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RESUMO

A busca por fontes limpas e renovaveis de energia tem levado ao desenvolvimento de novas
tecnologias alternativas aos processos convencionais, tais como o uso dos biocombustiveis.
Uma alternativa para a producdo de etanol de primeira e segunda geracdo € o uso de fontes
amilaceas e materiais lignocelulésicos como fontes de carbono barato, renovavel e
sustentavel. Levando-se estes pontos em consideracdo, a batata-doce (Ipomoea batatas) tem
sido considerada um substrato promissor para fermentacéo alcodlica, uma vez que apresenta
elevados teores de amido, na faixa de 32 a 70%, substrato promissor para fermentacéo
alcodlica. As batatas-doces industriais desenvolvidas para a producdo de bioenergia sdo
selecionadas por seu maior teor de amido e melhores rendimentos de etanol, como o caso da
cultivar ‘Duda’. Com isso, o objetivo deste trabalho foi investigar, avaliar e otimizar a
producdo de etanol de segunda geracdo quando proveniente da raiz e das ramas da batata-
doce, respectivamente. Para a obtencdo de etanol de segunda geracao foi realizado um estudo

da hidrélise acida das ramas da batata-doce, com a cargas de sélido [20 % (m/m)], na

concentracdo de 4cido sulfarico [1, % (m/v)], nos tempos (15, 30 e 60 minutos) fixando a
temperaturas em 90, 100 e 121°C. Os resultados satisfatérios foram obtidos no ponto 6timo de
89,16°C para temperatura e de 41,26 min para o tempo. Portando conclui-se que, o objetivo

foi atendido.

Palavras-chave: Batata-doce. Temperatura. Etanol de segunda geracao.




ABSTRACT

The search for clean and renewable sources of energy has led to the development of new
alternative technologies to conventional processes such as the use of biofuels. An alternative

for first- and second-generation ethanol production is the use of starchy sources and

lignocellulosic materials as cheap, renewable and sustainable carbon sources. Taking these
points into consideration, sweet potato (Ipomoea potatoes) has been considered a promising
substrate for alcoholic fermentation, as it has high starch levels in the range of 32 to 70%,
promising substrate for alcoholic fermentation. Industrial sweet potatoes developed for
bioenergy production are selected for their higher starch content and better ethanol yields,
such as the cultivar 'Duda’. Thus, the objective of this work was to investigate, evaluate and
optimize the production of second-generation ethanol when coming from sweet potato roots
and twigs, respectively. In order to obtain second generation ethanol, a study of the acid
hydrolysis of sweetpotato shoots was carried out with solid loads [20% (m / m)] at sulfuric
acid concentration [1,% (m / v )], at times (15, 30 and 60 minutes) setting at temperatures of
90, 100 and 121 ° C. Satisfactory results were obtained at the optimum of 89,16 ° C for

temperature and 41,26 min for time. Therefore, it is concluded that the objective was met.

Keywords: Sweet Potatoes. Temperature. Second generation ethanol.




Apresentacao

O Instituto Federal de Educagéo, Ciéncia e Tecnologia do Tocantins (IFTO) foi criado
em 2008 pela Lei n° 11. 892, de 29 de dezembro de 2008, conceituando-se como instituicdo
de educacdo superior, basica e profissional, pluricurricular e multicampi, especializada na

oferta de educacdo profissional e tecnoldgica nas diferentes modalidades de ensino.

O Campus de Paraiso do Tocantins, do IFTO, foi implantado no municipio de Paraiso
do Tocantins, na Regido Centro-Oeste do Estado, considerando as reivindicacdes do setor
produtivo e do setor publico do referido municipio, pela caréncia de cursos superiores na
regido. O referido projeto incluird em sua area de abrangéncia os seguintes municipios:
Barrolandia, Araguacema, Abreulandia, Divindpolis, Mariandpolis, Caseara, Monte Santo,
Chapada da Areia, Pium, Cristalandia, Lagoa da Confusdo, Pugmil e Nova Rosalandia,
Miranorte e Paraiso do Tocantins.

Entre os cursos ofertados no Campus Paraiso do Tocantins — IFTO temos o Curso
Superior de Tecnologia em Alimentos, que visa a formacdo de profissionais para atuar em
pequenas e grandes empresas alimenticias, 6rgdos de fiscalizacdo e pesquisa, com perfil
empreendedor e que dominem os conhecimentos cientificos, com valores de responsabilidade

social, justica e ética profissional.

Este livro foi desenvolvido a partir do material apresentado como trabalho de

conclusdo de curso da primeira autora.

A busca por fontes limpas e renovaveis de energia tem levado ao desenvolvimento de
novas tecnologias alternativas aos processos convencionais, tais como 0 uso dos
biocombustiveis. Uma alternativa para a producdo de etanol de primeira e segunda geracao é
0 uso de fontes amilaceas e materiais lignocelulésicos como fontes de carbono barato,
renovavel e sustentavel. Levando-se estes pontos em consideracdo, a batata-doce (Ipomoea
batatas) tem sido considerada um substrato promissor para fermentacdo alcodlica, uma vez
que apresenta elevados teores de amido, na faixa de 32 a 70%, substrato promissor para
fermentacdo alcodlica. As batatas-doces industriais desenvolvidas para a producdo de
bioenergia sdo selecionadas por seu maior teor de amido e melhores rendimentos de etanol,
como o caso da cultivar ‘Duda’. Com isso, o objetivo deste trabalho foi investigar, avaliar e
otimizar a producdo de etanol de segunda geracdo quando proveniente da raiz e das ramas da

batata-doce, respectivamente.
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1. INTRODUCAO

A busca por avango tecnoldgico para a producdo de biocombustiveis mais limpos, tem
como objetivo reduzir as emissdes de gases causadores do aquecimento global. Recursos
disponiveis nos permitem retomar as buscas por outras fontes que possam aumentar a
producdo do etanol, jA que temos a perspectiva de no futuro substituirmos os derivados do
petréleo por combustiveis renovaveis, a exemplo do etanol, fonte de substituicdo dos
combustiveis fosseis (FUJITA et al., 2016).

O etanol é produzido por uma reagdo bioldgica, chamada fermentacdo, que converte
uma fonte de aclcar em alcool. Essa fonte de aglUcar pode vir dos mais diferentes tipos de
matérias-primas, de onde ele pode estar presente em alta quantidade ou possui a necessidade
de ser extraido (ANDRADE; FARIAS; MAUGERI, 2014).

Conforme Li et al. (2016) os tipos de matérias-primas utilizadas para a producédo de
etanol podem ser divididas de acordo com o tipo de agucar que as compdem (0 agucar mais
presente na matéria-prima), como por exemplo, cana-de-acUcar, beterraba, milho, oleaginosas
como a soja, mamona, dendé, pinhdo-manso, além da biomassa vegetal que gera a celulose, as
hemiceluloses e a lignina que se apresentam como fontes interessantes para a geracdo desses
biocombustiveis. Sdo elas celulosicas, contendo altas quantidades de celulose, acucaradas,
que contém concentragdes muito altas de agucares que sdo fermentados mais rapidamente e,
por ultimo, as matérias-primas amilaceas, que contém altas quantidades de amido em sua

composicao.

Desta forma comeca a producdo de etanol de segunda geracdo, dependendo de
melhorias no processo tecnoldgico e de inovacdo a partir da matéria-prima para que haja

ganhos significativos de economia (BASSO, 2013).

A batata-doce (Ipomoea batatas), da familia Convolvulacea, € uma hortalica tuberosa,
de facil cultivo, rustica, de ampla adaptacdo, originaria de regibes tropicais. Como fonte
alternativa de bioenergia, apresenta uma 6tima producao de biomassa para obtencdo de alcool
combustivel, associada a rusticidade do plantio (FERRARI et al, 2013).

