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Introducao

Na ultima década, a preocupacao com a emissao de gases do efeito estufa, maior
demanda energética e futura escassez de combustiveis fosseis, levantou o alerta pela
busca por fontes de energia limpas e renovaveis. Diversas solugcbes vém sendo
estudadas, sendo uma das que se destacam o uso de biocombustiveis!, que
atualmente consistem em etanol e biodiesel produzidos majoritariamente a partir de
matérias-primas como cana de agucar e soja.

A producao de biocombustiveis a partir de microalgas € uma alternativa até entao
pouco explorada, pois apesar de nao disputarem espago com
a producao de alimentos ou consumo de agua doce e produzir uma maior quantidade
de biocombustiveis quando comparada as producdes de biocombustiveis oriundos de
matérias-primas tradicionais, ainda apresentam barreiras como a dura concorréncia
com a producdo atual de combustiveis fosseis, além de um
alto custo energético devido a gargalos encontrados no processo, como a extracao e
conversdo do lipideo em biodiesel, resultando em um processo economicamente
desfavoravel.

O estudo tem como finalidade a melhoria da extracédo do 6leo das microalgas para
futura producao de biocombustiveis, em especial, o biodiesel.

Metodologia

O processo de extracdo aplicado para o 6leo de microalgas pode resultar em
diferentes teores lipidicos em decorréncia da espécie utilizada de microalga, o que
pode tornar o processo mais complexo devido a quantidade de impurezas. Dessa
forma, € requerido um processo de tratamento anterior a extracao, a fim de quebrar
as paredes celulares e obter mais facil acesso ao conteudo lipidico da microalga. A
maioria das técnicas de extracdo a partir de solventes utilizadas para a extracao de
lipideos em microalgas sao baseados nos métodos tradicionais ja aplicados para
extracao de oOleos vegetais em plantas. Sendo assim, para a realizacao dos testes,
foram empregados os métodos de Soxhlet, Folch e extracao padrao com etanol para
extracao do Oleo da microalga da espécie Nannochloropisis oculata.

Pré-tratamento para Extracao Lipidica:

O método aplicado se trata do uso de micro-ondas, que atua como um &6timo pré-
tratamento térmico ao aplicar frequéncias com alcance de 0.3 a 300 GHz, sendo as
ondas mais usualmente aplicadas as microalgas, aquelas em torno 2450 MHz.

Caracterizacao do Teor Lipidico Total:

A determinacao do teor lipidico total € obtida através de um método modificado como
descrito por ZUORRO et al. (2016). Primeiramente 0,2 g de biomassa seca das
microalgas sao misturadas a 18 mL de cloroformio/ metanol na proporcao 2:1
respectivamente, e em seguida agitada a 37 ° C durante 1 hora.

A mistura foi centrifugada por 10 min a 2500 rpm e o sobrenadante coletado. A
biomassa residual foi re-extraida mais duas vezes nas mesmas condi¢cdes. Os trés
sobrenadantes sdo combinados com 20% do volume total de solucdo de cloreto de
sodio 1% em massa, e apos 10 minutos de agitacado a 37 ° C a mistura é
centrifugada e a fase orgénica é recuperada e evaporada sob vacuo a40 ° C. O teor
de lipideos € calculado a partir da razdo entre a massa de lipidio extraida e a massa
total de microalga.

Processo de Transesterificacdo do Oleo Extraido:

Para a realizacao da reacao de transesterificacao, a fim de obter o biodiesel, foi
adicionado ao lipideo extraido, metanol 99,5%, em uma proporcao de 40 vezes em
excesso em relacdo a massa de 6leo, preparado em um baldo de fundo redondo,
juntamente a 1% de catalisador metilato de sodio, em relacdo ao 6leo, levado a
agitacdo e aquecimento de 60° C durante um periodo de 2 horas. Apos a reacao de
transesterificacdo, o catalisador foi neutralizado adicionando acido cloridrico em
proporcdo estequiométrica para evitar reacdes paralelas, e entdo o biodiesel foi
separado da glicerina e outros residuos, lavado e secado.

