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Resumo

O presente projecto teve como objectivo global a optimizacdo dos sistemas de higienizagdo, das linhas de
enchimento de garrafas de cerveja na Unicer - Leca do Balio. A higienizagdo das linhas de enchimento é realizada
pelo método CIP (Cleaning in Place), que considera a aplicagdo de um detergente ou solvente adequados em

circuito fechado, assegurando uma temperatura adequada para higienizar o equipamento.

Apdés acompanhamento e monitorizagdo dos ciclos de limpeza, e analises microbioldgicas as aguas de
enxaguamento das linhas de enchimento Linha 3 e 5, foi realizado um diagndstico dos problemas existentes e
propostas solugdes. Na Linha 3, foram realizadas alteragdes a instalagdo CIP de forma a simplificar o seu
funcionamento, e a garantir um caudal constante durante o passo de enxaguamento. O doseamento do detergente
alcalino foi optimizado. Pela monitorizagéo dos ciclos de limpeza a Linha 5, foram propostas alteragdes no programa
CIP.

Para ambos os sistemas CIP, foram também propostas a optimiza¢do do doseamento de aditivo e a instalagéo de
caudalimetros na alimentagdo e no retorno. Verificou-se que sem uma monitorizagdo constante e um controlo mais
completo, ndo é possivel reunir dados suficientes, de forma a melhorar o desempenho dos ciclos de limpeza.

Concluiu-se que essas medidas teriam de ser adoptadas para garantir uma higienizagao eficiente.

Foi realizado um estudo preliminar sobre a regeneragéo de solugdes alcalinas, utilizando uma instalagdo laboratorial
de ultrafiltragdo. Concluiu-se que apesar dos resultados promissores, sdo necessarios estudos adicionais para
avaliar correctamente esta tecnologia. Considerou-se também o uso de sistemas de pig na poupanga de solugdes
de limpeza, agua e produtos, e para melhorar a eficiéncia de limpeza. Concluiu-se que esta abordagem tem de ser

considerada globalmente, uma vez que envolve um investimento importante.

Palavras-Chave (Tema): Higienizagao, CIP, ultrafiltracdo, sistemas de pig
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Abstract

This project aimed the global optimization of cleaning systems of beer bottles filling lines at Unicer — Lega do Balio.
The sanitation of the filling lines follows a CIP (Cleaning in Place) methodology, which considers the application of a

suitable detergent or solvent in closed circuit, ensuring a proper temperature to sanitize the equipment.

After tracking and monitoring cleaning cycles, and microbiological testing to the rinse water of the filling lines 3 and 5,
it was performed a diagnosis of existing problems and they were proposed solutions. In Line 3, changes were
performed to the CIP installation in order to simplify its operation and to ensure a constant flow during the rinsing
step. The alkaline detergent feeding time was optimized. For monitoring cleaning cycles to Line 5, changes have

been proposed to the CIP program.

For both CIP systems it was also proposed the optimization of the additive dosing and the introduction of a feed and
returning flowmeters. It was found that without monitoring and a detailed inspection, it is not possible to gather
sufficient data in order to improve the performance of cleaning cycles. It was concluded that these measures should

be taken to ensure an efficient sanitaion.

A preliminary study on the regeneration of alkaline solutions using an ultrafiltration plant was conducted. It was
concluded that despite the promising results, it is necessary further studies for correctly assess this technology. It
was also considered the use of pigging systems for saving cleaning solutions, water and product, and to improve the
cleaning efficiency. It was concluded that this approach has to be considered globally since it involves an important

investement.

Keywords (Theme): Sanitation, CIP, ultrafiltration, pigging systems
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Nomenclatura

CQO Caréncia quimica de oxigénio mg-L'1

Jp Fluxo de permeado gs'-cm?

Lp Permeabilidade g s"-cm®bar’
Ce Concentragéo de alimentagéo gL’

Cr Concentragédo de permeado g-L'1

Lista de Siglas

PVPP  Poli-venil-poli-pirrolidona

TR Tara Retornavel

TP Tara Perdida

CIP Cleaning-in-Place

HACCP  Analise de Perigos e Controlo de Pontos Criticos
CQO Caréncia quimica de oxigénio

MF Microfiltragéo

UF Ultrafiltragdo

NF Nanofiltragao

SS Sélidos Suspensos

UFC Unidades formadoras de coldnias
PLC Programmable Logic Controller
MWCO  Molecular Weight Cut-Off
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1 Introdugao
1.1 Enquadramento e Apresentagao do Projecto

Este projecto foi desenvolvido no Servico de Enchimento da fabrica de cervejas da Unicer - Leca do Balio. O
presente projecto visou a analise de ndo conformidades e riscos dos sistemas de Cleaning in Place (CIP), assim
como dos parametros que influenciam o desempenho dos programas de higienizagdo CIP, nas linhas de

enchimento da fabrica.

111  Produgao de Cerveja

A cerveja é uma bebida obtida pela fermentagéo alcodlica do mosto cervejeiro (mistura de cereais e dgua) por ac¢do
de uma levedura, com adi¢do de ltpulo ou seus derivados, podendo a composi¢éo dos cereais ter cereais maltados

ou n&o, ou carboidratos de origem vegetal, em forma de gritz (cereal moido ao qual foi retirada a gordura).
A produgéo de cerveja compreende as seguintes etapas principais [1] - Figura 1.1:

—  Fabrico do mosto;

— Fermentagao/Maturagao/Estabilizacéo a frio;

— Filtragéo;
—  Enchimento.
Matérias-primas Preparagio Transformagio Produtos Transformagio Produtos
sucedineos sucedineos
_r ) Arrefecimento Clarificagio
ﬂ n didxidn I
de carbono
Fermentacio Enchimento
e Maturagio
levedura
A - téﬁé

Figura 1.1 Esquema ilustrativo do processo de produgéo de cerveja global (adaptado de [1])

O processo de Fabrico do mosto engloba a recepgéo dos cereais em silos, passando pelas fases de moagem,
pesagem de acordo com a receita a seguir, € brassagem, que permite a transformagédo do amido em agucares
fermentisciveis. Apés a sacarificagdo completa do mosto, segue-se uma fase de filtragdo num filtro prensa com
introdugdo de agua quente, que permite separar 0 mosto limpido da Dréche (fase sélida), passando esta Ultima por

lavagens com agua quente de forma a remover o0 extracto retido na Dréche.

Introdugao 1
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O mosto limpido e as aguas de lavagem seguem para a fase de ebuligdo, passo de esterilizagdo e concentra¢do do
mosto, e de adigdo de IUpulo. Segue-se uma decantacdo do mosto separando o precipitado, essencialmente

proteico e com residuos de lpulo.

Terminado o fabrico do mosto, procede-se a etapa de Fermentagao. O mosto proveniente da fase de ebuligdo, é
arrefecido a temperatura inicial de fermentag&o e arejado para criar as condiges adequadas desta etapa, de modo
a que as células de levedura se desenvolvam e reproduzam. Garantidos estes passos, no momento de transferéncia
do mosto frio para as cilindro-conicas, a levedura é inoculada no mosto, onde se da inicio a fermentagdo. A
fermentagdo é uma operacdo, conduzida a temperaturas controladas, durante a qual os agucares do mosto se
transformam em alcool e dioxido de carbono, pela acgdo da levedura. O final desta etapa € determinado quando o
valor de extracto fermentiscivel, é constante durante dois dias consecutivos altura em que, por acgéo da gravidade a

levedura acaba por se depositar no fundo do tanque, sendo entéo recolhida.

A fase seguinte designa-se por Maturagdo, que consiste no armazenamento da cerveja fermentada a baixas
temperaturas, com a finalidade de libertar os componentes volateis indesejaveis. Trata-se da redugdo dos niveis de

diacetilo, acido sulfidrico e aldeido acético, que permite a clarificagdo e melhora o sabor e aroma da cerveja.

Apds esta fase, torna-se necesséria a estabilizagdo da cerveja, a temperaturas entre -2 °C e 0 °C, de forma a
estabilizar coloidalmente, e cuja duragio varia de acordo com o tipo de cerveja. Estabilizada, a cerveja é filtrada
novamente para eliminar a turvagdo ainda existente, sendo posteriormente armazenada em cubas. Finda esta

etapa, a cerveja é reprocessada numa linha de filtragéo.

O processo de Filtragao de cerveja é iniciado por uma centrifugago que permite a remogao da levedura presente
na mesma. De forma a manter a temperatura de estabilizagéo a frio, a cerveja passa por um permutador que
promove a formagdo de compostos que causam turvagdo. A eliminacdo da turvagdo da cerveja realiza-se pela
passagem desta por um filtro de kieselguhr (terra diatomacea), que retém a restante levedura e assegura o brilho e
a estabilidade coloidal da bebida. Para estabilizar a cerveja durante o armazenamento, esta passa por um filtro de
poli-venil-poli-pirrolidona (PVPP) evitando dessa forma a turvagdo a longo prazo, retirando os polifendis por
adsorcao.

Finalmente, sé&o adicionados aditivos como corantes, agucar e agentes estabilizantes, para o acerto do produto a
obter, seguindo-se um passo de diluigdo e de carbonatagdo com agua desarejada e CO,, respectivamente. A
cerveja é entdo, armazenada em cilindro-cénicas até a fase de conclusdo de producdo de cerveja, etapa de

enchimento.

1.1.2 Etapa de Enchimento

O Enchimento é a fase final do processo de producdo de cerveja, sendo composto por diversas operagdes

relacionadas com o enchimento dos vasilhames de TR e de TP. O processo e o equipamento utilizados no

Introdugao 2
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enchimento de ambos os tipos de vasilhame, é essencialmente 0 mesmo. A diferenga de equipamento necessario
esta relacionada com o tratamento realizado as garrafas vazias devolvidas e a lavagem antes do enchimento. Uma

linha de engarrafamento de sucesso deve permitir [2]:

» Nao aumentar o nivel de oxigénio dissolvido na cerveja, <0,2 mg-L";
» Assegurar que a cerveja distribuida para o cliente n&o contém microrganismos viaveis;
» Operar com o nimero minimo de quebras de cerveja possivel de forma a assegurar elevados niveis de

eficiéncia.

No Centro de Producdo da Unicer de Lega do Balio existem 3 linhas de enchimento de garrafas e 2 linhas de
enchimento de barris. Estas podem ser classificadas de acordo com a sua capacidade nominal e/ou o tipo de linha
de enchimento.
De forma a apresentar as diversas linhas de enchimento, estas sdo classificadas quanto ao tipo de linha de
enchimento em:

R/

«» Linhas Dedicadas

Linhas: 3, 6, Barril Tara Retornavel (TR) e Barril Tara Perdida (TP).
Estas linhas utilizam um tipo de vasilhame (p. ex. TR ou TP), mas com didmetros diferentes (p. ex. 25 cl/ 33cl).

