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ABREVIATURAS

AAA - Acgucar Areado Amarelo
Ag. — Agucar

Brix — Fracgdo de solidos numa amostra ou solugdo de agucar

CI - Ido cloreto

Col I — Coluna I do sistema de resinas de Permuta Ionica

Col II — Coluna II do sistema de resinas de Permuta I6nica

CQO — Caréncia Quimica de Oxigénio

ETAR — Estag@o de tratamento de agua Residual
[.V. — Agtcares Invertidos

m. — Massa

mf. — Massa final

NaCl — Cloreto de sédio

0, — Oxigénio

Pureza - % aproximada de sacarose numa amostra
Xp - Xarope Pobre

Xr — Xarope Rico

[] — Concentragao
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OBJECTIVOS

Um dos principais objectivos deste estagio foi obter um primeiro contacto com a

industria, nomeadamente com o processo de refinagdo do agticar.

Os objectivos referentes a realizagdo deste trabalho so:

Conhecer o Processo de Refinagdo de Agticar e das suas varias etapas.
Caracterizar o efluente proveniente da etapa de descoloragdo do agticar, em
termos de Concentragdo de Cloreto de sédio, CQO e cor.

Aplicar varias técnicas laboratoriais para a determinagdo de varios pardmetros
necessarios para a caracterizagdo do efluente.

Identificar e optimizar a frac¢do de efluente a ser tratada por um processo de
nanofiltragéo.

Estudar a recuperagdo e formas de eliminagdo dos corantes do licor removidos
na etapa de descolorag@o.

Diminuir a quantidade de cloretos no efluente proveniente das resinas.
Optimizar o funcionamento das centrifugas de Afinagdo e das centrifugas da
1* Recuperacdo.

Correlacionar varias caracteristicas do Agucar Areado Amarelo.

Determinar as possiveis causas das manchas brancas existentes no agucar
areado amarelo.

Determinar as possiveis caracteristicas do A.A.A. que conferiam dificuldades

de ensacamento deste.

Berta Estevinho
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INTRODUCAO

e RAR - Sociedade de Controle (Holding) S.A.

O grupo RAR ¢ uma Holding, tendo empresas especializadas nos mais diferentes
ramos de actividade economica:
o Alimentar — RAR Agucar, SA; RAR Cogeragdo, LDA; Sucral, SA; Imperial
CD, SA...
o Embalagens — IBERHOLDING, SGPS SA; COLEP Portugal, SA...
o Financeira — FINANTIPAR, SGPS SA; BANCO FINANTIA, SA...
o Imobiliaria— RAR imobiliéria, SA...
o Servigos — NUTRIGER, SGPS, SA; RARTRANSPORTES, LDA; RAR
o Ambiente; CENTRAR, SA...
o Turismo — GEOTUR IP, SGPS, SA...

Este Estagio foi realizado na RAR Agucar.
Em 1962 nove refinarias de agtcar da regido do Porto juntaram-se para formar a RAR

— Refinarias de Agticar Reunidas.

RAR - REFINARIAS DE ACUCAR REUNIDAS, S.A.

Figura 1: Log6tipo da empresa.
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Actualmente a RAR funciona com equipamento moderno e produz aproximadamente
500 toneladas/dia de actcar.

\

R A R

Figura 2: Simbolo presente nos pacotes de Agticar.

O agticar branco € a principal produgdo da refinaria e satisfaz as normas Europeias de

qualidade. A RAR produz também em quantidades consideraveis agticar areado amarelo.

11
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e Caracterizacao do Processo de Producao de A¢ucar

A matéria-prima do processo de refina¢do de agicar € a rama de agucar, que € obtida
a partir da cana-de-agiicar. A Rama consiste em cristais de agticar com uma pelicula de

xarope envolvente. [1]

Figura 3: Rama de Acucar.

As Principais etapas do processo de Refinagdo do Aguicar sdo:
= Afinagdo
= (Carbonatagdo
= Descoloragdo
= Evaporagdo
= (ristalizagdo
= Centrifugacdo
= Secagem

= (lassificagdo

Conforme o tipo de agucar a produzir assim vamos ter algumas diferengas no
processo de Produgdo. A RAR produz diferentes tipos de agticar, nomeadamente; Agucar
Branco, Agucar Branco Extra e Agucar Semi-Branco cuja diferenca é a cor, Ag¢ucar Fino,
Agucar Extra-fino e Agucar Grosso, em que a diferenga entre eles é a granulometria e ainda o
Acucar Areado Amarelo e o Agucar Demerara.

Paralelamente ao processo de produgdo de agucar existe um processo de recuperagio,
com o objectivo de recuperar licores, xaropes e dguas doces resultantes de algumas etapas. O
Produto final da recuperagio é o Melago.

Na Figura 4 encontra-se esquematizado o processo de produgdo de agicar.

12
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RAMA
1. Chegada da Rama ao Porto de Leixdes
2. Rama nos armazéns da RAR

AFINACAO
3. Amassadora de Magma
4. Centrifugas

5. Aquecedor de Xaropes
6.  Dissolvedores

CARBONATACAO

7. Mexedor de Licor e Cal
8. Saturador A

9.  Saturador B

10.  Filtros Rotativos

11. Filtros Rotativos de Seguranga

12.  Filtro de Camaras para Lamas
DESCOLORACAO

13. Resinas de Permuta I6nica
EVAPORACAO

14.  Evaporadores
CRISTALIZACAO, CENTRIFUGACAO,
SECAGEM E CLASSIFICACAO DO
ACUCAR BRANCO

15. Tachos de Vacuo

16. Centrifugas

17.  Secador/Arrefecedor

18. Classificadores
CRISTALIZACAO, AREADORES E
PENEIRACAO DO ACUCAR AREADO
AMARELO

19. Tachos de Vacuo
20. Areadores
21. Arrefecimento e Peneiragdo
RECUPERACAO
22. Tachos de Vacuo de Primeira
23.  Centrifuga de primeira
24. Dissolvedor
“,‘ ' | 25. Tacho de Vécuo de segunda

_ 8 ) 26. Centrifuga de segunda

27. Amassadora de Primeiro Pé-de-cozedura
acticar areado amarelc 28. Nao instalado

yellow areado sugar 29. Nio instalado
30. Tacho de Vacuo de Continuo
31. Pré-centrifugacdo de terceira Massa cozida

white sugar : : 32. Mexedor de Massa cozida e xarope
ﬁ ' 33 Cristalizadores Arrefecedores Verticais
[ 34. Re-aquecedor de Massa cozida

35. Centrifuga de Terceira

36. Amassadora de Segundo Pé-de-cozedura

Figura 4: Diagrama Processual da produg¢do de agticar na RAR.
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Afinac¢iio — A rama de aguicar ¢ misturada com o xarope de afinagdo na amassadora de
magma, dando origem ao magma de afinagdo. Seguidamente este magma € centrifugado nas
centrifugas de afinagdo, onde se separa o agtcar afinado do xarope de afinagdo (figura 5). O
agucar afinado ¢ dissolvido em dguas doces e misturado com o Licor da recupera¢do e com

agucar de devolugdes e de derrames obtendo-se o Licor de Afinagdo.

Figura 5: Centrifugas Batch (A e B) utilizadas na Etapa de Afinagéo.

Carbonatacio — O Licor da Afinagdo € enviado para a etapa de carbonatagdo, onde €
misturado com Leite de Cal e depois carbonatado (injecgdo de dioxido de Carbono) nas torres
de Saturagfio. A cal reage com o gas de carbonatag@o formando um precipitado de carbonato
de célcio. Este precipitado retém muitas impurezas presentes no Licor. Posteriormente o
Licor passa por varios filtros e onde o precipitado e as impurezas sdo separados através de
filtros de prensa. Da lavagem dos filtros de Prensa resultam aguas doces e lamas de

carbonatagdo. O Licor Carbonatado segue para a etapa de descoloragdo.
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Descolora¢io — O Licor Carbonatado passa pelas Resinas de Permuta I6nica (Resinas
anionicas fortes) onde ficam retidos os corantes. A resina € constituida por uma estrutura
rigida, formando pequenas esferas porosas, contendo pontos activos onde se verifica a troca
do corante pelo id0 da resina. A maioria dos corantes, sdo acidos organicos, num meio
alcalino apresentam cargas negativas.

A descoloragdo € feita através da troca entre os corantes e o ido negativo CI (cloreto),
presente nas resinas. Os corantes ficam retidos nas resinas enquanto que o ido cloreto passa
para o licor. Cada ciclo de descoloragdo dura aproximadamente 30 horas e varia consoante o
numero de sistemas de resinas em funcionamento e a cor final do licor a saida desta etapa.

O Licor que sai das colunas de Permuta Ionica designa-se de Licor Final e passa para

os Evaporadores.

Figura 6: Sistemas de Resinas de Permuta I6nica.

