar a seletividade dos compostos a serem extraidos (Lancas et al.,
2001).

Na literatura existe uma escassez de informacdes em relacdo aos modelos
matematicos, principalmente os que tentam representar a transferéncia de massa do
processo, € que possam descrever o comportamento das curvas de extracdo, além
de trabalhos que realizem a extracéo do 6leo de Bidens pilosa L. como matéria-prima.
Diante disso, o presente trabalho visa modelar matematicamente o processo de
extracéo do 6leo de Bidens pilosa para possibilitar a previsdo de seu comportamento.

2| METODOLOGIA

2.1 Material vegetal

A Bidens pilosa foi coletada da plataforma agroecologica da FIOCRUZ-RJ
(PAF) em Jacarepagua, onde passou por limpeza e separag¢ao de partes estranhas e
deterioradas. Apds foi realizada secagem em estufa, a 37 °C por 15 dias. Em seguida,
o0 material seco passou pelo processo de moagem através de um moinho de facas
Marconi.

2.2 Extracao por Soxhlet

Dez gramas de folhas secas e trituradas foram alimentadas ao extrator de
soxhlet com o auxilio de um cartucho de papel de filtro qualitativo, e foram adicionados
100 mL de solvente Etanol PA 99% (Tedia, lote: 15090658) em baldo de 250 mL.
O aquecimento do mesmo foi realizado com manta (Fisaton 22) e conservou-se em
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refluxo por um tempo determinado previamente. A propor¢cao de etanol para massa de
planta foi de 10:1 (p/v), o tempo de extracao foi de 7 horas e a extracao foi realizada
em triplicata. Ambos os procedimentos foram escolhidos de acordo com a 5° Edicao
da Farmacopeia Brasileira (Anvisa, 2010). O extrato obtido foi concentrado em
evaporador rotatorio (marca Buchi) e, em seguida, o residuo de agua presente foi
eliminado usando um liofilizador (marca Christ). Todas estas etapas foram realizadas
no laboratorio de Produtos Naturais 4 de Farmanguinhos.

2.3 Planejamento de experimentos da Extracao por fluido supercritico

Foi realizado inicialmente um planejamento de experimentos a fim de reduzir
o numero de analises e definir quais seriam as melhores condi¢des para a extracao
por fluido supercritico. O planejamento mais adequado foi o Delineamento Composto
Central Rotacional (DCCR), utilizando dois fatores: temperatura e pressao para os
niveis apresentados na Tabela 1, sendo 4 ensaios nas condicdes axiais e 3 repeticoes
no ponto central. ATabela 1 apresenta a matriz do planejamento experimental utilizado
para a realizacéo dos experimentos.

2.4 Extracao usando fluido supercritico

A extracdo foi realizada no Laboratério de Termodindmica Aplicada e
Biocombustiveis (LTAB) da Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro (UFRRJ),
cuja unidade experimental é apresentada na Figura 2. O CO, (White Martins lote:
04415/15) é bombeado por uma bomba de alta pressao (Palm modelo G100) a uma
vazao de, aproximadamente, 6,04 mL/min para o extrator de aco inoxidavel com
volume de 42 mL.

Nesse extrator foram adicionadas telas de mesh 260 no topo e na parte inferior
para que ndo ocorra a passagem de material vegetal para bomba e nem para a valvula
micrométrica, que controla o fluxo e também é usada para o recolhimento das fracoes,
nao havendo variagao de pressao no extrator.

Experimentos Variaveis codificadas Variaveis Independentes
Temperatura (°C) Pressao (bar) Temperatura (°C) Pressao (bar)

1 -1 -1 46 179

2 1 -1 74 179

3 -1 1 46 321

4 1 1 74 321

5 -1,4142 0 40 250

6 1,4142 0 80 250

7 0 -1,4142 60 150

8 0 1,4142 60 350

9 0 0 60 250

10 0 0 60 250

11 0 0 60 250
Tabela 1. Matriz do Planejamento Fatorial Composto Rotacional aplicada a extragéo do 6leo de

Bidens pilosa.
Impactos das Tecnologias na Engenharia Quimica 2 Capitulo 16 m




v
[

Figura 2: Esquema da unidade de extracao supercritica montada no Laboratério de
Termodinamica aplicada e Biocombustiveis (LTAB), sendo: A: Cilindro de CO,, B: Bomba de alta
pressao, C: Banho termostatico, D: Extrator, E: Valvula micrométrica, F: Coletor de amostra, G:

Medidor de vazao.

