6.2.2.1. Decantagéo

A decantagadoi realizada em um funil de decantacéor um periodo de 24.
Apo6s esse period@ersistit a mistura extrato/solvente, formans®-apenaum pequeno
precipitado ao fundde residuos que tenhamssado no processo de extre. Portanto, a
decantacéo néo feificaz no processo de separacao, nao obtendouwdtades almejado:

A Figura 35demonstra esse results

Figura 35 — Resultado da decantag&o

Fonte: Autoria prépria.

6.2.2.2. Centrifugacao

Apbs o procedimento de centrifugacdo, as amostrasnf comparadas. Como
decantacgdofoi possivel perceber a formagcdo de uma fasgdencia solida em peque
quantidade. Contudo, a centrifugacdo ndo atingiwlgstivos. O extrato permanec
semelhate ao grupo de controle, ndo havendo separzo etanol e do 6leo de pequi.
Figura 36apresenta os resultados das amostras centrifugadaa comparacdo com
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amostras de controle. Os frascos estéo identifscaeto tempo de centrifugag(10, 15 e
20 min), e o frasco com indicacao 0 é a amostra de dentréo centrifugad

Figura 36 — Resultado da centrifugacao

| @ s

Fonte: Autoria prépria.
6.2.2.3. Destilacao

A destilagédo foi o procedimento utilizo para a separagao do solvent extrato
de pequi. Este métodse mostrou mais eficiente qus demaisque também forar
aplicados. A Figura 3@presenta o procemento de destilacao realizadc laboratério.

Figura 37 — Destilagao

Fonte: Autoria propria.
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6.3. Estudo exploratério com a polpa branca

Apds a extracdo e destilagdo do extrato de polpachr do pequi, testes de
microflotacdo foram realizados no intuito de vesdfi o potencial do 6leo extraido como
coletor na flotacdo. Estes testes antecederamapasetie caracterizacéao e de flotacdo em
diferentes concentracées e pHs, para que primemnt@mse descobrisse se o produto
utilizado na pesquisa € tecnicamente viavel conemtegcoletor. Em caso afirmativo, as

etapas de caracterizacéo e 0os ensaios de micgéftosriam realizados.

Anteriormente aos testes em tubo de Hallimondgo éktraido da polpa branca foi
submetido ao procedimento de saponificacdo. Obgesgovisualmente a formacao de
espuma. O extrato da polpa branca de pequi foi setibma microflotagdo em altas
concentracdes, uma vez que as concentracoes olfeema literatura, como no trabalho
de Costa (2012), entre 1 e 10 mg/L ndo apresentasuttados.

Concentracfes na faixa de 500 mg/L foram testadgmrefim, a concentracéo
1.000 mg/L também foi utilizada, no intuito de deservar algum resultado positivo.
Entretanto, o extrato da polpa branca né&o foiefile como coletor de apatita nos testes de
microflotacéo, pois ndo houve flotacdo na aplicad@ste material como coletor. A Figura
38 apresenta o tubo de Hallimond modificado conxtcato da polpa branca de pequi na

tentativa de microflotacédo de apatita.

O insucesso observado com a polpa branca pode edtanionado a baixa
quantidade de lipideos observada na caracterizég@donteiro (2013). Apesar do baixo
percentual de acidos graxos, a proposta desteceftiuchotivada uma vez que tal parte do
fruto corresponde a mais de 76 % de sua composiedimrma que a baixa quantidade de
Oleo pudesse ser compensada pela representativilgadaa massa em relacdo ao fruto
como um todo. Além disso, por se tratar de um passmbiental, esperava-se que essa
parte pudesse ser estudada e explorada industnigme

Acredita-se que o método de extracdo utilizado a@iesentou a eficiéncia de
extracdo necesséria para a retirada dos lipidesemes na polpa branca de pequi. Desta
maneira, apesar do resultado encontrado, ndo artlda a possibilidade de utilizacao

deste material na indUstria mineral.
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Figura 38 —Ensaio de nicroflotacdo com extrato da polpa branc em altas
concentracdes

Fonte: Autoria propria.