Na RAR existem 4 sistemas de resinas de permuta iénica tendo cada um deles duas
colunas (figura 6). Estas colunas possuem resinas com diferentes idades e consequentemente

diferentes capacidades de descoloragdo.
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Figura 7: Sistema III e IV de Resinas de Permuta Iénica.

Quando a capacidade de descoloragdo das resinas diminui significativamente &
necessario proceder a sua regeneragdo. A regeneracdo das resinas € feita com o intuito de
remover os corantes das resinas e de as saturar novamente em ides Cloreto através de uma

corrente de NaCl (Cloreto de Sodio).

Evaporacio — Nos Evaporadores o Licor Final € concentrado, por remog¢ao de agua,
passando a designar-se Licor Concentrado. Nesta etapa usam-se evaporadores de duplo efeito

funcionando o segundo evaporador sob vacuo.

Cristalizacio — Nesta etapa ocorre a cristalizagdo, nos Tachos de Vacuo, do agucar
presente no Licor concentrado e no xarope de refinag@o, obtendo-se uma massa cozida. A
cristalizagdo inicia-se com a adigdo da Sementeira (solugdo de agucar e alcool) ao Licor
sobresaturado e prolonga-se com a adi¢do de Licor concentrado ou de Xarope de refinagéo,
conforme o tipo de agtcar a produzir. A massa cozida vai para os Mexedores de massa cozida

e de seguida para as centrifugas de refinagao.
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Centrifugacdo — A massa cozida vai para as centrifugas de Refinagdo onde se faz a
separagdo do agticar Humido do Xarope de Refinagdo. O Xarope de Refinagdo vai ser
posteriormente reutilizado para a cristalizagdo de agucar branco ou do agtcar amarelo.
Periodicamente uma parte deste xarope € enviada para a recuperagdo. O agticar himido que
sai das centrifugas de refina¢do €é transportado por um tranportador-gafanhoto, elevador e

tapete de banda para o secador de agucar.

Secagem — O agucar himido ¢ seco num secador rotativo em duas etapas. Numa
primeira etapa o aguicar contacta com ar aquecido em co-corrente, posteriormente com ar frio,
pelo que o agicar quando sai do secador ja sai a temperatura ambiente. Com este
procedimento minimizam-se os problemas de empedramentos devido a condensag¢des de
agua. O ar utilizado € previamente tratado, através da passagem por varios filtros. No final do

secador existe uma rede onde ficam retidas as trogas de agucar.

Classificacdio — O agticar seco € classificado, isto é, é separado do pd e dos grossos.
Os classificadores sdo peneiros de 3 andares de redes de classificagdo. Na rede superior fica
retido o grosso e na rede inferior o po.

Os agucares com granulometrias diferentes do agucar branco sdo produzidos através
de uma etapa posterior de classificagdo do agucar branco em que a abertura das redes varia
conforme o agticar que se pretende produzir.

O po6 aspirado ao longo do sistema de transporte e resultante da separag¢do do agucar €

recuperado em ciclones humidos, dando origem a aguas doces.

A RAR produz diferentes tipos de agucar. Seguidamente apresentam-se 0s casos
particulares de produgdo do Aguicar Semi-Branco, Agtcar Areado Amarelo e do Agucar

Demerara.
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Na produgédo de agucar Semi-branco, na etapa de cristalizagdo, nos tachos de Vacuo, €
utilizada uma mistura inicial de licor final com xarope de refinag@o, em que a % de xarope de

refinagdo € maior que a utilizada no agucar branco.

Para a produgdo de Agucar Areado Amarelo utiliza-se uma mistura de licor
carbonatado e de xarope de refinagdo. Esta mistura € concentrada até¢ ao ponto em que se
formam espontaneamente cristais nos tachos de vacuo. A massa cozida formada nos tachos
de vacuo ¢ descarregada nos areadores, onde ocorre uma posterior cristalizagdo, por vacuo, e
secagem da massa. O agucar € descarregado dos areadores para o sistema de transporte, onde

¢ seco, arrefecido e peneirado.

O Agticar Demerara ¢ produzido por cristalizagdo do xarope de refinagdo, em tachos
de vacuo. A cristalizagdo € iniciada pela adigdo da sementeira. No final da cozedura procede-
se a descarga parcial do tacho de vacuo até a calandria de aquecimento. A massa
descarregada vai para as centrifugas, sendo o agucar enviado para o dissolvedor da
recuperagdo. O tacho de vacuo ¢ realimentado com xarope que sai das centrifugas e repete-se
o procedimento. Novamente realimenta-se o tacho de vacuo com xarope de refinagdo mas
desta vez o agucar das centrifugas ndo vai para o dissolvedor, mas sim para o ensaque e para

0 armazenamento num silo onde € posteriormente peneirado.

Recuperagio — Nesta etapa faz-se o aproveitamento do agucar vindo dos xaropes de
Afinagdo, Xaropes de Refinagdo rejeitados e de aguas doces. A recuperagdo envolve:
o Pré-Primeira Recuperagdo
o Primeira Recuperagio
o Segunda Recuperagdo

o Terceira Recuperagdo
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As massas cozidas de cada cozedura sdo centrifugadas em centrifugas continuas,
produzindo-se um agticar ¢ um xarope (figura 8). O agucar ¢ enviado para a cozedura da
recuperacdo anterior € o xarope para a da recuperagdo seguinte. O xarope da terceira

recuperagdo € o melago. [1]

Figura 8: Centrifugas de recuperacéo.
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e Caracterizacio do trabalho realizado

Este trabalho centrou-se principalmente no estudo e no acompanhamento do

funcionamento da etapa de descoloragéo do licor.
A etapa de descoloragdo consiste na remogdo de compostos corados do licor, através
de resinas de permuta ionica (resinas anionicas fortes). Os corantes ficam retidos nas resinas,

enquanto que os ides cloreto (presentes nas resinas) passam para o licor.

Figura 9: Sistema II — Colunas de Resinas de permuta I6nica.

Quando a capacidade de descoloragdo das resinas diminui significativamente ¢
necessario proceder a sua regeneragdo. Cada ciclo de descoloragdo dura aproximadamente 30
horas e varia consoante o nimero de sistemas de resinas em funcionamento. A regeneracéo
das resinas ¢ feita com o intuito de remover os corantes das resinas e de as saturar novamente

-

em ides Cloreto através de uma corrente de NaCl. [1]
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A regeneragdo das resinas envolve as seguintes etapas:

. 1° Desagucaramento

E 2° Desagucaramento

s Esvaziamento das colunas

. Descompactagdo das colunas com ar
. Enchimento com dgua

. Passagem de Salmoura (Solugdo de NaCl com [NaCl]=110mg/l)
o Lavagem lenta com 4agua

. Lavagem rapida com agua

Durante a regeneragdo, forma-se aguas doces nos desagucaramentos.

Nas restantes etapas da regeneragdo forma-se um efluente que ¢ descarregado na
ETAR e posteriormente na rede de saneamento. Este efluente que vai para a ETAR possui
uma concentra¢do elevada de cloretos (apenas 10% do sal que entra nas resinas fica retido) e
de corantes, e sdo estes ultimos que impedem que o efluente seja reciclado novamente as

resinas. [6, 7, 8, 9]

A solugdo para a viabilizagdo econdémica e ambiental do efluente passa pela utilizagdo
de uma instalagdio de nanofiltragdo. Para a utilizagdo desta instalagdo foi necessario
caracterizar primeiramente o efluente a tratar de modo a obter o maior rendimento desta, uma
vez que apenas 10 m’ do efluente é que vao ser tratados.

A instalagdo de Nanofiltragcdo permite concentrar os corantes numa pequena por¢ao
de efluente (1m?), sendo os restantes 9 m® reutilizados novamente para a regeneragio das

resinas (Figura 10).

A porgio de efluente a enviar para a nanofiltragdo sera aquela que possui uma maior

quantidade de sal, assim poderemos reutilizar mais sal.
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Figura 10: Esquema do funcionamento da instalagéo de Nanofiltragéo.

O trabalho na etapa de Descoloragdo pode ser subdividido em varias fases:

e Caracterizag@o do Efluente das Resinas de Permuta [6nica.

e Estudo da Influéncia do efluente das Resinas no Efluente total a enviar para a
ETAR.

e Estudo da viabilidade de aplicagdo de um sistema com carvdo Activado para
tratamento do Efluente, concentrado de corantes, da Instalagdo de
Nanofiltragao.

e Realizagdo de ensaios de simulagdo de mistura do efluente concentrado de

corantes proveniente da instalag@o de nanofiltragdo com Melago.
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e Caracterizacio do Efluente das Resinas de Permuta Iénica.

