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Resumo

A soja é uma das principais oleaginosas cultivadas no Brasil. Em sua industrializagdo, a extragéo
por solvente é uma operacéo essencial. Novas tecnologias vém sendo desenvolvidas para aumentar
a eficiéncia dessa operacdo, destacando-se a extracdo assistida por micro-ondas. Neste contexto,
este trabalho teve como objetivos estudar o efeito do pré-tratamento por micro-ondas sobre o
rendimento da extracdo do 6leo de soja por hexano, investigar seu mecanismo cinético e otimizar
0 processo. Para tanto, grdos de soja, previamente caracterizados, foram submetidos ao pré-
tratamento por micro-ondas variando a poténcia nominal aplicada (310 e 620 W) e o tempo de
pré-tratamento (5, 10, 20 e 30 s), seguido pela extracdo convencional da amostra por 30 minutos
em hexano, avaliando-se ao final o rendimento de extracdo de 6leo e a concentracdo do extrato.
Um modelo polinomial foi desenvolvido para equacionar essas variaveis. O método de otimizacgéo
por superficie de resposta foi aplicado ao modelo para maximizar o rendimento de extracao.
Ainda, foram ajustados dois modelos cinéticos (primeira ordem e segunda ordem) aos dados
experimentais, visando compreender 0 mecanismo cinético do pré-tratamento por micro-ondas. Os
resultados obtidos mostraram que o tempo de pré-tratamento e a poténcia nominal aplicada
apresentaram efeitos significativos sobre o rendimento de extracdo, o qual foi predito com 81% de
exatiddo pelo modelo proposto. Na etapa de otimizacdo, o modelo indicou que 0 maximo
rendimento alcancado no processo de extracdo com pré-tratamento por micro-ondas seria de,
aproximadamente, 10%, para os ajustes operacionais de 30 s e 620 W. Adicionalmente, o estudo
cinético revelou que o pré-tratamento da soja foi satisfatoriamente descrito tanto pelo modelo de
primeira ordem, como pelo modelo de segunda ordem. Em sintese, 0 pré-tratamento por micro-
ondas mostrou-se promissor quando aplicado ao processo convencional de extracdo de o6leo de
soja, uma vez que reduziu o tempo de processamento de 240 min para 60 min.

Palavras-chave: Lixiviacdo. Grao oleaginoso. Rendimento. Modelo. Mecanismo.

Abstract

Soybean is one of the main oilseeds cultivated in Brazil. Solvent extraction is an essential
operation in soybean industrialization. New technologies have been developed to increase the
efficiency of extraction, highlighting microwave-assisted extraction. In this context, this work
aimed to study the effect of microwave pretreatment on the soybean oil extraction yield by
hexane, investigate the kinetic mechanism of extraction and optimize the process. Previously
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characterized soybeans were submitted to microwave pretreatment varying the applied nominal
power (310 and 620 W) and the pretreatment time (5, 10, 20, and 30 s), followed by 30 minutes in
the conventional extraction. The oil extraction yield and the extract concentration were evaluated
in each treatment. A polynomial equation was developed to model these variables. The response
surface optimization method was applied to the model to maximize the extraction yield.
Furthermore, two kinetic models (first order and second order) were fitted to the experimental
data, to investigate the Kkinetic mechanism of microwave pretreatment. The results obtained
showed that the pretreatment time and the applied nominal power had significant effects on the
extraction yield, which was predicted with 81% accuracy by the proposed model. In the
optimization study, the model indicated that the maximum yield achieved in the microwave-
assisted extraction process would be about 10%, for the operational settings of 30 s and 620 W. In
addition, the kinetic study revealed that the soybean pretreatment was satisfactorily described by
both the first-order model and the second-order model. In summary, the microwave pretreatment
showed to be promising for the conventional soybean oil extraction process, since the processing
time was reduced from 240 min to 60 min.

Keywords: Leaching. Oilseed. Yield. Model. Mechanism.

1. Introducéo

A soja (Glycine max L.) é uma planta do grupo das leguminosas, cultivada originalmente na
China desde 200 anos antes de Cristo (a.C). Produz um gréo arredondado e amarelado, rico em
proteinas. Hoje, é uma das plantas mais cultivadas no mundo devido a vasta aplicacdo de seus
componentes na industria de alimentos e, mais recentemente, como materia-prima para a producao
de biodiesel (APROSOJA BRASIL, 2018).

A soja é uma das principais commodities comercializadas no mercado internacional. Em
2019, o mercado de compra e venda desse grao no mundo foi responsavel por U$ 54,8 bilhGes de
dolares. A evolugdo temporal do comércio mundial da soja indica tendéncia de ascensdo. Neste
cenario, nota-se 0 expressivo crescimento da participacdo do Brasil nas ultimas duas décadas. Em
2000, o pais respondia por 23,5% do valor total de grdos comercializados; em 2019, sua
participacdo aumentou para 47,3% (WORKMAN, 2020; OEC, 2021).

Na safra 2019/2020, o Brasil produziu 120 milhdes de toneladas de gréos de soja. Uma
fracdo consideravel desse volume de producéo foi destinada a exportacdo, tendo a China como seu
maior parceiro comercial. Outra parte da producdo foi destinada ao setor industrial, com foco na
fabricacdo de Oleos e biodiesel (ANP, 2020; TAVARES, 2020).