Em virtude doresultad: na flotacdo, iniciou-se atilizacdo d¢ 6leo de pequi
comercializado (OPCkextraido e vendido por empresa especializada. &st apresentou
eficiente recuperacdo de apatita, indicando seenp@l como coletor. Inicic-se entéo
uma nova etapa da metodologioltada ao 6leo dpolpa amarela do pec.

6.4. Caracterizacao dooleo de pequi comercializadoOPC)
O OPC passou a ser 0 novo coletor a ser aplicadatestes de microflotaca
Assim, buscolse averiguar se 0 pequi pos: potencial para seusado como coletor ¢

apatita. A Figura 3@presenta o 6leo de pequi utilizado nos te
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Figura 39 —Oleo de pequi comercializado, extraido da polpa amela

Conteudo: 14 omi

Fonte: Conservas de Pequi Rio Claro.

A caracterizacdo deste 6leo foi realizada com witmmtde relacionar suas
caracteristicas com seu desempenho na flotacd@n Akgam realizadas as andlises

indice de acidez, indiceedodo, indice de saponificacdo e matéria insajpaviél

Primeiramente, analis-se o perfil de acidos graxos presentes reo da polpa
amarela do pequi, considerando os resultados apaeles nos trabalhos de Zuppa (2C
e Limaet al. (2007). AFigura 4( apresenta os principais acidos gragass percentuais de
incidéncia no frutoPerceb-se que o &cido graxo com maior parual de incidéncia é

acido oleico, seguido do &acido palmit
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Figura 40 — Composicdo em acidos graxos da polpa amela do pequi
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Fonte: Adaptado de Limet al. (2007) e Zuppa (2001).

Os ensaios de caracterizagdo do 6leo da polpa amdeeequi foram realizados
considerando os métodos de Oliveira (2005), R@sss0 em 2014) e IAL (2008). Os

resultados da caracterizacao do Oleo, em valordomé&ao apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — Caracterizacdo do 6leo da polpa amarette pequi*

indice Valores
Acidez (mg KOH/ g 6leo) 0,03 +0,00
Saponificacdo (mg KOH/ g 6leo) 191,99 + 3,56
Matéria Insaponificavel (%) 0,36 £ 0,27
lodo — Wijs (g iodo / 100 g 6led) 50,67 + 0,55
lodo — Wijs (g iodo / 100 g 6led) 49,04 + 0,25
lodo — Calculd 53,07
lodo — Calculd 49,02
Ester (%) 99,97

1- Valores apresentados em média e desvio-padiduéddo de Rossi (2014); 3- método IAL (2008); 4-

baseado no perfil de acidos graxos de Lehal(2007); 5- baseado no perfil de acidos graxos dgpZu
(2001). Fonte: Autoria prépria.
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O indice de acidez é definido como o numero degnaitnas de KOH necessarios
para a neutralizacdo dos acidos graxos em 1 g astem(COSTA, 2012). Portanto,
qguanto maior o indice de acidez, maior a quantidk@cidos graxos livres. O Oleo da
polpa amarela do pequi apresentou indice de adeleproximadamente 0,03 mg KOH / g
de 6leo. O baixo indice de acidez do pequi sugeeengste Oleo grande parte dos acidos
graxos esta esterificada ao glicerol. Portanteagdo de saponificacdo é necesséria.

O indice de saponificacdo encontrado para o Olgwltm amarela de pequi foi de
191,99+ 3,56 Este resultado condiz com outros valores encoosgrad literatura para o
Oleo deste fruto, como o apresentado por Deus 2008 foi de 194,29 mg KOH /g. O
indice de iodo apresenta o percentual de iodo widgono procedimento. Os resultados
obtidos demonstram que esse indice foi cerca dgd@®iodo/ 100 g de dOleo, para o 6leo
da polpa amarela do pequi. Este valor pode edtarisaado a quantidade de acidos graxos

saturados presentes neste fruto.

