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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 produgdo de etanol de primeira e segunda geragdo ¢ o uso de fontes amilaceas e
materiais lignoceluldsicos como fontes de carbono barato, renovavel e sustentavel. Levando-se estes
pontos em consideragdo, a batata-doce (lpomoea batatas) tem sido considerada um substrato
promissor para fermentagdo alcoolica, uma vez que apresenta elevados teores de amido, substrato
promissor para fermentagdo alcodlica, uma vez que apresenta elevados teores de amido, na faixa de 32
a 70%. O objetivo deste trabalho foi investigar, avaliar e otimizar a produgdo de etanol de segunda
geragdo quando proveniente da raiz e das ramas da batata-doce, respectivamente. Para a obtengdo de
etanol de segunda geragao foi realizado um estudo da hidrélise acida das ramas da batata-doce, com a
cargas de solido [20 % (m/m)], na concentracdo de acido sulfurico [1, % (m/v)], nos tempos (15, 30 e
60 minutos) fixando a temperaturas em 90, 100 ¢ 121°C. Os resultados satisfatorios foram obtidos no
ponto 6timo de 121,92°C para temperatura ¢ de 61,82 min para o tempo. Portando conclui-se que, o
objetivo foi atendido.
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1 INTRODUCAO

A busca por avango tecnolégico para a producdo de biocombustiveis mais limpos, tem o
objetivo de reduzir as emissdes de gas carbdnico, diretamente associado ao aquecimento global, e a
alternativas ao petréleo. Os 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 petroleo por combustiveis renovaveis, a exemplo do etanol, fonte de substituicdo dos
combustiveis fosseis (FUJITA et al., 2016).

Desta forma comega a producdo de etanol de segunda geragdo, dependendo de melhorias no
processo tecnoldgico e de inovagdo a partir da matéria-prima para que haja ganhos significativos de
economia (BASSO, 2013).

A batata-doce ([pomoea batatas), da familia Convolvulacea, ¢ uma hortaliga tuberosa, de facil
cultivo, rastica, de ampla adaptagdo, originaria de regides tropicais. Como fonte alternativa de
bioenergia, apresenta uma oOtima producdo de biomassa para obten¢do de alcool combustivel,

associada a rusticidade do plantio (FERRARI et al, 2013).
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A biomassa lignocelulosica, 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 uma matéria-prima
valiosa para obtencdo de energias renovaveis. Sendo assim, ¢ de fundamental importancia o
desenvolvimento de pesquisas objetivando o aproveitamento destes residuos (AKIMKULOVA et al.,
2016.

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

Com isto, a utilizagdo da biomassa lignoceluldsica 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).

O presente trabalho tem como objetivo avaliar as diferentes temperaturas para o
desenvolvimento do processo de producdo de etanol de segunda geragdo a partir das ramas da batata-
doce por meio de um pré-tratamento com acido sulfurico visando um processo sustentavel de

producdo de etanol.
2 OBJETIVO

Investigar, avaliar e otimizar a producgdo de etanol de segunda geracao proveniente das ramas

de batata-doce.
3 METODOLOGIA DE TRABALHO
3.1 Matéria-prima

As ramas de batata-doce utilizadas neste estudo foram provenientes do Centro Tecnolégico

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 abril/2014, esta cultivar foi registrada pela Universidade Federal do Tocantins em

15/04/2008 no Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento sob o nimero 22598.
3.2 Preparo da Matéria-prima e determinacio do teor de umidade

Inicialmente as ramas da batata doce foram previamente secas no sol e depois foram levadas
para o laboratério 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 pinga as placas foram retiradas do dessecador e pesadas na balanga
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analitica (Model: BL1200AS-BI). Seus pesos foram anotados e a balanga tarada. Nos mesmos colo-
cou-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 fo-

ram pesadas na balanga analitica e foram feitos os calculos de determinacdo de umidade.
3.3 Pré-tratamento acido das ramas de batata doce