Para caracterizar o efluente foi necessario recolher amostras da salmoura e do efluente

a saidas das colunas de permuta ionica, quer da primeira, quer da segunda e para os quatro

sistemas, com intervalos de tempo de 10 minutos. Procedeu-se a analise dos seguintes

parametros nas amostras recolhidas:

(©)

©]

©)

O

O

®)

Temperatura

pH

Condutividade

Cloretos

Cor

CQO (Caréncia Quimica de Oxigénio)

Por integragdo numérica dos resultados obtidos, foi possivel quantificar a quantidade

de sal a saida, assim como a quantidade de matéria orgénica e identificar a frac¢do do

efluente a enviar para a nanofiltragdo.

e Estudo da Influencia do efluente das Resinas no Efluente total a enviar para a

ETAR.

O efluente proveniente das resinas foi caracterizado relativamente a varios

parametros, nomeadamente a concentragdo de cloretos e a CQO. Ao efluente presente na

ETAR eram efectuadas analises didrias a estes pardmetros. Se considerarmos que houve em

média duas virgula quatro (2,4) regeneragdes por dia nas resinas e se quantificarmos em

termos de massa de sal e de CQO que saiu das resinas e foi enviada para a ETAR, sabendo

que o volume de efluente a descarregar na ETAR era de aproximadamente 300m’/dia,

podemos calcular o valor esperado para estes parametros em termos de concentragdes na

ETAR Assim poderemos estimar a influencia do efluente das resinas no efluente global da

refinaria.

Berta Estevinho
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e Estudo da viabilidade de aplicagio de um sistema com carvio Activado para
tratamento do Efluente, concentrado de corantes, da Instalagio de

Nanofiltragio.

O efluente que sai das Resinas e vai para a ETAR possui uma concentragio elevada
de cloretos, pois apenas 10% do sal que entra nelas fica retido, e de corantes. Estes ultimos

impedem que o efluente seja reciclado novamente as resinas.

A instalagdo de Nanofiltragdo permite concentrar os corantes numa pequena porgao
de efluente (1m?), sendo os restantes 9 m’ reutilizados novamente para a regeneragdo das
resinas.

Um sistema de carvdo Activado pode remover os corantes do efluente concentrado de
corantes (Im’) e consequentemente o CQO, reduzindo a quantidade de matéria orgénica a
enviar para a ETAR. Os estudos da viabilidade do uso de carvido activado foram feitos com 3
tipos diferentes de carvéo activado da Chemviron Carbon [5]:

o CAL® AND CAL® I — Agglomerated Coal Based Granular Activated Carbon
o CPG® LF — Acid Washed Agglomerated Coal Based Granular Activated
Carbon

o CANECAL" - Agglomerated Coal Based Granular Activated Carbon

Estes carvdes foram colocados em contacto com a amostra de efluente das resinas, a
temperatura ambiente, com agitagdo (300 rpm) durante 20.5 horas. No fim deste periodo de
tempo procedeu-se a analise:

o CQO
o Absorvancias
No final comparou-se a redugdo para cada carvdo da CQO e da Absorvancia,

relativamente a amostra inicial.
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e Realizaciio de ensaios de simulagiio de mistura do efluente concentrado de

corantes, proveniente da instalagio de nanofiltra¢io, com Melaco.

A instalagdo de Nanofiltragdo permite concentrar os corantes numa pequena por¢ao
de efluente (1m’), sendo os restantes 9 m’ reutilizados novamente para a regeneragdo das
resinas.

A porgio de efluente com elevada concentragdo de corantes pode ser misturada com o
melago (produto final das recuperagdes), em vez de ser enviada para a ETAR onde provoca
um aumento do CQO.

A adig¢dio do efluente ao melago em principio ndo provoca alteragdes indesejaveis,
dado que este pode ser utilizado em ragdes animais, sendo neste caso necessario adicionar
posteriormente sal. Por sua vez a adigdo de corantes ao melago ndo apresenta nenhum
inconveniente, uma vez que o melago ja tem uma quantidade muito grande de corantes.

Foram feitos varios ensaios, nos quais se adicionou sal ao melago, em quantidade
igual ou superior a estimada para o efluente da nanofiltragio. Nestes ensaios foram feitas
analises as cinzas:

o Condutivimétricas

o Sulfatadas.

Apbs a obtengdo dos resultados, verificou-se se o valor obtido para as cinzas estava

dentro do limite desejavel.
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Devido a alguns contratempos, imprevisiveis, a instalagdo de Nanofiltragdo ndo ficou
a funcionar durante o periodo de duracdo deste estdagio. Pelo que ndo foi possivel optimiza-
la como era inicialmente previsto.
No entanto foram desenvolvidos outros trabalhos que inicialmente ndo estavam
previstos, nomeadamente:
e Estabelecimento de correlagdes entre alguns pardmetros e caracteristicas do
Actcar Areado Amarelo.
e Realizagdo de ensaios de mistura de Aguicar com canela.
e Optimizagdo de alguns pardmetros de funcionamento das centrifugas de
Afinagdo.

e Optimizagdo da distribuigdo de agua nas centrifugas da 1* Recuperagdo.
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e Estabelecimento de correlagdes entre alguns parimetros e caracteristicas do

Acucar Areado Amarelo.

O estabelecimento de varias correlagdes entre varias caracteristicas do Agucar Areado
Amarelo permitiu determinar quais as condigdes ideais para minimizar o aparecimento de

manchas brancas no Agucar.

e Realizacgio de ensaios mistura de Ag¢ucar com canela.

Realizaram-se varios ensaios com diferentes composi¢des relativamente as fracgdes
de canela e de aroma de canela a usar. As amostras obtidas foram submetidas a provas

organolépticas.

e Optimizacio de alguns parimetros de funcionamento das centrifugas de

Afinacio.

A rama de aguicar ¢ misturada com o xarope de afinagdo na amassadora de magma,
dando origem ao magma de afinagdo. Seguidamente este magma € centrifugado nas

centrifugas de afinagdo, onde se separa o agucar afinado do xarope de afinagéo.

Figura 11: Centrifugas de Afinagdo.
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As centrifugas da Afinagdo funcionam por Batch. Ao longo de um ciclo de
funcionamento podem ser identificadas varias etapas:

o Alimentagdo do magma a centrifuga (figura 12)

Figura 12: Alimentagdo da centrifuga.

o Aumento da velocidade de centrifugagdo
o Lavagem da Massa na centrifuga

o Centrifugagdo a velocidade maxima (figura 13)

Figura 13: Centrifuga a velocidade méaxima.
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o Desaceleragdo da centrifuga

o Descarregamento do agucar centrifugado (figuras 14, 15 ¢ 16)

Figura 14: Inicio do descarregamento do aguicar afinado.

Figura 15: Descarregamento do agticar afinado.

Berta Estevinho
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Figura 16: Pormenor do descarregador na descarga do agticar afinado.

o Lavagem do cesto da centrifuga [3, 4 ]

Realizaram-se vérios ensaios com diferentes pardmetros de funcionamento das
centrifugas com o objectivo de optimizar o seu funcionamento. Apés cada alteragio de
parametros, recolheram-se amostras de Agucar afinado e determinou-se a cor do agticar em
cada amostra. O objectivo foi obter o conjunto de pardmetros mais favoraveis obtendo uma

cor de agucar o mais baixa possivel.

O Parametros a optimizar foram:
o Tempo a partir do qual se inicia a Lavagem
o Duragdo da Lavagem

o Tempo de centrifugagéo a velocidade maxima.
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e Optimizag¢io da distribuicéiio de Agua nas centrifugas da 1* Recuperacio.

Na 1? recuperagdo, a massa cozida de cada cozedura € centrifugada numa centrifuga
continua, produzindo-se um agtcar, um xarope Pobre e um Xarope Rico. O agtcar € enviado

para a cozedura da recuperagdo anterior.

Figura 17: Centrifuga de 1* recuperacio.

O objectivo deste trabalho foi optimizar a distribui¢do de agua na centrifuga.

A agua pode ser libertada no anel, ou entdo no interior da centrifuga, na parte de cima
do cesto ou na parte debaixo deste (figuras 18 e 19). Para tal foram recolhidas varias
amostras, para cada cozedura, com diferentes distribuigdes de agua, de xarope pobre ¢ de

xarope rico, de agucar centrifugado e de massa da cozedura.
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As amostras recolhidas de massa, de agucar e de xaropes foram analisadas
relativamente aos seguintes parametros:
o Brix
o Pureza

Para as amostras de agucares foram ainda determinadas as Cores.

Figura 18: Pormenor do anel da Centrifuga da 1* Recuperacéo.

Figura 19: Interior da Centrifuga da 1* Recuperagéo.
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RESULTADOS

e Caracterizacao do Efluente das Resinas de Permuta Ionica.

Para caracterizar o efluente foi necessario recolher amostras da salmoura e do efluente
a saida das colunas de permuta idnica, quer da primeira, quer da segunda coluna e para os
quatro sistemas, com intervalos de tempo de 10 minutos. Procedeu-se a analise dos seguintes

parametros nas amostras recolhidas: Temperatura, pH, Condutividade, Cloretos, Cor, CQO.

o Correlacio condutividade. vs. CI'

A partir dos valores da condutividade e dos cloretos obtidos experimentalmente para o
efluente das resinas foi possivel obter uma correlagio que relaciona o valor da condutividade

com a concentragdo de Cloretos CI (figura 20).