Para o controle da temperatura do processo, é usado um banho termostatico
(marca Novatecnica) com bomba de agitacdo (marca Tecnal) e também manémetros
para o monitoramento da pressao durante todo o experimento, posicionados na bomba
e na valvula micrométrica. Todos os equipamentos sao previamente calibrados. O
extrator € alimentado com, aproximadamente, 8 g de folhas secas e trituradas e as
condicOes utilizadas estdo de acordo com o planejamento de experimentos acima.
Maiores detalhes sobre o equipamento e procedimento experimental podem ser
consultados em Paschoal (2018).

31 MODELAGEM MATEMATICA

Amodelagem da cinética de extracao usando fluido supercritico tem como objetivo
correlacionar as curvas de extragao e possibilitar a predicao de seus comportamentos.
Para isso, utilizou-se os modelos de Sovova (1994), Brunner et al. (1994) e Kandiah &
Spiro (1990). A seguir encontram-se detalhados todos os modelos, assim como suas
equacbes matematicas.

3.1 Modelo de Sovova (1994)

Sovova (1994) desenvolveu um modelo baseando-se na extracéo por fluido
supercritico do 6leo de sementes moidas, no qual o soluto € caracterizado por duas
fracbes, onde a primeira esté referida as células quebradas, classificadas como o
soluto faciimente acessivel (x)), que esta localizado na superficie da particula e €
a primeira fracdo extraida. Ja a segunda refere-se as células intactas — designadas
como soluto (x,) e esta localizado dentro da particula solida (Sartori et al., 2017).

E um modelo relativamente simples, utilizado atualmente por diversos autores
devido a capacidade de empregar o coeficiente de transferéncia de massa da fase
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fluida para descrever o periodo de taxa de extracdo constante, e o coeficiente de
transferéncia da fase sélida para a etapa na qual prevalece a difusdo. A curva de
extracéo é dividida em trés regides distintas, sendo: a primeira etapa considera que
o soluto de facil acesso (xp) esta disponivel na superficie das particulas sélidas e vai
se esgotando ao longo do leito; na segunda etapa, o soluto de facil acesso vai se
esgotando e comega a ocorrer a extragao de soluto de dificil acesso (TEB), onde t _, é
o final da etapa de taxa de extracéo decrescente (s); ja na terceira etapa, séo extraidos
os solutos de dificil acesso (x,) presentes no interior das particulas solidas, sendo esta
denominada de etapa difusional.

As equacdes 1, 2, 3 e 4 apresentam o modelo proposto por Sovova (1994), no
qual x, representa a quantidade maxima possivel de sélido extraido, q a quantidade
especifica de solvente, yr a solubilidade, Z o parametro do periodo de extracdo rapida
e W o parametro que representa o periodo de extracéo lenta.

qy-[1 —exp(—z),seq < qm
e= Vrla — qmexp(zm — z)].5e qm < q < qn (1)
xo =3 In{1 + [exp(w %) — 1]exp[w(@m — )] Xic/Xo}, € q = an
9= (Xp=XK)/¥,Z @)
9,=q,,+w 1In Xk+(xo-Xk)::p(WXo/y,)
Zw = Yoy, Xoexp[w(a-a,)]-xk )
z WX Xo-Xk
(4)

3.2 Modelo de Brunner (1984)

O modelo proposto por Brunner (1984) foi desenvolvido baseando-se na taxa
de extracdo com fluido supercritico dos Oleos de gréos de café e de sementes de
colza. Para a extracao da cafeina do café, foi abordada uma solug¢ao aproximada para
as equacoes diferenciais e uma de estado estacionario aplicaveis a longo prazo do
processo de extracdo. Ja no caso das sementes trituradas prevalece a transferéncia de
massa no estado estacionario. O processo de extragcdo em solidos € dividido em duas
grandes etapas, sendo elas: o transporte das substancias dentro do material sélido
para a interface soélido-gas e a transicdo das substancias para o gas e o transporte
com a maior parte do gas de extragéao.