No processo de obtencdo de 6leo de soja, a extracdo por solvente é uma etapa essencial, pois
é a partir dela que o dleo é separado da matriz vegetal por meio de seu contato com hexano
(TAVARES, 2020). Diversos fatores afetam o desempenho dessa operacdo, tais como a natureza e
a temperatura do solvente, a granulometria do grdo e o tempo de contato entre o s6lido e o
solvente (FOUST et al.,, 1982; McCABE et al.,, 1993, MANDARINO, 2015). Dentre essas
variaveis, o tempo de processamento € um aspecto que merece especial atencdo. Tipicamente, as
laminas de soja necessitam permanecer no extrator por varios minutos até alcancarem a
especificacdo desejada para o teor de 6leo residual. A reducdo do tempo de residéncia no extrator
é um fator que possibilita aumento de produtividade da unidade industrial.

Recentemente, no campo de conhecimento de extracdo por solvente, uma tecnologia que
vem sendo estudada é a extracdo assistida por micro-ondas (microwave assisted extraction —
MAE). As micro-ondas sdo ondas eletromagnéticas, com frequéncia que varia de 300 MHz a 300
GHz e comprimento de onda de 1 mm a 1 m. Ao incidir sobre uma matriz sélida, a forte interacédo
entre as micro-ondas e 0s compostos presentes nessa matriz promove a geracdo de calor e o
aumento de sua temperatura. Para que esses fenbmenos de aquecimento ocorram, as moléculas de
um material submetido a acdo das micro-ondas devem interagir seus dipolos dielétricos com o
campo eletromagnético. As moléculas do material com momento dielétrico ndo-nulo assumem
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uma forma organizada junto a esse campo, absorvendo sua energia. Ao cessar a incidéncia das
micro-ondas, as moléculas retornam ao seu estado normal, liberando essa energia na forma de
calor. Quanto maiores forem os dipolos dielétricos das moléculas, maior serd a absorcdo e a
dissipacdo de energia e, portanto, mais efetivo é o tratamento com micro-ondas (LETELLIER,
1999; BARBOZA et al, 2001).

A tecnologia de extragdo assistida por micro-ondas tem apresentado resultados promissores
em estudos laboratoriais devido a alta eficiéncia de extracdo alcangada. Especificamente no que se
refere aos estudos de aplicagdo do MAE no processamento de graos de oleaginosas e derivados,
citam-se os trabalhos de Terigar et al. (2011), Wroniak et al. (2016), Pandey e Shrivastava (2018),
Kumar et al. (2019) e Gaber et al. (2020). Esses trabalhos evidenciaram aumento de eficiéncia no
processo de extracdo quando as matrizes vegetais estudadas foram submetidas ao pré-tratamento
por micro-ondas.

Neste contexto, o presente trabalho contribui com o tema ao explorar as potencialidades do
uso das micro-ondas no processo convencional de extracdo de 6leo de soja. Para tanto, os
objetivos do estudo foram (i) avaliar e modelar matematicamente o efeito do pré-tratamento de
grdo de soja com micro-ondas (tempo de pré-tratamento, poténcia do equipamento) sobre o
rendimento de extracdo pelo método convencional com hexano; (ii) aplicar técnicas de otimizacao
ao modelo matematico desenvolvido para identificar as condi¢Ges de pré-tratamento (tempo e
poténcia) que maximizam o rendimento do processo; e (iii) explorar o0 mecanismo cinetico de
extracdo do oleo durante o pré-tratamento da soja por micro-ondas.

2. Materiais e Métodos

O procedimento experimental desenvolvido neste trabalho foi estruturado em cinco etapas:
(i) preparo e caracterizacdo da matéria-prima; (ii) testes de desempenho da unidade de extragédo
por micro-ondas; (iii) ensaios de extracdo assistida por micro-ondas; (iv) modelagem matematica e
otimizacdo do processo; e (v) estudo do mecanismo cinético.

2.1 Preparacéo e caracterizagdo da matéria-prima

A matéria-prima utilizada neste trabalho era constituida por grdos de soja in natura,
adquiridos no Mercado Publico de Porto Alegre, em abril de 2021. Os graos foram, inicialmente,
triturados em liquidificador (Philco, 750 W) por 10 segundos, obtendo-se um conjunto de soja
triturada e suas cascas. Em seguida, por inspecdo visual, separou-se manualmente a fracdo de
gréos triturados sem cascas, submetendo-a as analises de granulometria, determinacdo de teor de
umidade e determinacéo de teor de lipideos.

A analise granulométrica dos gréos foi realizada em conjunto de peneiras com mesh Tyler 5,
8 e 9, acopladas em agitador de peneiras (Produtest), por 20 minutos. Apos, a amostra analisada
foi caracterizada em termos de diametro médio de Sauter. Os grdos retidos na peneira de mesh 5 e
8 foram selecionados para as demais etapas do trabalho, por constituirem a fracdo mais
representativa e com menor teor de cascas da amostra analisada.