K/

¢ Linhas Mistas

Linha: 5.
Esta linha utiliza uma mistura de diferentes tipos de vasilhame e embalagens secundarias (p. ex. grade, caixa,

tabuleiro, etc.).

No caso das linhas de enchimento de garrafa, estas sdo constituidas por diversos equipamentos e processos,

apresentados na Tabela 1.1 [1].

As garrafas comegam a ser introduzidas na linha de enchimento apés a despaletizacao e desengradamento,
sendo reencaminhadas para a lavadora de garrafas TR. No caso de garrafas TR, a lavadora de garrafas permite a
remocao dos rotulos, a lavagem e a desinfecgdo das mesmas, através de um processo continuo de pré-lavagem
com &gua quente, banhos causticos e enxaguamentos finais. De seguida, as garrafas passam por inspectores de
vazio, que tém como fungdo a rejeicdo de garrafas que ndo se encontram dentro dos parametros de limpeza
estabelecidos. Apos esta fase de selecgdo de garrafas segue-se a fase de enchimento na enchedora.

Este processo caracteriza-se por ser extremamente complexo, devido aos inumeros passos a realizar até a sua
conclusdo. De uma forma sucinta, a enchedora de garrafas € uma maquina de revolugdes cujas valvulas de
enchimento variam de acordo com a capacidade da linha. Nas linhas 3 e 5, as enchedoras existentes tém 105

valvulas e na linhas 6, 96 valvulas.
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Durante a rotagéo da enchedora, as garrafas passam por varias etapas de tratamento [1, 2]:

e Pressurizagdo sobre os elementos de enchimento;

e Evacuagéo e Contra-pressuriza¢do (uma ou duas vezes);

e Enchimento;

e Ajuste do nivel de enchimento;

e Despressurizacao;

e Redugao dos elementos de enchimento, libertacdo de elementos de enchimento e transferéncia das

garrafas para os transportadores.

Tabela 1.1 Equipamentos do processo do enchimento

Equipamentos do Processo

Desengradadora

Lavadora de Garrafas (TR) / Enxaguadora (TP)

Inspector de garrafas vazias

Enchedora/Capsuladora

Pasteurizador

Inspector de garrafas cheias

Rotuladora

Inspector de rétulos

Codificador de rétulos

Engradadora (TR) / Encartonadora (TP)

Paletizadora

Envolvedora

Etiquetadora

Apbs o enchimento, as garrafas tém de ser capsuladas logo que possivel. Portanto, a capsuladora esta instalada
na mesma unidade de enchimento, de modo a operarem de forma sincrona [1].

Para impedir a entrada de oxigénio na garrafa, da enchedora para a capsuladora, a acgao de um jacto de agua fino
e continuo, promove a formagdo de espuma e o transbordo da mesma na garrafa. As garrafas sao transferidas para

os transportadores e encaminhadas para o pasteurizador em tunel.
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A pasteurizagdo em tunel é uma fase do enchimento que tem como fungdo a estabilizagdo microbioldgica da
cerveja engarrafada. Este processo abrange também o elevado risco de contaminagdo no processo de enchimento,
onde o produto acabado é exposto a uma multiplicidade de riscos potenciais. Os riscos vao desde garrafas vazias
contaminadas pelo ar antes do enchimento, a contaminagdo durante o enchimento causada por problemas

microbioldgicos na enchedora, a problemas que possam surgir na capsulagem, etc. [1].

A eficacia da pasteurizagdo depende ndo s6 da extensao da temperatura aplicada como também no tempo durante
0 qual se aplica a mesma. As unidades de pasteurizacdo sdo utilizadas, representando uma combinagédo entre o
tempo e a temperatura. Para atingir um bom resultado microbiolégico, a garrafa deve ser exposta a um determinado

numero de unidades de pasteurizagao.

No pasteurizador em tinel, as garrafas passam sobre os transportadores, através de uma estrutura de grade
permitindo a passagem de uma quantidade elevada de agua. Ao atravessar o tinel, a temperatura da garrafa e do
seu conteudo é gradualmente aumentada pelo jacto de agua, até que a temperatura de pasteurizagdo desejada seja
alcangada e mantida por um determinado periodo de tempo. Durante o trajecto das garrafas a temperatura desce de

forma gradual, arrefecendo as garrafas, até que a saida do tinel estejam a temperatura ambiente.

Finalizado o processo de pasteurizagéo, as garrafas sdo transportadas até a rotuladora de garrafas, passando
estas de forma continua, por inspectores de rétulos (i.e. excluem as garrafas que apresentam rotulagem
deficiente), por um codificador de rétulos, seguindo para a fase de engradamento/encartonamento, paletizagao,

envolvedora de paletes e etiquetagem das mesmas, sendo posteriormente armazenadas até distribuicéo [1].

1.2 Processos de Higienizagao

A higienizagao afecta todas as fases de producao de cerveja, incluindo as decisdes de selecgdo de equipamentos,
as especificagdes e 0 manuseamento de matérias-primas, a manutengdo das instalagbes e do seu ambiente bem
como, a selecgao e a formagao dos operadores, a todos os niveis. De uma maneira geral, a importancia atribuida a
higienizagdo das instalagdes de uma fabrica de produgéo de cerveja reflecte-se na qualidade e seguranga dos seus

produtos.

A Unicer de Lega do Balio, como qualquer outra empresa do sector alimentar, deve identificar as fases das suas
actividades que sejam criticas para a garantia da seguranga dos alimentos e assegurar que estdo devidamente
identificados, implementados, em funcionamento e revistos os procedimentos capazes de assegurar a existéncia
dessa seguranga [3]. Para tal, tem implementado um plano HACCP (do inglés Hazard Analysis Critical Control
Points — Analise de Perigos e Controlo de Pontos Criticos), de forma a reduzir perigos e riscos associados a todas
as fases do processo de produgéo de cerveja, tomando medidas pertinentes de prevengao, um adequado controlo e

competentes medidas correctivas [4].
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O HACCP ¢ um processo sistematico aplicado para garantir a inocuidade dos alimentos, que consiste em sete
principios [5]:

1. Efectuar uma analise de perigos e identificar as respectivas medidas;

2. |dentificar os pontos criticos de controlo (PCC’s);

3. Estabelecer limites criticos para as medidas preventivas associadas com cada PCC;

4. Estabelecer os requisitos de controlo (monitorizagdo) dos PCC’s. Estabelecer procedimentos para

utilizagao dos resultados da monitorizagéo para ajustar o processo e manter o controlo;
5. Estabelecer acgdes correctivas para o caso de desvio dos limites criticos;
6. Estabelecer um sistema para registo de todos os controlos;

7. Estabelecer procedimentos de verificagdo para averiguar se o sistema esta funcionar de forma adequada.

Durante a produgdo de cerveja, desde a etapa de fabrico a etapa de enchimento, verifica-se a acumulagdo dum
conjunto de materiais indesejaveis, entre os quais restos de produto, corpos estranhos, substancias quimicas do
processo € microrganismos. Esta situagdo pode resultar do processo de produgéo normal, como € o caso da adesao
de restos de produto as superficies das instalagdes, ou de anomalias no processo, como por exemplo, as
resultantes de contaminagdo por deficiente manuten¢do dos equipamentos ou de contaminagdo ambiental. Na
presenca destes materiais indesejaveis, designados de “residuos”, deve ser dada especial atengéo a eliminagao e
controlo dos microrganismos, sobretudo dos microrganismos nocivos ao produto e ao consumidor. Nesse sentido, o
papel da higienizacdo passa por assegurar a eliminagdo das sujidades visiveis e ndo visiveis, e a destruicdo de
microrganismos patogénicos e de deterioragao até niveis que ndo coloquem em causa a saude dos consumidores e
a qualidade do produto. Devera ser respeitada a integridade das superficies de trabalho e devera haver o cuidado

de eliminar qualquer quimico utilizado no processo de higienizagao.

De um modo geral, 0 mecanismo para a remogao de residuos ocorre em 4 etapas [6]:
— Contacto da solugéo-detergente com a sujidade, com total molhagem e penetragéo nos poros e frestas;
— Solubilizagdo da sujidade existente através de reacgdes quimicas e processos fisicos, como:
o Reacgbes entre a solugdo de limpeza e os componentes da &gua formadores de dureza ou com a
sujidade em suspenséo;
e Transporte (convecgéo e difusdo) de componentes do agente de limpeza da solugdo-detergente para
a superficie;
o Transporte de componentes do agente de limpeza para dentro da camada de sujidade;
e Reacgéo de limpeza, subdividida em processos fisicos e reacgdes quimicas;
e Transporte por difusdo dos produtos de transformagao resultantes da reacgao de limpeza;
e Transferéncia dos produtos de reacgdo da superficie-limite para a solugdo-detergente, através de
difus&o, convecgdo ou descamacao da superficie;
— Dissolugao da sujidade da superficie e transferéncia para a solugao-detergente através da disperséo e/ou
emulséo;

— Prevengao da deposigao de sujidades através da estabilizacdo na solugdo de limpeza.
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O grau de limpeza resultante da higienizagéo pode definir-se como:

> Limpeza Fisica: quando se garante a remog&o de toda a sujidade visivel da superficie;

> Limpeza Quimica: quando, para além da sujidade visivel, se consegue eliminar também residuos

microscopicos que podem ser detectados pelo sabor ou cheiro/odor, ndo sendo visiveis ac olho humano;

> Limpeza Bacterioldgica: eliminando as bactérias existentes por desinfecgéo.

O desenvolvimento de uma analise detalhada, clara e precisa do programa de procedimentos de limpeza e a sua
aplicagao rigorosa, as instalacdes e equipamentos deve ser a primeira condi¢do para a gestdo da higiene numa

instalagdo de processamento de alimentos.

As estratégias de limpeza podem ser classificadas em quatro grupos: Limpeza manual, “Cleaning in Pace” (CIP),

Limpeza com jactos a alta presséo e Limpeza com espumas [7].

1.21 Sistemas CIP

A procura do aumento de produtividade e redugéo de custos com a higienizagao, possibilitou o desenvolvimento da
higienizacdo “Cleaning in Place” (CIP). A higienizacdo CIP refere-se a circulagdo de solugdes de limpeza ou de
desinfeccdo através de maquinas ou outros equipamentos (p. ex. tanques, tubagens, linhas de presséo, etc.) em
circuito fechado. Desta forma deixa de haver a necessidade de desmontagem do equipamento, cujas superficies
podem ser de dificil acesso. Os sistemas CIP baseiam-se no principio de aplicagdo de um detergente ou solvente

adequados garantindo uma temperatura adequada & higienizagdo do equipamento.