" ; AT ey = 2B+ 4E-06¢7 + 0,2288x + 45,942
A R? = 0,9956

0 20000 40000 60000 80000 100000 120000 140000 160000

Condutividades (pS/cm)

Figura 20: Gréfico com valores experimentais da condutividade e da concentragdo de cloretos.
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A correlagdo obtida possui um coeficiente de correlagdo bastante elevado. Esta
correlagdo permite determinar mais rapidamente o valor da concentragdo de cloretos no
efluente, uma vez que a condutividade se obtém com um condutivimetro. Por sua vez tem
ainda a vantagem de ndo ser necessario utilizar reagentes (nitrato de prata e dicromato de

potassio), o que torna esta correlagdo mais vantajosa em termos ambientais.

o Correlagdo condutividade. vs. NaCl

A partir dos valores da condutividade e dos cloretos obtidos experimentalmente para o
efluente das resinas foi possivel obter uma correlagdo que relaciona o valor da condutividade

com a concentragdo de NaCl, uma vez que a concentragdo de cloretos se relaciona

estequiometricamente com a concentragdo de sal. (figura 21).

[NaCl] (ppm)

OAJ:O =

20000 40000 60000 80000 100000 120000

140000 160000

Condutividades (1S/cm)

Figura 21: Gréfico com valores experimentais da condutividade e da concentracéo de sal.

Esta correlag@o apresenta as vantagens ja enumeradas relativamente a correlagdo da

condutividade com a concentragdo de cloretos.
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o Parametros analisados

Os principais pardmetros analisados foram a concentragdo de sal, a absorvancia que
traduz a concentragdo de corantes, e 0 CQO, que traduz a quantidade de matéria organica
presente na amostra.

Na figura podemos ver como aumentou cada um destes pardmetros no efluente que
saiu das resinas. O valor do CQO inicialmente foi bastante alto o que sugeriu a presenca de

agucar nas resinas.

Sistema | - Ciclo n°®190/3797
(INACl] e =82117pp; ADS. g =5,938; CQOynge 12613 ppm)
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Figura 22: Caracterizagio do efluente das resinas.

NOTA: O valor 0 (zero) no caudal representa o inicio da lavagem com agua.

Os valores da cor do efluente e 0 CQO foram os primeiros pardmetros a aumentar no
efluente das resinas. De um modo geral estes dois pardmetros variaram simultaneamente, isto

¢ quando um aumentou o outro também aumentou e vice-versa.
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A cor do efluente aumentava rapidamente no inicio da lavagem e diminuia

posteriormente muito gradualmente.

A concentragdo de sal aumentou mais tardiamente, quando os outros dois parametros
ja estavam a diminuir. O Pico da concentragdo maxima de sal atingia-se normalmente no
momento da mudang¢a do caudal de lavagem, isto é, quando se passava da Lavagem Lenta
para a Lavagem Répida.

A partir do momento em que se inicia a Lavagem rapida a concentragdo de Sal

diminuia rapidamente.

Nas figuras seguintes podemos ver a caracterizagdo dos varios sistemas.
Cada um dos sistemas apresentou um comportamento diferente relativamente a cor ¢ a

concentragdo de sal do efluente a saida das resinas.

Nos anexos I, II, III e IV encontram-se exemplos de ensaios de cada sistema em que

foram comparados os resultados entre as duas colunas de cada sistema de resinas.
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o Caracterizacio do Sistema I

Sistema |

Absorvancia

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
| —e—Ensaio 11 —=—Ensaio 13
Volume (m’) Ensaio 14 — Ensaio 17
—— Ensaio 24 - Col. Il —~ Ensaio 25 - Col. Il

Figura 23: Caracterizagdo do Sistema I de resinas de permuta ionica, relativamente a absorvancia a 420 nm.

Sistema |

[NaCl] (ppm)

20000
0 , : : ; = . . SR N N, ‘
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
;) —e— Ensaio 11 —=— Ensaio 13
Volume (m Ensaio 14 -+ Ensaio 17
—~—Ensaio 24-Col. Il | —— Ensaio 25-Col. Il

Figura 24: Caracterizagio do Sistema I de resinas de permuta idnica, relativamente a Concentragéo de Sal.
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o Caracterizacio do Sistema II

Sistema Il

Absorvancia

0 5 10 15 20 25 30
Volume (m®)

35 40 45 50 55
—e— Ensaio 6 —=— Ensaio 15
Ensaio 16 —+— Ensaio 20 - col. Il

Figura 25: Caracterizacio do Sistema II de resinas de permuta ionica, relativamente a absorvancia a 420 nm.

Sistema Il

[NaCI] (ppm)

20000 - )
0‘1. - : : T - 2 == ~— 36— - e )
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
—e—Ensaio 6 —u— Ensaio 15
Volume (m’) Ensaio 16 —+— Ensaio 20 - col. I
——Ensaio 21 - Col. I

Figura 26: Caracterizagdo do Sistema Il de resinas de permuta ionica, relativamente a Concentragdo de Sal.
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o Caracterizac¢do do Sistema Il

Sistema lll

Absorvancia

e

0+ S S i r 7 T - !
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 56
—e— Ensaio 7 —a— Ensaio 9
Volume (m’) Ensaio 18 s« Ensaio 19
—— Ensaio 22 - Coluna Il -~ Ensaio 26

Figura 27: Caracterizagdo do Sistema I1I de resinas de permuta ionica, relativamente a absorvancia a 420 nm.

Sistema lll

[NaCl] (ppm)

o : : . - . - : ; .
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
;) | —e—Ensaio 7 —=—Ensaio 9
Volume (m Ensaio 18 —«— Ensaio 19
—Ensaio22-Colunall ' —— Ensaio26

Figura 28: Caracterizagédo do Sistema III de resinas de permuta i6nica, relativamente a Concentragdo de Sal.
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o Caracterizacio do Sistema IV

Sistema IV

Absorvéancia

0 5 10 15 20 e 30 35 40 45
—s— Ensaio 4 —=— Ensaio 8
Volume (m’) Ensaio 10 .. Ensaio 12
—— Ensaio 23 - Col. Il

Figura 29: Caracterizagdo do Sistema IV de resinas de permuta iénica, relativamente a absorvéncia 420 nm.

Sistema IV

[NaCl] (ppm)

~—~—Ensaio 23 - Col. Il

Figura 30: Caracterizagdo do Sistema IV de resinas de permuta ionica, relativamente a Concentragéo de Sal.
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Na Tabela 1 encontram-se sintetizados os resultados obtidos para todos os ensaios
efectuados, nomeadamente as estimativas da concentra¢do de sal a entrada, assim com o
valor esperado a saida.

O Valor a entrada de sal foi obtido pela determinagdo da concentrag@o de cloretos na
salmoura.

O Valor estimado a saida de sal foi calculado a partir do valor de sal a entrada
considerando que havia uma retengdo de 10% nas resinas de permuta ionica.

O Valor obtido para a concentragdo de sal a saida resultou da integragdo numérica de
curvas de ajuste a pontos experimentais. Estas curvas relacionam a concentragdo de sal com o
volume.

O intervalo, correspondente ao volume a enviar para a nanofiltra¢do, foi determinado
de modo a maximizar a quantidade de sal presente nesse intervalo (maximizag@o da area de
integragdo da curva de ajuste, correspondente a um intervalo de 10 m’).

Os resultados para os ensaios em que se recolheram amostras a saida das 2 colunas,
mostraram que a dispersdo de sal e de corantes, como era de esperar, foi menor a saida da
primeira coluna. Pelo que quanto menor for a dispersdo de sal maior vai ser a recuperagdo de
sal na nanofiltracdo.

Se o efluente que saiu da coluna I do sistema de resinas fosse directamente para a
nanofiltragdo a recuperagdo de sal aumentava pelo menos em 10%.

Cada um dos sistemas apresentou um comportamento diferente relativamente a cor e a

concentragdo de sal, do efluente, a saida das resinas.

Da analise dos varios sistemas pdde concluir-se que para além da fracgdo de efluente
que vai para a nanofiltrag@o seria possivel recuperar a ultima frac¢do do efluente que sai das
resinas para ser reutilizado na lavagem seguinte. Esta frac¢do de efluente possuia uma cor
baixa e uma concentragdo de sal reduzida, que ndo seriam impeditivos para iniciar a lavagem
das resinas com ela, uma vez que a concentragdo de sal e de corantes inicialmente no interior

da coluna sd@o muitissimo superiores.
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Tabela 1: Sintese de resultados obtidos para os vérios sistemas de resinas.