A determinacdo do teor de umidade dos grdos foi realizada em triplicata, pelo método de
perda por dessecacdo, com secagem direta em estufa (Ethiktechnology) a 105°C. Também foi
conduzida a determinacdo do teor de lipidios, em triplicata, pelo método de extracdo direta em
Soxhlet (Marconi MA-491/8). Em ambas as analises, foram seguidas as normas analiticas do
Instituto Adolfo Lutz (2005).

2.2 Unidade experimental e teste de desempenho
Utilizou-se neste trabalho um forno de micro-ondas (Consul, CMA20BBANA), sem uso
prévio, para realizar o pré-tratamento dos grdos de soja. O equipamento possibilitava o ajuste em
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10 niveis de poténcia nominal (0 a 620 W). Seu volume interno era de 10 litros, a tensdo de 127 V
e a frequéncia de 2.450 MHz.

Inicialmente, realizou-se o teste de desempenho do forno de micro-ondas visando avaliar a
relacdo entre a poténcia nominal aplicada pelo equipamento e a poténcia efetivamente absorvida
pelo material processado. Esse teste baseou-se no trabalho de Coelho (2017) e consistiu em
aquecer 100 g de agua destilada contida em um béquer de 150 mL, posicionado na parte central da
cavidade interna do aparelho, durante 2 minutos, nos ajustes de 50 e 100% da poténcia nominal.
Para calcular a poténcia absorvida pelo material, empregou-se 0 equacionamento proposto por
Metaxas e Meredith (1983), com modificacdes devido a formacdo de vapor de agua, conforme
mostra a Equacdo 1.

_myCp (Ty =T )+ (my —m; JAH,, L
= A (1)
Onde Paps é a poténcia absorvida pela amostra [W], ¢, é o calor especifico da agua [J/(g.°C)], To e
Tt sdo as temperaturas inicial e final da dgua [°C], At € o intervalo de tempo de operacéo [s], mo e
ms 80 as massas de &gua no inicio e no final do experimento [g] e AHvap € a entalpia especifica de
vaporizacdo da agua [J/g] avaliada na temperatura final da amostra. Os valores de propriedades
termodindmicas empregados nos calculos foram obtidos em Perry et al. (2017). O monitoramento
da temperatura da &gua foi realizado com o uso de um termdmetro digital (Incoterm, modelo
L004/13). O resultado desta etapa consistiu em comparar a poténcia nominal aplicada e a poténcia
real absorvida pela amostra visando avaliar se ajustes de poténcias distintos geravam diferentes
taxas de aquecimento na amostra, aspecto relevante para os objetivos deste trabalho.

abs

2.3 Ensaios de extracdo assistida por micro-ondas

Inicialmente, estudou-se a cinética de extracdo convencional para determinar o intervalo de
tempo a ser aplicado nos ensaios de extracdo assistida por micro-ondas. Para tanto, cerca de 10 g
de amostras de soja previamente caracterizada foram inseridas em um cartucho de papel filtro,
coberto com uma porc¢éo de algoddo e amarrado com um fio de 1a. O conjunto foi posicionado no
equipamento de extracdo de gordura (Marconi, MA-491/8) e mantido imerso em 150 mL de
hexano liquido em seu ponto de ebulicdo normal. Os ensaios foram feitos em duplicata nos tempos
de 30 min, 1 h, 2 h, 3 h, 4 he 6 h. Apds a extracdo e no proprio equipamento, promoveu-se a
separacdo entre o solvente e o 6leo. Por fim, a amostra de Oleo extraido foi levada a estufa e
aquecida a 85°C por 1 hora para remover os tracos de hexano residual.

Avaliou-se o rendimento da extracdo em cada amostra, conforme a Equacdo (2) e esses
resultados foram tratados estatisticamente no software BioEstat versdo 5.3 para verificar a
existéncia de diferenca significativa entre cada tratamento. Ao final dessa etapa, obteve-se a curva
de rendimento da extracdo convencional ao longo do tempo e determinou-se o intervalo de tempo
conveniente para realizar os ensaios de extracdo com pré-tratamento por micro-ondas.

R(%)= 200N (2)
Onde R é o rendimento da extracdo [%], N é a massa do 6leo de soja obtido pelo ensaio de
extracdo [g] e P é a massa total de 6leo contida na amostra analisada [g].

A etapa seguinte consistiu em avaliar o efeito da poténcia e do tempo de pré-tratamento em
forno de micro-ondas sobre o rendimento de Oleo submetido posteriormente a extracdo
convencional. O método de analise do pré-tratamento foi realizado conforme o trabalho de
Kittiphoom e Sutasinee (2015). Amostras com cerca de 10 g de soja, previamente caracterizada,
foram dispostas em vidro-reldgio e levadas ao forno de micro-ondas, ficando expostas a radiacao
por 5, 10, 20 e 30 segundos, nos ajustes de 310 e 620 W de poténcia nominal do equipamento,
com triplicata em cada tratamento. Apds o tratamento em micro-ondas, as amostras foram
submetidas ao processo de extracdo convencional com hexano, descrito previamente. O limite
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méaximo de tempo de pré-tratamento de 30 segundos foi estabelecido uma vez que em tempos mais
longos a soja apresentou aspecto de queimado pela agcdo das micro-ondas.