A biomassa lignocelulésica, como o bagaco-de-cana, a palha de trigo, as ramas da

batata-doce, entre outros, sdo muitas vezes acumulados no ambiente, representando a perda de
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uma matéria-prima valiosa para obtencdo de energias renovaveis. Sendo assim, € de

fundamental importéncia o desenvolvimento de pesquisas objetivando o aproveitamento
destes residuos (AKIMKULOVA et al., 2016).

As ramas da batata-doce possuem alta porcentagem de proteina bruta e digestibilidade,
bem como elevada concentracdo de energia nas raizes. Com isso, as raizes tuberosas podem
ser utilizadas tanto para industrias téxteis, de cola como para producédo de etanol. Pois contém
quantidades consideraveis de aclcares prontamente fermentesciveis (BERTON, 2012).

De acordo com Bridgwater (2012), os materiais lignocelul6sicos sdo constituidos
majoritariamente por celulose, hemicelulose e lignina. As tecnologias para a obtencdo de
bioetanol de segunda geracdo, produzido a partir de materiais lignoceluldsicos, envolvem a
hidrolise dos polissacarideos da biomassa em aclcares fermentaveis e sua posterior
fermentacdo (BRIDGWATER, 2012).

Com isto, a utilizacdo da biomassa lignocelulosica necessita de uma etapa de pré-
tratamento para liberar estes agucares, apresentando ainda muitos gargalos para que sua
producdo atinja maturidade tecnoldgica e possivel competitividade econdmica (FILHO et al.,
2014).

Para obtencao destes materiais lignocelulosicos o alcool a partir da celulose requer um
pré-tratamento antes da hidrélise deste polissacarideo ser realizada. O objetivo do pré-
tratamento, nada mais é que remover a hemicelulose e a lignina, reduzir a cristalinidade da
celulose e aumentar a porosidade dos materiais; além disso, deve evitar a degradacao ou perda
de carboidratos e a formacdo de bioprodutos que possam inibir 0s microrganismos
fermentadores (CAVALAGLIO et al., 2016). Existem diversos tipos de pré-tratamentos, com
diferentes rendimentos e efeitos distintos sobre a biomassa e consequente impacto nas etapas
subsequentes. Dentre os varios métodos de pré-tratamento, 0s mais comumente utilizados sdo
pirélise, steam explosion, Amomnia fiber explosion, CO2 explosion, ozondlise, hidrolise
acida, hidrolise alcalina, deslignificacdo oxidativa e processo organosolv (VIEIRA;
ALEXANDRE, 2014).

O presente trabalho teve como objetivo avaliar as diferentes temperaturas para o

desenvolvimento do processo de producdo de etanol de segunda geracdo a partir das ramas da
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batata-doce por meio de um pré-tratamento com acido sulfdrico visando um processo

sustentavel de producdo de etanol.

- Estudo da influéncia da temperatura no pré-tratamento acido das 13

ramas da batata-doce para obten¢éo de etanol de segunda geracao




2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Investigar, avaliar e otimizar a producdo de etanol de segunda geracdo proveniente das
ramas de batata-doce.

2.2 Objetivos Especificos

- Realizar uma avaliacdo técnica da conversdo das ramas da batata-doce através da
hidrolise acida utilizando acido sulfurico sob as seguintes condi¢des operacionais: carga de
solidos 20 %(m/m), concentracdo de &cido 1 %(m/v), tempo reacional (15, 30 e 60 min), com
temperatura de 90, 100 e 121°C;

- Otimizar o processo do pré-tratamento com acido sulfarico das ramas da batata-doce
para a producdo de aclcares fermentesciveis na linha de processos de etanol utilizando a

metodologia de superficie de resposta.
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3. REVISAO DE LITERATURA

3.1 Biocombustiveis

Os biocombustiveis implicam em razbes de seguranca energética, preocupacoes
ambientais e a questdo socioecondmica relacionada ao setor rural (DEMIRBAS, 2007) e
apresentam vantagens como: ser facilmente obtidos a partir de fontes abundantes e baratas e
seu uso permite reduzir a emisséo de carbono para a atmosfera, sendo ainda biodegradaveis e
contribuindo para a sustentabilidade (PUPPAN, 2002; HAHN-HAGERDAL et al., 2006).

A substituicdo gradual do petréleo por fontes de energia alternativas oriundas de
biomassas renovaveis é vista como um importante contribuinte para o desenvolvimento de
uma sociedade industrial sustentavel e eficaz quanto aos problemas ambientais
(RAGAUSKAS et al.,, 2006). Nota-se uma mudanca de paradigma, transformando uma
sociedade altamente dependente de combustiveis fosseis, em uma baseada na utilizacdo de
recursos renovaveis, acompanhada de um modelo econdmico mais sustentavel (CLARK et al.,
2006; HOLM-NIELSEN et al., 2006).

Na atualidade, hd um aumento global no desenvolvimento de técnicas que podem
produzir materiais a partir de biomassa renovavel, em um conceito de biorrefinaria, que
incluem biocombustiveis, devido as flutuagdes no preco do petrdleo e instabilidades politicas
de vérias regides produtoras e problemas ambientais como o aquecimento global. Com isso,
varios métodos que podem produzir biocombustiveis a partir de biomassa renovavel estdo

sendo estabelecidas (FUJITA et al., 2016), assim como o0s de outros produtos.

Neste contexto, cada vez mais o0 mundo se volta para a exploracdo de biomassas
residuais. O aproveitamento de residuos provenientes da agroinddstria pode ajudar a resolver
problemas ambientais associados a disposicdo dos mesmos no meio ambiente. O
desenvolvimento de processos biotecnolégicos que aproveitem estes residuos aparece com
grande potencial devido a possibilidade de agregar valor a uma matéria-prima subutilizada.
Adicionalmente, a sua utilizacdo pode ocorrer sem que haja competicdo com a producédo de
alimentos (CINELLI, 2012).

Editora e-Publicar




Todas essas questdes tém impulsionado a busca por inovagdes em processos e por

diferentes matérias-primas. A busca pela matéria-prima ideal, ou pelas matérias-primas ideais,
avanca rapidamente e apresenta uma regionalidade significante. Os requisitos desejados para
estas matérias-primas incluem multiplos fatores, ndo facilmente conciliaveis, tais como:
disponibilidade, preco, qualidade em relacdo ao processo de conversdo e sustentabilidade
(BOMTEMPO, 2011).

Os processos hoje existentes para producdo de etanol de primeira geracdo de fontes
amilaceas, como o milho, a mandioca, a batata-doce, entre outros, apresentam a necessidade
de realizacdo de hidrdlise do material, fazendo com que o amido seja convertido a agUcares
fermentesciveis. A necessidade de hidrélise do amido gera elevacdo dos custos, entretanto a
busca por processos que aperfeicoem esta hidrolise se torna importante para a inclusédo desta
cultura na nova matriz energeética nacional, além de desempenhar um papel fundamental no
aproveitamento de diversas biomassas contendo amido para a producéo de biocombustiveis e
outros bioprodutos (FUJITA et al., 2016).

Contudo a producéo de etanol de segunda geracao apresenta desvantagens tais como
elevado custo e dificuldades associadas ao pré-tratamento e a hidrolise dos compostos
lignocelulésicos. Com isso ha necessidade do estudo de pré-tratamentos e hidrélise desses
materiais (FUJITA et al., 2016; BAEYENS et al., 2015; MAITY et al., 2014), respeitando-se
as caracteristicas de cada biomassa. Atualmente, o etanol (C?H°OH ou EtOH) é o
biocombustivel mais utilizado em veiculos, podendo ser usado diretamente como combustivel
ou misturado a gasolina, elevando seu conteudo de oxigénio e consequentemente permitindo
uma elevacdo de octanagem do combustivel, além de diminuir a emissdo de gases poluentes
(DERMIBAS, 2005).

