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RESUMO - Este trabalho teve como objetivo a avaliacdo preliminar de duas
condi¢bes de extracdo de clorofila-a e carotenoides provenientes da biomassa de
Spirulina platensis através da extracdo via fluido supercritico. A extracdo foi conduzida
sob as condigdes de temperatura de 40 e 60 °C, pressdo de 150 e 180 bar, e
granulometria da amostra de 48 mesh. Os compostos obtidos foram avaliados por
técnica espectrofotométrica e comparados com aqueles obtidos via extracdo por
solvente convencional utilizando acetona 90%, de modo a se avaliar a eficiéncia do
método empregado. Os resultados obtidos mostraram que a extracdo supercritica
apresentou maior seletividade na extracdo da clorofila-a, e que esta foi favorecida a
medida que se aumentou a pressao e temperatura. J4 0 método de extragdo com acetona
90% apresentou maior seletividade na extracdo de carotenoides totais, apresentando
concentralgéo de 1,6 mg/L™ enquanto que para a clorofila-a, o valor alcancado foi de
0,1mg/L™.

1. INTRODUCAO

Microalgas s&o organismos unicelulares caracterizados pela sua capacidade
fotossintética, processo em que a energia solar € convertida em energia quimica. Quanto a sua
composicao, a presenca de diversos compostos de alto valor comercial tem despertado cada
vez mais interesse, devido a aplicabilidade destes nos mais diversos tipos de segmentos
(Vonshak, 1990). Em especial as microalgas do género Spirulina sp, tém mostrado um grande
potencial conferido por seu alto valor nutricional (Belay, 2002), através da elevada sintese de
proteinas (Ciferri & Tiboni, 1985), aminoacidos essenciais (Tanticharoen et. al., 1994), B-
caroteno e vitaminas, inclusive a vitamina By, (Vonshak & Richmond, 1988). Alem disso,
essas cianobactérias apresentam uma série de propriedades terapéuticas: aumentam a
eficiéncia do sistema imune em animais (Qureshi et. al., 1996; Al-Batshan et. al., 2001),
reduzem a hipercolesterolemia (Hosoyamada et. al., 1991; Rammamoorthy & Premakumari,
1996) e atuam como antivirais (Hayashi et. al., 1996) e antitumorais (Liu et. al., 2000).
Aliado a essas qualidades nutricionais e terapéuticas, a Spirulina também produz compostos
de alto valor comercial, tais como a ficocianina, o acido y-linolénico (6mega 6) (Cohen et. al.,
1993), o B-caroteno e a clorofila.

Como alternativa para a extracdo destes valiosos compostos, destaca-se 0 processo de

extracdo supercritica (SFE), considerado uma técnica sustentdvel por ndo fazer uso de
solventes danosos ao meio ambiente, além de ser uma técnica de execugdo relativamente
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rapida e mais limpa, do ponto de vista ambiental, se comparada aos métodos de extracao
convencionais com solventes. Aliado a isso, tem-se o0 alto poder de seletividade associado a
extracdo dos compostos, o que torna viavel e eficiente a utilizacdo deste método para a
extragdo.

O processo de extracdo supercritico utiliza como solvente, um fluido a temperatura e
pressdo acima do ponto critico. Nestas condigcdes € possivel formar uma fase, com o fluido
apresentando a compressibilidade de um gas e a densidade de um liquido (Sawangkeaw,
Bunyakiat & Ngamprasertsith, 2010). Em condi¢cbes supercriticas, a densidade pode ser
alterada com pequenas variagdes de temperatura e/ou pressao (Carrilho et. al., 2001).

O dioxido de carbono é o solvente mais utilizado neste processo de extragdo, pois
possui caracteristicas que tornam este processo interessante para inddstria de alimentos
(Meireles, 1997), como: nula toxicidade, facil obtengdo atingindo altos niveis de pureza, ndo
inflamavel, inércia quimica em relacdo a matéria prima, baixa temperatura critica (31,2°C) e
moderada pressdo critica (73,4 bar). Diante do exposto, o presente estudo pretende avaliar
através de técnica espectrofotométrica, ainda que de forma preliminar, a eficiéncia da
extracdo por fluido supercritico da clorofila-a e de carotenoides, de uma biomassa de
Spirulina platensis.

2. MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram realizados na unidade de extracdo do Laboratério de Processos
de Separacdo (LPS), Figura 1. O solvente utilizado foi o diéxido de carbono CO, em
condicdes supercriticas.
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Figura 1 — Esquema ilustrativo da unidade de extragéo supercritica do LPS — UFRRJ.

Primeiramente, a biomassa seca da microalga Spirulina platensis, foi moida e
posteriormente, peneirada em peneira de 48 mesh, para garantir a homogeneidade da amostra.
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Foi utilizado um extrator com capacidade de 2,67ml tendo em media 0,8 g de biomassa
empacotada. O leito formado teve as suas extremidades preenchidas com uma camada de 0,5
cm de micro esferas de vidro com tamanho de 10 mesh.

Posteriormente, a unidade de extracdo foi ajustada dentro dos parametros desejados
conforme a Tabela 1. Apds o tempo de estabilizacdo de 1 hora, foi ajustada a vazao massica
por meio de uma valvula micrométrica e um bolhémetro manual acoplados ao final da linha
de extragao.

Tabela 1 — Condic¢des experimentais durante o processo de extracao supercritica

Experimento Vazao massica (L/h) Pressao (bar) Temperatura (°C)
01 2 150 40
02 20 180 60

O periodo de duracdo das extracOes foi de 4 h e para a recolha dos extratos foi utilizado
um tubo de vidro em formato de “U” conectado a valvula de expansdo, conforme mostra a
Figura 1.

Durante o processo, o tubo em “U” permaneceu revestido com papel aluminio para
garantir a preservagdo dos pigmentos extraidos. Apds o término da extracdo, o tubo em “U”
foi lavado com 10 ml de acetona 90% para recolher o extrato. Da solucdo de lavagem do tubo,
foram separados 2,6 ml para a leitura imediata em espectrofotdmetro e avaliagdo do contetido
de carotenoides totais e clorofila-a através das equacdes 1 e 2, respectivamente.

Carotenoides totais (ug L™ ) = [7,6 X Aagonm - (3,0 X Azsonm) - 1,49 X As1onm - (2,0 X
Azsonm )] X VI(V x¢C) @

Clorofila-a (ug L™ ) = [ 11,85 X Ageanm - 1,54 X Agazom - 0,08 X Agzonm 1 X V/I(V X C) (2)

ExtragGes de carotendides e clorofila-a com acetona 90% foram realizadas seguindo o
protocolo descrito por Strickland & Parson (1968), como um método comparativo em relacéo
a extracdo supercritica. Neste protocolo, biomassa seca e granulada de Spirulina foi reduzida a
um p6 bem fino com o auxilio de um grau e uma peneira de pequena gramatura.

Uma porcao de 0,4g deste po fino de biomassa foi reservada e sobre ela adicionado

500ml de &gua destilada, para promover a ressuspensdo da biomassa. Apo6s a obtencdo dos
extratos, foram feitas leituras em espectrofotbmetro nos comprimentos de onda de 480, 510 e
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750 nm para quantificacdo dos carotendides totais e 630, 647, 664, e 750 nm para a
quantificacdo da clorofila-a. Tanto os dados da extracdo via fluido supercritico quanto os

dados obtidos a partir da extracdo com acetona 90% foram trabalhados e plotados com o
auxilio do programa ORIGIN PRO 8.0.