Total sal (NaCl) a

Tratamento nanofiltragio CQO -
Saddx Miaximo Observagoes:
Eassio et | Sistema | Ciclo Densidade | Total de sal a Estm_lado Obtido | Massa de3 Nacl lntervalos NaCl recuperado (ppm 02)
_ ’ ‘ : kg p nos 0 m” (kg) | Tratado (m

: ’Be enada %

Erro no caudal da

6 24-10:03| 1 | 253723 3 ] 3 1152 828 12:22 72 5 lavagem lenta (24
m’)

(7 129-10-03| I ]10572482] - : SRR R e T T R R Rl SEE
s g DLl L : pr—— g { T
> losites| w2 oo i e e EEERE P T
11 12-11-03| 1 |160/3767 92 1115 1004 848 646 5,5:15,5 76 3
13 19-11-03| 1 | 163/3770 7,6 969 872 851 646 5,5:15.5 76 22861
14 27-11-03| 1 |166/3773 9.2 1137 1023 1099 779 7,5:17,5 71 9750

salmoura=4m?’/l;
15 28-11-03| 1 | 39/3737 9,1 1082 974 1347 864 10:20 64 20444 Q1. lenta =10
m’/h; Q L. Répida
=22 m’/h
16 03-12-03 | 11 | 40/3738 82 983 885 676 536 6.5:165 79 19859 | QL I;ne?/;f=‘°
17 09-12:03| 1 |169/3776 8,0 982 884 952 688 5,5:15,5 72 13733
| : ‘ QLs.Ripida-=‘22‘
0 Ll : prat Al m’/h; CQO do |
18 161203 | I 1232500 113 1497 1347 | 1328 916 7,0,17,0 69 e SR PR |
1
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Tabela 2 (cont.): Sintese de resultados obtidos para os varios sistemas de resinas

Total sal (NaCl) a ; CQO -
saida Araiments aisofliiraio Maximo Observagdes:
i . ; Densidade | Total de sal 2 | Estimado  Obtido | Massa de Nacl | Intervalo | NaCl recuperado | (ppm O2) Sistema
Ensaio Data | Sistema | Ciclo média (Be) | entrada (kg) (kg) (kg) | nos 10 m* (kg) | Tratado (m*) (%) Data
19 06-01-04 | 1M | 12972506 114 1233 1109 | 1066 815 5,5:15,5 76 . o Ll' b, /;lda a
20ColT |08-01-04| 1 | 50/3749 9,0 938 845 825 741 -1,5:8.5 90 23250 | 2 Ll' ;‘;P/fa a
Q Ii' Répida a
; 17m*/h; CQO do
20CoL 11 | 08-01-04| 1 | 50/3749 9.0 938 845 867 687 7:17 79 piisy o S EEELS
COL. 11
20Col1 |16:01-04| T | 533752 9.4 866 780 | 743.17 682 3.7 92 ; Q Ll';‘nf!’/;)d“ 8
21CoL M | 16-01-04| 1 | 5353752 9.4 866 780 885 681 5,5:15,5 77 ; Q Ll'gl}.f‘?/‘hda 3
| , Estudo da
22Col1 |21-01-04| T |[135n2512] 97 903 813 754 710 2.57,5 94 : aplicabilidade do
; carvdo
22Col. 11 |21-01-04 | T | 1352512 9,7 903 813 823 597 515 76 o735 4 CUOdoieThmnle

i

a saida da col. II.

24Col.1 | 10-02-04, 1 1903797 98 937 843 940 | & R m & <tea% T2 E®: 1 -

) CQO do efluente

24 Col. I | 10-02-04 I 190/3797 9.8 937 843 950 711 717 75 12613 v saita ds ol B
25Col.1 | 18-02-04 I 193/3800 9,6 1027 924 978 832 -2,5:7,5 85 -
25 Col. I | 18-02-04 1 193/3800 9,6 1027 924 1115 695 3512 62 -

26 26-02-04 | 1l | 147/2524 11,6 1114 1002 1160 805 6,16 69 T
Média a
saida (col. - - - 9,6 1082,3 974,1 1009,4 744,1 - 74,6 - -

1)
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e Estudo da Influencia do efluente das Resinas no Efluente total a

enviar para a ETAR.

Apos a caracterizagdo do efluente das resinas em termos de Cloretos e de CQO, foi
possivel comparar com os resultados destes parametros no efluente global da ETAR.

As resinas sdo a principal fonte de cloretos do efluente da fabrica, dai a relevancia de
um tratamento do efluente que sai dos varios sistemas de resinas de permuta i6nica durante a
etapa de lavagem.

Como foi referido anteriormente apenas 10m’ deste efluente € que vio ser tratados na
nanofiltragdo. Por sua vez a Nanofiltragdo apenas recupera 90% do sal que entra, sendo os
restantes 10% encaminhados novamente para a ETAR.

Na tabela 2 encontram-se alguns resultados estimados para a concentragdo de cloretos
na ETAR, com base em resultados obtidos para o efluente das resinas de permuta idnica.

Na tabela 3 apresentam-se resultados da influéncia do CQO do efluente das resinas no

efluente total da ETAR.
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Tabela 3: Resultados estimados para a concentragfo de cloretos na ETAR, com base em resultados obtidos para o efluente das resinas de permuta iénica.

Implica¢des na ETAR (Caudal que chega a ETAR= 300 m*/dia; CQO neqio =2491 ppm)

Massa de Cloretos Concentragdo de Cloretos na ETAR
(CI') enviados para a | (considerando 2.4 regeneragdes/dia e caudal
de 300 m*/dia

M 1o de NaCla  Massa de NaCl recuperada na Massa de NaCl enviada
saida das resinas (kg) Nanofiltragdo (kg) para a ETAR (kg)

Ensaio

13 851,0 581,2 269,7 163,7 1309,3
14 1099,1 700,8 398,3 241,7 1933,5
15 1347,3 777,7 569,6 345,7 2765,3
16 676,3 482,6 193,7 7S 940,4
17 951,7 619,5 332,3 201,6 1613,0
15 -« oS ; 8243 503,4 305,5 24441
19 ‘ T0BRS 15 733,71 | 332,8 ; 2019 P ke kb S
20 Col. T 825,3 666,9 158,3 96,1 768,7
20 Col. 11 866,8 618,1 248,7 150,9 1207,2
21 Col. 1 7432 613,5 129,7 78,7 629,6
21Col. 1 - 885,3 613,1 2722 165,2 1321,4
2CoLY |- T80 638,6 1154 70,0 - 560,2
22 Col. 1 781,5 537,73 2438 » A 11835
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Tabela 4 (cont.): Resultados estimados para a concentragéo de cloretos na ETAR, com base em resultados obtidos para o efluente das resinas de permuta iénica.

Implicagdes na ETAR (Caudal que chega a ETAR= 300 m’*/dia; CQO 40 =2491 ppm)

" Massa de Cloretos Concentracio de Cloretos na ETAR
Ensaio M suidsTiach b . Misien os TRET ERCst e no | Massiiile NaiCl onvinity (CT) enviados para a | (considerando 2.4 regeneracdes/dia e caudal

saida das resinas (kg) Nanofiltragdo (kg) para a ETAR (kg) ETAR ik i de 300 m*/di ai i = /diai

24 Col. 1 924,0 706,6 2174 131,9 1055,2
24 Col. I1 950,4 640,3 310,1 188,2 1505,6
25 Col. I 9717,7 748,5 2292 139,1 1112,5
25 Col. I1 1114,6 625,3 489,3 296,9 281153
26 1159,6 724,8 434,8 263,9 2111,0
édia a saida
(col. II) 1009,4 669,7 339,7 206,2 1649,4
Tabela 5: Resultados para a influéncia do CQO do efluente das resinas no efluente total da ETAR.
Implicacdes na ETAR (Caudal = 300 m*/dia; CQO ¢4, =2491 ppm O, > 747,3 kg O,)
Easailt CQO total a saida das CQO enviado para a CQO na ETAR (considerando 2.4 Fracg¢do do CQO na ETAR
Resinas (kg O,) ETAR (kg O,) regeneracdes/dia) (kg O,) proveniente das resinas (%)
18 Col. I 1355 1355 3253 43,5
20 Col. I 176,2 176,2 4229 56,6
20 Col. I 212,4 2124 308,0 68,2
22 Col. I 128,3 128,3 308,0 41,2
Média a saida
(col. 1) 158,8 158,8 381,0 51,0
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e Resultados do desvio do efluente das resinas de permuta i6nica

Os resultados seguintes referem-se a uma simulago, a cerca de como ficara o efluente
na estagdo elevatéria quando a instalagdo de nanofiltragdo estiver a funcionar. Efectuou-se
um desvio do efluente que saiu das resinas correspondente aos 10 m’ com maior
concentracio de Sal de todas as lavagens efectuadas num periodo de 24 horas (figuras 31, 32
e 33).

Através de um amostrador automadtico retiraram-se amostras de hora a hora na estag¢do
elevatéria (Anexo V). A estagdo elevatoria é o local para onde sdo enviados todos os
efluentes da fabrica e onde ocorre a homogeneizagdo deles. Apés a homogeneizagdo o
efluente global é enviado para a ETAR, antes de ser descarregado no colector publico. Na

ETAR processa-se o controlo do pH do efluente a descarregar.