3.2 Batata-doce como etanol de fontes indiretamente fermentesciveis

A batata-doce é uma espécie dicotileddnea. Sabendo que cada semente botanica pode
gerar um clone com potencial para originar uma nova cultivar, e que em cada capsula
deiscente, pode-se obter quatro sementes em uma Unica capsula, e se ter quatro cultivares
completamente distintas; caracteristica botanica que confere a batata-doce uma ampla
potencialidade para melhoramento genético (BIOEX ETANOL, 2010).
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Excesso de umidade nos estagios iniciais de formacao das raizes tuberosas pode inibir

0 processo de tuberizacédo, e pode, em estagios mais avancados, promover podriddes de raizes
(MALUF, 2014). Ainda pouco utilizada para esta finalidade, a batata-doce talvez seja uma
das espécies vegetais que podem apresentar os melhores resultados para a producéo de etanol
no Brasil, j& que tem mais alto rendimento de amido por terra cultivada do que os graos
(DUVERNAY et al., 2013; LAREO, 2013; GONCALVES et al., 2012).

Para Miranda et al. (1995) o potencial de producdo da batata-doce € enorme, por ser
uma das plantas com maior capacidade de produzir energia por unidade de area e tempo.
Comparada com culturas como arroz, banana, milho e sorgo, a batata-doce, conforme Silva et
al. (2002), é mais eficiente em quantidade de energia liquida produzida por unidade de éarea e
por unidade de tempo. Isso ocorre porque a cultura produz grande volume de raizes em ciclo
relativamente curto, a um custo baixo, durante o ano inteiro. Em termos de volume de
producdo mundial, a cultura ocupa o setimo lugar, mas é a décima quinta em valor da
producdo, o que indica ser universalmente uma cultura de baixo custo de producdo. Neste
contexto, tem-se verificado um baixo investimento na cultura da batata-doce no Brasil,
gerando-se com isso, uma baixa lucratividade, e, por conseguinte, um baixo investimento

tecnoldgico nesta area.

Baixas produtividades podem ser ocasionadas pelo desconhecimento de praticas
culturais adequadas, e atribuidas a utilizacdo de materiais genéticos (cultivares) obsoletos,
suscetiveis a pragas e doencas de solo, principalmente a insetos crisomelideos, a broca da

raiz, e aos nematoides de galhas do género Meloidogyne spp.

Barrera (1986) relatava que a producéo de alcool a partir de batata-doce era altamente
desejada ndo soO pela larga possibilidade de cultivo deste produto no territério brasileiro, mas
também porque era importante a busca de sucedaneos da cana-de-acUcar para alimentar as

destilarias que conquistaram o Brasil na esteira do Pro-Alcool.

Sabendo que todo parque tecnoldgico é voltado para producdo de etanol a partir da
cana-de-acuUcar, fica claro neste momento a viabilidade do uso da batata-doce para producéo
de biocombustivel de segunda geracdo, sem a intencdo de substituir a cana, mas
complementar a producdo de etanol (GONCALVES et al., 2012).
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Além disso, a batata-doce pode produzir &lcool, produto de alto valor agregado,

destinado a fabricacdo de cosmético, tintas e remédios (CASTRO, 2009).

3.3 Etanol Lignocelulésico

Para que a producdo de etanol a partir de materiais lignocelul6sicos seja possivel é
necessaria uma etapa para ruptura da estrutura da matriz do material fibroso e liberacdo dos
acucares fermentesciveis (MILESSE, 2012).

Com a hidrolise das estruturas de celulose e hemicelulose a aglcares mais simples,
pode entdo ser realizada a etapa de fermentag@o na qual pode ser utilizada uma variedade de
microrganismos embora na literatura cientifica tenham destacados espécies como
Saccharomyces cerevisiae e Zymomonas mobilis para a fermentacdo de glicose e
Scheffersomyces (Pichia) stipitis e Candidas hehatae para fermentacao de xilose (LEMOS et
al. 2012; MILESSE, 2012; FERREIRA, 2010; DUSSAN, 2013).

3.4 Materiais Lignoceluldsicos

Os materiais lignocelulésicos compreendem os residuos agroindustriais e florestais,
tais como bagacos, palhas e cavacos de madeiras, e sua composicdo varia de acordo com a
espécie (MARTINIANO, 2013). A biomassa lignoceluldsica é a matéria-prima com maior
potencial para a producdo de biocombustiveis dentro do conceito de biorefinaria, pois tem
atraido a atencdo especial em todo o mundo nesse conceito de geracao de energia (SILVA et
al., 2013; CAl et al., 2016).

Séo fontes abundantes de compostos organicos, apresentam grande potencial como
matéria-prima em processos industriais para producdo de alimentos, combustivel, insumos
quimicos, enzimas e bens de consumo diversos. Seu ndo aproveitamento, além de acarretar
possiveis impactos ambientais por ocasionarem problemas de poluicdo, representa perda de
recursos, uma vez que poderiam ser aproveitados na geracdo de produtos de interesse a
sociedade (CANILHA et al., 2009; CORTEZ, 2010).
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Esta biomassa € constituida basicamente por celulose, hemicelulose, lignina e em

menores proporc¢des 0s extrativos como as graxas, gomas, amidos, alcaldides, resinas, 6leos
essenciais e outros constituintes citoplasmaticos; e os ndo extrativos que incluem compostos
como silica, carbonatos e oxalatos (LYND et al., 2005). As cadeias de celulose se mantém
compactadas por meio de ligacGes de hidrogénio que promovem a rigidez da planta, enquanto
a lignina une o0s componentes e age como uma barreira fisica para o ataque de
microrganismos e agua. As hemiceluloses proporcionam a ligacéo entre a celulose e a lignina
formando assim a rede fibrosa (RABELO, 2010).

3.5 Pré-tratamentos

O aproveitamento total do material lignocelulésico requer métodos de pré-tratamento
ou fracionamento que sdo complexos, tem baixo rendimento e ainda ndo séo capazes de isolar

completamente cada componente sem modifica-los ou degrada-lo (CANILHA et al., 2009).

Ha ainda uma restricdo severa na acessibilidade das enzimas usadas para hidrolisar a

estrutura rigida dos materiais lignoceulésicos (CAl et al., 2016).

Com isso, faz-se necessario a realizacdo de pré-tratamentos a fim de: i) modificar a
estrutura da biomassa lignoceluldsica; ii) reduzir o tamanho das particulas e a cristalinidade
da celulose; iii) aumentar a area de contato e assim a acessibilidade e porosidade da biomassa
lignocelulésica (LICARI et al., 2016).

As técnicas de pré-tratamento podem ser descritas como sendo fisicas, quimicas,
biologicas e a combinacao destes. Os objetivos do pré-tratamento sdo sem causar a perda ou
degradacdo dos acUcares, obter maior efetividade no processo de hidrolise enzimatica
realizado posteriormente, fazendo com eficiéncia da conversao dos polimeros de celulose e
hemiceluloses em agUcares fermentesciveis, maximizando a producdo de biocombustiveis ou
outros produtos quimicos. Contudo, até 0 momento nao é reportado na literatura estudos sobre
0 pré-tratamento para a producdo de etanol a partir das ramas da batata-doce, alguns autores
reportam a utilizacdo das ramas de batata-doce na alimentacéo animal, por possuirem alto teor
de proteina bruta e boa digestibilidade, podendo serem usadas, principalmente, na

alimentacdo de gado leiteiro, tanto na forma fresca como silagem (MONTEIRO, 2007). No
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Brasil, no entanto, a utilizacdo de ramas de batata-doce na alimentacdo animal é feita em

escala bastante limitada e a maior parte das ramas é simplesmente descartada como residuo
inaproveitavel (ANDRADE JUNIOR et al., 2012). Levando-se este ponto em consideragio
este trabalho investigou o potencial das ramas de batata-doce para a producéo de etanol de

segunda geragéo.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 Matéria-prima

As ramas de batata-doce utilizadas neste estudo foram provenientes do Centro
Tecnoldgico Agroindustrial e Ambiental da Universidade Federal do Tocantins, no Campus
de Palmas (Palmas — Tocantins, Brasil). A cultivar industrial utilizada no experimento foi a
cultivar "‘Duda” com colheita manual em setembro/2018, esta cultivar foi registrada pela
Universidade Federal do Tocantins em um més anterior a colheita no Ministério da

Agricultura, Pecuéria e Abastecimento sob o nimero 22598.