Ao final dos experimentos, quantificou-se o rendimento de extracdo e a concentracdo de
6leo no extrato. O resultado desta etapa do estudo consistiu em avaliar estatisticamente o efeito do
pré-tratamento sobre o rendimento de extracdo por meio do teste ANOVA pelo software BioEstat.
As variaveis que apresentaram efeito significativo sobre o rendimento de extracdo nesse teste
foram consideradas na etapa de modelagem matematica.

2.4 Modelagem matemética e otimizacdo do processo

A construcdo do modelo matematico teve como objetivo obter uma equacdo capaz de
relacionar o rendimento da extracdo de 6leo (variavel dependente) com o tempo de pré-tratamento
aplicado e a poténcia nominal do aparelho de micro-ondas (variaveis independentes). Para essa
etapa do estudo foi utilizado a funcdo de regressao multipla do software BioEstat. Na modelagem
matematica, foram utilizados apenas os valores médios para o rendimento de extracdo dentro de
cada tratamento. Baseado no trabalho de Careri et al. (2007), foi proposto o modelo polinomial,
como mostra a Equacéo (3).

R=8,+Bt+ B>+ BP+pLP (3)
Onde R é o rendimento da extracdo de 6leo [%], t € o tempo de pré-tratamento em micro-ondas
[s], P é a poténcia nominal aplicada [W], Bi sdo os coeficientes de ajuste do modelo polinomial.

Posteriormente, 0 modelo matematico desenvolvido foi submetido a etapa de validagdo com
0 objetivo de avaliar sua capacidade de predi¢cdo do rendimento de extracdo. Para tanto, novos
ensaios experimentais independentes foram realizados em triplicata dentro de sua faixa de
validade: poténcias nominais de 435 e 496 W; tempos de pré-tratamento de 15 e 25 segundos. A
qualidade da validacdo do modelo foi analisada por meio do indice estatistico fator de exatidao
(AF — accuracy factor), conforme a Equacédo (4). Segundo Giffel e Zwietering (1999), quanto
mais proximo AF estiver de 1, melhor a exatidao da predicdo do modelo.

- |log(Re )-log(R, )
AF =107 " (4)
Onde Rp € o0 rendimento da extracdo predito pelo modelo, Re é o rendimento da extracdo medido
experimentalmente e n é o tamanho da amostra.

Por fim, o modelo construido e validado foi utilizado para explorar a otimizacéo do processo
de extracdo com pré-tratamento por micro-ondas, empregando o método de superficie de resposta.
A variavel maximizada foi o rendimento de extracdo de Oleo; as variaveis de decisdo eram o
tempo de pré-tratamento e a poténcia nominal do aparelho de micro-ondas, considerando apenas
os termos do modelo que apresentaram significancia estatistica. A regido de busca foi delimitada
pela faixa de validade das variaveis do modelo construido.

2.5 Estudo do mecanismo cinético

Esta etapa do trabalho consistiu em explorar o mecanismo cinético do pré-tratamento da soja
por micro-ondas. A partir dos dados coletados em laboratério foi calculada a concentracdo do
extrato, como mostra a Equacéo 5.

m

C v (%)
Onde C ¢ a concentragdo do extrato [geeo/Lnexano] Obtida ao final da extragéo convencional da
amostra submetida a cada tempo e poténcia de pré-tratamento, m é a massa de 6leo obtido ao fim
da extracdo convencional [g] e V é o volume de hexano utilizado durante a extracdo convencional

[L].

Utilizando a funcdo Isgnonlin do software Matlab versdo 5.3, foi testado o ajuste de dois
modelos cinéticos aos dados de tempo de pré-tratamento e concentracdo do extrato, a saber:
modelo cinético de primeira ordem (Equagéo 6) e modelo cinético de segunda ordem (Equacgéo 7),
descritos por Jokic (2010), Charpe e Rathod (2016) e Kusuma e Mahfud (2017). O modelo
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cinético de primeira ordem admite que a taxa de formacdo do extrato é proporcional a
concentracdo de 6leo no extrato. O modelo cinético de segunda ordem, por sua vez, estabelece que
a taxa de formacédo do extrato é proporcional ao quadrado da concentracdo de 6leo no extrato. As
Equacdes (6) e (7) mostram esses modelos em sua forma integrada.

C,=C,—(C,-C,)e™ (6)

(CS _CO) (7)
1+(Cs —C, Kkt
Onde C: é concentragdo de 6leo no extrato [geteo/Lhexano], t € 0 tempo de pré-tratamento em micro-
ondas [s], Co € a concentracgdo inicial do 6leo no extrato, Cs é a concentracao de saturagdo do 6leo
No extrato [geleo/Lhexano], K € um parametro cinético [s], na equagéo 6; [L.g™.s%], na equacéo 7.