Os Sistemas Centralizados séo utilizados principalmente em pequenas instalagdes com linhas de comunicagao
relativamente curtas [8]. Agua e solugdes-detergente sdo bombeadas dos tanques de armazenamento numa
instalagdo central para os varios circuitos CIP. Relativamente aos Sistemas Descentralizados, a instalagdo CIP é
substituida por um nimero de unidades menores, localizadas perto dos véarios grupos de equipamento de processo.
O principio de circulagdo de quantidades de solugdes-detergente menores tem como vantagem a redugédo de
consumos de agua e de vapor. A reutilizagdo ou a purga total da solugéo de limpeza final permite distinguir estes

sistemas entre Sistema de Reuso ou de Multiuso e Sistema de Uso Unico [8], respectivamente — Figura 1.2.

SISTEMA CIP PROCESSO SISTEMA CIP PROCESSO

AN

EsGcoTo EsGoTo
a) b)

Figura 1.2 Conceito de: (a) Sistema de Uso Unico e (b) Sistema de Reuso ou Multiuso (adaptado de [8])
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Os Programas CIP a implementar s&o definidos de acordo com o tipo de circuito a ser limpo, podendo este conter

superficies aquecidas ou ndo. Podem ser distinguidos entre:

» Programas CIP para pasteurizadores € outros equipamentos com superficies aquecidas;
» Programas CIP para sistemas de tubagens, tanques e outros equipamentos do processo sem superficies

aquecidas.

A principal diferenga entre os CIP’s a estes dois tipos de superficie é que na primeira, CIP a superficies aquecidas,
este deve ocorrer com um aditivo acido para remover as proteinas e os sais incrustados. Este projecto incide,
exclusivamente na andlise de Programas CIP para equipamentos sem superficies aquecidas: sistema de tubagens e

enchedoras. O procedimento de higienizag&o nestes sistemas é analisado na secgéo abaixo.
1.2.2 Procedimentos de Higienizagao

A eficiéncia do processo de higienizagdo pode ser descrita de acordo com o modelo de Sinner’s que descreve o
processo ideal de limpeza como uma sinergia entre a acgdo mecanica, a ac¢do quimica / detergéncia, a

temperatura e o tempo para assegurar a remogao dos residuos [9].

d o
TURBULENCIA CONCENTRAGAD

Figura 1.3 Circulo de Sinner

A acgdo quimica ¢ alcangada pela acgéo das solugdes-detergente utilizadas na higienizagdo. Os agentes quimicos
actuam por meio de reacgbes quimicas, coagulagdo de proteinas, oxidacdo e acg¢do do pH. A alteragédo da
concentracdo da solugéo quimica é a principal forma de aumentar ou diminuir os efeitos dos agentes quimicos.

A acgdo da temperatura da solugio-detergente relaciona-se com a cinética quimica. A temperatura acelera a
velocidade das reacgdes quimicas.

A accdo mecanica pode ser obtida pela utilizagdo de equipamentos auxiliares a limpeza, como por exemplo, a ac¢do
do escoamento e colisdes entre o fluido e a sujidade. O escoamento de um fluido, através das tensbes de corte,
colabora para a remogao das incrustagdes e sujidades, e também para a homogeneidade da solugao quimica.

Por fim, o tempo interfere no numero de ligagdes rompidas com o processo de higienizagdo, através de uma

relacdo directamente proporcional.
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Portanto, cada um dos factores desempenha um papel importante num ciclo de limpeza:

»  CONCENTRAGAO DE DETERGENTE [8, 10]

A quantidade de detergente na solugio deve ser ajustada & concentragédo correcta, antes do ciclo de limpeza se
iniciar. Durante a limpeza a solu¢do é diluida com a &gua de lavagem e residuos do produto, sendo

consequentemente necessario verificar a concentragdo de forma manual ou automatica.

Em termos de dosagem, esta deve estar sempre de acordo com as instru¢des do detergente disponibilizadas
pelo fornecedor, visto 0 aumento da concentragdo nao melhorar necessariamente o efeito de limpeza (i.e. pode ter o
efeito inverso devido a formagdo de espuma, efc.). Usar demasiado detergente torna um ciclo de limpeza

simplesmente dispendioso.

»  TEMPERATURA [6, 8]

A temperatura influencia a difusdo, a transferéncia de massa e as caracteristicas do fluido, e & adaptada ao agente

de limpeza aplicado e ao tipo de sujidade, permitindo uma limpeza mais rapida e profunda.

»  EFEITO MECANICO [8, 10]

Em limpezas mecanizadas de tubagens, de tanques e de outros equipamentos do processo, o efeito mecanico é
fornecido pela velocidade de fluxo (tenséo de corte). As bombas de alimentagéo de detergente, dimensionadas para

capacidades mais elevadas do que as bombas do produto, devem fornecer velocidades de escoamento de 1,5-2,5

m-s" nas tubagens. A estas velocidades o caudal de liquido é turbulento conduzindo a um efeito de limpeza
satisfatorio nas superficies do equipamento. Contudo, para outro tipo de equipamentos, as velocidades aplicadas
dependem das caracteristicas de funcionamento, especificas de cada um, e devem estar em consonancia com as

especificagdes dos fornecedores dos mesmos.

>  TEMPO DE CONTACTO [8]

A duragéo da fase de limpeza com detergente deve ser cuidadosamente calculada, de forma a obter-se o efeito de
limpeza dptimo. Ao mesmo tempo deve ter-se em consideracdo os custos de electricidade, aquecimento, agua e

trabalho.

O detergente deve circular o tempo suficiente de forma a abranger as seguintes fases:

Difusdo da limpeza quimica na camada de residuos;

Inchamento dos residuos;

— Transferéncia de massa da camada de residuos para o liquido;

— Suspensao e arraste dos residuos.

E essencial actuar de forma especifica, de acordo com a origem dos residuos a remover. Para tal, existe uma
grande variedade de detergentes utilizados nas industrias, que determinam o tipo de limpeza quimica a aplicar.

Estes podem ser classificados de acordo com as suas fungdes e aplicagdes [11]:
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— Detergentes Multi-purpose: estes detergentes destinam-se principalmente para limpezas manuais, a

pressao ou com espumas, de todos os tipos de superficies externas e, em todas as areas;

— Detergentes alcalinos: destinados & remocdo de proteinas, gorduras e outros residuos organicos
fortemente aderidos as superficies (p. ex. hidroxido de sddio, hidroxido de potassio, etc.);
E pratica comum, adicionar aditivos quimicos & solugéo-detergente, como por exemplo, a solugdes com hidréxido
de sddio, para melhorar os atributos especificos da mesma. Idealmente, os atributos que um detergente deve ter,
sao:

o Poder Dispersante e de Suspensio, para suspender residuos insollveis e impedir a sua redeposicdo

sobre superficies limpas;

o Poder Emulsificante, para manter as gorduras na solugao de limpeza;

o Poder Sequestrante, para combinar com os sais de calcio e de magnésio de maneira a formar

compostos soluveis em agua e auxiliar a detergéncia;
o Poder Molhante, para reduzir a tens&o superficial e auxiliar na penetracdo dos residuos;

e Poder de Enxaguamento, de modo a obter uma capacidade de arraste completo, sem deixar

quaisquer vestigios de residuos ou de detergente nas superficies.

— Detergentes acidos: sao utilizados para remover os residuos minerais € outros, resistentes a detergentes

neutros ou alcalinos (p. ex. acido fosférico, &cido nitrico, efc.).

Outro factor que influencia a higienizagéo, é o tipo de superficie dos equipamentos que se pretendem higienizar,
sendo de extrema importancia as caracteristicas da mesma. Os ciclos de limpeza podem incluir passos acidos e/ou
basicos, € a acgao destes pode ser extremamente agressiva para as superficies. Estas condicionantes exigem que
as superficies dos equipamentos sejam de ago inoxidavel polido, AlSI 304 ou AISI 316. O polimento (acabamento)
deve ser sanitario, que exige rugosidades menores que 0,8 um na superficie dos equipamentos e menores que 1,6

Mm nas soldaduras [6].

As operagdes de limpeza devem ser executadas estritamente de acordo com um procedimento desenvolvido, de

forma a obter o grau de limpeza requerido.

Um ciclo de limpeza generalizado inclui as seguintes fases [7]:
» Pré-enxaguamento com agua para remover a sujidade solta;
» Limpeza com detergente (alcalino ou &cido);
» Enxaguamento com &gua potavel;
> Desinfecgdo por aquecimento ou com agentes quimicos (opcional); Se este passo esta incluido, o ciclo

termina com um enxaguamento final.

Uma limpeza com detergente acido e alcalino, higieniza o equipamento néo so fisica e quimicamente, como até

certo ponto, a nivel microbioldgico. O efeito de limpeza microbiolégica pode ser melhorado por desinfecgao,
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eliminando os microrganismos presentes nos equipamentos. Os equipamentos podem ser desinfectados de duas

formas:

> Desinfeccdo térmica (agua a ferver, agua quente, vapor de agua);

» Desinfeccdo quimica (cloro, acidos, perdxido de hidrogénio, etc.).

A eficacia dos desinfectantes depende essencialmente de seis factores: tempo de contacto, temperatura,
concentragao, pH, limpeza prévia e dureza da agua [11]. Portanto, ap6s a limpeza com detergente ou desinfectante,
as superficies devem ser lavadas com agua, tempo suficiente para remogao total de vestigios. Apés enxaguamento
todas as partes do sistema devem ser eficientemente drenadas visto, qualquer vestigio quimico remanescente no
sistema, poder contaminar o produto. Destaca-se também, o uso preferencial de agua suave no enxaguamento
sendo que, aguas duras (i.e. elevado teor de sais de calcio e de magnésio) prejudicam a acgéo do detergente e

consequentemente, o resultado de um ciclo de limpeza.

A verificagao do efeito de um ciclo de limpeza, pode ser avaliada quanto a presenga de residuos (inspecgao visual)
e de quimicos (p. ex. pH), a nivel microbioldgico (p. ex. contagem total de microrganismos e auséncia de agentes
nocivos a cerveja), € por monitorizagéo do ciclo. Independentemente dos métodos utilizados, o objectivo é garantir

uma higienizagao satisfatoria [11].

A higienizacdo é uma parte integral de todo o processo de producéo de cerveja, sendo 0 seu custo um componente
significativo do custo total de produgdo. Essa realidade, impulsiona o desenvolvimento dos processos de
higienizacdo no sentido da optimizagdo dos métodos, ndo so por razdes econdmicas como também quanto ao seu
impacto ambiental. Portanto, tpicos como racionalizag&o de agua e de energia, reciclo e regeneracao de solugdes-
detergente integram os objectivos da optimizagao. Para atingir resultados satisfatorios, € necessario conceber um

método de limpeza eficiente, adequado as necessidades do processo global [12].