4.2 Preparo da Matéria-prima e determinacgéo do teor de umidade

Inicialmente as ramas da batata-doce foram previamente secas no sol e depois foram

levadas para o laboratorio para serem estudadas.

Para determinar o teor de umidade e a quantidade de matéria seca, as placas
codificadas foram previamente secas em estufa (BIOPAR) a 105°C por 1 hora. Logo apos
com o auxilio de uma pinga foram colocadas no dessecador contendo silica gel por 15
minutos para esfriar. Ainda utilizando uma pinca as placas foram retiradas do dessecador e
pesadas na balanca analitica (Model: BL1200AS-BI). Seus pesos foram anotados e a balanca
tarada. Nos mesmos colocou-se com precisdo 5,00 gramas das ramas de batata doce e logo
depois as placas contendo a amostra foram colocadas na estufa a 105°C, onde permaneceu por
08 horas. Apos esse tempo as placas foram retiradas da estufa, e colocadas novamente no
dessecador por 15 minutos para esfriar. Em seguida foram pesadas na balanca analitica e
foram feitos os calculos de determinacdo de umidade (SLUITER et al., 2008). As
percentagens de umidade e quantidade de matéria seca foram calculadas conforme as

formulas descritas abaixo.
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P. final— P. placa

%H =

P amostra *100 e % MBS= 100 - %H

Onde:

%H: teor de umidade;

P: peso da placa, peso final e peso da amostra;
%MBS: matéria seca.

Apds determinar o teor de umidade e o teor de matéria em base seca, foi calculado os
valores obtidos de matéria seca na planilha de calculo de umidade que determinou a

quantidade de s6lidos pesados.

4.3 Pré-tratamento acido das ramas de batata doce

Para o pré-tratamento &cido das ramas de batata doce pesou-se 21,86 g das mesmas em
9 frascos codificados. Logo apos preparou-se 1 L de solu¢do de H2SO4 na concentracdo de
1%, e adicionou-se 97,6 mL das solu¢cdes H.SO4 em cada frasco, cada concentragdo foi
repetida em 9 frascos, separando-os com diferentes temperaturas. Em seguida os diferentes
frascos com a concentracdo de 1%, foram colocados na autoclave (MAX BIOMEDICAL) a
uma temperatura de 121°C, e as temperaturas de 90°C e 100°C foram para o Banho Maria
onde permaneceram por 15, 30 e 60 minutos cada um deles, depois foram retirados e deixados
para esfriar. ApOs esfriarem peneirou-se o conteddo dos frascos em uma peneira com
diametro de 450 mesh e retirou-se os licores (SLUITER et al., 2008).

4.4 Caracterizacao da parte liquida

Seguindo a metodologia proposta por Sluiter et al. (2008), para a caracterizacdo da
parte liquida, os licores retirados foram acondicionados em frascos ambar, codificados e
colocados na geladeira para refrigerar, posteriormente com auxilio de um pHmetro mediu-se o

pH dos licores, depois transferiu-se 5 ml dos mesmos para 9 tubos de ensaio com rosca
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codificados. Em seguida foi preparada 100 ml de solucdo de H.SO4 a 72% e foi transferida

uma quantidade em microlitro dessa solugéo para os tubos, esta quantidade foi dada de acordo
com o valor do pH encontrado e verificado na tabela de solu¢do de H2SOsa 72% disposta na
metodologia.

Logo apos os tubos foram vedados e homogeneizados no vortex (MARMNEST), e
colocados em latas fechadas com papel kraft e colocadas na autoclave a 121°C por 1 hora.
Logo apds os tubos foram retirados da autoclave e deixados para esfriar e foi realizada a
filtracdo do contetdo de cada tubo utilizando filtros de seringa com um eppendorf na ponta.

Os liguidos filtrados foram armazenados em vials, em seguida foi feita a diluicdo
desses hidrolisados filtrados. Primeiramente transferiu-se 50 microlitros dos filtrados para os
balGes volumétricos de 50 mL codificados e em seguida completou-os com agua destilada até
0 menisco. Para a prova em branco pipetou-se e transferiu 50 microlitro da solugdo de H2SO4
a 72% para um baldo volumétrico codificado e completou-o com &gua destilada até o
menisco, logo apds esses processos todos os baldes volumétricos contendo as amostras e a
prova em branco foram homogeneizados e passados no espectrofotometro (BEL) com
comprimento de onda de t= 280 nm e foi feita a leitura de lignina solGvel presente nas
amostras. A outra parte dos hidrolisados contidos nos vials foram levados para o HPLC onde
foi determinada a quantidade de acucares e inibidores contidos nas amostras. Ja as partes
solidas foram pesadas e colocadas em béqueres codificados e levadas para estufa a 105°C
durante 8 horas para secar, logo apds foram retiradas e colocadas no dessecador contendo
silica gel por 15 minutos para esfriar apds esfriarem as partes solidas foram pesadas

novamente e foram feitos os calculos e verificou-se o rendimento final das ramas.

45 Determinacdo dos carboidratos estruturais, grupos acetil, furfural, 5-

hidroximetilfurfural e lignina

A caracterizacao das ramas de batata-doce foi feita com uma hidrélise em duas etapas,
primeiramente foram pesados 0,300 gramas de ramas em base seca em tubos de ensaio,
depois adicionados a esta matéria-prima 3 mL de acido sulfarico com concentracdo de 72%.

Os tubos vedados com Parafilm® foram entdo incubados em banho termostatico (Marca:
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Solab, Modelo: SL 157) a 30°C por 1 hora e com auxilio de um bast&o de vidro as amostras

foram homogeneizadas em intervalos de 10 minutos. Ao término da hidrolise, todo contetdo
do tubo de ensaio foi transferido para um frasco reagente de 250 mL com tampa e anel de
vedacdo e foram adicionados 84 mL de agua destilada para obter a concentracgdo final de 4%.
Posteriormente, o sistema reacional foi fechado e levado a autoclave a 121°C durante 1 hora.
Depois desta hidrolise o conteddo do frasco foi filtrado em papel filtro qualitativo
previamente tarado; uma aliquota do filtrado foi retirada para analises de carboidratos,
inibidores e lignina soluvel (SLUITER et al., 2008).

4.6 Lignina Soluvel

Para se obter o teor de lignina solivel foi seguido a metodologia de Sluiter et al.
(2008), onde foi recolhida uma amostra de 50 pL do hidrolisado do licor e adicionada a um
baldo volumétrico de 50 mL completando o volume com agua deionizada; foi entdo feita a
medida em espectrofotdmetro UV-visivel (Modelo: DR 5000, Marca: HACH) na absorbancia
de 280 nm, garantindo a Lei de Beer-Lambert. A quantidade de lignina foi calculada

conforme as Equacbes 3.1.3.5.1 e 3.1.3.5.2:

Cuig (9/L) = 4,187 x 1072(A; — App) — 3,279 X 1074 (Equacao
3.1.3.5.1)

onde:

Ciig: concentracédo de lignina soluvel, em g/L;

Ar: absorbéncia da solugdo de lignina junto com os produtos de degradacgdo, em 280 nm;

Apd = clel + c2 €2 — absorbancia, em 280 nm, dos produtos de decomposicdo dos agucares
(furfural e 5-HMF), cujas concentracdes c1 e c2 foram determinadas previamente por CLAE
(cromatografia liquida de alta eficiéncia) e €l e €2 sdao as absortividades e valem,

respectivamente, 146,85 e 114,00 L g* cm™.

Clig (g/L) XV riltradoXFD

Mpiomassa para caracterizagio

3.1.3.5.2)

Lignina soluvel (%) = x 100 (Equacao
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Onde:
Viiltrado: VOlume do hidrolisado filtrado, 0,087 L;

FD: Fator de diluicdo para leitura da absorbancia

Mbiomassa para caracterizacio: Massa utilizada para caracterizacdo (aproximadamente 0,3000 g).