Importante destacar que os modelos cinéticos utilizados neste trabalho foram adaptacdes da
literatura. Originalmente, eles relacionam a concentragdo do extrato com o tempo de extracéo.
Como o tempo de extracdo convencional neste estudo foi fixo em todos os ensaios, a variavel
temporal utilizada no modelo corresponde ao tempo de pré-tratamento com micro-ondas aplicado
aos grdos de soja. Portanto, a investigacdo sobre o mecanismo do processo se refere a etapa de
pré-tratamento por micro-ondas propriamente dita. Ainda, Co é a concentracéo de 6leo no extrato
para a amostra controle, situacdo em que o tempo de pré-tratamento aplicado foi nulo.

Para a comparacdo e a selecdo entre os modelos cinéticos testados, com a identificacdo
daquele melhor descreveu esse fendmeno, foram utilizadas duas métricas estatisticas: o pardmetro
RMSE (root mean square error), definido pela Equacéo (8), e o Critério de Informacdo Akaike
(AIC — Akaike information criteria), definido pela Equacéo (9). O modelo selecionado foi aquele
que apresentou melhor aderéncia aos dados experimentais segundo essas duas métricas.

i(cm,i - Ce,i )2
RMSE =yl — (8)

(n-p)

C,=C,—

AIC :nln[g}Zp 9)
n
Onde Cn, € concentracdo de 6leo no extrato predita pelo modelo na amostra i, Ce,i € concentracao
de 6leo no extrato medida experimentalmente na amostra i, n € o tamanho da amostra, p é o
numero de pardmetros de ajuste do modelo cinético testado, e SQ é a soma dos quadrados do erro.

3. Resultados e Discussao

3.1 Caracterizacdo da matéria-prima

As analises de caracterizacdo da matéria-prima revelaram que os grdos de soja utilizados
neste trabalho tinham teor médio de umidade em base Umida igual a 10,38% e teor médio de
lipideos igual 20,33%, como pode ser visto na Tabela 1. Estes valores sdo caracteristicos dos graos
comercializados e estdo coerentes com dados da literatura. Potrich et al. (2020) obtiveram teor de
umidade em base umida de 13% e teor de lipideos igual a 20,40% para a soja utilizada em seu
trabalho. Jokic (2015), por sua vez, obteve 20,08% para o teor de lipideos nos gréos utilizados em
seu estudo.

Tabela 1 — Teor de umidade, teor de lipideos e diametro médio de Sauter obtidos nas
analises de caracterizacdo da matéria-prima utilizada neste estudo.

Teor de umidade / % Teor de lipideos / % Diametro medio de Sauter / mm

10,38 + 0,02 20,33 + 0,04 3,52
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A distribuicdo granulométrica é um pardmetro especialmente importante na caracterizagao
dos grdos de soja submetidos a estudos de extragéo, pois influencia os fendmenos de difusdo do
soluto e do solvente na matriz sélida. Como pode ser visto na Figura 1, a maior fracdo de soja
ficou retida na peneira com mesh Tyler 5. Isto revela que a trituracdo aplicada a matéria-prima foi
suficiente para proporcionar a quebra de grdos e a remocdo de casca sem, contudo, causar
fragmentacdo excessiva da soja. Em termos de caracterizacdo da matéria-prima, o didmetro médio
de Sauter obtido foi 3,52 mm. Guedes et al. (2011) avaliaram as caracteristicas dos grdos de soja
em funcdo de seu teor de umidade. Para soja com cerca de 10% de umidade, os autores obtiveram
valores médios de 7,86 mm para o comprimento e de 6,89 mm para a largura dos gréos.
Comparando com os resultados encontrados neste estudo, conclui-se que a trituracdo promovida
resultou em redugdo do tamanho do grdo & metade das dimensdes originais indicadas pela
literatura.

90 - 100
80
- 95
70 5
K
X 60 - 90 =
= E
[e)
T 50 o
o -8 o
s 40 2
— [J]
[J] -
2 30 - 80  —
= =
20 £
- 75 s
10
0 — | ] L 70
5 8 9 Fundo

Mesh Tyler da Peneira

Figura 1 - Caracterizacao granulométrica da amostra de soja utilizada no experimento em
termos de percentual de material retido em cada peneira (barras) e percentual acumulado
de material nas peneiras (linha continua).

3.2 Desempenho da unidade experimental

Os ensaios de desempenho da unidade experimental indicaram que a poténcia absorvida pela
amostra de agua foi superior a 80% da poténcia nominal do equipamento. Para a poténcia nominal
de 310 W, os resultados experimentais revelaram que a poténcia absorvida era de 307 W. Ja para a
poténcia nominal aplicada de 620 W, a poténcia absorvida pela amostra de dgua foi relativamente
menor, proximo a 540 W. Esses resultados revelaram, ainda, que os efeitos térmicos produzidos
na amostra pelo ajuste de 50% e 100% da poténcia nominal foram diferentes. Isto é relevante, pois
uma das varidveis analisadas no estudo foi o efeito da poténcia nominal sobre o rendimento de
extracdo. Portanto, era necessario garantir que os ajustes de poténcia testados apresentariam
efeitos distintos em termos de aquecimento da amostra.