Para a extracéo, foi considerado um leito fixo, onde a transferéncia de massa
é instavel e vai diminuindo desde o inicio da extracdo até terminar. A equacéao 5 foi
desenvolvida com base em um conjunto acoplado de equacgdes diferenciais que levam
em consideracéo a concentracdo dependente do tempo, uma forca motriz dependente
do tempo, um coeficiente de transporte médio e a influéncia do fluxo do gas.

O modelo tem por objetivo o calculo do rendimento da extragéo (Y. - equagéo 5),
ajustando o parametro k, que representa a taxa constante da extragéo (h"), sendo x,
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o valor da fragdo da massa inicial em fase solida.

YE = Xp [1-9'”]

3.3 Modelo de Kandiah e Spiro (1990)

Em 1990, Kandiah e Spiro avaliaram as taxas de extracdo do [6]-gingerol
provenientes do rizoma de gengibre jamaicano, secos ao sol, em didxido de carbono
supercritico. Foi observado que, aproximadamente, 80% do composto de interesse foi
extraido na primeira secao linear (etapa de extracao rapida), enquanto que os outros
20% foram extraidos nas etapas subsequentes.

Spiro e Kandiah (1989) mostraram que a variagéo de concentracdo com o tempo
pode ser representada por equacgdes de primeira ordem. A cinética de extragdo com
didxido de carbono supercritico € muito complexa, e ao ser representada em funcéo do
tempo, gera duas retas que se cruzam, tendo a primeira uma inclinacao relativamente
ingreme e a segunda uma relativamente baixa. Diante disso, os autores propuseram
um modelo que caracteriza um estagio de difusao rapida e um posterior estagio de
difusdo mais lenta, sendo k, e k, as constantes para estes dois estagios de difusao.

O modelo apresentado na equagéo 6, possui quatro parametros: f. e f,, que séo
as fragGes do soluto extraido e k, e k, que sdo as taxas constantes da extragéo.

Ye=xo{ 1-[f1exp (-k{D)+ Fexp (- kzD)]} ©)

A variacao dos dados experimentais e preditos pelos modelos foi feita através do
desvio relativo médio (DRM %), calculado através da Equacao abaixo, sendo Nexp o
numero de pontos experimentais utilizados.

DRM%= 100 § /' / eexpen‘menfa!)' (ecafcufado)) /
N ex| eexperimentaf

4 | RESULTADOS E DISCUSSAO

Em Paschoal (2018), encontra-se detalhadamente a descricdo do procedimento
experimental, assim como todas as curvas de extracdo obtidas. Nesse trabalho, para
apresentar os resultados foram escolhidas as condi¢des para o modelo de Sovova
(1994), modelo de Brunner et al. (1994) e Kandiah & Spiro (1990).

Alguns parametros inerentes ao estudo da extragdo supercritica s&o necessarios
para a realizacdo dos calculos da modelagem das curvas de extracdo pelo modelo
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de Sovova (1994). Os parametros indispensaveis sdo a densidade do fluido, vazéo
volumétrica, vazao massica, quantidade maxima possivel de soluto extraido, carga
livre de soluto, solubilidade do dleo (x,), densidade do soluto e porosidade. Na tabela
2 sdo apresentados os parametros estimados para cada extracao realizada com fluido
supercritico, juntamente com cada desvio relativo obtido.

) P T Parémetros do Modelo DRM
%80 ban () T k. k(109 x. (%)
fa0 sa0 k
1 179 46 75317 2,986 0,6905 3,14
2 179 74 1,137 1,417 0,9466 8,75
3 321 46 3,069 11,1049 0,9450 6,14
4 321 74 0,104 126,000 0,9000 18,72
5 250 40 0,354 2,5185 0,9564 1,31
6 250 80 0626 1,7189 09775 6,50
7 150 60 3,552 1,2381 10,9358 9,75
8 350 60 0465 1,0988 00,9586 4,03
9 250 60 0,104 1,855  0,9976 3,38

Tabela 2: Parametros do modelo e desvios relativos para cada condi¢cdo de operagéo para o
modelo de Sovova (1994).