1.3 Organizagao da Tese

De forma a dar resposta a um conjunto de objectivos, estruturou-se o trabalho em seis partes fundamentais. O
primeiro capitulo, Introdugao, contempla os eixos condutores do estudo, desde a producdo de cerveja até aos
processos de higienizagdo. No Estado da Arte, materializa-se a incursdo efectuada, nos dados oriundos da
investigacdo, acerca dos sistemas CIP. O capitulo de Descrigao Técnica e Apresentacdo dos Resultados,
contém a informacéo factual dos dados recolhidos, onde se procura interpretar os resultados a luz das evidéncias da
investigacdo. As Inovagdes para Além do Estado da Arte, trata-se de um capitulo onde s&o apresentadas
algumas alternativas, que concernem os processos de higienizagéo nas unidades fabris de produgéo de cerveja.

Nas Conclusoes, procura-se dar resposta aos objectivos de pesquisa e na Avaliagao do Trabalho Realizado, séo
apresentadas as limitagdes do trabalho, propostas para futuros estudos e uma apreciagéo final do trabalho e estagio

realizados.
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2 Estado da Arte

A industria dos lacticinios, foi pioneira na implementagéo de sistemas de CIP automatizados. As primeiras fabricas a
adoptar estes sistemas de higienizagdo comecgaram a operar em 1960, mas com um consideravel nimero de
equipamentos ainda a serem limpos manualmente [12]. Nessa década, o CIP foi reconhecido como a chave que
abriria as portas para muitas outras mudangas na tecnologia de processamentos lacteos [12]. Durante esse periodo,
os procedimentos de limpeza CIP foram aplicados extensivamente noutras indUstrias, incluindo a industria
cervejeira. A adesdo a implementagéo destes sistemas por parte das industrias, conduziu a continua investigacéo e
desenvolvimento tecnolégico de equipamentos de enchimento e de processo, susceptiveis a processos CIP, até aos

dias de hoje.

Actualmente, em muitas industrias alimentares, a sigla CIP n&o representa sé um método de higienizagdo mas uma
decisdo estratégica incorporada nas instalacdes das fabricas, e perto dos varios grupos de equipamento de
processo das mesmas [12]. Podem-se distinguir 2 tipos de sistemas CIP, nomeadamente, Sistemas Centralizados
constituidos por uma instalagao CIP central e Sistemas Descentralizados constituidos por um nimero de unidades

menores localizadas em pontos estratégicos na fabrica [8].

Os Sistemas Descentralizados, sdo uma alternativa atractiva para fabricas de dimensdes consideraveis onde a
distancia entre a instalagdo de CIP e os circuitos CIP periféricos sao extremamente longos. Estes, podem ainda ser
subclassificados em Sistemas de Multiuso, Sistemas de Reuso e Sistemas de Uso Unico [7, 13]. Esta
classificagdo concerne a reutilizacdo das solugdes de limpeza utilizadas num ciclo de limpeza CIP, em

subsequentes ciclos. Na Tabela 2.1, listam-se as principais vantagens e desvantagens destes dois Gltimos sistemas.

Num Sistema de Uso Unico, as solugBes séo recirculadas através do sistema durante um Gnico ciclo, sendo no
final purgados para o esgoto. Uma extensa reviséo deste tipo de sistema ¢ feita por Palmowski (2005) [13]. Segundo
Davis (1980) e Hamblin (1990), o conceito de uso Unico € baseado na hipotese da composi¢do da solugéo-
detergente poder ser optimizada para um certo circuito, podendo em alguns casos todavia, ser utilizada para pré-
enxaguamento num programa de higienizagao subsequente. As desvantagens inerentes a este tipo de sistema,
incitaram ao desenvolvimento tecnoldgico dos sistemas, conduzindo ao aparecimento de Sistemas Multiuso.
Nestes sistemas as solugdes CIP sao recolhidas em tanques, podendo ser reutilizadas para pré-enxaguamentos em
limpezas subsequentes. A presenca residual de agentes de limpeza no pré-enxaguamento aumenta a eficiéncia do
mesmo, reduzindo a quantidade de residuos a remover no passo de limpeza por ac¢do do detergente. As dguas de
enxaguamento recuperadas podem ser utilizadas para outros fins como, aguas para lavagem de outras areas
externas ao sistema CIP. Estas caracteristicas permitem obter poupangas consideraveis em termos de quimicos,

agua e de energia [13].
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Um Sistema de Reuso, permite a recuperagdo da solugdo de limpeza e a sua reutilizagdo, em vérias operagdes de
limpeza subsequentes. Estes sistemas distinguem-se pelo tratamento da solucdo-detergente, prévio a sua
reutilizacéo. Este procedimento, permite a remogéo de solidos suspensos (SS) e a redugédo da caréncia quimica de
oxigénio (CQO) principalmente na forma soluvel, prolongando assim a vida dos agentes quimicos [7, 13]. Os tipos
de tratamento frequentemente adoptados incluem:

— Separagao gravitica (sedimentagéo e centrifugagéo);

— Métodos fisico-quimicos (coagulagao/precipitagéo);

Processos de separacdo por membranas;

— efc.

Na maioria das indUstrias alimentar e de bebidas, os residuos encontram-se principalmente sob a forma solavel,

implicando que tratamentos como separagéo gravitica ou coagulagéo ndo permitam a sua remogao eficientemente.

Tabela 2.1 Comparagéo entre Sistemas de Uso Unico e de Reuso ( Adaptado de [13])

SISTEMA DE REUSO

Maior &rea
Equipamento e controlo complexos

SISTEMA DE Uso UNIico

Menor &rea
Equipamento e controlo simples

CRITERIO
Espago
Simplicidade

—  Agua: Maior; — Agua: Menor;

Custos de — Tratamento de residuos: Maior; — Tratamento de residuos: Menor; ()
FICLE IO —  Aquecimento: Maior; — Aquecimento: Menor;
—  Quimicos: Maior. — Quimicos: Menor (i),

Custos de

Investimento Maior

Menor

Tipo de
Aplicagoes

— Areas em que a contaminacdo cruzada é um
elevado risco;

— Instalagbes com varios processos e
requerimentos CIP, a menos que, sejam utilizados
varios tanques para recuperagédo de solugdes com
caracteristicas diferentes;

Recomendado para a maioria das aplicagoes,
onde:

— O balango de compostos quimicos na solugéo
de limpeza possa ser mantido;

— A quantidade de residuos eliminados durante
cada ciclo de limpeza seja diminuta.

— Instalagées com Sistemas CIP centralizados;
— efc.

i: p. ex. calor recuperado de solucdes-detergente, particularmente benéfico para passos CIP a quente

ii: se um sistema centralizado esta instalado na unidade fabril, a concentragdo de produtos quimicos deve atender aos
requisitos das aplicagdes mais exigentes, e portanto, exceder os requisitos minimos em algumas partes da unidade fabril. No
entanto, de uma maneira geral, a quantidade de quimicos serd menor do que num sistema de uso Unico

Os Sistemas Centralizados sao utilizados principalmente em pequenas instalagdes, com linhas de comunicagéo
relativamente curtas [8]. Agua e solugdes-detergente sdo bombeadas dos tanques de armazenamento de uma
instalagéo central para os varios circuitos CIP. Um sistema deste tipo é normalmente, altamente automatizado e
estd equipado com varios tanques para fornecer a capacidade necessaria. Inerente a estes tipos de sistema, esta o
reuso das solugdes-detergente [8].

Em termos comparativos, as vantagens e desvantagens dos sistemas de CIP descentralizados e centralizados, s&o:
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Tabela 2.2 Comparagéo entre Sistemas de CIP, Descentralizado e Centralizado (Adaptado de [8, 14])

DESCENTRALIZADO

SISTEMA CIP

— Mais facil de operar;

— Optimizagéo mais simples;

— Modular: Adaptavel as alteracdes das
instalagdes (reconstrucdo ou ampliagao);
— Requisitos de espago reduzido;
Custos operacionais mais reduzidos;
Seguranca de falha mais elevada;

VANTAGENS

Eliminag&o de risco de contaminagéo cruzada.

CENTRALIZADO

— Abastecimento de utilidades simplificado;

— Armazenamento e manuseamento central dos
produtos quimicos potencialmente perigosos;

— Recolha de efluentes, simplificado.

— Abastecimento de utilidades@ mais complexo;
— Manutengao mais dispendiosa;

DESVANTAGENS ’
— Recolha de efluentes, mais complexo.

—  Custos operacionais mais elevados;
—  Optimizagao mais dificil;
— Seguranga de falha reduzida;

— Risco de contaminagéo cruzada.

a: entenda-se por utilidades, recursos como &gua, vapor, ar comprimido e electricidade

Numa era em que a destruicdo de determinados recursos naturais constitui uma ameaga e em que 0
desenvolvimento sustentavel é a palavra de ordem, a implantagéo de tecnologias mais limpas como processos de
separagdo por membranas, representam solugdes tecnolégicas adequadas para a reciclagem e o tratamento das
solugdes CIP. Na Figura 2.1 apresentam-se ilustrados processos de separagdo por membrana, exemplos de

filtracdo tangencial e cujos poros e caracteristicas fisicas definem a sua habilidade de separar espécies especificas

da solugéo de limpeza.

Pressio (bar)

Tamanho do poro (e

COsmose Inversa (OR) 30-60 104 - 103
Manofiltracio (MF)20-40 102 - 102
Urtrafilftragdo (UF) 1-10 102 - 10-1
Microfiltragio (MF) =1 lgii_'-—:!}/ > 10-1 - 101

® Batérias. gorduras Retido

= Proteinas

- | actose

= Minerais (sais)
- Agua

S

Alimentac

Permeado

Figura 2.1 Principios de separagdo por membranas (adaptado de [8])

Estado da Arte

14



Optimizagdo de Sistemas CIP

Processos de separagéo por membranas, tém sido investigados com sucesso para a purificagao e regeneragao das
solugdes de limpeza, e particularmente para solugdes causticas [15, 16]. Palmowski (2005) [13], realizou um estudo
sobre 0 desempenho de membranas de MF, UF e NF, com o objectivo de comparar tecnologias de membranas na
industria dos lacticinios, Para isso, foram testadas solugdes de acido nitrico e de hidroxido de sodio, de diferentes
areas da fabrica. Os resultados mostram que a membrana de NF é a mais eficiente na remogéo da CQO, para além
de remover mais de 99 % dos SS, verificando-se s6 uma pequena colmatacdo da membrana. Esta membrana, é a
Unica que permite a remog&o da dureza das solugdes, reduzindo a colmatagao mineral na membrana (Novalic et al.,
1998). A membrana de UF remove 99 % dos SS e clarifica a solugdo mas sé remove uma pequena parte da CQO
presente, verificando-se também a colmatagéo irreversivel da membrana (Dresch et al., 1999). O desempenho da
membrana de MF, revelou ser ineficiente para este tipo de aplicagao. Neste tipo de processos, revela-se crucial a
seleccdo do tipo de membrana a utilizar, considerando as caracteristicas da solu¢do de limpeza, como a

composicao e o tipo de residuo presente na mesma.

