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Resumo: A extragdo por liquidos pressurizados é uma daxipais técnicas empregadas para a obtencéo de
compostos bioativos presentes em matérias-primfamsioDesta forma, o objetivo deste estudo foedeslver

a montagem de uma unidade multipropésito labordtalestinada a realizacdo do processo de extragdo d
compostos bioativos de matrizes vegetais. Alémodigisando uma maior seguranca e qualidade do ggoce
elaborou-se um Procedimento Operacional Padrdo )(P@#3crevendo detalhadamente as etapas a serem
empregadas durante a realizacdo dos processodrdedex Finalmente, os testes da unidade forarzaeak
utilizando folhas deSenecio brasiliensisapresentando resultados satisfatérios e adequadbsum ambito
operacional.
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Abstract: Extraction by pressurized liquids is one of the migichniques used to obtain bioactive compounds
present in solid raw materials. Thus, the objectif/¢his study was to develop the assembly of aipurpose
laboratory unit for the extraction of bioactive gomunds from plant matrices. Furthermore, aimingragater
safety and quality of the process, a Standard G@pgr®rocedure (SOP) was elaborated, describirtgiail the
steps to be used during the performance of theetidn processes. Finally, the unit tests wereoperéd using
Senecio brasiliensieaves, showing satisfactory and adequate resuitier an operational scope.

Keywords: Bioactive compounds. Natural matrices. Processtsiz@ation. Extraction technologies.

Resumen:La extraccion por liquidos com presion es una detancipales técnicas utilizadas para la obtencién
de compuestos bioactivos presentes en materiagpgdiidas. Asi, el objetivo de este estudio fusadellar el
montaje de una unidad de laboratorio polivalenta phproceso de extraccion de compuestos bioactvmartir

de matrices vegetales. Ademas, con el objetivorde mayor seguridad y calidad del proceso, se dlabor
Procedimiento Operativo Estandar (POE), descrilwegnl detalle los pasos a seguir durante los precegso
extraccion. Finalmente, las pruebas unitarias abizegon utilizando hojas d8enecio brasiliensjsnostrando
resultados satisfactorios y adecuados, bajo untédraperacional.

Palabras-clave: Compuestos bioactivos. Matrices naturales. Optiordza de procesos. Tecnologias de
extraccion.
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Introducao

A extracdo com liquidos pressurizados (ELP)prssurized liquid extractiofPLE), é
uma técnica amplamente utilizada para a extracdcodepostos bioativos presentes em
matrizes vegetais (Hirondart et al., 2020). Entrietgestudos tém evidenciado o grande numero
de complexos lignocelulésicos presentes nessesiaigt@alidando a necessidade de adogéo
de técnicas baseadas em tecnologias eletroquilpigasisam a ruptura destes complexos e
exploracédo dos compostos presentes (Santos 2020; Ceni et al., 2020). Em funcdo de um
baixo consumo de solventes, rapidez no processexttacdo e caracterizar-se como um
procedimento ambientalmente sustentavel, a ELRiBouma alternativa atraente e altamente
eficiente frente a métodos convencionais de extradebien et al., 2015). Ainda, a
performance deste procedimento é embasada no deistderentes condicbes de processo,
como a pressdo e a temperatura, em combinacdo cbpo a@le solvente a ser utilizado
(Machado et al., 2015). A capacidade de extracaalts temperaturas (cerca de 40 °C a 200
°C) e pressodes (até 30 MPa), em conjunto com uensstotalmente fechado e inerte, resultam
em uma rapida extracao e um consumo reduzido #lergtel (Debien et al., 2015). Além disso,
a definicdo desses parametros é realizada levandmesideracgéo, principalmente, o tipo de
solvente utilizado, a matéria prima vegetal e o posto que se deseja extrair (Vazquez-Roig
& Pico, 2015).