Para o pré-tratamento acido das ramas de batata doce pesou-se 21,86 g das mesmas em 9 fras-
cos codificados. Logo apos preparou-se 1 L de solugdo de H2SO4 na concentragdo de 1%, e adicio-
nou-se 97,6 ml das solugdes H2SO4 em cada frasco, cada concentragao foi repetida em 9 frascos com
diferentes temperaturas. Em seguida os diferentes frascos com a concentragao 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. Apds esfriarem peneirou-se o conteido dos frascos em uma peneira

com diametro de 450 mesh e retirou-se os licores.
3.4 Caracterizagdo da parte liquida

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 pHme-
tro mediu-se o pH dos licores, depois transferiu-se 5 ml dos mesmos para 9 tubos de ensaio com rosca
codificados. Em seguida foi preparada 100 ml de solucdo de H2SO4 a 72% e foi transferida uma quan-
tidade em microlitro dessa solugdo para os tubos, esta quantidade foi dada de acordo com o valor do
pH encontrado e verificado na tabela de solu¢do de H2SO4a 72% disposta na metodologia. Logo apos
os tubos foram vedados e homogeneizados no vortex (MARMNEST), e colocados em latas fechadas
com papel kraft ¢ foram colocadas na autoclave a 121°C por 1 hora. Logo ap6s os tubos foram retira-
dos da autoclave e deixados para esfriar e foi realizada a filtragdo do contetido de cada tubo utilizando
filtros de seringa com um eppendorf na ponta. Os liquidos filtrados foram armazenados em vials, em
seguida foi feita a dilui¢do desses hidrolisados filtrados. Primeiramente transferiu-se 50 microlitros
dos filtrados para os baldes volumétricos de 50 ml codificados ¢ em seguida completou-os com agua
destilada até o menisco. Para a prova em branco pipetou-se e transferiu 50 microlitro da solugdo de
H2S04 a 72% para um baldo volumétrico codificado e completou-o com agua destilada até o menisco,
logo apos esses processos todos os baldes volumétricos contendo as amostras e a prova em branco fo-
ram homogeneizados ¢ passados no espectrofotometro (BEL) com comprimento de onda de t= 280 nm
e foi feita a leitura de lignina solivel presente nas amostras. A outra parte dos hidrolisados contidos
nos vials foram levados para o HPLC onde foi determinada a quantidade de agucares contido nas

amostras. Ja as partes solidas foram pesadas e colocadas em béqueres codificados e levadas para estufa
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a 105°C durante 8 horas para secar, logo apds foram retiradas e colocadas no dessecador contendo sili-

ca gel por 15 minutos para esfriar apds esfriarem as partes solidas foram pesadas novamente ¢ foram

feitos os calculos e verificou-se o rendimento final das ramas.
3.5 Determinacao dos carboidratos estruturais, grupos acetil, furfural, 5- HMF e lignina

A caracterizagdo das ramas de batata-doce foi feita com uma hidrdlise em duas etapas, primei-
ramente foram pesados 0,300 gramas de ramas em base seca em tubos de ensaio, depois adicionados a
esta matéria-prima 3 mL de acido sulfurico com concentragdo de 72%. Os tubos vedados com Para-
film® foram entdo incubados em banho termostatico (Marca: Solab, Modelo: SL 157) a 30°C por 1
hora e com auxilio de um bastdo de vidro as amostras foram homogeneizadas em intervalos de 10 mi-
nutos. Ao término da hidrdlise, todo contetido do tubo de ensaio foi transferido para um frasco reagen-
te de 250 mL com tampa e anel de vedac@o e foram adicionados 84 mL de 4gua destilada para obter a
concentracdo final de 4%. Posteriormente, o sistema reacional foi fechado e levado a autoclave a
121°C durante 1 hora. Depois desta hidrolise o conteudo do frasco foi filtrado em papel filtro qualitati-
vo previamente tarado; uma aliquota do filtrado foi retirada para andlises de carboidratos, inibidores e

lignina solivel (Sluiter et al., 2008).
3.6 Lignina Soluvel

Para se obter o teor de lignina soluvel 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 absor-

bancia de 280 nm, garantindo a Lei de Beer-Lambert.
3.7 Quantificacido de carboidratos