A acgéo de limpeza de solugbes alcalinas, regeneradas por processos de separa¢do por membranas, tem sido alvo
de estudo. De acordo com um estudo realizado por Merin et al. (2002) [17], utilizando membranas de UF colmatadas
com componentes do leite, foi demonstrado que solugdes CIP (reutilizadas) permeadas por MF e por NF, alcangam
uma eficiéncia de limpeza superior a de solugbes recentemente preparadas. A cinética da limpeza foi avaliada,
mostrando que o efeito de limpeza mais rapido destas solugbes deve-se tanto a baixa tenséo superficial (y) como a
auséncia de sélidos em suspensdo. Com o objectivo de avaliar as respectivas contribuicbes da y e dos SS para a
funcionalidade da limpeza, e em particular para a cinética de limpeza, Alvarez et al. (2007) [18] realizou um estudo
similar. Nos ensaios, foram utilizadas 4 solugdes causticas diferentes: recem preparada (y alta), reutilizada (y
baixa), com e sem preclarificagdo por NF e uma solugdo-detergente comercial recem preparada. Deste estudo
concluiu que as solugdes com uma y baixa resultam numa cinética de limpeza muito mais rapida, e que a presenga
de SS é prejudicial para a mesma. Verificou, também, que para uma taxa de limpeza eficiente, valores de pH
elevados e de baixa y foram importantes.

Gésan-Guiziou et al. (2002) [15] realizou um estudo por simulagdo numérica de sistemas de limpeza CIP integrados
com uma operacao de regeneragdo (MF, UF, NF ou centrifugagéo). Demonstrou que é possivel controlar a solugéo
de limpeza de uma forma qualitativa e quantitativa, mantendo fixos os valores de SS, de y e de CQO. Os processos
de filtragdo demonstraram ser mais eficientes e menos dispendiosos em comparagdo com a centrifugacdo. Para

solugdes com valores de CQO mais elevados, a membrana de UF deve ser seleccionada.

No tempo presente, a escolha de membranas para este tipo de aplicagbes ainda apresenta limitagbes quanto a
tolerancia aos valores de pH extremos das solugdes de limpeza (alcalinidade ou acidez elevada) e temperaturas
elevadas. Na tabela 2.3, apresentam-se algumas membranas disponiveis para a regeneragdo de solucdes-
detergente alcalinas, evidenciando de forma elucidativa as suas caracteristicas, desempenho e custos estimados
[13].
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Tabela 2.3 Dados relativos a membranas utilizadas para regeneragao de solugdes CIP (adaptado de [13])

RECUPERAGAO DA TEMPO DE VIDA DA
TEMPO DE

MEMBRANA MATERIAL SOLUGAO DE LIMPEZA SOLUGAO DE

VIDA
(%) LIMPEZA

. Membrana Custo mais elevado
CERAMICA . . .
inorganica de +5 anos 60 2 semanas mas tempo de vida
MF/UF ) )
alumina superior; 1613 €/m?
TUBULAR TU?O.S 2 anos 95 2,5 -4 meses Médio custo: 461 €/m?2
NF poliméricos
ESPIRAL F.Olr,la.s 1 ano 95 2,5 -4 meses Baixo custo: 200 €/m?
NF Poliméricas

Owen et al. (1995) [19], realizou um estudo com o objectivo de determinar os factores mais significativos no custo
total de sistemas de membranas, para o tratamento e purificagdo de agua. Para tal, efectuou extensivos ensaios
numa instalagdo-piloto, utilizando uma gama de membranas de MF e de UF. Dos resultados obtidos, concluiu que
os factores que contribuem mais para o custo total sdo o custo da membrana, a frequéncia de substituicdo da
membrana e a energia requerida para o processo. Demonstrou também, a importancia de uma selec¢do adequada,
tanto da membrana a utilizar como das melhores condigdes de funcionamento do sistema, exclusivas de cada

aplicagao.

Actualmente, o0 uso de membranas para estas aplicagcbes ainda apresenta limitacdes, pelos elevados custos de
investimento e operacionais associados. No entanto, pelas vantagens que apresentam, os processos de separacao
por membranas sao considerados uma alternativa viavel e atractiva, aos métodos convencionais de purificagdo e

regeneragao deste tipo de solugdes.
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3 Descricao Técnica e Discussao dos Resultados

A fabrica possui 3 unidades de CIP, para as varias linhas de enchimento, nomeadamente: Linha de enchimento 3;

Linhas de enchimento 5 e 6; Linhas de enchimento de Barris TR e TP.

As linhas de enchimento tém como residuos tipicos: Incrustagdes; Matéria Organica e Flora Residual, sendo

realizados ciclos de limpeza CIP quentes, aos circuitos e as enchedoras. A frequéncia das limpezas depende de

factores como: plano de enchimento semanal, paragens para limpeza de outros equipamentos, etc. Na Tabela 3.1, é

possivel constatar a heterogeneidade da frequéncia de limpezas realizadas, nesse periodo de tempo.

Tabela 3.1 Registo de controlo de higienizagao das linhas de enchimento

Més\ LINHA Barril TP Barril TR

Jan 3spt+1ac

Fev 8 sp 3spt+2ac 2 sp 3 sp 2 5p

Mar 8 sp 8spt4dac 2 sp 3o 6 sp

Abr 11 sp 53p+2ac 25 4 sp 6 sp
10 sp 3 23 3o

Mai 10 sp

SD - Limpeza Alcalina; AC - Limpeza Acida

Foram acompanhados diversos ciclos de limpeza das varias linhas de enchimento da Unicer, no decorrer do

projecto. Devido a multiplicidade de pardmetros CIP a analisar numa linha e as limitagdes de desempenho dos

ciclos de limpeza da linha 3, e linhas 5 e 6, foi decidido acompanhar mais aprofundadamente estas linhas.

3.1 Diagnéstico do Problema

3.1.1 Linha3

As Figuras 3.1 e 3.2 representam, respectivamente, os esquemas do sistema de CIP instalado na cave da Linha 3 e

da sua ligagéo a linha de enchimento entre a adega e as enchedoras.

Pelo acompanhamento do processo de enchimento, verificou-se que para finalizar o mesmo, procede-se a

introducdo de agua desarejada na conduta de envio de cerveja. Deste modo, a cerveja presente na conduta é

rejeitada, em perda total. Destaca-se o facto de este procedimento depender grandemente da experiéncia do

operador visto, ndo estar automatizado. De acordo com as garrafas que se encontram na lavadora de garrafas e nos

transportadores, 0 operador estima a cerveja necessaria para o enchimento das mesmas e quando se deve iniciar a

introducéo de &gua desarejada.

Descrigao Técnica e Discussao dos Resultados
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Figura 3.1 Esquema do sistema de CIP - Linha 3

(1- Tanque de soda 50 %V/V; 2 — Tanques de detergente (7,5 m’e 10 m3); 3 - Tanques de agua (7,5 m’e 10 m3); 4 - Tanque intermédio de soda 50 %V/V; § — Tanque intermédio de aditivo; 6 —
Contentor de aditivo (1000 L); 7 — Contentor de acido (1000 L); 8 — Bomba centrifuga; 9 — Bomba doseadora; 10 — Permutador de carcaga e tubos)
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Figura 3.2 Esquema de ligagéo da linha de enchimento, desde a adega até ao sistema de CIP - Linha 3
(1- Adega; 2 - Enchedoras (1 e 2); 3 - Caudalimetro; 4 — Bomba centrifuga; 5 — Filtro GAF; 6 — Painel de grampos; 7 — Bomba de vacuo)
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Realizado este procedimento, passa-se a descrever a metodologia de higienizagdo das condutas e das enchedoras.

O programa automatizado de preparacao da solugao-detergente, é accionado pelo operador. Este, pode ser

descrito pelos seguintes passos consecutivos:

e Reposicdo de nivel dos tanques de soda;

A reposicao de nivel é realizada utilizando a &gua presente nos tanques de agua, sendo essa dgua a recuperada do

ultimo CIP realizado.

e Aquecimento das solugdes por recirculagdo em circuito fechado;

O aquecimento é realizado por um permutador, sendo controlado por um transmissor de temperatura/concentragéo
(LMIT 08). O término deste passo da-se quando a solugdo atinge o set-point da temperatura — Tabela 3.2. Pelo
acompanhamento de preparagdes, verificou-se que o tempo de duragdo deste passo depende, principalmente, da

temperatura inicial das solugdes nos tanques. O permutador tem uma poténcia de 650 kW, sendo necessarias cerca

de 2 h para aquecer 17,5 m® de solugédo (assume-se uma capacidade calorifica da solug@o aproximadamente igual a

da agua).

e Reposicdo de concentracdo até atingir o set-point (Tabela 3.2), por recirculagdo em circuito fechado,

controlada pelo transmissor de temperatura/concentragao existente no sistema;

A soda e o aditivo s&o adicionados aos tanques de detergente através da ac¢do de uma bomba doseadora, ligada
aos tanques intermédios desses agentes quimicos. Destaca-se o facto da adi¢é&o de aditivo ser posterior a da soda,
sendo o seu doseamento é realizado pela mesma bomba doseadora. Durante este passo, as solugdes dos tanques
de detergente séo homogeneizadas pela ac¢do de agitadores.

A instalacdo CIP possui dois tanques intermédios, sendo um para a soda caustica e outro para o aditivo. Quando é
necessario repor o nivel no tanque intermédio da soda, esta é transferida de um tanque de soda concentrada
através de uma mangueira, por acgdo de uma bomba centrifuga — Figura 3.1. A reposi¢do de aditivo no tanque

intermédio, é realizada por uma bomba doseadora ligada a um contentor de aditivo. Cada passo da preparagéo é

executado em primeiro lugar, no tanque de 7,5 m’, e s6 depois no tanque de 10 m’,

Os set-points da temperatura e da concentragdo das solugdes CIP, variam de acordo com o passo de limpeza a
executar — Tabela 3.2. Estes valores foram estabelecidos pela Unicer em fungéo dos valores aconselhados por
empresas parceiras, fornecedoras dos agentes quimicos e responsaveis pela instalagdo e manutengéo de alguns

equipamentos instalados nos sistemas de CIP da fabrica (p. ex. JohnsonDiversey e Ecolab).
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Tabela 3.2 Valores de concentragéo e de temperatura adoptados para os passos de limpeza CIP - Linha 3

Limpeza de equipamentos c T
(presséo baixa) Passo CIP (% VIV) (°C)

Agua Enxaguamento Ambiente
Aditivo a soda a1,5-2,0% )
Alcalino 0,2 75
(Complex VB 13)

Soda 50 %VIV Alcalino 1,5 75
P3-Horolith LF Acido 0,16 Ambiente
P3-Oxoénia Activo Desinfeccédo 2,0 Ambiente

Agua Esterilizagdo 80

Findo o enchimento, os operadores devem executar os seguintes passos:
— Desligar o equipamento e purgar a cerveja que ficou na cuba (reservatério de cerveja na enchedora);
— Retirar 0 equipamento possivel de desmontar (p. ex. “roda-dentada”);
A enchedora é um equipamento que apresenta superficies ndo visiveis e cheias de contornos onde se acumulam
residuos. Por essa razao, torna-se indispensavel a desmontagem de varias pegas antes do primeiro enxaguamento.
— Realizar uma limpeza exterior da enchedora com jactos de &gua e remover o vidro depositado na
enchedora (oriundo da quebra de garrafas durante o enchimento);
— Retirar as capsulas acumuladas na tremonha (armazenadora de capsulas), que sobram do enchimento.
Ndo se devem aproveitar as capsulas depositadas na caleira e nos pistdes de capsulagem porque ficam

contaminados.