4.7 Quantificagdo de carboidratos

A analise cromatogréfica dos carboidratos foi realizada em um cromatégrafo liquido
de alta eficiéncia marca Shimadzu (LC-10Series Avp; desgaseificador: DGU-14A, integrador:
CLASS LC-10), com eluigdo isocratica, pelo bombeamento (LC-10AD) de uma fase movel
composta de 5mM de &cido sulfdrico em &gua ultrapura (destilada e deionizada). O fluxo do
eluente foi de 0,6 mL/min, a 30°C (forno de coluna CTO-10A), com corrida de tempo total de
20 minutos. A deteccdo se deu em detector de indice de refracdo (Shimadzu, modeloRID-
10A). Uma aliquota de 20,0 uL da amostra foi injetada manualmente (injetor Rheodyne - iL
malha 20) e permeada por uma coluna Phenomenex Rezex ROA-OrganicAcid H+ (300 x 7,8
mm) com conexdo direta a cartucho de seguranca Phenomenex Carbo-H (4 x 3 mm)

preenchida com material semelhante ao da coluna principal (SLUITER et al., 2008).

As concentracdes de glicose, xilose e arabinose foram determinadas por meio de
curvas de calibracdo obtidas por padrdes analiticos. A curva foi construida utilizando solucdes
de concentracdes conhecidas correlacionadas com suas respectivas areas obtidas apos a
injecdo no cromatografo. Com esses resultados foi possivel calcular a concentracdo
desconhecida de acucar dado a area obtida apds a injecdo no cromatdgrafo. Foram preparadas

solucgdes padrdes de concentracdo de glicose, xilose e arabinose (SLUITER et al., 2008).

Para o calculo das concentracfes de agucares, temos:

Actcares (%)= (CCLAEXi;**Vﬁ“mdo) x100  (Equacdo 3.1.3.6)
1

CcLag: concentracdo do agucar quantificado pro CLAE, em g/L

CA: anidro correcdo para calcular a concentracdo polimérica dos acUcares dada a
concentracdo monomérica dos acUcares. Para a glicose, xilose e arabinose temos, 0,95; 0,90;

0,88 e 0,88, respectivamente
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Viilrado: VOlume do hidrolisado filtrado, 0,087L

Mz1: massa da biomassa utilizada na hidrélise descontado o teor de umidade, em gramas (g).

4.8 Planejamento Experimental

Contudo, apds a obtencdo da matéria-prima seguiu-se a metodologia proposta por
Sluiter et al. (2008), onde foi feita a caracterizacdo da matéria-prima obtendo os resultados de
celulose, hemicelulose e lignina nos Laboratorios de Analises de Alimentos e Microbiologia
de Alimentos do Instituto Federal do Tocantins Campus Paraiso do Tocantins — TO.

Para os pré-tratamentos foi dada énfase para a carga de solido de 20%, seguindo 0s
estudos ja realizados por Dominices (2017), (que ja havia estudado em seu trabalho outras
cargas de solidos como as de 10 e 30%), com uma concentracdo de acido sulfurico (H2SOs) a
1%my, para os tempos de 15, 30 e 60 minutos nas temperaturas de 90, 100 e 121°C,
analisando trés formulacbes para cada temperatura com os diferentes tempos, onde as
temperaturas de 90 e 100°C foram preé-tratadas no banho-maria e a de 121°C foram para
autoclave, analisando-se ao todo 9 fracos. Obtendo como resposta as analises de agUcares e
inibidores, fontes altamente fermentesciveis de aglcares para glicose, arabinose e xilose e por

fim a otimizacéo.

Todo material obtido foi separado entre base liquida e solida, onde foi separado o licor
do material sélido e o material sélido adquirido foi seco na estufa para determinar seus
respectivos teores de umidade e exposto para descarte. Uma vez que a parte liquida adquiria
todo material necessario para as analises contendo em seus licores materiais lignoceluldsicos.
Ja parte sélida ndo foi utilizada pois ndo possuia a quantidade necessaria de acglcares e

inibidores significativas.

4.9 Metodologia de Superficie de Resposta

Nesse experimento foram avaliados os efeitos dos fatores carga de sélidos e

concentracdo de &cido sulfdrico nas temperaturas de 90, 100 e 121 °C e no tempo reacional de
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15, 30 e 60 minutos. Os tempos reacionais foi fixado em 15, 30 e 60 minutos baseado no

estudo realizado por Dominices (2017), que demonstrou alta converséo de celulose,
hemicelulose e lignina nestes tempos. Para isso foi utilizado um delineamento composto

central com duas repeticdes na parte fatorial e trés repetigdes no ponto central.

As respostas usadas para o delineamento experimental foram as concentracdes de
glicose, xilose, arabinose, furfural e 5-hidroximetilfurfural na fracdo liquida da hidrélise acida
(hidrolisado).

Editora e-Publicar




5. RESULTADOS E DISCUSSOES

A composicdo quimica das ramas da batata-doce indica que esta biomassa possui
grande potencial para a producdo de etanol de segunda geragdo, pois apresenta altos
contedos de celulose que posteriormente podem ser convertidos em oligbmeros e

mondmeros.

Neste intuito foi realizado um estudo detalhado dos efeitos das concentracdes de acido
sulfarico nas hidrolises acidas levando em consideracdo uma carga de sélido (20%m/m) e
tempo reacional (15, 30 e 60 minutos) na temperatura de (90, 100 e 121°C).

5.1 Caracterizagdo quimica das ramas

A caracterizacdo quimica das ramas da batata-doce permitiu verificar seu potencial
promissor para a producédo de etanol de segunda geracgéo, pois apresenta conteddo de celulose
(46,48%) ligeiramente maior que outras biomassas, além de possuir também um contetdo
mais baixo de hemicelulose (19,28%) e lignina (19,16%) que representa uma boa
caracteristica para os materiais destinados a producdo de etanol de segunda geracdo, pois

esses dois polissacarideos diminuem a digestibilidade da celulose em relacéo as celulases.

5.2 Efeito da temperatura

A Tabela 1 apresenta as concentracdes de carboidratos (glicose, arabinose, xilose,
furfural e 5-HMF) quantificados apds a hidrolise acida das ramas da batata-doce para a

concentracdo de 1 %(m/v) de &cido sulfarico.

Com uma carga de solido fixa de 20 %(m/m), pode-se observar que as maiores

concentracdes foram obtidas no tempo de 30 minutos.
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Tabela 1 — Concentracbes de carboidratos (glicose, arabinose, xilose), produtos de degradacdo (furfural e 5-
HMF) na hidrolise &cida das ramas com carga de solidos ( 20 %m/m), tempo reacional (0, 15, 30, e 60 minutos),
temperatura de 90, 100 e 121 °C e concentragdo de 1 %(m/v) de acido sulfirico.

Csi’)rl?c?odse Te”?p" ConCAi?ér:l;éo Tempoeratura Glilt?gsse Aralt))iLn-ose Xi:?)-se Furfural S-HMF
(@m/m) __(Min) (%m/v) o (g/L) (g/L) (g/L) A
0 1% 90 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
20 15 1% 90 1,16 0,39 4,41 0,14 0,51
30 1% 90 1,71 0,58 7,62 0,16 0,59
60 1% 90 3,55 1,26 6,62 0,14 0,51
0 1% 100 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
20 15 1% 100 0,18 0,58 2,71 0,01 0,47
30 1% 100 0,54 1,13 3,83 0,03 0,61
60 1% 100 0,68 0,44 4,12 0,05 0,56
0 1% 121 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
20 15 1% 121 0,07 0,25 1,53 0,01 0,29
30 1% 121 0,21 0,83 2,62 0,02 0,52
60 1% 121 0,04 0,22 1,08 0,01 0,08

Fonte: Préprio autor, 2019.