Diante dos resultados mostrados na Tabela 2, observou-se que o modelo
apresentou o melhor ajuste para os dados experimentais na condi¢céo de 250 bar e 40
°C, com desvio relativo de 1,31%. Foi possivel relacionar que o valor da constante de
transferéncia de massa da fase sdlida (K_, ) foi inferior aos valores obtidos da constante
da fase fluida (K. ). Tal fato € possivel, visto que o soluto localizado na superficie da
particula sélida (fase fluida) leva menos tempo para ser extraido, em comparagdao com
o soluto localizado no interior da particula, da etapa difusional (Lopez-Padilla et al.,
2017; Sartori et al., 2017).

Assim, os valores de K_ e K, representados pelo modelo Sovova para a curva
de extracao, representam as transferéncias de massa interna e externa, indicando que
o parametro difusional € menos representativo quando comparado com a etapa de
conveccao na extracao por fluido supercritico do 6leo de Bidens pilosa (Kitzberger et
al., 2009; Piva et al., 2018). A predicao das curvas de extracao por fluido supercritico
pelo modelo Sovova (1994) séo apresentadas nas Figuras 3, 4 e 5.
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Figura 3: Curvas de extragcdo experimental e predita pelo modelo de Sovova (1994), a 150 bar -
60 °C, 179 bar - 46 °C e 179 bar - 74 °C.

Diante das curvas de extracdo apresentadas, pode-se constatar que os dados
experimentais obtidos na condicdo de 250 bar e 60 °C, com desvios relativos de
3,38%, apresentaram o melhor ajuste para o0 modelo de Sovova (1994), mesmo que
este ndo tenha tido o menor desvio. Nesta condicao experimental, o0 modelo foi capaz
de representar as trés fases da cinética de extracao, explicadas no item 4.1. J&4 na
condigao de 250 bar e 80 °C, apresentando desvio relativo de 6,50%, 0 comportamento
do modelo Sovova (1994) apresentou melhor ajuste apenas no periodo de extracéo
constante (etapa rapida).

Para as condi¢cdes experimentais de 179 bar em 46 e 74 °C, o modelo de
Sovova (1994) também apresentou boa concordancia com os dados experimentais,
apresentando desvio relativo de 3,14 e 8,76%, respectivamente. Assim, esses
resultados expressaram um satisfatorio ajuste nos periodos de extragdo constante e
decrescente.

Da mesma forma ocorreu para as condicbes de 321 e 46 °C, 321 e 74 °C e
350 e 60 °C, nas quais o0 modelo de Sovova (1994) somente apresentou bom ajuste
com os dados experimentais no periodo de extracdao constante, apesar do DRM ser
6,14, 18,72 e 4,03%, respectivamente. Em geral, o modelo de Sovova representou
satisfatoriamente os dados experimentais.
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Figura 4: Curvas de extracédo experimental e predita pelo modelo de Sovovéa (1994), a 250 bar -
40 °C, 250 bar - 60 °C e 250 bar - 80 °C.
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Figura 5: Curvas de extracao experimental e predita pelo modelo de Sovova (1994), a 321 bar -
46 °C, 321 bar - 74 °C e 350 bar - 60 °C.

O modelo de Brunner (1984) também foi estudado e avaliado, e os valores para 0s
parametros do modelo ajustavel (taxa constante de extracao) e seus desvios relativos
médios sdo apresentados em Tabela 3.

Diante dos resultados apresentados, foi observado que os desvios relativos
médios foram satisfatérios e variaram de 2,73% (179 bar e 74 °C) a 29,70% (321 bar e
74 °C). Diante disso, as Figuras 52, 53 e 54 apresentam as curvas cinéticas experimentais
e as preditas pelo modelo de Brunner (1984) para as condi¢des operacionais estudadas.

Em relagdo as curvas de extragao, observou-se que a condicao de 179 bar e 74
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°C retratou um desvio relativo de 2,73%, de tal forma que o modelo de Brunner (1984)

apresentou o melhor ajuste para os dados experimentais.