A determinac¢édo do indice de iodo por célculo, zdilido os dados de cromatografia
gasosa dos trabalhos de Lirgal. (2007) e Zuppa (2001), revelaram, respectivamente,
um indice de 53,0658 e 49,0233 g iodo/100g OleataRtm, observa-se que este método
revelou valores aproximados aos encontrados pe#ises realizadas em laboratério. Este
resultado revela também que o 6leo da polpa amdeel@equi, utilizado na flotacdo de
apatita, possui um perfil de acidos graxos insdtssasemelhante aos perfis dos 6leos

estudados pelos citados autores.

Com relacdo & matéria insaponificavel, o valor méicontrado na triplicata foi
de 0,36 %. Observa-se entdo que a matéria insagaf presente neste 6leo é inferior a
1 % de seus componentes. Isto significa que otélmogrande potencial de saponificacéo,
visto que a quantidade de matéria que nédo podsapenificada por tratamento usual com

hidroxido de sbédio € bem pequena — por exemplon@igos.

Comparando-se o alto valor do indice de sapondicado pequi em relagdo ao
indice de acidez, bem menor, conclui-se que o déepequi comercializado possui grande
quantidade de ésteres. Utilizando o calculo aptaderpor Costa (2012), o indice de éster
apresenta a quantidade de triglicerideos preseatesnostra e € calculado pela diferenca
entre o indice de saponificacdo e o indice de acie@gzendo-se o célculo, tem-se para o
pequi um indice de éster de aproximadamente 99,9E$4e valor indica que o 6leo
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utilizado é formado quase que integralmente &cidos graxos ligados ao glice,
assemelhando-seaaitros 0leos vegetais eficientes na flotagdo détapaomo o 6leo d

maracuja, com um indice de éster d %, segundo 0 mesmo autor.

6.5. Hidrdlise alcalina (saponificacdo)do 6leo de pequi e do coletor Flotigam 58

A hidrdlise alcalina, também chamacaponificacdo, permitiu que o 6leo de pe
se tornasse soluvel em &gua, para entdo ser aplieanhicroflotagdo. O método escolh
para saponificacdo foi o método descrito pela Clariaatapsaponificagdo do colet
Flotigam 5806. Sendo este o procedito descrito pela fabricante, o coletor Flotig
5806 obteve imediata saponificagdo com este médieo de pequi, por outro lado,
submetido a este mesmo processo como forma de camgeu desempenho ao cole

industrial. A Figura 4hpresenta a saponificacao do 6leo de p

Figura 41 — Saonificacdo do 6leo de pequi pelo étodo Clariant
A: antes da adcao de hidréxido de sédio; Bapoés a aicdo de hidroxido de sodio; C
adicdo de 4gua para finalizar o expémento
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Fonte: Autoria prépria.

Foram realizados ainda testes de saponificacao diterentes quantidades
NaOH. Constatose, entretanto, que o método original, que aplisaril. de hidréxido d
saédio, foi eficiente. A quantidade 10 mL apresentmior quantidade de 6leo na superf
da solucédo que a utilizacdo da quantidade sugpatiaempresa. Utilizan-se 12,5 mL,
obtevese um resultado semelhante a utilizacdo de 7,5Hsta Gltima, de imediato, ni
obteve completa saponificacdo, mas com um periedmaturacdo se tornou eficiente
guantidade de 15 mL acarretou a separacdo da eplkem@o apresenta a lura 42. Com
estes resultados, optse- pela utilizacdo da quantidade apresentada pgleesa, com
aplicacdo de 7,5 mL de solugcdo de hidroxido decsdMiutilizacdo de métodos igue

possui também como vantagem me-se o parametro de comparacao.

Figura 42 —Oleo de pequi saponificado com diferentequantidades de NaOH 10 %
A:150mL; B: 12,5 mL; C: 10,0 mL; D: 7,5 mL

Fonte: Autoria propria.
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6.5.1. Grau de saponificacdo

O grau de saponificagdo do 6leo de pequi foi cattmlde acordo com o método
descrito por Oliveira (2005). Utilizaram-se trésomtnas saponificadas em diferentes datas.