Planejamento Experimental:

A modelagem experimental foi feita com dois parametros de entrada com trés niveis:
o tempo de pré-tratamento de 30 a 90 s e o tempo de extracado de 2 a 3 h
(ONUMAEGBU et al., 2019). Ja a resposta de saida consistiu na porcentagem de
rendimento de lipidio extraido. Os valores podem ser observados na tabela a seguir:

Tabela 1 — Variaveis de entrada, seus niveis, intervalos de avaliacao e unidades
usadas no planejamento experimental.

Varnavel Unidade Niveis
-1 0 1
Tempo de pré-tratamento s 30 60 90
Tempo de extracdo h 2 2,5 3

Fonte: adaptado pelos autores, 2022

Um planejamento experimental RCCD (Rotative Central Composite Design) com 0s
dois fatores foi selecionado para o estudo da extragcao. Um software de planejamento
experimental e analise estatistica, neste caso o Minitab, foi utilizado para verificar o
efeito que os fatores tém sobre a extracdo e ter o entendimento sobre o que
realmente afeta o processo (WU et al., 2009; RODRIGUEZ et al., 2017).

Resultados e Discussoes

Na figura 1 € possivel observar que o método pelo qual € obtido o maior rendimento
lipidico foi o Soxhlet utilizando hexano como solvente, sendo este resultado possivel
devido ao pré-tratamento com micro-ondas, as quais causam a disrupcgcao das paredes
celulares da microalga, além de evaporar grande parte da agua presente, ja que em
sua presenca o lipideo tende a nao ser extraido pelo hexano que € imiscivel em agua.
Isso pode ser observado na extracao Soxhlet/ hexano sem pré-tratamento onde mal

houve extracao.
Também foi feito uma extracao utilizando uma

mistura de etanol e querosene, porém a
mesma ndo se mostrou efetiva na extracao
do lipideo presente na microalga.

Figura 1 - Comparacao entre o
rendimento obtido em diferentes metodos
antes e apos aplicacao de micro-ondas.
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Na analise de Varidncia (ANOVA) obtida do planejamento experimental feito no
Minitab, representado na figura 2, € possivel observar que somente o tempo de pre-
tratamento e a interacao com ele mesmo foram os fatores estudados estatisticamente
significativos dentro de um intervalo de confianca de 95%, ou seja, valor-p < 0,05.

Figura 2 - Analise de variancia do modelo obtido no RCCD Aléam disso. foi obtido o modelo quad ratico
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Figura 4 - Determinacao do tempo de extragao e tempo de pré-tratamento
otimos a partir do modelo quadratico.
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Figura 3 - Modelo quadratico do processo de extracao e
sumario do modelo (R?)
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Ainda foi feita a analise qualitativa do

1,091 — 0,237.2.T,, + 0,00304T,, 41 qc = 0

0,01552 — 0,000146.2. Ty, orrqr + 0,00304T,,, = 0

= 82,625

Figura 5 - Analise qualitativa do biodiesel obtido a partir do lipideo da microalga
via cromatografia gasosa.

biodiesel obtido 3 partir da Acido Palmitoleico  Acido Palmitico

. gue ~ . s uV(x100,000) \ /
transesterificagao do lipideo para . ™" NE “Acido Linoleico
garantir a sua qualidade, como ., AcidoLaurico \a /- Acido Oleico
mostrado na figura 5, onde podemos |, \ s l 3.0 &
ver acidos graxos caracteristicos do |, - ML_. _
bIOdIeSG| ComerC|a| 6.0 70 8.0 9.0 10.0 1.0 12.0 min

Conclusoées

O método de extracao de lipideos mais adequado para a Nannochloropsis Oculata
em pasta foi utilizando o extrator Soxhlet e hexano como solvente. Isso apds
aplicacao do pré-tratamento com micro-ondas, ja que este causa a disrupcao das
paredes celulares da microalga, facilitando o contanto entre o lipideo e o solvente,
além de secar a pasta, diminuindo o teor de umidade.

Vale salientar que o pré-tratamento com micro-ondas se mostrou uma pratica simples
e eficiente na extracdo dos lipidios, possibilitando a extracdo com hexano e
aumentando o percentual de rendimento lipidico nos outros métodos estudados de
forma robusta.

Alem disso, fol determinado estatisticamente utilizando um planejamento experimental
CCD rotacional os melhores pontos de operacao para a extracao, sendo o tempo de
pré-tratamento e o tempo de extracao para obter a maior porcentagem de rendimento
lipidico igual a 82,6 s e 2,83 h, respectivamente.
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