Posteriormente faz-se a aplicagdo de Topax (detergente multi-purpose), durante 10-15 min, na enchedora e em
toda a area envolvente (incluindo transportadores de garrafas). No final, o Topax é removido por acgéo de jactos de
agua sob pressao. Os passos anteriormente descritos, podem ser considerados como um procedimento pré-CIP e

devem ser sempre realizados antes de um CIP a enchedora.

Na linha 3 existe um painel de grampos para cada enchedora, que permite comutar entre fase de enchimento e CIP,
a conduta de cerveja ou a enchedora - Figura 3.3. Assim, para se iniciar o CIP é necessario mudar a posi¢éo dos

trombones do painel de grampos.

Figura 3.3 Painel de grampos da enchedora B, com trombones em posi¢do de enchimento de cerveja — Linha 3
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A figura 3.4, ilustra a posigao dos trombones adoptada no painel de grampos, para a realizagao de CIP as condutas
e as enchedoras.

BomBA ENviO ENvio BomBA ENviO ENvio
VAcuo CERVEJA CIP VAcuo CERVEJA CIP

RETORNO RETORNO RETORNO RETORNO
CIP CERVEJA a) CciP CERVEJA b)

Figura 3.4 Posicéo dos trombones no painel de grampos da Linha 3: a) Posi¢do de CIP as condutas; b) Posicéo de
CIP & enchedora

Na linha 3, um ciclo de limpeza CIP é realizado em 4 equipamentos isoladamente:
e CIP as condutas A e B (2 passos em cada);

e CIP as enchedoras A e B (2 passos em cada);

Em primeiro lugar, realiza-se o programa CIP as condutas e posteriormente as enchedoras.

O programa CIP comega com um passo alcalino (em tudo idéntico aos outros, a excepgdo do tipo de agente
quimico e a temperatura) a conduta de uma das enchedoras. Antes de realizar este passo, deve-se informar a
adega de que se vai realizar um CIP a linha, de forma a permitirem a passagem das solugdes CIP, por mudanca de

posicao de valvulas.

O envio da solugao-detergente é realizado pela ac¢do de uma bomba centrifuga. O trajecto da solugéo é realizado
desde o sistema CIP, pela linha de envio de CIP até ao painel de grampos. Uma vez no painel de grampos, é
comutada para a tubagem de retorno de cerveja e enviada a adega. Volta pela tubagem de envio de cerveja até ao
painel de grampos e regressa ao sistema de CIP, pela tubagem de retorno CIP - ver Figuras 3.1 e 3.4. Durante o
passo alcalino, o fluido presente nas condutas de envio e retorno de cerveja, € empurrado pela solugéo-detergente e
recuperado para os tanques de agua do sistema CIP, por leitura de concentragdo %(V/V) através de um
transmissor. Este fluido é uma mistura de agua desarejada, presente na conduta de envio de cerveja (fim de
enchimento), e de agua de enxaguamento do ultimo CIP realizado, presente na tubagem de retorno de cerveja.

Actualmente, a tubagem de retorno de cerveja s6 ¢ utilizada para a circulagéo das solugdes CIP.

De seguida, procede-se ao passo de enxaguamento. O trajecto € idéntico ao descrito anteriormente, utilizando-se
agua da rede proveniente de uma “picagem” da linha de agua para a lavadora de garrafas. Ao realizar este passo, a
solugdo-detergente é empurrada pela agua e recuperada para os tanques de soda por leitura de concentragéo
(%VIV). Repete-se o programa CIP para a outra conduta, apos reposi¢do de temperatura e concentragdo da

solucdo-detergente.

Realizado o CIP a ambas as condutas, procede-se da mesma forma para as enchedoras. Comega-se por mudar a

posicao dos trombones do painel de grampos — Figura 3.4 b). Como o passo CIP a uma enchedora é realizado em
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perda (sem falsas garrafas), no fim do passo alcalino € necessaria uma nova preparagdo da solugéo-detergente,

para a enchedora subsequente.

Terminado o ciclo de limpeza, a fase inicial de enchimento passa pela introdugéo de dioxido de carbono na conduta,
durante 999 s. Esse passo permite 0 empurro da agua de enxaguamento presente na mesma, sendo recuperada
para os tanques de agua do sistema CIP. De seguida, introduz-se agua desarejada na conduta até o nivel de
oxigénio estar dentro dos limites. O limite de oxigénio € de 300 ppb sendo monitorizado por um sensor 6ptico de

oxigénio para cerveja e agua desarejada (Orbisphere 1100).

Durante o projecto foram acompanhados CIP’s realizados a linha 3, tendo-se registado os seguintes tempos aos

diferentes equipamentos — Tabela 3.3:

Tabela 3.3 Tempos registados para o programa de CIP as condutas e as enchedoras — Linha 3

Passo CIP
Preparagéo das solugdes CIP
Detergente — Conduta A
Enxaguamento — Conduta A
Detergente — Conduta B
Enxaguamento — Conduta B

Detergente — Enchedora A
Enxaguamento - Enchedora A
Preparacéo intermédia das solugdes CIP
Detergente — Enchedora B
Enxaguamento — Enchedora B

Durante o acompanhamento de CIP’s, verificou-se que em caso de anomalia (p. ex. defeito de valvula, caudal
deficiente, etc.) o programa n3o é automaticamente interrompido. E necessaria atengao total por parte do operador
no decorrer do programa. O programa esta estabelecido em termos de tempo, limitando a acgéo da limpeza perante
a ocorréncia de algum problema (p. ex. esquecimento por parte do operador de aviso prévio a adega para o
arranque de CIP, caudal deficiente, etc.). Quando o programa € interrompido por alguma razéo, verificou-se que é

necessario recomegar o passo CIP. O programa n&o reconhece a etapa em que cessou.

Em prol da optimizagdo dos factores que determinam o efeito de limpeza da higienizagéo a linha de enchimento,
procedeu-se a sua monitorizagdo. A monitorizagdo foi realizada através da leitura da concentragdo (%) e da
temperatura das solugdes, analisadas pelo transmissor na linha de retorno CIP, na cave — Figura 3.5. Esses valores
foram registados para os CIP's as tubagens A e B, para At = 60 min. Actualmente nio se efectua a

monitoriza¢do automatica de CIP, portanto os registos foram manuais.

Figura 3.5 Visor do transmissor LMIT 08
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Pela anélise da Figura 3.6, verifica-se que ao fim de 37 min a solu¢do-detergente chega ao sistema CIP. Analisando
0 passo alcalino no retorno ao sistema CIP, o0 aumento de temperatura registado é sinénimo de aproximagao da
interface entre a solucdo-detergente e a agua, devido a transferéncia de calor que se verifica da solugdo alcalina

para a agua contida na conduta.
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Figura 3.6 Monitorizagdo da temperatura e da concentracdo da solu¢do CIP a tubagem A - Linha 3
(¢ - Temperatura; ¢ - Concentragéo da solugao CIP; (---) - Indicador de inicio de enxaguamento)

As tubagens de envio de cerveja e de retorno tém um didmetro nominal de 100, sendo que para o CIP decorrer a
uma velocidade de 1,5 m's” (valor minimo de regime turbulento), o caudal da solugdo durante um CIP deveria ser

3.1 . T . . 3.1
na ordem dos 40 m™h". Durante o passo alcalino, o caudal médio registado foi de 21,9 m™h", o que revela ser
insuficiente para uma higienizagdo satisfatoria. Pela monitorizagéo deste passo verifica-se a formagéo de uma

interface, entre a solugéo-detergente e a agua, dos 37 min até ao fim do programa. Para um caudal médio de 21,9

m>h”, estima-se que o volume de mistura resultante é de 1095 L.

O passo de enxaguamento (At = 40 min), ndo foi suficiente para a rejeicdo total do detergente. Foi necessario
realizar um novo enxaguamento (At = 20 min), até se obter uma concentragdo (% V/V) proxima de zero,
indicativa de auséncia de detergente na tubagem. Verificou-se que, 0 enxaguamento a tubagem A, foi deficiente na

sua acgao.

De seguida realizou-se o CIP a tubagem B. Analisando o resultado da monitorizagdo do mesmo - Figura 3.7, foi
possivel verificar um comportamento similar, ao CIP realizado a outra tubagem. Ao fim de 32 min de passo alcalino,
a solugdo-detergente retorna ao sistema, devido a um caudal médio superior ao do CIP a tubagem A. Relativamente
ao passo de enxaguamento, foi necessario realizar um segundo enxaguamento para garantir a rejeicao total da
soda presente na tubagem, ndo tendo sido monitorizado. Verifica-se que no final do passo de enxaguamento, a

solugdo-detergente continua a retornar ao sistema, ao invés de agua.
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Figura 3.7 Monitorizagdo da temperatura e da concentragéo da solugéo CIP a tubagem B - Linha 3
(¢ - Temperatura; ¢ - Concentragéo da solugao CIP; (-+-) - Indicador de inicio de enxaguamento)

Paralelamente a monitorizagao anterior, registaram-se os valores de caudal de agua a saida da adega, durante o
passo de enxaguamento a tubagem B — Figura 3.8. No inicio da monitorizacao, verifica-se um pico correspondente a
presenca de solu¢do-detergente da preparacéo prévia das solugdes. Isto acontece porque ndo se purga com agua,

a solugdo presente na tubagem de recirculagéo do sistema CIP. Analisando a figura, verifica-se que o caudal varia

3.1 3.1 . ~ , \ . ,
entre 0s 199 m™-h" e os 12 m™h". A alimentagcdo de agua da rede a lavadora de garrafas e ao sistema CIP, é
realizada pela mesma linha de &gua. Durante um enxaguamento a tubagem, quando a lavadora de garrafas

necessita de dgua para o seu processo, resultam oscilagdes bruscas no caudal de agua durante este passo.
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Figura 3.8 Monitorizagéo do caudal voltmico no passo de enxaguamento a tubagem B — Linha 3

Esta dependéncia limita de forma acentuada o efeito de um enxaguamento, tornando-o ineficaz.