A eficiéncia da ELP tem sido equivalente a outrapdrtantes técnicas de extracéo,
como o método de Soxhlet e extracdo por ultrass6gao et al., 2016). Além disso, a ELP é
amplamente equiparada ao processo de extracamioor upercritico, uma vez que apresenta
solventes em condicdo proxima a sua regido supeacrdnde os solventes potencializam suas
propriedades de extracdo ao mesmo tempo que setemem estado liquido (Usenko et al.,
2013). A execucgdo do procedimento da ELP é maissasd se comparado a extragédo por
fluido supercritico, em funcdo de um menor niUmer@arametros a serem ajustados (Duarte
et al., 2014). Resultados semelhantes foram obtjdasado se comparou a ELP com a técnica
da extracdo assistida por micro-ondas, em quenaepd mostrou mais altos rendimentos,
melhor estabilidade dos compostos extraidos e nf@ididade no manejo do procedimento
(Li et al., 2002).
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A aplicacdo da ELP tem avancado significativameoteultimos anos. A performance
desta técnica tem sido amplamente estudada patsagd® de diversos compostos bioativos
presentes em inimeras matérias-primas de origemahm vegetal. A literatura aborda o
emprego da ELP na extragdo de compostos em algashas (Otero et al., 2019), alimentos
(Andreu & Pic6, 2019) e plantas medicinais (Ferg.e2016; Barbosa et al., 2019). Entretanto,
€ em Oleos e matrizes vegetais que a técnica tesseapado grande potencial de uso (Raut et
al., 2015). Inmeros trabalhos tém demonstraddtasis satisfatorios quanto a aplicacdo da
ELP em matérias-primas vegetais, como em cascabdicaba (Santos et al., 2012), bagacgo
de uva (Pereira et al., 2019), cascas de larargads et al., 2018) e em sementes de soja
(Rodrigues et al., 2017) e milho (Moreau et alQ30

Observando-se uma gama de fatores que influendratamiente a composicao quimica
das matérias-primas vegetais, como as caractegsgienéticas e fisiolégicas das plantas,
condi¢cdes edafoclimaticas e manejo de conservacaomazenamento destes materiais, o
potencial de extracao e agregacao de valor do prdichal extraido sdo variaveis (Hirondart et
al., 2020). Desta forma, é importante que ocord@quacdo dos parametros de modo a
aperfeicoar a performance de extragcdo e expressaxiana eficiéncia do processo (Li et al.,
2020).

A eficiéncia da ELP para a extracdo de compostasmtiobs esta diretamente
relacionada a capacidade operacional da unidadedt@ivial, sobretudo em relacdo ao alcance
em atingir altas temperaturas e pressoes. A teruparalevada de processo provoca um
enfraquecimento das ligagbes quimicas presentes @tompostos da matriz, aumentando a
solubilidade desse composto no solvente. Ja o adordampressao resulta em uma maior difusao
do solvente no contato direto com a matriz (Ca@@]1; Fernandez-Ponce et al., 2016). Estas
condi¢cdes mantém o solvente na fase liquida, mpermatura superior ao seu ponto de ebuligcdo
proporciona uma extracao mais rapida dos compo&ssan, um aumento na solubilidade dos
compostos e a potencializacdo das taxas de tréansfarde massa facilitam o acesso do
solvente a areas ndo disponiveis pelos processogemcionais (Pinto & Lancas, 2009).
Entretanto, este tipo de equipamento apresentawsto inicial de investimento e ndo permite
adequacao estrutural para outros tipos de aplisagbéeasionando na necessidade de
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desenvolver estudos direcionados a elaboracaostteinmentos que busquem a maximizacao

dos processos de extracdo por ELP (Arsad et dl4; ZDebien et al., 2015).

Desta forma, o objetivo deste estudo foi confearionma unidade laboratorial
multipropdsito voltada a extragdo de compostostivios presentes em matrizes vegetais por
meio de liquidos pressurizados. Ainda, com a filzale de estabelecer a padronizacéo e a
eficiéncia na conducdo dos processos de extrac@sendolveu-se um Procedimento
Operacional Padrdo (POP), descrevendo detalhadanasnetapas necessarias para o uso
adequado da unidade.

Material e Métodos

Descricdo dos componentes

Para um adequado funcionamento da unidade destnexi@acao, € fundamental que
todos os componentes que compdem o0 sistema exesu@snfuncdes apropriadamente. A
Figura 1 apresenta um diagrama esquematico da pgieelo projeto e a disposicdo de cada
um dos principais componentes da unidade.

Figura 1 — Diagrama esquematico dos principais comaptes da unidade
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Fonte: Autores (2020).
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A célula de extracdo, também denominadaso reatoy € um dos principais
componentes do sistema, bem como é o local ondecegso de extracao ocorre. O vaso reator
€ cilindrico e classificado como um vaso de pres&iparede grossa, ou seja, a razdo de seu
raio interno pela espessura de sua parede é meerodeay (Vullo, 2014). Este elemento é
construido em aco inoxidavel de alta resisténclzi®o coeficiente de dilatacdo térmica,
tornando-o capaz de suportar as altas pressopyperturas (Urade, 2015).