3.3 Cinética da extracdo convencional

O estudo da cinética de extracdo convencional visou determinar o intervalo de tempo
aplicado nos estudos de extracdo com pré-tratamento por micro-ondas. Os resultados obtidos nesta
etapa do trabalho indicaram que o rendimento de extracdo variou de 4,4 a 9,3%, como pode ser
observado na Tabela 2. Verificou-se ndo haver diferenca significativa no rendimento de extracdo
para tempos de extragcdo convencional entre 30 minutos e 240 minutos. Apenas com 360 minutos
de extragdo convencional, o rendimento foi significativamente superior aquele medido em 30
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minutos. Deste modo, por questdes de economicidade, adotou-se o tempo de 30 minutos como
padrdo para os ensaios de pré-tratamento da soja por micro-ondas.

Tabela 2 - Resultados obtidos no estudo da cinética de extragéo convencional, expressos em
termos de rendimento de extracdo (em %) para cada intervalo de tempo aplicado.

30/ min 60 / min 120 / min 180 / min 240 / min 360/ min

4,42 + 0,53 6,28 +0,19°  6,33+0,24® 6,84+042® 723+042® 927+1,03

Resultados acompanhados da mesma letra ndo apresentaram diferenca significativa entre si ao teste de ANOVA com nivel de
significancia de 0,05, complementada pelo teste de Tukey.

3.4 Efeito do pré-tratamento com micro-ondas sobre o rendimento da extragéo

O estudo a respeito do efeito do pré-tratamento aplicado com micro-ondas sobre o
rendimento de extracdo consistiu em submeter os grdos de soja a diferentes tempos e poténcias
nominais no aparelho de micro-ondas, previamente & extracdo convencional realizada em intervalo
de 30 minutos. Os resultados obtidos nesta etapa do trabalho sdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Resultados obtidos para o rendimento de extracdo de éleo (em %) de gréos de
soja submetidos ao pré-tratamento por micro-ondas variando o tempo e a poténcia de
radiacdo dos graos.

Poténcia Tempo de pré-tratamento em micro-ondas / s

”Om\;\;‘a' / 0 5 10 20 30
310 2,31+0,162 2,75+0,20% 2,73+0,14% 3,07+0,12b¢ 3,39+0,08°
620 2,31+0,162 2,66+0,06% 3,91+0,20°¢f 4,45+0,15" 7,36+0,469

Resultados acompanhados da mesma letra ndo apresentaram diferenca significativa entre si ao teste de ANOVA com nivel de
significancia de 0,05, complementada pelo teste de Tukey.

Inicialmente, nota-se que foi obtida pequena variabilidade dentro de cada tratamento
aplicado, pois o coeficiente de variacdo variou de 2,26% (620W, 5s) a 7,27% (310W, 5s). Isto
indica que, embora com pequeno tamanho de amostra, os resultados sdo representativos para a
realidade pesquisada. Também se observou aumento do rendimento de extracdo quando houve
aumento no tempo de pré-tratamento por micro-ondas aplicado aos grdos de soja, sendo mais
expressivo na poténcia de 620 W.

Dentre estes resultados, percebe-se que a condicdo de poténcia nominal de 620 W em 30
segundos foi a que apresentou maior rendimento de extracdo, com resultado médio de 7,36%. Isso
se deve ao fato de ser a condicdo maxima de exposicdo da soja a incidéncia de micro-ondas, antes
de os grdos apresentarem degradacdo térmica. Adicionalmente, nota-se que para obter esse
rendimento em processo de extracdo convencional sem pré-tratamento seria necessario um tempo
de extracdo superior a 240 minutos, como consta na Tabela 2. Portanto, a partir desses resultados
evidencia-se que o0 pré-tratamento com micro-ondas foi capaz de reduzir o tempo de
processamento dos grdos na etapa de extracdao de 240 min para 30 min. Esse é um resultado
favoravel em termos de produtividade, caso ele venha a ser confirmado em outros estudos e,
principalmente, em escala industrial.

Observa-se, ainda, que os menores rendimentos de extracdo estdo localizados nas condigdes
minimas de pré-tratamento com poténcias de 310 W e 620 W e tempo de 5 s. Esses resultados sdo
proximos a condicdo de controle (sem pré-tratamento por micro-ondas) e ndo houve diferenca
significativa entre eles, segundo os testes estatisticos aplicados. Isso permite inferir que nesse
tempo de pré-tratamento, a incidéncia de micro-ondas pode ter apresentado pouca influéncia na
eventual mudanca de estrutura da matriz vegetal e no favorecimento da extracdo de Oleo. A
propdsito, essa analise da mudanca estrutural na matriz vegetal pela acdo das micro-ondas é um
aspecto que merece estudos complementares.
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O teste da analise de variancia (ANOVA) mostrou que tanto a poténcia nominal quanto o
tempo de pré-tratamento apresentaram efeito significativo no rendimento do processo de extragao.
Kittiphoom e Sutasinee (2015) obtiveram resultados relativamente distintos em seu estudo sobre o
processo de extracdo de dleo de farelo de semente de manga assistida por micro-ondas. No
trabalho desses autores, a poténcia ndo apresentou efeito significativo sobre o rendimento de
extracdo. Uma hipGtese para explicar essa diferenga de comportamento entre os resultados
encontrados pelos estudos estd na natureza e na granulometria da matéria-prima. Kittiphoom e
Sutasinee (2015) utilizaram apenas farelos da amostra (500 pm) em seu trabalho. Em
consequéncia disto, o solvente teria maior facilidade de difusdo na matéria-prima, o que resultaria
em uma extracdo mais eficiente para todas as poténcias aplicadas. No presente estudo, a matéria-
prima apresentou maior granulometria, pois foi constituida essencialmente por meios grdos de
soja. Tong et al. (2012) confirmam essa hip6tese ao afirmarem que o tamanho da particula
irradiada € um aspecto importante para definir a influéncia da poténcia do micro-ondas sobre o
desempenho da extragao.