3. RESULTADOS

A partir dos processos de extracdo de pigmentos via fluido supercritico, via solvente
convencional (acetona 90%) e das avaliacGes via técnicas de espectrofotometria foram
gerados o Gréafico 1, representando as condi¢cBes sob as quais foram conduzidos os
experimentos de extracdo supercritica e a concentragdo dos extratos obtidos através das duas
metodologias; o Grafico 2 representando os dados de uma andlise de varredura
espectrofotométrica na faixa entre 400 e 750nm do extrato obtido via extragdo com acetona
90% , e o Grafico 3 representando uma anéalise de varredura espectrofotométrica na faixa
entre 400 e 750nm, feita a partir do filtrado que foi gerado no processo de filtracdo por
membrana apds a ressuspensdo, em agua destilada, da biomassa e seca triturada.
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Gréfico 1 — Condigdes de extracdo supercritica, resultados obtidos apds 4h de extracdo e
representacdo dos resultados obtidos via extracdo com acetona 90%.
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Gréfico 2 — Varredura do extrato obtido através da extracdo com acetona 90%. Picos
caracteristicos de carotendides: 2 e 3. Picos caracteristicos da clorofila-a: 1, 4, e 6. Pico
caracteristico da ficocianina: 5.
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Gréafico 3 — Varredura do material filtrado para extracdo apds a ressuspensdo em
agua destilada. Pico caracteristico da ficocianina.

4. DISCUSSAO

Ao avaliarmos o Gréfico 1, podemos perceber que a extragdo conduzida sob pressao de
150 bar e 40 °C apresentou menores valores de concentracdo dos pigmentos desejados quando
comparada a extracdo realizada sob pressdo de 180 bar e 60°C. Este grafico também nos

Area temética: Processos Biotecnoldgicos



(BEQ 19 a 22 de outubro de 2014

Congresso Brasileiro de Florianopolis/SC
Engenharia Quimica

permite dizer que as condigdes supercriticas testadas, foram mais eficientes na solubilizacéo
da clorofila-a do que na dos carotendides, este fato pode estar relacionado com a diferenca de
solubilidade entre os compostos, uma vez que a literatura aponta pressdes entre 200 e 300bar
como sendo favoraveis a solubilidade dos carotenoides.

Ainda neste gréfico, fica notério que o método de extragdo por solventes convencionais
utilizando acetona 90% tem alta seletividade de extracdo para carotendides, apresentando
como valores de concentracdo de carotendides totais de 1,6 mg/L™ enquanto que para
clorofila-a os valores ficam restritos a 0,1mg/L™ . Esta seletividade fica clara quando olhamos
para o Grafico 2 e verificamos que apesar da biomassa apresentar-se rica em clorofila-a, ap6s
a extracdo por acetona, os resultados de concentracdo de carotendides totais foram muito
superiores aos de clorofila-a.

Apos a filtragdo com membrana, da biomassa ressuspensa em &gua destilada, o filtrado
apresentou uma coloracdo azulada. Uma andlise espectrofotométrica foi realizada e o
resultado esta apresentado no Gréfico 3, evidenciando espectralmente a presenca de pico
caracteristico da ficocianina, que provavelmente, devido a sua caracteristica hidrofilica, apds
0 processo de trituracdo e ressuspensao da amostra em agua destilada, foi extraida

5. CONCLUSAO

Os resultados obtidos mostram que a extragdo supercritica apresentou maior
seletividade na extracdo da clorofila-a, e que esta foi favorecida a medida que se aumentou a
pressdo e temperatura, diferentemente do método de extracdo com acetona 90%, que
apresentou maior seletividade na extragdo de carotenoides totais. No entanto, novos
experimentos devem ser realizados com o objetivo de avaliar o rendimento do processo de
extracdo supercritica em diferentes condicdes, ja que a literatura indica que carotenoides
apresentam maior solubilidade em temperaturas e pressdes mais elevadas.

6. NOMENCLATURA

Augonm = Absorbancia com comprimento de onda de 480nm
Asionm = Absorbancia com comprimento de onda de 520nm
Aszonm = Absorbancia com comprimento de onda de 630nm
Agss7nm = Absorbancia com comprimento de onda de 647nm
Agsanm = Absorbancia com comprimento de onda de 664nm

¢ = Caminho Optico da cubeta

v = Volume de solvente utilizado para a extracdo dos pigmentos

V = Volume filtrado de amostra
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