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Introducao

Processos de extragédo de 6leo vegetal
de matrizes conhecidas como
oleaginosas sédo extremamente comuns
em todo o mundo, sendo o 6leo de palma
(Elaeis guineenses) o 6leo vegetal mais
produzido e consumido no mundo,
seguido pelo 6leo de soja (FAS, 2020).

O principal processo industrial de
extragao de 6leo vegetal é a prensagem,
por ser rapida e nao usar produtos
quimicos. No entanto, o processo de
prensagem nao é 100% eficiente e,
portanto, parte do 6leo permanece nos
subprodutos do processo. Além disso,
parte do 6leo também pode ser perdida
durante os processos subsequentes de
torna-lo préprio para consumo humano.
Conhecer os pontos de perda do 6leo
nessas varias etapas é fundamental
para uma maior capacidade de
gerenciabilidade do processo,
possibilitando ajustes no mesmo com o
foco na reducdo de perdas e
consequentemente o aumento da
eficiéncia da extracdo e refino (Otti,
2014).

A técnica padrao classica para analises
de teor de o6leo é o Soxhlet, método
oficial da Internacional Union of Pure
and Applied Chemistry (IUPAC),

American Oil Chemists' Society
(AOCS) e International Organization for
Standardization (ISO). Porém o método
é complexo, gerando maior
possibilidade de erros analiticos no
ambiente industrial onde muitas vezes a
mao de obra ndo é especializada, €&
demorado, as analises podem durar
horas, o que néo possibilita ac¢des
rapidas para ajustes em curto periodo de
tempo no processo. Além disso, o
método usa produtos quimicos o que
pode gerar residuos toxicos aos
trabalhadores e ao ambiente. Também,
Walat e Bock (2003) consideraram de
extrema importancia definir como
necessidade urgente o desenvolvimento
de novos métodos de medigdo de
perdas em unidades extratoras de dleo.

Neste comunicado técnico,
apresentamos um método baseado em
ressonancia magnética nuclear no
dominio do tempo (TD-NMR) para a
analise do teor de 6leo nos residuos do
processo de uma extratora de 6leo de
palma, desenvolvida a partir do método
descrito na normativaAOCS Ak 3-94, em
substituigdo ao método de Soxhlet.

Este método se apresenta como uma
técnica alternativa mais eficiente para
analises de teor de 6leo a essa industria,
pois apresentarapidez de andlises para



teor de o6leo (30 segundos) e maior
independéncia dos operadores devido a
uma menor manipulagéo das amostras,
sendo uma importante ferramenta para
o controle de processo nessa industria,
além de nao utilizar produtos quimicos.

Principios de RMN

Segundo Haacke (1999), uma das
caracteristicas fundamentais do nucleo
dos atomos é o seu spin, que se
relaciona ao momento angular
intrinseco da particula, ou,
classicamente falando, a rotagdo do
nucleo em torno de si mesmo, conforme
Figura 1. Para todo nucleo cujo spin ndo
seja zero, ha um momento magnético
associado, com mesmo sentido do spin.

Precessdo

Figura 1. Movimento de precesséo de
um nucleo em campo externo BO.
(Adaptado de Haacke, 1999)

Os momentos magnéticos de nucleos
em um material apontam em dire¢des
aleatérias, de forma que a soma de seus
momentos magnéticos, ou
magnetizacdo, seja igual a zero.
Entretanto, quando o material é
colocado sob influéncia de um campo
magnético estatico (Bo), 0s momentos
magnéticos tendem a se alinhar na

mesma dire¢do de Bo, de forma a gerar
um movimento de precessao com uma
frequéncia caracteristica chamada de
frequéncia de Larmor ou frequéncia de
ressonancia. Sob agéo de Bo se observa
uma magnetizacao resultante da soma
de todos os momentos magnéticos da
amostra (M), na diregdo do campo
aplicado (Consalter, 2017).

O sinal de RMN pode ser obtido com a
técnica pulsada que consiste de um
pulso de radiofrequéncia, na frequéncia
de Larmor (excitagao) e de um processo
de detecgdo que ocorre durante os
processos de relaxagao. A excitagao da
amostra na presenga de Bo ocorre
através da aplicagdo de um campo
magnético oscilante (B1) na frequéncia
de Larmor, na forma de pulso de
radiofrequéncia (RF). Sob efeito desse
pulso, a magnetizagdo resultante M
girara em torno do eixo perpendicular ao
campo B1 em um angulo que dependera
da intensidade de B1 e do tempo de
duracgao do pulso de RF. Ao desligar este
pulso, a magnetizacéo tende a retornar
ao estado original, iniciando os
processos de relaxacao. Neste
momento o sinal de RMN & gerado pela
indugdo da magnetizacdo M, que foi
deslocada da direcdo de Bo 0 que é
detectado pela sonda (Consalter, 2017).

A sequéncias como o0s pulsos séao
aplicados na amostra geram sinais
especificos que sao uteis para a
avaliagdo de caracteristicas fisico-
quimicas das amostras, como é o caso
do sinal conhecido como FID (do inglés:
“free induction decay”), que é o
decaimento livre da indugdo(sinal de
RMN) apdés um pulso RF, como
observado nafigura 2.
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Figura 2. Sinal de FID (Adptado de
Cardona, 2015)

O FID é um sinal cuja amplitude decai
exponencialmente com o tempo, ou
seja, € um sinal no dominio do tempo. O
FID é usado nos equipamentos de
ressonancia magnética nuclear no
dominio do tempo (RMN-DT) sem a
necessidade de uso da transformada de
Fourier para converté-lo no dominio da
frequéncia, como ocorre nos aparelhos
de alta resolugao em alto campo.