Os resultados séo apresentados no grafico da F8ura

Figura 43 — Grau de saponificacdo do 6leo da polmanarela de pequi em funcéao do
tempo
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Observa-se que o grau de saponificacdo se altemmuoctempo de saponificacao
do dleo. Para a amostra saponificada no dia deaeab do teste, o grau observado foi de
apenas 9,864 %. O teste realizado com uma amastiaseis semanas de saponificacéo
apresentou um grau de 55,885 %. Por fim, realisoa-geste com uma amostra de quinze
semanas, que revelou um grau de saponificacdo,8807%. Conclui-se entdo que o grau

de saponificagcdo aumentou em funcao do tempo.

6.6. Ensaios de microflotacéo

Inicialmente, testes de arraste foram realizadoa dafinicdo da quantidade de
material arrastado, bem como para definicdo daugparetria, baseada no arraste. Dentre
as faixas granulométricas testadas, as amostidagetm 180 um (80 #) obtiveram os
menores percentuais de arraste na vazéo de ar@iomUtilizando-se mineral retido em
212 um (65 #), os ensaios em branco obtiveram edianie806 % de mineral arrastado.
Para 150 um (100 #), a média foi de aproximadandt€s. Os testes com amostras de
minerais retidos em 180 um (80 #), por outro laolativeram uma média de arraste
inferior a 1 %. Optou-se, desta maneira, por trevatom essa granulometria. Em virtude
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do baixo percentual de arraste observado, os aéesltde microflotacdo sédo apresentados
desconsiderando o arraste. A Figura 44 apresetes resultados de arraste.

Figura 44 — Arraste hidraulico de apatita no tubo @& Hallimond em fungéo da
granulometria com vazéo de ar 40 cifmin

Arraste (%)

212 180 150
Granulometria (um)

Fonte: Autoria prépria.

O método de condicionamento concentrado foi ozatld nesta pesquisa. Esse
procedimento foi realizado para que o contato mainecoletor fosse mais intenso. Ensaios
preliminares revelaram que a flotacdo foi maisiwdetjuando o condicionamento foi
realizado de forma mais concentrada, e, portadtupa-se essa metodologia.

Os testes de microflotacdoram realizados em tubo de Hallimond. As figuras g
seguem mostram, em detalhes, aspectos da micgéitot® Figura 45 apresenta quatro

imagens sequenciais mostrando a agitacéo e o podedlotacdo das particulas minerais.

A Figura 45-A apresenta a etapa de condicionameantn,a agitacdo das particulas
para maior contato com o reagente coletor. A Fig&r8 mostra o inicio da flotacédo, logo
apos a abertura da vazdo de ar de 4&mim. A 45-C apresenta as Ultimas particulas
sendo carregadas pelas bolhas de ar e a Figura dvdla que o procedimento foi

eficiente na flotacdo da apatita, gerando uma diedd¢ de material afundado
imperceptivel através da imagem.

A Figura 46 apresenta particulas de apatita saamsgortadas pelas bolhas de ar
apos a atuacdo do coletor e hidrofobizacdo de woexfécie. J& a Figura 47 apresenta a
espuma estavel formada na flotagcdo com o coletor dé pequi.
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Figura 45 —Agitacao e flotacéo:coletor Flotigam 5806(pH 9; 10,0 mg/L)

Fonte: Autoria prépria.

Figura 46 —Microflotagéo: apatita sendo carregada pelas bolhas de

Fonte: Autoria prépria.
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Figura 47 —Espuma estave: coletor 6leo de pequi (pH 10gconcentracdo 2,5 mg/)

Fonte: Autoria propria.

Os resultados dos testes de microflotacéo utilizandoletor Flotigam 58( estéo
apresentados na Figura,4flie apresenta o grafico relacionando o desempamicoletor
em funcao da concentracao e do pH de t

Figura 48 — Rewiperacgéac de apatita em funcdo da concentragéo do coletor édpda
solucéo — Flotigam 5806
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Fonte: Autoria propria.
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O Flotigam 5806 exibiu melhores resultados no pHP&a a concentracédo 2,5
mg/L, este foi o pH em que o coletor apresentouagmrecuperacao, que foi suficiente
para a obtencéo de recuperacdes proximas a 10§s8oinhplica que este coletor pode ser
eficiente em baixas concentracdes. Esta mesma rmoac& no pH 9 ndo obteve os
mesmos resultados, atingindo uma recuperacédo a@xiag@damente 88 %. Neste pH, o
melhor resultado foi na concentracdo 10,0 mg/L.