3.5 Modelagem matemética e otimizacdo do processo

O modelo polinomial construido neste estudo para equacionar o efeito do tempo de pré-
tratamento e da poténcia do aparelho micro-ondas aplicadas sobre o rendimento da extracdo é
apresentado na Equacdo (10). A anélise realizada pelo software BioEstat 5.3 indicou que apenas o
termo de intersecdo (p-valor = 0,0079) e o termo de interacdo tempo x poténcia (p-valor = 0,0039)
apresentaram significancia estatistica. Adicionalmente, o coeficiente de determinacdo (R?)
alcancado com o modelo foi de 0,955.

R =2,9693 -0,1413t +0,0015t* —0,0012 P +0,0004 t.P R? = 0,955 (10)

Esse modelo foi, entdo, submetido ao estudo de validacdo a partir da comparacéo entre
rendimento de extracdo predito por ele e o valor medido experimentalmente em ensaios
laboratoriais independentes. Os resultados alcangados estdo sintetizados na Tabela 4.

Tabela 4 - Fator de exatiddo do modelo polinomial ao comparar o rendimento teorico de
extracdo predito pelo modelo e o rendimento medido experimentalmente em ensaios
independentes.

Poténcia nominal ~ Tempo de pré- Rendimento Rendimento Fator de exatidsio
aplicada / W tratamento / s teorico / % experimental / %
434 15 3,27 3,13+0,23
434 25 4,19 5,59 £ 0,35 119
496 15 3,57 3,25 +0,25 ’
496 25 4,74 6,27 + 0,66

O estudo de validacdo do modelo desenvolvido mostrou que sua exatiddao € de 81%. Em
trabalhos publicados na literatura, citam-se valores de fator de exatiddo variando de 1,26 a 3,0
(Baert et al., 2007) e entre 1,7 a 3,5 (Giffel e Zwietering, 1999). Esses autores apontam que a
complexidade dos fenémenos naturais estudados faz com que o fator de exatiddo obtidos nos
estudos se distancie de 1,00. Por outro lado, pontua-se que neste trabalho o rendimento de
extracdo foi adequadamente predito pelo modelo matematico construido, uma vez que seu fator de
exatidao ficou mais proximo a 1,0 do que aqueles valores reportados na literatura.

Na etapa final da modelagem matematica, aplicou-se a técnica de otimizagdo por superficie
de resposta ao modelo polinomial, visando identificar as condi¢cGes do pré-tratamento por micro-
ondas (tempo e poténcia nominal) que maximizavam o rendimento de extracdo de 6leo. Destaca-
se que na etapa de otimizacdo foram considerados apenas 0s termos do modelo matematico que
apresentaram significancia estatistica. Os resultados obtidos sdo apresentados em forma gréafica na
Figura 2.
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Figura 2 - Superficie de resposta gerada a partir do modelo polinomial mostrando a regiéo
de maximo rendimento de extracdo alcancado a partir deste estudo.

A partir da Figura 2, percebe-se que o ponto de maximo rendimento de extragdo se encontra
na periferia da regido de busca, correspondendo ao tempo de pré-tratamento de 30 s e poténcia
nominal aplicada de 620 W. Como a amostra analisada continha 10 g de soja, estima-se que a
poténcia nominal especifica aplicada para a condicdo 6tima seria 62 W/g. Esse resultado é

importante, do ponto de vista de aumento de escala e dimensionamento de equipamentos para
aplicacdo industrial.

3.6 Cinética de extracdo com pre-tratamento por micro-ondas
No presente trabalho, testou-se o ajuste dos modelos cinéticos de primeira e segunda ordem
aos dados experimentais. O objetivo foi procurar compreender o mecanismo cinético da extracdo

com pré-tratamento por micro-ondas. Os resultados obtidos nesta etapa do estudo séo apresentados
na Tabela 5.

Tabela 5 Parametros de ajuste dos modelos cinéticos de primeira e segunda ordem obtidos

para as poténcias aplicadas de 310 e 620 W e resultados da qualidade de ajuste em termos
dos parametros estatisticos RMSE e AIC.