Ainda, as extremidades inferior e superior do vasdor possuem aberturas com rosca
interna, nas quais sdo acopladas duas porcas somexterna. Estes elementos tém o propdsito
de fixar os conjuntos e suporte de filtro, em geiélvos, confeccionados em metal sinterizado,
nylon ou membranas de celulose, sdo inseridosquear@corra o processo de extracao (Santos
et al., 2012). O principal objetivo dos filtrosmegedir a passagem de particulas sélidas para as
tubulacdes de entrada e saida do vaso reatoraquesectadas ao suporte dos filtros por roscas
cbnicas para altas pressdes (Subedi et al., 20a6)bém, é essencial que os filtros recebam
uma vedacao capaz de suportar as altas pressiredaldo, pois em caso de vazamentos, as
condicdes de processo ndo podem ser obtidas (HBfzZolato, 2018).

Além disso, a pressdo manométrica na célula dagidré aferida por um manémetro
analdgico entre a tubulacdo que transporta o sdmnbomba ao suporte de filtro superior na
entrada do vaso reator. Assim, desconsiderandoragaggéo de altura da coluna de fluido na
tubulacéo, a presséo indicada pelo manémetro &manque a pressao no interior da célula de
extracdo. O controle desse parametro é realizadarpa vélvula micrométrica conectada ao
suporte de filtro inferior na saida do vaso reaogual é operada manualmente em unidades
nao automatizadas (Pinto & Lancas, 2009).

Outro importante componente a ser consideradooénda unidirecional para liquidos,
desempenhando o papel de transferir 0 solventeuleexipiente de armazenamento até o
interior do vaso reator através das tubulacdescderexidavel presentes na unidade. Este
equipamento conta com um orificio para a realizalgipurga da malha, que remove todo o ar
presente nas tubula¢des, assim comodisplaycontrolador eletrénico, que desempenha a
funcdo de exibir e controlar a vazdo da bomba. Quase deseja aumentar a presséo, o
bombeamento é ligado e mais solvente é transpodadeaso reator. Ja quando se deseja
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diminuir a pressao, a valvula micrométrica é abemtaniciado o fluxo de saida de solvente no
vaso reator (Jesus et al., 2013).

Finalmente, o controle da temperatura é realizadom controlador fixado na estrutura
da unidade conectado a um termopar. No preparamidade para o processo de extracdo, o
termopar e uma manta de aquecimento circular s&ulds ao vaso reator. O termopar é
conectado ao circuito presente no controlador migéeatura, e a manta é conectada a fonte de
energia elétrica do controlador. Assim, ao ajuatalula de extracdo a uma determinada
temperatura, a manta recebe energia gradativaraghtpue o valor programado seja medido
pelo termopar. Com isso, a temperatura € mantidpgouenos pulsos de energia no dispositivo
de aquecimento (Trentini et al., 2020).

Procedimento de extracao

A extragcdo com liquidos pressurizados, apesar dgsupo um principio de
funcionamento simples e contar com poucas varideigrocesso, necessita de uma série de
cuidados e procedimentos sistematicos para apegsemsultados operacionalmente
satisfatorios e ndo oferecer riscos a saude domdges. Desta forma, € essencial ter
conhecimento acerca das etapas do processo e @e$udos componentes presentes nas
unidades laboratoriais de extracao.

Inicialmente, as biomassas que serdo submetidasaesso de extracdo passam pelos
processos de secagem, moagem e granulometrin@asssario. A seguir, insere-se a vedagao
do filtro inferior do vaso reator, fixando-o a uaik e permitindo a inser¢do de uma massa
conhecida de amostra no interior do vaso reaterégdechado pelo filtro superior com vedacédo
na sequéncia (Hoff & Pizzolato, 2018). O vaso neatotdo, € equipado com a manta de
aguecimento e montado na propria unidade, onde@dectadas as tubulacbes de entrada e
saida de solvente e o termopar do controladonmdpderatura da unidade. Em seguida, a bomba
de liquidos é ligada e inicia-se o preenchimenteadm reator com solvente. Ao ter seu volume
preenchido pelo fluido, este componente é presslwiaté o valor desejado, sendo o fluxo de
solvente controlado na prépria bomba e a reducédgrdesdo controlada pela valvula
micrométrica na saida do reator. Posteriormenddizeese o aquecimento da célula de extragédo
até a temperatura desejada e, devido ao aumentoredado interna pela elevacdo de
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temperatura, a valvula micrométrica deve ser apsetaecessario. Quando as condi¢des de
temperatura e pressao estdo ajustadas, o fluidm#éidu estatico até um determinado periodo.
Logo, inicia-se o fluxo do solvente por meio darédra gradual da valvula micrométrica,
mantendo a presséo sempre no valor pretendiddiaig do tempo de extracdo. Em sequéncia,
séo cessados 0 bombeamento e o aquecimento, msuBstrmazenado a 5°C em frasco ambar
e é efetuada a purga do sistema. Em conclusdopapéfiamento, o vaso reator € desmontado
e a biomassa é armazenada para andlises subseqi&artos et al., 2012).