O pH 10 obteve percentuais de recuperacéo abaixdskrvado no pH 8 em todas
as concentracdes testadas. Observa-se que, adeabtio mg/L, os resultados em todos os
pHs foram superiores a 95 % de recuperacao. A ddRhpresenta os resultados destes
testes em média e desvio padrao.

Tabela 13 — Resultados da recuperacao de apatitann@plicacdo do coletor Flotigam
5806 — Média e desvio padréo

Concentracéo PH
8 9 10
2,5 98,438 + 0,388 87,659 +2,221 97,201 + 0,1P9
5,0 98,861 + 0,457| 97,466 +£0,300 97,487 £ 0,447
7,5 99,462 + 0,308 97,985+1,250 98,268 + 0,372
10,0 98,801 + 0,100f 98,806 + 0,262 98,020 + 0,528

Fonte: Autoria propria.

polpa amarela de pequi como coletor.

A Figura 49 apresenta os resultados de microflot@géin a utilizacdo do oleo da
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Figura 49 — Recuperacéo de apatita em funcado da cmentracao do coletor e pH da
solucéo — Oleo de pequi
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Fonte: Autoria prépria.

Observa-se que o 6leo de pequi obteve recuperagims de 95 % em todas as
concentracdes testadas no pH 9 e pH 10. No pH Bcaperacdo foi inferior na
concentracdo 2,5 mg/L, com uma media de 78,676 &@ Bs demais concentracoes, a
recuperacao se assemelha as obtidas nos demaié fldbela 14 apresenta os resultados

de recuperacéao deste coletor em média e desviagadr

Tabela 14 — Resultados da recuperacao de apatitano@plicacéo do coletor OPC —
Média e desvio padrao

Concentracéo pH
8 9 10
2,5 78,676 + 3,389| 96,566 + 0,336 96,487 £+ 0,257
5,0 97,658 +0,785| 96,398+ 1,336 97,642 £ 0,4pR5
7,5 98,024 + 0,349 96,976 +0,198 98,639 + 0,204
10,0 98,543 +0,247| 98,568 +1,200 98,415+ 0,563

Fonte: Autoria prépria.
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Portanto, os resultados apresentados revelam gdlecode pequi saponificado
constitui uma alternativa de coletor na flotagca@platita. Os resultados encontrados para o
Oleo de pequi se equiparam ao desempenho do cqétatilizado industrialmente,
atingindo altas recuperacées mesmo na concentragéobaixa testada. Desta maneira, 0

0leo de pequi foi eficaz na microflotacdo de apatit

Analisando os resultados do trabalho de Brared@d. (1994), descritos na Figura
50, observa-se que os acidos graxos insaturaddger@mh superior desempenho em
relacdo aos acidos saturados na microflotacdo dBtaapEste resultado condiz com o
encontrado neste trabalho, considerando o perfihal@os graxos presentes no Oleo de

pequi, composto em grande parte, por acidos irexhar

Figura 50 — Microflotagdo de apatita com sais de &os graxos puros em funcao do
pH, na concentracdo 15,2 mg/L
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Fonte: Brandédet al.(1994).

Percebe-se que o acido oleico puro obteve melhegndgenho em uma estreita
faixa de pH, em torno do pH 7. Entretanto, os tadok com o 6leo de pequi indicam bom
desempenho nos pHs 9 e 10. Acredita-se que a midéuacidos graxos existente no 6leo

tenha influenciado esse resultado.