A analise cromatografica dos carboidratos foi realizada em um cromatografo liquido de alta
eficiéncia marca Shimadzu (LC-10Series Avp; desgaseificador: DGU-14A, integrador: CLASS LC-
10), com eluicdo socratica, pelo bombeamento (LC-10AD) de uma fase mével composta de SmM de
acido sulfurico em agua 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 detecgdo se deu em
detector de indice de refragdo (Shimadzu, modeloRID-10A). Uma aliquota de 20,0 uL da amostra foi
injetada manualmente (injetor Rheodyne - iL malha 20) ¢ permeada por uma coluna Phenomenex Re-
zex ROA-OrganicAcid H+ (300 x 7,8 mm) com conexdo direta a cartucho de seguranga Phenomenex
Carbo-H (4 x 3 mm) preenchida com material semelhante ao da coluna principal. As concentragdes de
glicose, xilose e arabinose foram determinadas por meio de curvas de calibracdo obtidas por padrdes
analiticos. A curva foi construida utilizando solugdes de concentra¢des conhecidas correlacionadas

com suas respectivas areas obtidas apos a injecdo no cromatografo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
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4.1 Concentracoes de hidrolise acida das ramas de batata-doce

Tabela 1 — Concentracdes de carboidratos (glicose, arabinose, xilose), produtos de degradagdo (furfural e 5-
HMF) na hidroélise 4cida das ramas com carga de sélidos ( 20 %m/m), tempo reacional (0, 15, 30, e 60 minutos),
temperatura de 90, 100 e 121 °C e concentracao de 1 %(m/v) de 4cido sulfurico.

Carga de Tempo Concentraco Temperatu- D-Gli- DL-Ara- D- Furfu-  5-
solidos (min) Acida ra C° cose (g/ binose (g/ Xilose ral HMF
(Yom/m) L) L) (g/L) (g/L) (g/L)
0 1% 90 0,0000  0,0000 0,0000  0,0000  0,0000
20 15 1% 90 1,1578  0,3919 4,4095 0,1398  0,5084
30 1% 90 1,7107  0,5782 7,6196  0,1566  0,5902
60 1% 90 3,5520 11,2560 6,60185 0,1398  0,5084
0 1% 100 0,0000  0,0000 0,0000  0,0000  0,0000
20 15 1% 100 0,1788  0,5802 2,7052  0,0133 0,4702
30 1% 100 0,5389 11,1295 3,8270  0,0327  0,6081
60 1% 100 0,6789  0,4428 4,1166  0,0522  0,5583
0 1% 121 0,0000  0,0000 0,0000  0,0000  0,0000
15 1% 121 0,0714  0,2549 1,5328  0,0051 0,2937
20 30 1% 121 0,2082  0,8307 2,6208 0,0160  0,5237
60 1% 121 0,0378  0,2194 1,0820 0,0142  0,0833

Fonte: LIMA, 2019.

Pode-se observar que a xilose vem da hidrolise da hemicelulose e o pré-tratamento pode
favorecer a quebra da xilose até formar furfural. similarmente, a glicose advinda da hidrolise da

celulose pode se converter a 5-hidroximetilfurfural.

Figura 1: Concentragdes de Glicose, na hidrdlise 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 sulfrico.
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Fonte: LIMA, 2019.

Pode-se observar na Figura 1 que a maxima conversdo de glicose na carga de solidos de 20 %
(m/m) foi de 3,5520 g/L, respectivamente. A maxima 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. Portanto o uso de uma menor temperatura se mostrou

mais severo. J4 Gurgel (2010) realizou em seu trabalho um pré-tratamento do bagaco da cana de
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acucar entre as concentragoes de 0,25 e 5,0%, com um tempo de rea¢do de 60 minutos a 121°C ¢

obteve em seu estudo 1,46 g/L de glicose.

Figura 2: Concentragdes de Xilose, na hidrdlise 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 sulfrico.
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Fonte: LIMA, 2019.