Ensaio P (bar) T (°C) '?1(;‘_;;) DRM (%)

1 179 46 1,320 13,48
2 179 74 0829 2,73
3 321 46 0,665 6,78
4 321 74 0837 29,70
5 250 40 0,882 7,61

6 250 80 0,687 4,98
7 150 60 0422 8,65
8 350 60 0793 6,23
9 250 60 0701 5,50

Tabela 3: Parametros do modelo e desvios relativos para cada condi¢cdo de operagéo para o
modelo de Brunner (1984).

Apos andlise da condicao experimental de 179 bar - 46 °C, pode-se verificar que

o modelo de Brunner (1984) nao apresentou bom ajuste com os dados experimentais,

mesmo que este tenha conseguido obter um desvio relativo médio de 13,48%. Ja a

150 bar e 60 °C, observa-se que o modelo mostrou um bom ajuste, representando

principalmente os dados finais, gerando um desvio relativo médio de 8,65%.

Da mesma forma ocorreu para condi¢ao de 250 bar e 40 °C, na qual observou-se

gue o0 modelo conseguiu um bom ajuste aos dados finais da curva de extragdo, com
7,61% de desvio relativo médio. Nas condicdes de 250 bar a 60 e 80 °C os modelos

somente representaram a etapa inicial da extracao, apesar do DRM nédo ser muito

significativo dentre as condi¢des investigadas (5,50 e 4,98%).

Para as condigbes apresentadas na Figura 8, o modelo de Brunner (1984) foi

capaz de alcancar um bom ajuste a etapa inicial da extracéo para 350 bar e 60 °C,

apresentando DRM de 6,23%.
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Ja a 321 bar a 46 °C o modelo refletiu em um ajuste no periodo final de extragcéo,
com DRM de 6,78%. Mais uma vez, a modelagem para condicao de 321 bar e 74 °C
nao apresentou bom ajuste com a curva de extragcédo, apresentando um desvio médio

de 29,70%.

Zekovic et al. (2014) perceberam um comportamento semelhante para sua
modelagem, em que o0 modelo de Brunner ndo apresentou os melhores ajustes para

extragao do majericao.

O modelo de Kandiah e Spiro (1990) para os intervalos de temperatura e pressao
foi investigado. Na Tabela 4 s&o apresentados os valores para os parametros do
modelo f, e f, (fragbes do soluto extraido), k, e k, (taxas de extragéo) e seus desvios

relativos médios.
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Figura 7: Curvas de extracdo experimental e predita pelo modelo de Brunner (1984), a 250 bar -

40 °C, 250 bar - 60 °C e 250 bar - 80 °C.
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Figura 8: Curvas de extracao experimental e predita pelo modelo de Brunner (1984), a 321 bar -

46 °C, 321 bar - 74 °C e 350 bar - 60 °C.

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 4, pode-se notar que para
esse modelo, os DRM foram satisfatorios e variaram de 0,05% (150 bar e 60 °C) a
20,37% (321 bar e 74 °C). Resultados semelhantes foram obtidos pelos autores Zekovic
et al. (2014), que estudaram o modelo de Kandiah e Spiro (1990) para representar os

dados experimentais da extracao supercritica provenientes do 6leo do manjericéo.
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K () K, (h"') DRM

Ensaio T(°C) f, (109) 2 (10%) (%)

1 179 46 0,490 1,150 0,490 1,150 8,87
2 179 74 0,499 0,821 0,499 0,821 2,34
3 321 46 0,496 0,085 0,497 1372 4,30
4 321 74 0,521 0,942 0,521 0,941 20,37
5 250 40 0,504 0916 0,504 0,916 5,64
6 250 80 0,500 0,693 0,500 0,693 4,53
7 150 60 0,501 0,441 0,501 0,441 0,05
8 350 60 0,495 0,761 0,495 0,761 4,50
9 250 60 0,501 0,717 0,501 0,717 6,03

Tabela 4: Parametros do modelo e desvios relativos para cada condi¢cdo de operagao para o
modelo de Kandiah e Spiro (1990).