O uso de altas cargas de sdlidos (superiores a 15% de solidos) apresenta muitas
vantagens, incluindo o incremento nas concentracfes de agUcares e etanol além de custos de
capital. Na carga de solido de 20 %(m/m) as maiores concentracfes de glicose foram no
tempo racional de 60 minutos na temperatura de 90°C com teor de 3,55 g/L. Vale ressaltar
que 0 aumento da viscosidade ¢ um grande desafio que 0 manuseio com estes materiais
apresentam, pois esta diretamente ligado ao acréscimo de energia para a mistura tornando um
fator limite no processo (MODENBACH; NOKES, 2012).

Na carga de sélido de 20 %(m/m) houve incremento tanto nos valores de arabinose
(1,26 g/L, respectivamente) quanto de xilose (7,62g/L, respectivamente), contudo observa-se
que os produtos de degradacdo também tiveram seus indices elevados tornando o meio
reacional toxico para a acdo de microrganismos no processo posterior de fermentacdo, tais
valores foram obtidos no tempo de 30 e 60 minutos e na temperatura de 90 °C. Os valores
também com carga de solidos igual a 20 %(m/m) e concentracdo acida 1% para furfural (0,16
g/L, respectivamente) e a 5-HMF (0,61 g/L, respectivamente), nos tempos de 30 minutos na
temperatura de 90 e 100°C. A temperatura e o tempo sdo parametros que devem ser levados

em consideracdo uma vez que afetam o desenvolvimento de inibidores.
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Pode-se observar que a xilose vem da hidrdlise da hemicelulose e o pré-tratamento

pode favorecer a quebra da xilose até formar furfural. Similarmente, a glicose advinda da
hidrdlise da celulose pode se converter a 5-hidroximetilfurfural.

Na carga de so6lido de 20 %(m/m) nos tempos de 15 minutos ndo se obteve sucesso na
hidrélise cida, no tocante 0 aumento da carga de sélidos e a baixa concentracdo de acido ndo
foi suficiente para que a biomassa convergisse 0s polissacarideos em oligdmeros e
mondmeros. No tempo reacional estudado de 15 e 30 minutos, a biomassa era hidratada com
a solucdo de acido sulfdrico, no entanto ap6s o periodo de hidrdlise formava-se uma pasta
consistente dificultando a separagdo do material s6lido do hidrolisado (licor). Em uma carga
de solidos de 30%m/m este comportamento foi semelhante quando se empregaram
concentracdes de solucbes acidas superiores (2 e 3 %m/v), segundo Modenbach; Nokes
(2012), que afirmaram que o aumento da viscosidade é um grande desafio, pois esta
diretamente ligado ao acreéscimo de energia para a mistura tornando um fator limite no

Processo.

Desta forma pode se observar na figura 1, 2, 3, 4 e 5 que a maxima conversdo de
glicose, arabinose, xilose, furfural e 5-HMF concentrou nos tempos reacional de 30 e 60
minutos e temperatura de 90 e 100°C. Isso pode sugerir o desenvolvimento de um
procedimento alternativo para o processo de pré-tratamento, operado de forma sequencial

para melhor aproveitar as correntes minimizando a formacao de inibidores, inclusive.

A Figura 1 mostra a concentracdo de glicose, na hidrdlise &cidas das ramas com carga
de sélido (20%m/m), tempo reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121
°C, concentracdo 1 %(m/v) de acido sulfirico. Destacando-se que, a maxima conversao

ocorreu no tempo de 60 minutos na temperatura de 90°C.
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Figura 1 - Concentracdes de Glicose, na hidrdlise acida das ramas com
reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121 °C, concentragdo 1 %(m/v) de acido sulfurico.
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Fonte: Préprio autor, 2019.

Pode-se observar na Figura 1 que a maxima conversao de glicose na carga de sélidos
de 20 %(m/m) foi de 3,55 g/L, respectivamente. A maxima conversdo dos polimeros foi no
tempo de 60 minutos na temperatura de 90°C. Contudo, para uma media carga de solidos de
20 %(m/m) estudada, obteve-se no tempo reacional de 60 minutos. Portanto o uso de uma
menor temperatura se mostrou mais severo. J& Rong (2012) realizou em seu trabalho um pré-

tratamento do bagaco da cana de acUcar entre as concentracdes de 0,25 e 5,0%, com um

tempo de reacdo de 60 minutos a 121°C e obteve em seu estudo 1,46 g/L de glicose.

As concentracdes de Arabinose, na hidrolise acida das ramas com cargas de sélido (20
%m/m), tempo reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121 °C,

concentracdo 1 %(m/v) de acido sulfarico, ocorreu como mostra a Figura 2.
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Figura 2 - Concentracdes de Arabinose, na hidrolise acida das ramas com cargas de s6lido (20 %m/m), tempo
reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121 °C, concentragdo 1 %(m/v) de &cido sulflrico.
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Fonte: Préprio autor, 2019.

Observa-se que na Figura 2 que a maxima conversao de arabinose foi de 1,26 g/L,
respectivamente. Sabendo que, a méxima conversdo dos polimeros foi no tempo de 60
minutos na temperatura de 90°C. Contudo, para uma média carga de solidos de 20 %(m/m)
estudada, obteve-se no tempo reacional de 60 minutos. Com isto 0 uso de uma menor
temperatura se mostra mais severo. Paula (2009) estudou a hidrolise acida da polpa de sisal e
concluiu que, a formacao de arabinose é mais influenciada pela concentracdo do acido que
pela temperatura. Destacou que a arabinose é relativamente estavel até a temperatura de 70C°
na concentragdo acida de 45%, mantendo uma média de concentracéo de 0,21g.L™* ao término
das 6h da reacdo. Contudo somente para 50% de H2>SOs € observado a composicdo da

arabinose, a 70%.

Na Figura 3 abaixo podemos ver as concentracfes de xilose, na hidrélise acida das
ramas com cargas de solido (20 %m/m), tempo reacional (0, 15, 30 e 60 minutos),

temperatura de 90, 100 e 121 °C, concentracdo 1 %(m/v) de acido sulfarico.
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Figura 3 - Concentrages de Xilose, na hidrélise acida das ramas com cargas de solido (20 %m/m), tempo
reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121 °C, concentragdo 1 %(m/v) de acido sulfurico.
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Fonte: Préprio autor, 2019.

No entanto na Figura 3 pode-se observar que a maxima conversao de xilose na carga
de sélidos de 20 %(m/m) foi de 7,72 g/L, respectivamente. A maxima conversdo dos
polimeros foi no tempo de 60 minutos na temperatura de 90°C. Desta forma, para uma media
carga de solidos de 20 %(m/m) analisada, obteve-se no tempo reacional de 30 minutos.
Entretanto o uso de uma menor temperatura mostra-se mais severo. Os resultados de Kipper
(2009) mostraram que quanto maior o tempo de reacdo o rendimento de xilose obtido na pré-
hidrolise diminui, devido a exposicdo prolongada a altas temperaturas e acidez que causam a
formacdo de &cidos organicos furfurais. Onde obteve melhor rendimento e extracdo de xilose
em seus estudos, nos tempos de 60 e 120 minutos na concentracdo de 1% que resultaram

respectivamente em 7,13 g/L e 7,07 g/L de xilose.

A Figura 4 analisa as concentracGes de Furfural, na hidrolise &cida das ramas com
cargas de sélido (20 %m/m), tempo reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100

e 121 °C, concentracdo 1 %(m/v) de acido sulfarico.
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Figura 4 - ConcentracOes de Furfural, na hidrélise &cida das ramas com cargas de solido (20 %m/m), tempo
reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121 °C, concentragdo 1 %(m/v) de acido sulfurico.
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Fonte: Préprio autor, 2019.