Resultados da andlise 2 Agua da Estaciio Elevatéria (19-02-2004/20-02-2004)

é —&— Amostras pontuais
5 ~——— Amostra composta
3000,0
2000,0 - 17121
R —
16:00 1800 20:00 2200 0:00 2:00 6:00 8:00 1000 12:00 1400 16:00
Tompo '
Figura 31: Concentragiio de cloretos no efluente da estagdo elevatoria.
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pH

CQO (ppm O)

Resultados da anlise 3 Agua da Estaciio Elevatéria (19-02-2004/20-02-2004)

10,2

10

a8
96 e G e
—e— Amostras Pontuais
—— Amostra composta
94 |
92 -
9 4
88 ; : : : ; = ‘ ‘ . . ‘ ,
16:00 18:00 20:00 22:00 0:00 2:00 4:00 6:00 8:00 10:00 12:00 14:00 16:00
Tempo
Figura 32: Evolucdo do pH no efluente da estagdo elevatdria.
Resultados da anilise 2 Agua da Estaciio Elevatéria (19-02-2004/20-02-2004)
—&— Amostras pontuais
4000
2000
4
0 T T 3 T r T T T T T 7 T
16:00 1800 2000 2200 000 200 400 600 800 1000 1200 1400  16:00
Tempo (horas)
Figura 33: CQO no efluente da estacdo elevatéria.
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Da analise da figura 31 pode-se identificar as trés regeneragdes efectuadas, uma vez
que se registaram 3 picos na concentrag@o de cloretos. Na terceira regeneragdo a mudanca de
caudal n3o deve ter sido efectuada correctamente pois o pico registado € muito superior.

Para além das amostras pontuais efectuou-se uma analise composta, nesta o valor da
concentragdo de cloretos é de 1712 ppm, ligeiramente superior ao valor maximo admissivel
para as descargas de efluente na rede de saneamento publica (1500 ppm). Este valor foi

afectado pelo elevado valor da concentragdo de sal registado quando da terceira regeneragéo.
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e Estudo da viabilidade de aplicacio de um sistema com carvio

Activado, para tratamento do Efluente das Resinas.

Um sistema de carvdo Activado pode remover os corantes do efluente concentrado de

corantes (1m’ ) e consequentemente o CQO a enviar para a ETAR.

O CQO na ETAR deve ser o mais baixo possivel, sendo assim, se os responsaveis
pelo valor do CQO forem os corantes ao eliminarmos consideravelmente os corantes

estaremos a baixar o CQO.

Os estudos da viabilidade do uso de carvdo activado foram feitos com 3 tipos
diferentes de carvdo activado da Chemviron Carbon:
o CAL® AND CAL® I — Agglomerated Coal Based Granular Activated Carbon
o CPG® LF — Acid Washed Agglomerated Coal Based Granular Activated
Carbon

o CANECAL® - Agglomerated Coal Based Granular Activated Carbon

Estes carvdes foram colocados em contacto com a amostra de efluente das resinas
com uma agita¢do de 300 rpm, durante aproximadamente 20 horas e a temperatura ambiente.
Ao fim desse periodo de tempo analisou-se o0 CQO e a absorvancia das amostras.

Na tabela seguinte apresentam-se os resultados obtidos.
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Tabela 6: Resultados obtidos para a absorvancia e para 0 CQO das amostras (50 ml) com os vérios carvdes, em vérias

quantidades.

0,0062 0,0124 6100 -4,27 3,413 5,54
Cﬁ‘\ﬂn 0,0505 0,1010 5900 -0,85 2,900 19,72
0,5019 1,0038 3650 37,61 0,203 94,38

0,0062 0,0124 6300 -7,69 3,375 6,57
CANECAL 0,0534 0,1068 5500 5,98 2,550 29,41
0,5011 1,0022 3400 41,88 0,164 95,46 -
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m. adsorvida (mg)

N
S
=]

0,20
-20,0

0,30 0,40 0,50

0,60

0,70

0,80

0,90 1,00 1,10

-40,0

Massa de carvaolvolume de amostra (g/ml)

Figura 34: Relagdo entre a massa de carvio por volume de amostra e a massa adsorvida para cada

carvao.
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o
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YeaL AND cAL | = ~4959,6x + 6140,1
R? =0,9999
2000
YeanecaL = -5391,4x + 6074,3
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0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50 0,55
Massa de carvao (g) @ CALAND CAL |
# CAL LF (CPG-LF)
CANECAL

Figura 35: Relagéo entre o CQO final e a massa de carvio adicionada.
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Absorvancia

05

00
0,00

Redugéo de CQO (%)

0,05 0,10 0,15 020 025 0,30 035 0,40 0,45 0,50
Massa de carvio (g)

0,55

@CALANDCAL|  ®CALLF (CPG-LF)

CANECAL

Figura 36: Relagdo entre a absorvéncia final e a massa de carvéo adicionada.

Remocéo de Cor (%)

* CAL AND CAL |
® CAL LF (CPG-LF)

Figura 37: Relagéo entre a remogdo de cor e a redugdo do CQO para os varios carvoes.
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Da analise dos resultados podemos verificar que o carvdo mais eficiente na
remocdo da cor e do CQO é o CANECAL.

A concentragdo ideal de carvdo para obter a maxima remog¢do de corantes e de
CQO é de 1 g de carvdo/100 ml de amostra.

Da analise da figura 37 podemos verificar que existe uma correlagdo linear
entre a remogdo de cor e a remogdo de CQO para os 3 carvdes. No entanto quando a
remog¢do de cor ¢ maxima a remogdo de CQO ndo atinge os 50%. Este resultado deve-
se ao facto de ndo serem apenas os corantes os responsaveis pela CQO, como deveria
acontecer. O efluente das resinas ndo deveria conter agucar, pois o aglicar existente
antes de se iniciar a lavagem nas resinas teria sido removido com 4gua dando origem
a aguas doces. Estas aguas doces seriam aproveitadas no processo.

As diferengas entre os valores de remogdo de Cor e da redugio do CQO
pressupuseram a existéncia de agucar no efluente das resinas, pois s6 assim se
explicou o facto, da remogdo de cor atingir valores tio elevados de eficiéncia
enquanto que, os valores de reducdo do CQO ndo atingiram os 50 %. Para confirmar a
suspeita da existéncia de agicar no efluente efectuou-se a anélise aos agtcares
redutores existentes no efluente, tendo-se obtido um resultado de 80% de agticares
totais redutores. Isto significou que se estava a perder agtcar do processo, que estava

air para a ETAR, o que provocava um aumento carga orgénica nesta.
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e Realizacio de ensaios de simulagio de mistura do efluente
concentrado de corantes, proveniente da instalacio de

nanofiltracido, com Melaco.

A instalagdo de Nanofiltragdo permite concentrar os corantes numa pequena
porgdo de efluente (1m?), sendo os restantes 9 m’, com elevada concentragdo de sal,
reutilizados novamente para a regeneragdo das resinas.

A porgio de efluente com elevada concentragdo de corantes pode ser
misturada com o melaco (produto final das recuperagdes), em vez de ser enviada para
a ETAR onde provoca um aumento do CQO e da concentragéo de cloretos.

Foram feitos vérios ensaios, nos quais se adicionou sal ao melago em
quantidade igual ou superior & estimada para o efluente da nanofiltragdo. Em cada
ensaio foram determinadas as cinzas condutivimétricas e as cinzas sulfatadas. (tabela
5)

Analisou-se também o aumento da percentagem de cinzas correspondente a
adic@o de sal ao melago.

Determinou-se o valor médio do aumento das cinzas com a adi¢do de sal e
adicionou-se ao valor das cinzas dos tltimos 2 anos. Verificou-se que todos os
melacos apos uma hipotética adi¢do do efluente da nanofiltragdo apresentariam
concentragdes de cinzas inferiores aos do limite admissivel (% normalizada de cinzas

Sulfatadas = 13%).
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| Diferenca Diferenca

[2)-(D)] [2)-()]
o ey ll:’::a:g M::giosm Adl:)":»erl;;o (% lago) | X7 e @) ¥ -
1 13-01-2004 | 75,8 76,7 0,9 14,456 24 | 16,360 | 1,904 12,16 1,66
2 19-01-2004 | 75,8 76,7 0,9 13,676 162100 2,534 12,25 1,36
3 20-01-2004 | 75,8 76,7 0,9 13,551 26 | 16,155 | 2,604 12,22 1,41
4 29-01-2004 | 76,6 77,8 1,2 13,961 32 [ 16355 | 23% 12,11 127
5 30-01-2004 | 76,8 77,6 08 | 13348 | | 15,653 | 2,304 11,64 =129 1,27
6 02-02-2004 | 74,0 74,8 0,8 13,482 | 115660 | 2,178 - e Y S -
Méximo - 76,8 77,8 1,2 14,456 1469726 | 16,360 | 2,604 12,25 12429,48 13,82 10,60 1,66
"Minimo . 74,0 74,8 0,8 13,348 12472,86 | 15,653 | 1,904 11,64 11837,91 12,91 10,02 1,27
Média - 76,2 77,1 0,9 13,746 13557,57 | 16,065 | 2,320 12,08 12061,23 13,47 1039 | 1,39

(1) — Percentagem de cinzas no melago

(2) — Percentagem de cinzas na amostra de melago + sal.
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¢ Realizaciio de ensaios mistura de Agiicar com canela.