Em paralelo a monitorizagdo dos CIP’s e como complemento da analise da eficiéncia dos mesmos, foram retiradas
amostras das solugdes dos tanques do sistema CIP e de zonas consideradas criticas durante um CIP. Foram

realizados testes microbioldgicos as aguas de enxaguamento, contidas nos tanques de agua do sistema — Tabela
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3.4, Estas aguas ficam armazenadas nos mesmos, desde o Ultimo CIP realizado a linha até nova preparacdo das
solugdes. O controlo microbioldgico, foi realizado através da incubagéo das amostras e quantificado em numero de

unidades formadoras de colénias (UFC).

Tabela 3.4 Numero de UFC de amostras dos tanques de agua da instalagéo de CIP - Linha 3

V AMOSTRA

ml Tanque Agua (10 m3)  Tanque Agua (7,5 m3)

0,1

1,0

Pelos valores obtidos, verifica-se que o tempo de intervalo entre utilizagbes permite um crescimento microbiologico
consideravel, tendo-se obtido um numero de UFC incontavel (= 300). Dessa forma, decidiu-se fazer a incubagao de
amostras dessas aguas em condi¢cbes de anaerobiose. Das amostras incubadas, resultou o crescimento de um

numero incontavel de UFC. Estes resultados revelaram a presenca de microrganismos nocivos a cerveja.

Foi avaliado o valor da concentragéo de soda das solugdes presentes nos tanques de detergente do sistema CIP,
apds um ciclo de limpeza. Para tal, realizaram-se testes a amostras dos mesmos, revelando um decréscimo do valor
total da soda — Tabela 3.5. Esse decréscimo pode derivar de uma diluigdo da solugéo, aquando da recuperagéo da

solucdo-detergente para os tanques.

Tabela 3.5 Valores de concentragéo de soda dos tanques CIP - Linha 3

CONCENTRAGAO DE SODA, %V/V

VOLUME
Tanque Soda Tanque Agua

7,5m? 0,01 (Vestigios)

10 m3 1,43 0

Foram realizados testes quimicos e microbioldgicos, as enchedoras e condutas ap6s CIP. Esse controlo incidiu em
zonas consideradas criticas. O controlo quimico foi realizado com medidores de pH em “fita”, ndo tendo sido
detectado vestigios de soda (Valor aceitavel — pH <8) em nenhuma das zonas. O crescimento microbioldgico da
amostra do bico da enchedora A, pode resultar de contaminagdo na recolha da amostra — Tabela 3.6. Foram
realizados controlos em todos os acompanhamentos de CIP, sendo este o Gnico com crescimento microbiolégico de
amostras das enchedoras.

As amostras retiradas das bombas de vacuo, revelam acumulagdo de microrganismos nas mesmas. No entanto,
nao se trata de um factor de contaminagéo determinante pois neste equipamento, ndo ha passagem de produto em

fase de enchimento.
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Tabela 3.6 Numero de UFC de amostras recolhidas de regides criticas das enchedoras A e B — Linha 3

VAMOSTRA

EQUIPAMENTO

(ml) Bico da Enchedora Trombones Bomba de Vacuo

ENCHEDORA
A

ENCHEDORA
B

No sistema de CIP da linha 3, localizado na cave da mesma, foram detectadas ndo conformidades que podem
afectar o processo de higienizagdo. Podem destacar-se algumas falhas a nivel de: isolamento, fugas em valvulas e

tubagens, soldadura deficiente das tubagens — Figura 3.9.

Figura 3.9 Exemplos de ndo conformidades na instalagdo CIP - Linha 3

A instalacdo de CIP n&o contém contadores de volume, e o contador & entrada da enchedora apenas contabiliza o
volume em fase de enchimento. Portanto, ndo existem registos dos volumes dos passos CIP, tanto em termos
globais como a nivel das enchedoras. Para ter uma nogéo aproximada das perdas ocorrentes durante um CIP as
enchedoras, foram medidos os niveis dos tanques de detergente e de agua, antes e depois de cada passo CIP a
enchedora. De acordo com esses valores € as dimensdes dos tanques, determinou-se o volume aproximado das

perdas de agua e de solu¢do-detergente.

Por cada enchedora, perdem-se cerca de 3 m® de adguae7 m® de detergente. Em termos de perdas, durante um
passo CIP as condutas, assumiu-se o volume correspondente a interface gerada entre a agua e a solugéo
detergente. Este valor corresponde a um volume de 1095 L. Quanto & reposicéo de soda nas solugdes-detergente,
assumiu-se que ndo ocorreu perda de actividade por parte das mesmas, implicando a reposicao de soda,

correspondente a 2 % em volume de agua.
Para a Unicer de Lega de Balio, o custo da agua é de 1,62 € / m’ o preco da soda caustica (50 % V/V) é de 166,56

€ / ton, e do aditivo é de 3094,33 € / m”. Tendo estes valores em conta, chegou-se a um valor aproximado de
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consumos de agua e de soda por CIP — Tabela 3.7. Nao foram calculados os consumos de electricidade e de vapor.

Foi determinado um custo total de 441,8 €/ CIP, aproximado, quanto a consumos de agua e de detergente.

Tabela 3.7 Consumos e custos de agua e de detergente por CIP — Linha 3

Volume (m?3) Custo (€)

Agua

Detergente
Aditivado

312 Linhab

Esta linha, de forma similar a linha 3, é constituida por 2 enchedoras. Relativamente a instalacdo do sistema de CIP,

esta é composta por 2 tanques de 7 m®, com um volume dtil de 5 m’ cada, sendo um para o detergente e outro para
a agua — Anexo 1. Este sistema é comum as linhas 5 e 6, encontrando-se esta Ultima num piso superior ao sistema
de CIP. Para tal, existe um painel de grampos que permite a permuta de realizagdo de CIP entre as linhas. Esta
linha permite executar, em simultaneo, um passo CIP a conduta e a enchedora. Ao invés de um painel de grampos,

existe uma valvula Mixproof, que permite realizar esse passo em continuo.

ENVIO CERVEJA ENCHEDORA

ENVIO CIP RETORNO CERVEJA

Figura 3.10 Sentido de fluxo através da valvula Mixproof

Durante o projecto foram acompanhados CIP’s realizados a linha 5, tendo-se registado os tempos dos passos CIP,
aos diferentes equipamentos — Tabela 3.8.

Em termos de acompanhamento do ciclo de limpeza, destaca-se a limitagdo do PLC ( do inglés Programmable Logic
Controller) do sistema de CIP da Linha 5, encontrar-se localizado na Linha 6. Isto traz grandes limitagdes em termos
de acompanhamento por parte dos operadores. No tempo presente, verificou-se ndo ser possivel realizar CIP acido
ao sistema, por necessidade de substituigdo da mangueira de ligagao da bomba doseadora ao mesmo. A introdugéo
de aditivo é realizada manualmente por parte do operador, visto ndo haver ligagao directa ao sistema. Durante a
preparagao da solu¢do no tanque de detergente, apds o aquecimento e na etapa de reposi¢do de concentragéo,
detectou-se um decréscimo acentuado na temperatura (T = 65 °C). Isto deve-se ao facto do permutador ndo
funcionar durante a introdugdo de soda no tanque. Ou seja, é necessario novo aquecimento até ao set-point
estabelecido (T = 80°C). A solugdo-detergente ndo é recirculada durante a reposi¢do de concentragao,

resultando numa solugao ndo-homogeneizada.
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Tabela 3.8 Tempos registados para programa de CIP as condutas e as enchedoras - Linha 5

Passo CIP

Preparagéo da solugao CIP
Detergente — Conduta/Enchedora A
Enxaguamento — Conduta/Enchedora A

Preparacéo intermédia das solugées CIP

Detergente — Conduta/Enchedora B

Enxaguamento — Conduta/Enchedora B

A monitorizagdo do CIP as condutas A e B (incluindo as enchedoras), foi realizada por leitura da condutividade

(mS-cm'1) e da temperatura das solugdes (°C), analisadas pelo transmissor na linha de retorno CIP na instalagdo
CIP, para At = 1 min. A monitorizagdo de CIP no PLC do sistema é automatica, no entanto néo foi possivel retirar

a informacao registada. Dessa forma, o registo da monitorizag&o foi manual.

Pela monitorizagdo do passo alcalino a conduta A, verifica-se um pico de soda no retorno de CIP aos 10 min, que
poderad advir de soda acumulada na linha de retorno ou da homogeneizagédo deficiente da solugo. A solugéo-
detergente chega ao sistema de CIP apds 27 min, podendo dever-se as oscilagbes de caudal, durante o CIP. O

caudal n&o foi monitorizado.
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Figura 3.11 Monitorizagdo da temperatura e da condutividade da solugéo CIP a tubagem A - Linha 5
(¢ - Temperatura; ¢ - Condutividade da solugdo CIP; (---) - Indicador de inicio de enxaguamento)

Foram detectadas diversas falhas de programagéo CIP. Aos 24 min e aos 30 min (fim do passo) do passo alcalino
verificou-se a introducdo de soda, seguindo-se a de agua da rede no tanque de detergente. Deste facto, resultam
consideraveis oscilagbes nos valores de condutividade e um decréscimo de temperatura da solu¢do-detergente. O
passo de enxaguamento subsequente, foi insuficiente para a remogao total do detergente presente. Dessa forma, foi
realizado um segundo enxaguamento. O ciclo de limpeza revela-se ineficiente. Durante a monitorizagao, verificou-se

que o tanque de agua do sistema n&o esta a ser utilizado, quer na preparacdo das solugdes, quer na recuperagao
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de agua de enxaguamento. Verificou-se também que, a agua dos passos de enxaguamento néo é recuperada
durante um ciclo de limpeza CIP.
Pela monitorizagdo do CIP a conduta B, verifica-se um comportamento similar ao da conduta A. A solug&o-

detergente chega ao sistema de CIP ap6s 7 min. Relativamente aos valores de caudal durante o CIP, verificaram-se

oscilagdes entre os 17 m*h”"e 0s 30 m>h".
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Figura 3.12 Monitorizagdo da temperatura e da condutividade da solugéo CIP a tubagem B - Linha 5
(¢ - Temperatura; ¢ - Condutividade da solugdo CIP; (---) - Indicador de inicio de enxaguamento)

Foram realizados testes quimicos e microbioldgicos, as enchedoras e condutas apos CIP. Do controlo quimico
realizado, néo foram detectados vestigios de soda em nenhuma das zonas. Quanto ao controlo microbioldgico, nao
houve crescimento microbiologico das amostras retiradas. Foram também, incubadas amostras retiradas dos
tanques do sistema CIP, resultando num numero incontavel de UFC’s (= 300).