Na Figura 4 a maxima conversao de furfural na carga de sélidos de 20 %(m/m) foi de
0,16 g/L, respectivamente. A maxima conversdo dos polimeros foi no tempo de 30 minutos na
temperatura de 90°C. Portanto o uso de uma menor temperatura se mostrou mais severo.
Contudo, para uma média carga de solidos de 20 %(m/m) estudada, pode ser obtida no tempo
reacional de 30 minutos. Segundo Rong (2012) o aumento da temperatura resulta no aumento
do furfural, onde estudou que as concentracfes Otimas estabelecidas em seu trabalho foram

entre 1,25 e 1,75 mg/L no tempo de 60 min, e na temperatura 180°C.

A Figura 5 ilustra a concentracbes de HMF, na hidrdlise acida das ramas com cargas
de so6lido 20 %(m/m), tempo reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121
°C, concentracdo 1 %(m/v) de &cido sulfurico.
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Figura 5 - Concentragbes de HMF, na hidrélise acida das ramas com cargas de sélido (20 %m/m), tempo
reacional (0, 15, 30 e 60 minutos), temperatura de 90, 100 e 121 °C, concentragdo 1 %(m/v) de acido sulfirico.
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Fonte: Préprio autor, 2019.

A Figura 5 mostra que a maxima conversao de 5-HMF na carga de solidos de 20
%(m/m) foi de 0,61 g/L, respectivamente. A maxima conversao dos polimeros foi no tempo
de 30 minutos na temperatura de 100°C. Contudo, para uma média carga de sélidos de 20
%(m/m) estudada, obteve-se no tempo reacional de 30 minutos. Portanto o uso da temperatura
média se mostrou mais severo, apresentando elevados teores de acido acético, furfural e 5-
HMF que séo inibidores do processo de fermentacdo. Paula (2009) observou claramente em
seu trabalho que o aumento da temperatura leva o favorecimento da producdo de HMF.
Notou-se que na temperatura de 60°C e na concentracdo acida de 30%, praticamente, ndo ha
formacdo de HMF, apenas a partir de 150 min de reacdo € observado uma pequena fracéo
(0,002 g.L1). Por fim observou que a maior concentragdo de HMF detectada é consequéncia

da maior temperatura considerada (100°C) e ndo da maior concentracao de acido (50%).

5.3 Condicgdes otimas da hidrdlise acida das ramas da batata doce utilizando a

metodologia de superficie de resposta

Nesse estudo foram avaliados os efeitos do fator carga de sélidos (20 %(m/m)) e
concentracdo de acido sulfdrico na temperatura de 90, 100 e121 °C e no tempo reacional de 0,
15, 30 e 60 minutos. As respostas usadas para o delineamento experimental foram as

concentracdes de glicose, xilose, arabinose, furfural e 5-hidroximetilfurfural na fracdo liquida
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da hidrolise acida (hidrolisado), como mostra as tabelas (2, 3, 4, 5 e 6) abaixo e suas

respectivas superficies sem resposta.

5.3.1 Glicose

A Tabela 2 apresenta a analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressao para a
glicose.

Tabela 2 - Analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressdo para a glicose na otimizagdo da hidrélise
acida das ramas da batata-doce.

FONTE DE VARIACAO  Soma Quadratica E@“r;a & de gjgé?éﬂca Teste F
Temperatura (°C)(L) 4,41457 1 4,414567 Né&o houve
Temperatura (°C)(Q) 0,36881 1 0,368814 -

Tempo (min)(L) 1,18700 1 1,187005 -

Tempo (min)(Q) 0,08197 1 0,081973 -

1L by 2L 1,67531 1 1,675310 -

Lack of Fit 2,28316 3 0,761054 -

Pure Error 0,00000 1 0,000000 -

Total SS 10,74340 9 -

Fonte: Proprio autor, 2019.

A partir do modelo apresentado foi obtida a superficie de resposta analisando o efeito
da carga de solido e da concentracdo de acido sulfurico na concentracdo de glicose dos

hidrolisados acidos de H>SO4 para as ramas da batata-doce.
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Figura 6 — Efeito de temperatura e tempo na concentracao de glicose no hidrolisado &cido das ramas da batata-
doce.
Grafico de Superficie de Resposta — Glicose (g/L)

Temperatura (°C) X Tempo (min)
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Pela representacdo da Figura 6 pode-se observar que a interagdo entre temperatura e
tempo possui maior influéncia sobre a concentracéo de glicose, com isto, o aumento foi linear
tanto para o tempo quanto para a temperatura. A maior concentracdo de glicose (3,55 g/L) foi
obtida na temperatura de 75 °C. e no tempo de 70 min. Os valores encontrados foram
superiores aos apresentados por Betiku et al. (2013) que em seus estudos com a pele que
recobre as raizes da batata-doce tiveram concentrac@es de glicose (174,4 g/L) para a condi¢do

de 60 °C e 60 minutos na etapa de liquefacao.
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5.3.2 Arabinose

A Tabela 3 apresenta a analise de variancia (ANOVA) da equacéo de regressao para a

arabinose.

Tabela 3 - Analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressao para a arabinose na otimizacgéo da hidrolise
acida das ramas da batata-doce.

Soma Graus de Média

FONTE DE VARIAGAO Quadratica Liberdade Quadratica Teste F
(Temperatura (°C)(L) 0,300356 1 4,414567 N4o houve
Temperatura (°C)(Q) 0,246253 1 0,368814 -
Tempo (min)(L) 0,012327 1 1,187005 -
Tempo (min)(Q) 0,759156 1 0,081973 -

1L by 2L 0,161971 1 1,675310 -
Lack of Fit 0,343603 3 0,761054 -
Pure Error 0,000000 1 0,000000 -
Total SS 1,742010 9 -

Fonte: Préprio autor, 2019.

Com isto foi obtida a superficie de resposta analisando o efeito da carga de solido e da
concentracdo de acido sulfurico na concentracdo de arabinose dos hidrolisados acidos de

H>SO4 para as ramas da batata-doce.
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Figura 7 — Efeito de temperatura e tempo na concentracdo de arabinose no hidrolisado 4cido das ramas da
batata-doce.

Grafico de Superficie de Resposta — Arabinose (g/L)
Temperatura (°C) X Tempo (min)
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Pela representacdo da Figura 7 pode-se observar que a interagdo entre temperatura e
tempo a concentracdo de &cido sulfurico possui maior influéncia sobre a concentracdo de
arabinose, de forma que se observa 0 aumento nessas concentracbes a medida que as cargas
de solido e as concentragdes de acido sulfurico se elevam. De forma que na carga de sélido de
20 %(m/m) e na concentracdo de acido de 1 %(m/v), foi no tempo de 70 min na temperatura
de 75°C, observa-se que as maiores concentracdes de arabinose ocorreu em g/L, sendo 1,26
g/L. Os resultados estdo bem abaixo dos resultados estudados por Rabelo (2010), onde

mostrou a avaliacdo e otimizacdo do pré-tratamento e da hidrélise enzimatica do bagago da
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cana-de-agUcar para a producdo de etanol de segunda geracdo, onde obteve 9,2 g/L de

arabinose como resultado, onde destaca que quanto maior for a temperatura maior serd a

concentracédo de arabinose.

5.3.3 Xilose

A Tabela 4 apresenta a analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressao

para a xilose.

Tabela 4 - Anélise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressdo para a xilose na otimizacdo da hidrélise

4cida das ramas da batata-doce.

FONTE DE VARIAGAO Quigrpéiica I_C;tr)zll’];zf;e Qul\a/llggéllilica Teste F
(1)Temperatura (°C)(L) 23,98995 1 23,98995 N4o houve
Temperatura (°C)(Q) 1,65165 1 1,65165 -
(2)Tempo (min)(L) 2,22710 1 2,22710 -
Tempo (min)(Q) 4,96979 1 4,96979 -

1L by 2L 2,62224 1 2,62224 -
Lack of Fit 0,80164 3 0,26721 -
Pure Error 0,00000 1 0,00000 -
Total SS 50,85724 9 -

Fonte: Proprio autor, 2019.