Realizaram-se varios ensaios com diferentes composi¢des relativamente as

fracgdes de canela e de aroma de canela a usar. As amostras obtidas foram submetidas

a provas organolépticas.

Tabela 8: Amostras com diferentes composigdes de agucar, canela e aroma de canela.

99,821

: % de aroma de
0, 0,
Amostra % de agucar % de canela e
1 99,892 0,108 0,000
3 99,869 0,104 0,027
4 99,699 0,301 0,000

0,115

0,064

99,799

99,749

0112

0,207

0,089

0,043

As amostras cuja combinagdo de agucar, canela e aroma de canela que tiveram

maior aceitagdo nas provas organolépticas foram as amostras 2, 5, 6 ¢ 9.
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e Optimizag¢io de alguns parimetros de funcionamento das

centrifugas de Afinacéo.

Realizaram-se varios ensaios com diferentes parametros de operagdo, das
centrifugas, com o objectivo de optimizar o seu funcionamento. Apos cada alteragdo
de parametros, recolheram-se amostras de Agucar afinado e determinou-se a cor do

acucar de cada amostra.

O objectivo foi o de obter o conjunto de pardmetros mais favoraveis obtendo
uma cor de agticar o mais baixa possivel, de preferéncia com o menor tempo possivel

de centrifugagdo a velocidade méaxima.

A rama utilizada foi rama da India.

Da anélise dos resultados das figuras 38 e 39 verificou-se que os parametros
ideais de funcionamento foram:
o Tempo a partir do qual se inicia a Lavagem = 17s
o Duragdo da Lavagem = 3s

o Tempo de centrifugacdo a velocidade maxima = 70s
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Centrifuga de Afinago - Rama da india (17-03-04)

Cor ICUMSA
Tempo a vel. Maxima (s)

Duragdo da Lavagem (s)
Tempo a partir do qual se inicia a Lavagem (s)

Figura 39: Parametros e resultados de operagdo para a centrifuga de afinagdo em 18-03-04 (amostras
recolhidas as 11 horas; 1, 2, 3 e amostras recolhidas as 15 horas; 4, 5, 6).
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e Optimizag¢io da distribui¢iio de agua nas centrifugas da 1*

Recuperacio.

O objectivo deste trabalho foi optimizar a distribui¢do de 4gua na centrifuga.
A 4gua pode ser libertada no anel, ou entdo no interior da centrifuga, na parte
de cima do cesto ou na parte debaixo deste. Para tal foram recolhidas varias amostras,
para cada cozedura, com diferentes distribui¢des de dgua, de xarope pobre ¢ de xarope
rico, de agucar centrifugado e de massa da cozedura.
As amostras recolhidas de massa, de agucar e de xaropes foram analisadas
relativamente aos seguintes parametros:
o Brix
o Pureza

Para as amostras de agucares foram ainda determinadas as Cores.

Com base nos resultados dos brix e das purezas, efectuaram-se balangos
materiais a centrifuga com o objectivo de obter o valor do rendimento em sacarose e

em so6lidos do processo. No anexo 7 encontra-se um exemplo de calculo.

Da analise dos resultados das figuras 40 a 43 e da tabela 7 verificou-se que os
pardmetros ideais de funcionamento foram; sem agua no difusor de cima do cesto,
com 15-20% de agua no difusor de baixo e o restante no anel da centrifuga. Esta
distribui¢do permitiu obter um maior rendimento de sacarose e uma cor aceitavel.
Verificou-se que quanta mais agua fosse introduzida no difusor de cima da centrifuga,

maiores foram as perdas de rendimento de sacarose.
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100,0

90,0

Amostras de 25-03-04

Caudal agua (I/h) (x10)
V1 -anel %
V2 -cima %

V3 - baixo %

Figura 40: Caudal de agua e distribui¢o desta (25-03-04).

Amostras de 25-03-04

Rendimento Sacarose %

Acgucar Centrifugado - Pureza %

Figura 41: Resultados obtidos para o agticar e xaropes rico e pobre (25-03-04).

Berta Estevinho
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Amostras de 31-03-04

V1 - anel %

V2 -cima %

Figura 42: Caudal de agua e distribui¢do desta (31-03-04).

as de 31-03-04

) Agua/Massa %
0,0 : A Xarope pobre - Pureza %

Xarope Rico - Pureza %

Agucar Centrifugado - Pureza %

Figura 43: Resultados obtidos para o agticar e xaropes rico e pobre (31-03-04).

Caudal dgua (I/h) (x10)

Rendimento Sacarose %

Cor Agucar Centrifugado (UI) (x100)
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Tabela 9: Resultados para a centrifuga de 1°Recuperagdo.

25-03-2004 31 -03'-3004
Amostras 1 2 3 4 L 1 2 3 4
Caudal agua (I/h) 780 600 600 500 500 500 500 550 600
V1 - anel 600 500 500 420 400 430 500 450 500
V1 - anel 10/13 5/6 5/6 21/25 4/5 43/50 1 9/11 5/6
V2 - cima 0 0 50 0 50 0 0 0 0
V2 - cima 0 0 112 0 1/10 0 0 0 0
V3 - baixo 180 100 50 80 50 70 0 100 100
V3 - baixo 3/13 1/6 1/12 4/25 1/10 7150 0 2/11 1/6
Xarope Pobre Q (m*3/h) 3,80 2,93 2,55 2,84 2,56 3,80 532 5,02 423
Xarope Rico Q (m”3/h). 0,11 0,14 047 0,10 0,17 0,17 0,14 0,24 0,21
Acucar Centrifugado | Brix ° 98,4 98,6 96,4 98,0 99,0 99,0 99,0 98,8 98,6

Xarope Pobre

Pureza %

Brix °

98,7

Pureza %

Berta Estevinho

Agua/Massa % 14,7 12,3 14,1 13,4 14,8 3,8 3,9 6,7 6,6
Rendimento Sélidos % 36,3 37,2 32,1 34,5 27,5 53,9 54,2 47,5 51,5
Rendimento Sacarose % 42,1 43,1 37,5 40,8 32,4 61,8 62,2 55,4 59,1
Cor Acucar Centrifugado (Ul) 4680 5250 5410 5660 5390 4990 6530 4190 3920
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CONCLUSOES

Este estagio contribui, de forma significativa, para a aquisicio de novos
conhecimentos na area da Engenharia. Permitiu a aquisicdo de uma perspectiva da
industria, nomeadamente da industria de refinagdo de agticar e a consolidagdo de
informagdo e de conhecimentos adquiridos ao longo do curso de Engenharia
Quimica.

Abrangeu varios sectores da refinaria, o que permitiu ampliar e consolidar
muita informagdo a cerca de varias operagdes e processos quimicos. Foram
desenvolvidos varios trabalhos com o intuito de optimizar o funcionamento de
determinados sectores.

Permitiu ainda cativar a atengdo para determinados problemas ambientais,

bem como contactar com tecnologia de ponta.
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ANEXO I - Sistema I

Neste anexo apresentamos os resultados obtidos para o ensaio 24 mais

detalhadamente.

Sistema | - Ciclo n°190/3797

Absorvancia

-10,0 50 (10 50 10,0 150 200 25,0 300 350 40,0 450 50,0 55,0
1,0 —e— Lavagem - coluna |
Volume (m’) « Lavagem- coluna Il

Figura 44: Caracterizagio do Sistema 1 — Ciclo n°190/3797 de resinas de permuta iénica, relativamente

a absorvancia.
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—a— H20 de Lavagem- coluna |
Volume (m’) 5 S
H20 de Lavagem- coluna Il

Figura 45: Caracterizagdo do Sistema I — Ciclo n°190/3797 de resinas de permuta iénica, relativamente
a Condutividade. :
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Sistema |- Ciclo n°190/3797

[NaCl] (ppm)

-10,0 -5,0 0,0 5,0 10,0 150 20,0 25,0 30,0 35,0 40,0 45,0 50,0 55,0
I —e—Salmoura = Lavagem - Coluna | Lm-wan

Figura 46: Caracterizagdo do Sistema I — Ciclo n°190/3797 de resinas de permuta iénica, relativamente

a Concentragdo de Sal.