Modelo Cinético Parametros do modelo

Poténcia: 310 W Poténcia: 620 W
Cs=0,53 g/L Cs = 229,82 g/L
1 Ordem k= 0,044 51 k =9,15x10% s
RMSE = 0,0149 RMSE = 0,0874
AIC = -41,1 AIC = -22,9
Cs=0,63g/L Cs = 90,64 g/L
. k =0,1084 L/(g.s) k =2,59x10° L/(g.s)
2* Ordem RMSE = 0,0145 RMSE = 0,0878
AIC = -41,5 AIC = -22,9
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Como pode ser observado na Tabela 5, foram minimas as diferencas de qualidade de ajuste
dos modelos de primeira e segunda ordem aos dados experimentais. Em baixa poténcia (310 W)
houve um desempenho ligeiramente melhor do modelo cinético de segunda ordem, evidenciado
pelos menores valores dos indices RSME e AIC. J&4 em alta poténcia (620 W), o desempenho dos
dois modelos foi praticamente idéntico. Observa-se, ainda, a partir dos parametros de ajustes
desses modelos que se alcanga uma maior concentracdo de saturacdo do extrato em maior
poténcia, 0 que estd coerente com os resultados reportados neste trabalho para o rendimento de
extracdo. A Figura 3 apresenta os gréficos de ajuste dos modelos cinéticos testados aos dados
experimentais para as duas poténcias de micro-ondas estudadas. Esses graficos evidenciam que
praticamente ndo ha diferenca na qualidade de ajuste dos modelos cinéticos aos dados
experimentais.
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Figura 3 — Modelos cinéticos (linhas vermelhas) de primeira ordem (1) e de segunda ordem
(I1) ajustados aos dados experimentais (pontos azuis) para pré-tratamento com micro-ondas
a310 W e 620 W.

Trabalhos similares publicados na literatura apontam que o modelo cinético de segunda
ordem tende a descrever melhor o fenbmeno de extracdo sélido-liquido. Hobbi et al. (2021)
estudaram a cinética de extracdo de compostos polifenodlicos de bagaco de macd. Os autores
concluiram que o processo de extracdo foi melhor representado pela cinética de segunda ordem.
Charpe e Rathod (2016) observaram que a cinética de extracdo de flavonoide (wedelolactona) da
erva medicinal Eclipta alba foi satisfatoriamente descrita pelo modelo de Peleg, que é uma
reparametrizacdo do modelo de segunda ordem. Resultado similar foi encontrado por Jokic et al.
(2010) ao estudar a cinetica de extracdo polifendis a partir de grdos de soja moido. Contudo,
entende-se que sdo necessarios mais estudos sobre a cinética de extracdo com pré-tratamento por
micro-ondas para melhor elucidar o mecanismo de extracdo de Oleo de soja associado a esse
processo.

4. Conclusao

A extracdo por solvente € uma operacdo unitaria essencial dentro da cadeia produtiva de
industrializacdo da soja. Tipicamente, o tempo de residéncia associado a essa etapa do processo é
elevado, o que sugere a necessidade de desenvolvimento de novas tecnologias para minimiza-lo. O
presente estudo explorou as potencialidades do emprego da tecnologia de micro-ondas no
processo convencional de extracdo de Oleo de soja a partir de estudos conduzidos em escala
laboratorial.

O estudo revelou que tanto o tempo de pré-tratamento, como a poténcia nominal aplicada
pelo aparelho de micro-ondas apresentaram efeito significativo no aumento do rendimento de
extracdo, considerando a faixa de valores testados. Percebeu-se que 30 s e poténcia nominal
especifica de 62 W/g foram capazes de reduzir o tempo de extracdo de 240 min para 30 min,
mantendo-se 0 mesmo rendimento do processo.
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A modelagem matematica aplicada aos dados experimentais mostrou que o rendimento de
extracdo pode ser descrito satisfatoriamente por um polindmio de segundo grau em relacdo ao
tempo e de primeiro grau para a poténcia, considerando ainda uma parcela de interacdo entre essas
variaveis. Os ensaios de validacdo mostraram que o modelo apresentou 81% de exatiddo nas
predicGes do rendimento de extracdo em fungdo do tempo de pré-tratamento e poténcia nominal
aplicada.

A aplicacdo da técnica de otimizagdo por superficie de resposta revelou que, dentro da
regido de validade do modelo polinomial desenvolvido e para a granulometria da matéria-prima
utilizada no estudo, o méaximo rendimento de extracdo alcangado seria de, aproximadamente, 10%
na condicdo de 30 s e poténcia nominal de 620 W.

Os resultados do estudo cinético desenvolvido neste trabalho ndo foram conclusivos. Tanto
0 modelo cinético de primeira ordem, como o modelo cinético de segunda ordem apresentaram
desempenho similar em termos de qualidade de ajuste aos dados experimentais. Isto revela a
necessidade de estudos complementares sobre a cinética de extracdo com pré-tratamento por
micro-ondas para elucidar o mecanismo desse processo.

Entende-se pertinente que, em trabalhos futuros, seja investigado o perfil e o teor de acidos
graxos livres no éleo de soja obtido com pré-tratamento por micro-ondas, visando verificar se esse
tratamento altera a composic¢do do 6leo, como, por exemplo, a partir da cisdo das moléculas de
triglicerideos em seus &cidos graxos, facilitando sua remocdo da matriz vegetal. As questdes
relacionadas a modificacdo da morfologia do grdo de soja submetido ao tratamento por micro-
ondas, como aumento de porosidade, tambem podem ser objeto de investigagdo em estudos
complementares.
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