As figuras 51 e 52 apresentam, em formato 3D, sglteglos de recuperacdo de
apatita com a atuacao do coletor vegetal e doaroietlustrial em funcdo dos fatores

concentracdo e pH.
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Figura 51 — Recuperacdo Média do Flotigam 5806
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Fonte: Autoria prépria.
Figura 52 — Recuperacdo Média do OPC
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Fonte: Autoria propria.
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No gréfico com as recuperacdes médias para o cdttigam 5806, percebe-se
uma queda para a concentracdo 2,5 mg/L no pH @ ®g@equi, como apresentado na
Figura 52, a queda nos resultados de recuperacé@ rméontece na concentracdo 2,5
mg/L no pH 8. Por outro lado, os demais pontosedeiperacéo para os dois coletores

testados apresentaram resultados semelhantesimpséx 100 % de recuperacao.

Resultados dos testes de microflotacdo de apatateados por Costa (2012), com
pH 9,5, mostram que os 6leos vegetais amazonigesagaram recuperacdes proximas a
100 % nas concentracdes 2,5 mg/L (para os 6lebsrite inaja, andiroba e acai) e 5 mg/L

(para os 6leos citados 6leos e também os derivdelosaracuja e castanha do Para).

A recuperacédo de apatita com a atuagdo do 6leeqlé pm pH 9 foi de 96,566 %,
e na concentracdo 5,0 mg/L o resultado foi 96,39&éfisiderando as diferencas entre os
testes e comparando os resultados em pH 9,5 dos &eazonicos com o pH 9 do 6leo de
pequi, observa-se que este Ultimo obteve, em méth&r recuperacdo de mineral na
concentracdo 2,5 mg/L comparado aos resultadosldos de maracuja (77,26 %), inaja
(93,30 %), castanha (81,11 %) e andiroba (94,84N&)concentracédo 5,0 mg/L, o pequi
obteve maior recuperacdo meédia em relacdo ao §9&fl2 %), maracuja (94,90 %) e
inaja (95,51 %).

Portanto, o 6leo extraido deste fruto do Cerradesgmtou resultados médios
semelhantes (e por vezes superiores) aos testescdaflotacdo de apatita com Oleos

vegetais amazonicos. Esta constatacao salienfaosencial como coletor.

6.6.2. Efeitos da interacéo de fatores na vari@sggosta dos testes de microflotacéo

A variavel resposta aqui analisada constitui aperacao de apatita no processo de
microflotacéo, isto é, o percentual de mineralaiftat na presenca do coletor 6leo de pequi
saponificado. Observou-se que as meédias de re@fmefaram aproximadas nos testes

com diferentes concentracdes e pH.

Analisando-se o percentual de mineral flotado codheo de pequi e considerando
os fatores e seus niveis apresentados na Tabelsefide os niveis 1, 2, 3 e 4 para as
concentracdes 2,5, 5,0, 7,5 e 10,0 mg/L, respantnie; e 0s niveis 1, 2 e 3 para 0s

valores de pH 8, 9 e 10, respectivamente — a FigBir@resenta os resultados da variavel
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resposta para cada uma das possiveis interac@e®mes na flotacdo de apatita no tubo de
Hallimond. Os valores constantes na figura sdosgptados no valor médio observado na

triplicata e estdo em percentual.

Figura 53 — Combinac¢des do planejamento fatorial seus percentuais de mineral

flotado — OPC
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Fonte: Autoria prépria.

Percebe-se que os resultados de flotacdo, com &xckeg; obtido para o pH 8 na
concentracdo 2,5 mg/L, foram superiores a 95 %edeperacao, indicando que o 6leo de
pequi nas combinacdes testadas, de forma geradfibiente como reagente coletor, com
resultados semelhantes para as combinacdes desfatara verificar se ha diferenca
significativa entre os resultados de recuperacaanaise ANOVA foi realizada. Tais

andlises sdo apresentadas no préximo topico.

6.6.2. Analise de variancia (ANOVA) para interpretacao tesultados de microflotacéo

Os resultados dos testes de microflotacdo revelasmultados de recuperacao
aproximados, tanto para o 6leo de pequi quanto gardetor Flotigam 5806. Entretanto,
para avaliar estatisticamente o efeito da interag&ofatores, realizou-se o teste ANOVA,
com o intuito de constatar se variagdes no pH ecarecentracdo do coletor geram
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