Desta forma foi obtida a superficie de resposta analisando o efeito da carga de sélido

e da concentracdo de &cido sulfurico na concentracdo de xilose dos hidrolisados acidos de

H>SO4 para as ramas da batata-doce.
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Figura 8 — Efeito de temperatura e tempo na concentracdo de xilose no hidrolisado 4cido das ramas da batata-
doce.

Grafico de Superficie de Resposta — Xilose (g/L)
Temperatura (°C) X Tempo (min)
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Pela representacdo da Figura 8 pode-se observar que a interagdo entre temperatura e
tempo a concentracdo de &cido sulfurico possui maior influéncia sobre a concentracdo de
xilose. Assim, na carga de sélido de 20 %(m/m) e na concentracdo de &cido de 1,0 %(m/v)
observa-se as maiores concentrac@es de xilose (7,72 g/L). Ocorrendo em um menor tempo (70
min), e em uma maior temperatura (75°C). A concentracédo total de xilose obtida nos estudos
de Ferreira (2012), sobre a producdo eficiente de etanol de segunda geracdo a partir de
hidrolisado hemicelul6sico de bagaco de cana-de-acucar foi 14,19¢/L, resultado este bem

superior ao encontrado no presente estudo.
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5.3.4 Furfural

A Tabela 5 apresenta a analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressdo para o

furfural.

Tabela 5 - Andlise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressdo para a furfural na
otimizagdo da hidrolise &cida das ramas da batata-doce.

Soma Graus de Média

FONTE DE VARIAGAO Quadratica Liberdade Quadratica Teste F
Temperatura (°C)(L) 0,014563 1 0,014563 N4o houve
Temperatura (°C)(Q) 0,004097 1 0,004097 -
Tempo (min)(L) 0,000744 1 0,000744 -
Tempo (min)(Q) 0,000017 1 0,000017 -

1L by 2L 0,000265 1 0,000265 -
Lack of Fit 0,005650 3 0,001883 -
Pure Error 0,000000 1 0,000000 -
Total SS 0,034890 9 -

Fonte: Préprio autor, 2019.

A partir do modelo apresentado foi obtida a superficie de resposta analisando o efeito
da carga de solido e da concentracdo de acido sulfarico na concentragdo de furfural dos

hidrolisados acidos de H>SO4 para as ramas da batata-doce.
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Figura 9 — Efeito de temperatura e tempo na concentragdo de furfural no hidrolisado &cido das ramas da batata-
doce.

Gréfico de Superficie de Resposta — Furfural (g/L)
Temperatura (°C) X Tempo (min)
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Pela representacdo da Figura 9 pode-se observar que o tempo (70 min) possui maior
influéncia sobre a concentracdo de furfural, demonstrando aumento dessas concentracdes
sobre uma menor temperatura (75°C), observa-se que as maiores concentracdes de furfural
ocorreu em 0,16 g/L. Visto que, quando aumentava a temperatura e o tempo o furfural
também tinha um aumento. Com isto foi detectado com a otimizagdo, que nesta regido onde

ocorria 0 aumento, a quantidade de inibidor gerada era baixa. Contudo, ressalta que o furfural
vem da degradacdo de arabinose e xilose.

5.3.5 5-Hidroximetilfurfural

A Tabela 6 apresenta a analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressdo para o
5-hidroximetilfurfural.
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Tabela 6 - Analise de variancia (ANOVA) da equacdo de regressdo para a HMF na otimizacdo da hidrolise
acida das ramas da batata-doce.

FONTE DE VARIAGAO Oudritica  Uberdade  Ouardtica  TEeF
Temperatura (°C)(L) 0,125879 1 0,125879 N4o houve
Temperatura (°C)(Q) 0,027219 1 0,027219 -
Tempo (min)(L) 0,000422 1 0,000422 -
Tempo (min)(Q) 0,247464 1 0,247464 -

1L by 2L 0,027514 1 0,027514 -
Lack of Fit 0,039356 3 0,013119 -
Pure Error 0,000000 1 0,000000 -
Total SS 0,455160 9 -

Fonte: Préprio autor, 2019.

A partir do modelo apresentado foi obtida a superficie de resposta analisando o efeito
da carga de solido e da concentracdo de acido sulfdrico na concentracdo de 5-
hidroximetilfurfural dos hidrolisados acidos de H2SO4 para as ramas da batata-doce.
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Figura 10 — Efeito de temperatura e tempo na concentragdo de 5-hidroximetilfurfural no hidrolisado &cido das
ramas da batata-doce.

Grafico de Superficie de Resposta — 5- HMF (g/L)
Temperatura (°C) X Tempo (min)
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Fonte: Proprio autor, 2019.

Pela representacdo da Figura 10 pode-se observar que a interacdo da temperatura com
0 tempo possui maior influéncia sobre a concentracdo de 5-hidroximetilfurfural. Nas maiores
concentracdes de acido sulfurico, a partir de 20%(m/v) mostra-se a elevacdo dos teores do
inibidor 5-hidroximetilfurfural. De forma que na concentracdo de acido de 1 %(m/v), foi em
um maior tempo (70 min) e posteriormente, em uma maior temperatura estimada em 100°C,
observa-se que as maiores concentracoes de 5- hidroximetilfurfural ocorreu em 0,61 g/L. Vale
destacar que o HMF é proveniente da degradacao da glicose.

Portanto, o importante era liberar mais acUcar e gerar menos inibidor. Isto significa

dizer que os resultados obtidos para agucares e inibidores foi interessante, obtendo altos
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valores de agUcares e baixos valores de inibidores nessas caracteristicas (DOMINICES,
2017).

5.3.6 Ponto Otimo da hidrdlise acida das ramas da batata doce

Com a investigacdo dos efeitos das condicBes operacionais do processo de hidrdlise
acida das ramas pode-se definir o melhor ponto na faixa considerada deste processo por meio
do planejamento experimental realizado no software Statistica 7.0. O ponto considerado
6timo da hidrolise &cida das ramas foi com Carga de sélido (X1) = 20 %(m/m); Concentracao
de &cido sulfurico (X2) = 1 %(m/v); Temperatura (X3) = 89,16 °C; Tempo (Xi) = 41,26

minutos.

Nestas condicbes foram obtidas as maiores médias nas concentracdes de glicose (3,55
g/L), xilose (7,72 g/L) e arabinose (1,26 g/L) além de apresentarem baixas concentraces dos
produtos inibidores furfural (0,16 g/L) e 5-hidroximetilfurfural (0,61 g/L). Os inibidores que
sdo produtos da degradacdo dos monossacarideos ndo séo desejaveis, pois apresentam
influéncia negativa sobre os processos fermentativos. Palmqvist e Hahn-Hagerdal (2000)
revelaram que uma concentracdo de 1,0 g/L de 5-HMF inibiu cerca de 33% da producdo de

etanol, e que 0,5 g/L de furfural inibiu 22%.
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6. CONCLUSAO

As ramas da batata-doce quanto a sua composicdo apresentaram elevados indices de
xilose, componente expressivo para a producdo de etanol de segunda geracédo, além de possuir
menores teores de furfural e 5-HMF em relacdo a outros materiais destinados a producéo de
etanol lignocelulosico.

Os perfis das concentraces dos carboidratos mostram que as hidrélises &cidas das
ramas de batata-doce tiveram maiores liberacdes nas cargas de sélido de 20 %(m/m) estudada,
no entanto obtiveram também maior liberacdo de produtos de degradacdo. Na concentracdo
estudada de 1 %(m/v) de &cido sulfirico notou-se uma elevagdo nos niveis de glicose e xilose,
assim como o destaque para a temperatura entre 90 e 100°C, e para o tempo reacional entre 30
e 60 minutos. Sendo satisfatério o ponto 6timo de 89,16°C para temperatura e de 41,26 min
para o tempo. Com isso foi possivel investigar, avaliar e otimizar a viabilidade da producéo

de etanol de segunda geracéo a partir da hidrdlise acida das raizes da batata-doce.
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