Ensaios preliminares

Previamente, realizou-se um estudo para a orderagi&posicdo dos componentes, tal
como a elaboracdo de um fluxograma estrutural d@ada laboratorial multipropdsito para
extracdo de compostos bioativos de matrizes veg@taura 1).

Assim que o projeto de sistematizacdo do equipamfentconcluido, procedeu-se a
etapa de montagem. Para a montagem da unidadepropdisito, foram utilizados os
instrumentos e ferramentas apresentados na Tabela 1

Tabela 1 — Instrumentalizacéo aplicada na operdeaoontagem da unidade.

ltem Descricao Quantidade | Item Descricao Quantidade
Barras de aluminig Vélvula
1 de perfil quadrado 3 8 micrométrica de 1
30x30 mn aco ino;
Mandmetro
5 Tubulacéo de aco 1 9 analdgico de 1
inox 1/8” glicerina (0 — 250
bar’
Bomba de
3 Tubulacéo de aco 5 10 deslocamento 1
inox 1/16” positivo para
liguidos
4 Cantoneiras 11 11 Controlador de 1
temperatur
Manta de
5 Parafusos 22 12 aguecimento 1
(1500w
Reator de aco
6 Arruelas 22 13 inox 3161 3
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Reservatério par

7 Porcas 22 14
solvente

Fonte: Autores (2020).

A primeira etapa constituiu-se da montagem e co¢dtr da base fixa da unidade, cuja
func@o é o apoio e distribuicdo dos equipamentesnAdicdes foram realizadas por meio do
uso de trenas e os cortes das barras de alumfaio fefetuados com serra manual. Definidas
as dimensodes e efetuados os cortes, as barras doidas por cantoneiras, parafusos e porcas
em formato de cabeca de martelo para que ocomant#uo encaixe entre a cantoneira e a barra
de aluminio, a unido por presséo, permitindo gbase suportasse o peso dos equipamentos
acoplados a unidade.

Em seguida, as tubulacdes foram posicionadas smbrperfis metalicos, com o
proposito de identificar o comprimento e as projpoalidades necessarias para que ela
estivesse perfeitamente alinhada a bomba e adendi@aco inox. A tubulagdo, composta por
tubos de aco inox 316L, foi segmentada e modeladaés do uso de uma serra manual e um
dobrador de tubos. Prontamente, o0 acabamentodoegsado aplicando-se limas para corrigir
as imperfei¢cdes resultantes do corte. Uma vezgidas, as anilhas, as porcas, o manémetro e
a valvula micrométrica foram acopladas ao sistema.

Finalmente, a ultima etapa consistiu na montagemuadalro elétrico na estrutura da
unidade com a instalacao elétrica do controladaeaperatura, utilizado para manter a manta
de aquecimento na temperatura desejada. Assim gpecaedimento de montagem foi
concluido, foram conduzidos ensaios de extracdo didenentes matrizes vegetais, com a
finalidade de validar o seu funcionamento. Destan& foram verificados vazamentos nas
conexdes, tubulacdes e valvulas e o desempenhomndiabde deslocamento positivo. Como
biomassa inicial para o desenvolvimento dos testézou-se folhas d&enecio brasilienses
popularmente denominadaaria-mole e as temperaturas e pressdes adotadas foraniCe 45
150 bar, respectivamente.

Procedimento Operacional Padrao (POP)
Apés os ensaios realizados para a verificacdo darpence da unidade, elaborou-se

pela listagem de todos os passos realizados pptyadores da unidade para a realizacao do
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processo de extragdo. De modo a descrever detalleatiaas etapas operacionais realizadas e

padronizar o processo com a finalidade de assequedidade e eficiéncia durante a técnica
adotada, foi desenvolvida a ferramenta do procetimeperacional padrdo (POP). Entre os
principais objetivos desta técnica, destacam-sadeopizacdo dos processos operacionais, a
garantia da seguranca dos usuarios e a instruc@opwadores na solucao de problemas que
possam surgir durante a realizacdo dos ensaiosi@gnais. Desse modo, o planejamento das
instrucées necessarias para a adocdo adequadaigaregnto é demonstrado na Figura 2. O
POP desenvolvido para este estudo abrangeu 5 edappsocessamento: 1 — preparo da
amostra, 2 — montagem do reator, 3 — processo wacér, 4 — coleta da amostra e 5 —