Sistema |- Ciclo n°190/3797

8
=
E}
§
40000
2000,0
m £Q
. 0.0-4 . 72
-100 50 00 50 100 15,0 200 250 300 350 400 450 500 55,0
0,0- ko dalavagsm Volume (m°) I = Lavagem- coluna Il L

Figura 47: Caracterizagdo do Sistema I — Ciclo n°190/3797 de resinas de permuta ionica, relativamente
ao CQO.
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ANEXQO Il - Sistema Il

Neste anexo apresentamos os resultados obtidos para o ensaio 20 mais

detalhadamente.

Sistema Il - Ciclo n°50/3749

-~
Qo
c
«©
=
)
[
-1
<
\‘
201 / .
-
P 80 e~ S Y WY W -
-10,0 -5,0 10 50 10,0 15,0 200 250 30,0 350 40,0 450 50,0 55,0
20 —+— Lavagem - coluna |
Volume (m’) ~+ Lavagem- coluna

Figura 48: Caracterizagdo do Sistema Il — Ciclo n°50/3749 de resinas de permuta iénica, relativamente

a absorvancia.

Condutividade (uS/cm)

——

-150

-100 50 0,0 50

0- Inkio da lavagem

150 200 250

Volume (m’)

10,0

30,0

35,0

45,0 50,0

55,0

40,0
—&— H20 de Lavagem- coluna |
= Salmoura

H20 de Lavagem- coluna Il

Figura 49: Caracterizagdo do Sistema II — Ciclo n°50/3749 de resinas de permuta iénica, relativamente

a Condutividade.
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Sistema Il - Ciclo n°50/3749

£
Q.
=
=
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0000 J
20000 / \‘
10000 d \
. e . . -~ e . . : : ‘
-10,0 -5,0 0,0 50 10,0 15,0 20,0 250 30,0 35,0 40,0 450 50,0 55,0
Volume (m®)
I —+— Salmoura —=— Lavagem - Coluna | Lavagem - Coluna Il

Figura 50: Caracterizagdo do Sistema Il — Ciclo n°50/3749 de resinas de permuta ionica, relativamente
a concentragdo de sal.

Sistema Il - Ciclo n°50/3749
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[ so000 |
x
- 80 .
-10,0 5,0 0,0 50 10,0 150 20,0 25,0 30,0 350 40,0 45,0 50,0 55,0
0,0- Inicio da Lavagem Volume (m”) ' —+—Lavagem - coluna| = Lavagem- coluna I

Figura 51: Caracterizagdo do Sistema II — Ciclo n°50/3749 de resinas de permuta iénica, relativamente

ao CQO.
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ANEXO 11l - Sistema 111

Neste anexo apresentamos os resultados obtidos para o ensaio 22 mais

detalhadamente.

Absorvéncia

Sistema Il - Ciclo n°135/2512

- | L B, e S

- - 00
-10,0 -50 0,0 50 100 15,0 200 250 30,0 350 40,0 450 50,0 550
Volume (m%)

Figura 52: Caracterizagdo do Sistema Il — Ciclo n°135/2512 de resinas de permuta idnica,

relativamente a absorvéancia.
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Figura 53: Caracterizago do Sistema I1I — Ciclo n°135/2512 de resinas de permuta i6nica,
relativamente a Condutividade.
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Sistema Il - Ciclo n°135/2512

3
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&
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S
©
Z
00
20000
10000
: ‘l‘f T \4-; l- > g - T eSS = T T T T "
100 50 00 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
Volume (m’) ’+Sdtnm —a— Lavagem - Coluna| Lavagem - Coluna

Figura 54: Caracterizacdo do Sistema III — Ciclo n°135/2512 de resinas de permuta idnica,

relativamente a concentragdo de sal.

CQ0 (mg/02)

Sistema Ill - Ciclo n®135/2512

400 450 550

= Lavagem- coluna Il

200 250 30,0 350

Volume (m’)

50 100 15,0

0,0- Inicio da Lavagem

-10,0 50

Figura 55: Caracterizagdo do Sistema III — Ciclo n°135/2512 de resinas de permuta ionica,
relativamente ao CQO.
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ANEXO 1V - Sistema IV

Neste anexo apresentamos os resultados obtidos para o ensaio 23 mais

detalhadamente.
=
Sistema IV - Ciclo n°166/1688
S
£
i
<
— o0l Theg Saic et i
-10,0 -50 00 50 10,0 15,0 20,0 25,0 30,0 350 40,0 45,0 50,0 55,0
Volume (m°) |
Figura 56: Caracterizagdo do Sistema IV — Ciclo n°166/1688 de resinas de permuta ionica,
relativamente a absorvancia.
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Figura 57: Caracterizagdo do Sistema I'V — Ciclo n°166/1688 de resinas de permuta i6nica,
relativamente a condutividade.
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[NaCl] (ppm)

Sistema IV - Ciclo n°166/1688

T T G — T

T T

-10,0 -5,0 0,0 50 10,0 15,0 200 25,0 30,0 350 40,0 45,0 50,0 55,0

Volume (m’) l—.—summ = Lavagem - Coluna | Lavagem - Coluna Ii

Figura 58: Caracterizagdo do Sistema IV — Ciclo n°166/1688 de resinas de permuta idnica,

relativamente a concentracdo de sal.
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ANEXOV

Mudanca do efluente de Lavagem das Resinas

e Sistema I

Ao fim de 30 minutos de Lavagem Lenta a 12 m*/h mandar o efluente, de
lavagem, directamente para o esgoto.

Ao fim de 10 minutos de Lavagem Rdpida a 24 m’/h, mandar o efluente

novamente para a ETAR.

e Sistema II

Ao fim de 35 minutos de Lavagem Lenta a 12 m’/h mandar o efluente, de
lavagem, directamente para o esgoto.

Ao fim de 12 minutos de Lavagem Rapida a 24 m’/h, mandar o efluente

novamente para a ETAR.

e Sistema I1I

Ao fim de 30 minutos de Lavagem Lenta a 12 m’/h mandar o efluente, de
lavagem, directamente para o esgoto.
Ao fim de 10 minutos de Lavagem Ripida a 24 m>/h, mandar o efluente

novamente para a ETAR.

e Sistema IV

Ao fim de 20 minutos de Lavagem Lenta a 12 m’/h mandar o efluente, de
lavagem, directamente para o esgoto.

Ao fim de 5 minutos de Lavagem Ripida a 24 m’/h, mandar o efluente

novamente para a ETAR.

Os tempos de mudanca da direcgiio do efluente devem ser respeitados ao

maximo.
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ANEXO VI
Sistema III - Ciclo n°147/2524
26-02-2004

Inicio/Fim | Caudal (m°/h) M Duragdo (min.) | Amostra Hora

R | 14:30

Regeneraciio a Alta Densidade ([NaCl]=122,11Kg/m®) 13:30:/15:15 6 120 2 14:50
3 15:10
4 15:20©

5 15:30

15:40

Lavagem Lenta | 15:15/16:15 12 60 2

i 15:50

8 16:00

L Final 4 9 16:10

avagem Final - com dgua

5 ' 10 16:25 @

11 16:35

Lavagem Répida | 16:15 /17:30 2 @ 12 L

13 17:00

14 1215

15 17:30

(1) - Valores de acordo com as instrugdes de trabalho.

(2) - Duragdo Varidvel até que a concentragdo de cloretos seja < 200 ppm.

(3) - Inicio da Lavagem Lenta as 15:15, mas a amostra foi recolhida as 15:20.
(4) - Inicio da Lavagem Répida as 16:15, mas a amostra foi recolhida as 16:25.

Nota: O Sistema das colunas comporta cerca de 14 m® de liquido, ou seja, as 15:15 iniciou-se a Lavagem Lenta com 4gua, mas o

sistema ainda estava praticamente cheio com salmoura.
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ANEXO VIl
Ensaio 2 31-03-2004
Entrada
Caudal dgua 500 I/h
Distribui¢do de caudais
V1 - anel 500
V2 - cima 0
V3 - baixo 0
Saida
Xarope Pobre
Volume ik
Tempo 237 s
Q 1,48 Vs
Q 5,32 m’/h
Xarope Rico
Volume 12 1
Tempo 31,94 s
Q 0,04 /s
Q 0,14 m'/h
Massa Cozida Brix 92.4 | °Brix
Pureza 86,62 | %
Aciticar Centrifugado Brix 99 | °Brix
Pureza 99,30 | %
Xarope Rico Brix 76,4 | °Brix
Pureza 77,69 | %
Xarope Pobre Brix 79,4 | °Brix
Pureza 71,44 | %
Relacio de Xaropes Pobre 97,52 | %
Rico 2,48 | %
76
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Total

Matéria seca

Sacarose

Relacdo de Xaropes

A-1

M. Sélidos — Agticar 50,10

M. Solidos — Massa 92,40
Rendimento Sélidos 54,22 | %
M. Sacarose - Agticar 49,75

M. Sacarose - Massa 80,03
Rendimento Sacarose 62,16 | %
Cor Agciicar Centrifugado 6530 Ul
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