No entanto na Figura 2 pode-se observar que a maxima conversdo de xilose na carga de
solidos de 20 %(m/m) foi de 6,6185 g/L, respectivamente. A maxima conversdo dos polimeros foi no
tempo de 60 minutos na temperatura de 90°C. Desta forma, para uma média carga de solidos de 20 %
(m/m) analisada, obteve-se no tempo reacional de 60 minutos. Entretanto o uso de uma menor
temperatura mostra-se mais severo. Os resultados de Gouveia (2009) mostraram que quanto maior o
tempo de reacdo o rendimento de xilose obtido na pré-hidrolise diminui, devido a exposigdo
prolongada a altas temperaturas e acidez que causam a formagdo de acidos organicos furfurais. Onde
obteve melhor rendimento e extracdo de xilose em seus estudos, nos tempos de 60 ¢ 120 minutos na

concentracdo de 1% que resultaram respectivamente em 7,13 g/L e 7,07 g/L de xilose.

Figura 3: Concentragdes de Furfural, na hidrolise acida das ramas com cargas de soélido (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.

Concentragao Furfural

0,2000
0,1500
0,1000

. 10 Qy1568....,
00'1398 &0, g 0,1398 L...a PO Temperatura: 90°C

= === == Temperatura: 100°C

-—— - —f— Temperatura: 121°C
0,0500 0307~ = : 0,0522 p
0,0000 : : - |
0 10 20 30 40 50 60 70

Tempo (min)

Concentracio de Furfural (g/L)

Fonte: LIMA, 2019.



Jornada de Iniciagdo
Clentlflca e Extens&o

@

Na Figura 3 a maxima conversdo de furfural na carga de sélidos de 20 %(m/m) foi de 0,1566

[nstltuto Federal do Tocantins

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 sélidos 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
concentra¢des Otimas estabelecidas em seu trabalho foram entre 1,250 ¢ 1,750 mg/L no tempo de 60

min, ¢ na temperatura 180°C.

Figura 4: Concentragdes de HMF, 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, concentragdo 1 %(m/v) de acido sulfurico.
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Fonte: LIMA, 2019.

A Figura 4 mostra que a maxima conversdo de HMF na carga de s6lidos de 20 %(m/m) foi de
0,6081 g/L, respectivamente. A maxima conversdo dos polimeros foi no tempo de 30 minutos na
temperatura de 100°C. Contudo, para uma média carga de so6lidos 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 ¢ 5-HMF que sdo inibidores do processo de
fermentagdo. Paula (2009) observou claramente em seu trabalho que o aumento da temperatura leva o
favorecimento da produgdo de HMF. Notou-se que em H 30 praticamente ndo ha formac¢do de HMF,
apenas a partir de 150 min de reacdo ¢ observado uma pequena fragdo (0,002g.L™). Por fim observou
que a maior concentragdo de HMF detectada ¢ consequéncia da maior temperatura considerada

(100°C) e ndo da maior concentragdo de acido (50%).
6 CONSIDERACOES FINAIS

As ramas da batata-doce quanto a sua composi¢do apresentaram elevados indices de xilose,
componente expressivo para a producdo de etanol de segunda geracdo, além de possuir menores teores
de furfural ¢ 5-HMF em relagdo a outros materiais destinados a producédo de etanol lignoceluldsico. Os

perfis das concentragdes dos carboidratos mostram que as hidrolises acidas das ramas de batata-doce
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tiveram maiores liberagdes nas cargas de solido de 20 %(m/m) estudada, no entanto obtiveram tam-

[nstltuto Federal do Tocantins

bém maior liberacdo de produtos de degradagio. Na concentragdo estudada de 1 %(m/v) de acido sul-
farico 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 ¢ 60 minutos. Sendo satisfatério o ponto 6timo de
121,92°C para temperatura ¢ de 61,82 min para o tempo. Com isso foi possivel investigar, avaliar e
otimizar a viabilidade da producdo de etanol de segunda geragdo a partir da hidrdlise acida das raizes

da batata-doce.
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