finalizacao e limpeza da unidade multiproposito.
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Figura 2 — Descricdo das etapas referentes ao dtnoeeto Operacional Padrao (POP)

desenvolvido para o estudo

Envolvimento com fita veda Preparagao da amostra no interior do

O_' rosca dos dois encaixes do

filtro com o reator

Fechamento da parte

superior do vaso de pressao

Separagdo e identificagdo dos tubos de Constatagdo do fechamento das tampas

vaso, com o encaixe inferior do passo ‘ >

anterior e tampa roscada fechados

ensaio para coleta da amostra roscadas inferiores e superiores do vaso

Ligamento da bomba em sua

Fixagao do reator no suporte com

Verificagao se a valvula respectiva tomada de energia.
os parafusos e porcas cabega de [~ & > P gla,

micrométrica esta bem fechada conforme as numeragdes presentes nos

martelo utilizando chave Allen

cabos de alimentagao e nas tomadas

l

; - Realizagdo da purga e exclusdo do ar
Limpeza da linha toda vez que X Verificagao do posicionamento da mangueira do
| presente na mangueira que conectaa | |
houver troca de solvente solvente ao fundo do frasco destinado a ele
l bomba ao frasco de solvente

Conexao da tubulagao ao vaso de pressao

Utilizagao do painel de controle para

: Com a valvula micrométrica devidamente fechada,
Conexao do sensor termopar definir a temperatura de processo, com

- . ligar a bomba com um valor de vazao arbitrario e
a0 vaso de pressao o cabo de energia da manta conectado a

esperar até que a pressao desejada seja atingida

tomada do controlador de temperatura

Assim que a temperatura e pressao de Quando a pressdo desejada for atingida,

trabalho forem alcangadas, aguardaro tempo | |  desligar o bombeamento e programar no

estatico estabelecido e iniciar a extragdo painel da bomba a vazao de trabalho
IMPORTANTE: Sempre iniciar com uma temperatura inferior a temperatura de trabalho, 1do gradativamente até que se atinja a temperatura desejada.
IMPORTANTE: Cuidar, a todo o0 momento, o mandmetro para que a pressio nao exceda o limite estabelecido; se subir, desligar o bomb 1to e aliviar a pressdo,
abrindo a valvula micrométrica.

IMPORTANTE: Sempre cuidar para ndo ter vazamentos.

Posicionamento do primeiro Iniciar o bombeamento na vazio de trabalho e o

recipiente de coleta das amostras crondmetro, abrindo e fechando a valvula quando

na saida da vélvula micrométrica necessario para manter a pressio de trabalho

IMPORTANTE: Para a coleta da amostra, recomenda-se ter um cronémetro em maos e pelo menos duas pessoas, uma para controle da pressao e outra para

cronometragem.

IMPORTANTE: ATENTE A LEITURA DO MANOMETRO! A partir deste passo, ¢ necessario um rigoroso controle.
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Fonte: Autores (2020).

Integralizagdo da unidade multipropdsito

Apbés o desenvolvimento dos testes preliminares @robjetivo de validar o
funcionamento do equipamento e do cumprimento dd,P@nalizou-se a unidade
multipropdsito. A ilustragéo referente a represgdbeda unidade multipropoésito (a) e com foco
na célula de extracdo @aso reator(b) € apresentada na Figura 3. Para a extracamawu
de liquidos pressurizados, sugere-se que a opeeagétva temperaturas na faixa entre 30°C
e 90°C, além de pressao maxima de 250 MPa e vahdimétrica maxima de 10 mL/ min.
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Figura 3 — Representacdo da unidade multipropdsisenvolvida a nivel laboratorial para a

extracdo com liquidos pressurizados

Fonte: Autores (2020).

Conclusbes

A extracdo com liquidos pressurizados é uma téoregeaz de extrair uma grande
variedade de compostos bioativos presentes emzemtviegetais. A combinacdo de altas
temperaturas e pressdes possibilitam alta efi@édmzigue se refere as propriedades de extracédo
de varios solventes utilizados para este procedom®esta forma, este estudo desenvolveu
uma unidade multipropdsito destinada a extracawodgostos presentes em matérias-primas
vegetais. Como ensaio experimental, a performancpracedimento em folhas d&enecio
brasiliensisfoi eficiente, validando o seu funcionamento e@oorando o uso deste tipo de
equipamento como uma importante e acessivel fentangeser aplicada em diversas matrizes
vegetais. Por fim, o cumprimento do POP, estalidepara a correta conducédo das etapas
necessdarias para o uso da unidade, foi eficaz, mEnando a importancia do uso desta

metodologia em processos de extracao realizadasnidaeides multiproposito.
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