De acordo com esses autores, o modelo proposto foi capaz de representar
0 processo de extragdo, mesmo adquirindo altos desvios, e os parametros f e f,
apresentaram valores estatisticamente iguais, assim como os parametros k, e k. Diante
da similaridade entre os desvios dos modelos, acredita-se que o comportamento dos
ajustes dos modelos também foi semelhante. Nas Figuras 9, 10 e 11 pode-se observar
o ajuste para o modelo de Kandiah e Spiro (1990) e a condicéo de 150 bar e 60 °C
apresentou o melhor ajuste para os dados experimentais, com desvios relativos de
0,05%.

Para a condicéao operacional de 179 bar - 46 °C, o modelo de Kandiah e Spiro
(1990) nao apresentou bom ajuste aos dados experimentais, apesar de apresentar
um DRM de 8,87%. Ja para a mesma presséo a 74 °C, observa-se que o0 modelo
mostrou um bom ajuste, representando todos os dados experimentais, gerando um
DRM de 2,34%. O modelo conseguiu um bom ajuste em praticamente todas as curvas
das condi¢des de 250 bar a 40, 60 e 80 °C. Entretanto, para os dados experimentais
obtidos nas temperaturas de 60 e 80 °C, os modelos somente representaram a etapa
inicial da extracédo e a 40 °C, os modelos somente representaram a etapa final da
extracéo.
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Figura 9: Curvas de extracdo experimental e predita pelo modelo de Kandiah e Spiro (1990), a
150 bar - 60 °C, 179 bar - 46 °C e 179 bar - 74 °C.
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Figura 10: Curvas de extracao experimental e predita pelo modelo de Kandiah e Spiro (1990), a
250 bar - 40 °C, 250 bar - 60 °C e 250 bar - 80 °C.

Para a condicao de 350 bar e 60 °C, o modelo teve um bom ajuste na etapa
inicial da extragcédo, apresentando DRM de 4,50%. Ja a 321 bar em 46 e 74 °C, o
modelo representou melhor o periodo final de extragcdo, com DRM de 4,30 e 20,37%,
respectivamente. Além disso, um comportamento semelhante foi discutido por Rubio-
Rodriguez et al. (2008), ao investigarem os ajustes dos parametros do modelo para a
extracao supercritica do 6leo dos subprodutos de Merluccius capensis. Foi observado
que o processo poderia ser controlado pela solubilidade do 6leo em SC-CO, nos
primeiros estagios da extracéo. Assim, seria possivel estimar os dados de solubilidade
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do dleo das curvas de extragdo em tempo zero.
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Figura 11: Curvas de extracao experimental e predita pelo modelo de Kandiah e Spiro (1990), a
321 bar - 46 °C, 321 bar - 74 °C e 350 bar - 60 °C.
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Dessa forma, diante de tudo o que foi abordado e analisado até aqui, a Tabela

5 exibe todas as informacdes referentes aos desvios relativos médio dos modelos
Sovova (1994), Brunner (1984) e Kandiah e Spiro (1990) para todas as condi¢des

experimentais.

T . i
179 46 3,14 13,48 8,87
179 74 8,75 2,73 2,34
321 46 6,14 6,78 4,30
321 74 18,72 29,70 20,37
250 40 1,31 7,61 5,64
250 80 6,50 4,98 4,53
150 60 9,75 8,65 0,05
350 60 4,03 6,23 4,50
250 60 3,38 5,50 6,03

Tabela 5: Desvios relativos obtidos para os modelos de Sovova (1994), Brunner et al. (1994) e
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Kandiah & Spiro (1990).

Os modelos matematicos correlacionaram com sucesso as curvas de extracao
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do 6leo da planta usando CO, supercritico. Em geral, os modelos cinéticos foram
aptos a representar a extracéo do Oleo de Bidens pilosa, apresentando desvio maximo
de 29,70% na condicao de 321 bar e 74 °C para o modelo de Brunner (1984) e minimo
de 0,05% na condicao de 150 bar e 40 °C, para o modelo de Kandiah e Spiro (1990).
O modelo de Sovova foi o que melhor representou o processo, com DRM minimo de
3,149%. Observou-se também que os modelos de Brunner et al. (1994) e Kandiah &
Spiro (1990) avaliam os dados experimentais através da linearizagdo, mostraram a
boa correlagdo dos mesmos frente aos dados experimentais.
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