O uso da intensidade do sinal de RMN
para analises de residuos de Oleos
vegetais esta descrito na Norma 1SO
10632 (2000). Neste comunicado
técnico, esta norma foi adaptada para a
determinagcado do residuo de dleo de
palma no seu processo de extracéo e
purificagéo.

Oleode Palma
O Mercado

Os dados entao apresentados mostram
que as extratoras estdo muito bem
divididas em regibdes, sendo
principalmente sudeste asiatico e
Ameérica Latina, conforme observa-se na
tabela 1.

Tabela 1. Localizagao das extratoras de
6leo de palma mapeadas pela empresa
Unilever (Unilever, 2020)

Pais Nimero de Extratoras| %
Indonésia 996 61.75%
Malasia 404 25.05%
Colombia 61 3,78%
Thaildndia 44 2,73%
Costa do Marfim 16 0,99%
Equador 16 0,99%
Papua Nova Guiné 16 0,99%
Guatemala 13 0.81%
Honduras 12 0,74%
Maximo 8 0,50%
India 7 0.43%
Brasil 6 0.37%
Costa Rica 5 0.31%
Cambodia 2 0,12%
Gabio 2 0,12%
Gana 2 0,12%
Nicaragua 1 0,06%
Panamid 1 0,06%
Ilhas Salomio 1 0,06%

As Perdas

Todas as perdas estao nos residuos de
6leo que ficam nos subprodutos da
extracdo. Segundo estudo realizado
pela NF Agency (2013), consideram-se
perdas:

- Cacho do Fruto Vazio (Cacho Vazio);
- Fibra;

- Cascas do Palmiste;

- POME (Palm Oil Mill Effluents);

- Condensado;

-Borra;

- Aguas residuais

Abaixo podemos destacar também o
balango de massa de um processo de
extracao do 6leo de palma, onde ficam
identificados os pontos de perda,
conforme figura 3 (Corley e Tinker,
2008).
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Figura 3. Fluxo esquematico do
balango de massa na extragao do d6leo
de palma (Adaptado de Corley and
Tinker, 2008)

Equipamento

O equipamento SpecFIT (Figura 4) foi
desenvolvido pela empresa Fine
Instrument Technology (FIT) e o médulo
para medir teor de 6leo em residuos da
extracdo do 6leo de palma foi
desenvolvido em parceria com a
Embrapa Instrumentacdo, sendo uma
tecnologia Embrapa.
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Figura 4. Equipamento de RMN
SpecFIT desenvolvido pela empresa
FIT em pareceria com a Embrapa
Instrumentac&do. (Fine Instrument
Technology, 2024)
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Figura 5. Software disponivel no
equipamento de RMN SpecFIT (Fine
Instrument Technology, 2024)

O aparelho de RMN desenvolvido pela
FIT usa um ima de aproximadamente
0,5 Tesla, com a frequéncia de
ressonancia em aproximadamente 15
MHz para o nucleo de 'H no modelo
HR50. Para esse modelo o SpecFIT
conta com sonda para amostras de até
40 mm de diametro, podendo analisar
também amostras sdlidas.

Em conjunto com o RMN, utiliza-se o
software SpecFIT (figura 5),
desenvolvido especialmente para o
complexo processo de extragao do oleo
de palma.

Procedimentos
Calibracéo

a. Coleta das amostras do processo;

b. Separacdo das amostras em
porgdes, de acordo com protocolo de
calibragdo SpecFIT;

c. Pesagem das amostras umidas;

d. Secagem das amostras em estufa
ou micro-ondas para retirada da
umidade da amostra;

e. Pesagem de amostras secas;
Colocagdo da amostra no porta-
amostra;

f. Colocagdo do porta-amostra no
equipamento RMN;

g.Analise das amostras no RMN;

h. Analise das mesmas amostras no
Soxhlet;

i. Geragéo de curvas de calibracado
(Exemplo: Figura 6) a partir dos
sinais de RMN e Sohxlet;

j. Instalagdo do software com curvas
de calibragao.
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Figura 6. Curva de Calibracao
Analise

a. Coleta das amostras do processo;
b. Separagdo das amostras em
porcao para analise;

c. Pesagem da amostra umida;

d. Secagem da amostra em estufa ou
micro-ondas para retirada da
umidade da amostra;

e. Pesagem de amostras secas;

f. Colocagcdo da amostra no porta-
amostra;

g. Colocagao do porta-amostra no
equipamento RMN;

h. Analise das amostras no RMN;

Consideracoes Finais

A tecnologia de RMN deve ser vista
como uma alternativa viavel ao Soxhlet,
destacando-se pela eliminagdo do uso
de solventes, menor dependéncia dos
operadores na qualidade das analises e
obtencdo rapida de resultados. Sua

implementagao possibilita acelerar o
monitoramento e intervencdo da
industria em seus processos,
impulsionando a eficiéncia e
sustentabilidade.
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