De acordo com um levantamento da linha de enchimento, o percurso total das solugdes CIP, incluindo o percurso
até a adega e retorno CIP, representa um volume total aproximado de 3,3 m®. Como 0 tanque de detergente tem um

3 ~ . P ~
volume de 5 m” e as perdas na enchedora sdo consideraveis durante um passo CIP, o volume de solugéo-
detergente disponivel para a execugdo de um passo alcalino, revela-se insuficiente. A introdugéo de soda e agua da

rede durante o passo alcalino, podera dever-se ao volume insuficiente de solugdo para a realizagdo do mesmo.

3.2 Propostas de Alteragao

3.21 Linha3

Os passos pré-CIP, de limpeza exterior a enchedora devem ser sempre executados, antes de se realizar o CIP a
mesma. Dessa forma, evita-se 0 perigo de contaminagdo de residuos de desinfectante nos componentes da
enchedora, que podem representar um perigo de contaminagao de produto. Um outro aspecto muito importante a

considerar relativamente a higienizagdo deste equipamento. Os bicos, como elementos fundamentais para o
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enchimento, quando substituidos devem ser armazenados assepticamente, apos esterilizagdo. Para tal, propbe-se
que o procedimento seja:
» Limpeza e Esterilizacao;
> Manuseamento asséptico dos bicos, por parte do operador (evitar o contagio do equipamento por descuido
do operador;
» Armazenamento dos bicos em caixa propria, apos desinfecgdo com solugdo de oxdnia (2 %).

Este procedimento deverad ser aplicado a todas as linhas de enchimento de garrafas. De uma forma global, é

essencial sensibilizar e educar os operadores, para os perigos de contaminag&o resultantes de ac¢des dos mesmos.

Foi proposta e aceite, a alteragdo do set-point do passo alcalino para 2 %(V/V), ou seja, 85 mS-cm”' - Tabela 3.9.
Estes valores foram estabelecidos pela Unicer em fungdo dos valores aconselhados por empresas parceiras,
fornecedoras dos agentes quimicos e responsaveis pela instalagdo e manutengdo de alguns equipamentos

instalados nos sistemas de CIP da fabrica (p. ex. JohnsonDiversey e Ecolab).

Tabela 3.9 Valores de concentragéo e de temperatura adoptados para os passos de limpeza CIP - Linha 3

=
(°C)

Limpeza de equipamentos C
(presséo baixa) Passo CIP (% VIV)

Agua Enxaguamento Ambiente
Aditivo & soda a 1,5 -2,0%
Alcalino 0,2 80
(Complex VB 13)
Soda 50 %V/IV Alcalino 2,0 80
P3-Horolith LF Acido 0,16 Ambiente
P3-Oxonia Activo Desinfecgao 2,0 40
Agua Esterilizacao 80

O programa de preparacdo das solugdes-detergente foi alvo das seguintes alteragdes, apos aceitacdo da proposta —
Anexo 3:

» Preparacio para CIP alcalino/acido

e Reposicao do nivel dos tanques de detergente (TQ 3 / 4) com agua no final de um ciclo de limpeza ;

O nivel é reposto com a agua recuperada dos enxaguamentos, nos tanques de agua (TQ 1/ 2). Caso ndo seja
atingido o nivel maximo com essa agua, repde-se o nivel com agua da rede. Em caso de CIP alcalino, o programa

inclui a adi¢do de aditivo.

¢ Aquecimento da solugéo e adigao de detergente até aos set-points estabelecidos;

e Solugéo preparada;

¢ Purga do detergente presente nas tubagens por introducédo de agua da rede (Abertura: V57, V65,
V/59,V49);

e Manter os agitadores em funcionamento até o programa de detergente CIP ser activado;
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e Reposigao de nivel méximo no tanque de agua da rede (TQ 5), realizada em simultaneo com o0s passos
anteriores.
» Preparacéo para Esterilizac8o

e Reposicao do nivel dos tanques de detergente (TQ 1/2) com agua da rede proveniente do TQ 5;

e Aquecimento da dgua até ao set-point estabelecido;

o Solugéo preparada;

¢ Reposigao de nivel méximo no tanque de agua da rede (TQ 5), apds reposi¢ao do nivel dos tanques de
detergente (TQ1/2) .

> Preparacdo para Desinfeccéo

e Reposicao do nivel dos tanques de detergente (TQ 1/5) com agua da rede proveniente do TQ 5;

o Recirculagdo da solugao até ao set-point estabelecido;

o Solugéo preparada;

¢ Reposigao de nivel méximo no tanque de agua da rede (TQ 5), apds reposi¢do do nivel dos tanques de
detergente (TQ 1/2).

No que concerne as propostas de alterages fisicas da instalagdo CIP podem enumerar-se a adopgéo das seguintes

— Anexo 3;

— Alteragéo da posicdo da valvula V11, assim como o tipo de valvula. A valvula substituta é do tipo seat valve
de 3 vias (Figura A3.2), com accionamento pneumatico para a abertura da mesma (1);

— Eliminagao da picagem da agua de rede e da valvula V73 (2);

— Instalagdo de um tanque-pulméo para introdugéo de agua da rede — Figura A3.3. Esta substituicéo foi
realizada com o intuito de, eliminar as oscilagdes de caudal durante os enxaguamentos e evitar interrupcéo
do passo de enxaguamento por falha de agua da rede. Permite também a eliminagdo da soda presente,
apos CIP alcalino, no trogo de tubagem do sistema CIP, desde a valvula V11 até as valvulas, V57 e V65;

— Picagem da tubagem de soda para o sistema CIP (3), com duplicagio da valvula de controlo de adi¢éo de
soda V16 e adi¢ao de um contador volumétrico (PD 340), por substituigdo do tanque intermédio de soda.

Para além destas alteragdes, foi instalado um painel na cave (Anexo 3), perto da instalagéo CIP de forma a facilitar
o controlo do processo de higienizagdo. O tanque intermédio de aditivo também foi eliminado (Figura A3.1), tendo-
se disposto em paralelo os contentores de acido (P3-horolith V) e de aditivo (Complex VB13), e de aditivo (P3-

stabilon SF) para a lavadora - Figura 3.13.

Finalizadas as alteragdes fisicas da instalagdo CIP, as introdugdes de soda e de aditivo no sistema passaram a ser

executadas simultaneamente. O visor do transmissor LMIT 08, foi alterado de forma a dispor os valores de soda em

termos de condutividade (mS-cm'1). O passo de reposicdo de concentragdo da solugdo alcalina manteve-se

inalterado. Assim, a adicao de soda era realizada por uma primeira introducéo, durante 60 s, e caso a condutividade

. K] . . .
avaliada apresentasse um erro de valor <20 mS-cm, a soda passaria a ser introduzida durante 15 s. Entre cada
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introducdo de soda no sistema, realizava-se um intervalo de 60 s para homogeneizagéo da solugdo, por acgao do

agitador do tanque.

Figura 3.13 Disposigao actualizada dos contentores de aditivo e de acido — Linha 3

A ndo alteragdo deste passo quanto a adicdo de soda resultou em erros de doseamento consideraveis.
Anteriormente, a soda era introduzida usando uma bomba doseadora. Com a alteracdo, esta passou a ser
adicionada através de uma tubagem de ligagao, da linha de envio de soda (lavadora de garrafas) ao sistema de CIP.
Com isto e por introdugdo de um contador volimico, verificou-se que o caudal médio de soda passou a ser de 5,5

m*h". Dessa forma, a introducdo de soda durante 60 s representa um volume de 91,6 L, sendo que para a
reposicdo de concentragéo inicial, sdo apenas necessarios 69,4 L de soda. Isto revela um erro de 31,4 %, por
excesso. Para solucionar este problema, monitorizou-se a preparagéo e testaram-se os tempos de introdugdo de
soda, com a ajuda de um técnico de programacao. De acordo com os resultados obtidos, o programa de preparagéo
da solugcdo-detergente é, no tempo presente, composto pelos seguintes passos:

e Reposicdo inicial de soda, durante 15's;
e Reposicdo de soda durante 10 s, para leituras de condutividade subsequentes com um erro associado <20

mS-cm™;
e Intervalos para homogeneizacao da solugé@o-detergente, com duracédo de 120 s.

A proposta a seguir apresentada, tem como objectivo melhorar o doseamento do aditivo na preparagéo da solugéo-
detergente. Actualmente, o aditivo é adicionado ao mesmo tempo que a reposi¢édo de soda. A soda ¢ adicionada
através de uma tubagem de ligagao ao sistema, cujo caudal é variavel. Por essa razdo, 0 doseamento de aditivo
deveria ser controlado em termos de volume de soda introduzido, € nédo por tempo. Nesse sentido, propde-se a
instalacdo de um contador volumétrico com saida por impulsos, para uma dosagem correcta de aditivo. A medida
que a soda passa no contador, sdo transmitidos impulsos a bomba doseadora, que introduzira o aditivo. Através do
dispositivo de regulagéo do contador, é possivel fazer uma dosagem de aditivo proporcional a introdugéo de soda.

Para a realizagdo de uma desinfecgdo, utiliza-se um desinfectante a 2% (V/V) — P3 Oxdnia Active. Idealmente, o
desinfectante deveria ser introduzido no sistema através de uma bomba doseadora, ou em linha. Como nas linhas
de enchimento de garrafas a desinfec¢é@o néo se realiza com frequéncia, estas opgdes ndo sdo uma hipotese para a

empresa, sendo executada de forma manual. Numa desinfec¢éo, a concentragao de oxdnia em solugao deve ser de
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2 % (VIV), correspondendo a um volume de 350 L de desinfectante, para um volume de 17,5 m°. Visto a oxonia ser
recebida em biddes (20 kg = 18,35 L), um volume de 350 L corresponde a adi¢do de = 19 biddes de desinfectante.
Para o passo intermédio de preparagéo de desinfeccdo a conduta seguinte, considerou-se a perda de 1095 L pela
interface gerada entre o desinfectante e a agua. Para esse volume, a quantidade de desinfectante a adicionar é de
=~ 1,2 biddes. Para o calculo da quantidade de desinfectante necessaria na preparagéo da solugao, na desinfecgéo
a enchedora subsequente, assumiu-se a mesma reposicdo de volume que ocorre durante 0 passo alcalino. Dessa
forma, para uma perda de 7 m? de solugdo, a quantidade de desinfectante a adicionar é = 7,5 biddes de

desinfectante.

3.2.2 Linha 5

Com os problemas detectados a nivel de desempenho do programa CIP, propde-se a eliminagdo dos passos de
introducdo de soda e &gua da rede no tanque de detergente do sistema. Para tal, € necessario um
acompanhamento pormenorizado dos ciclos de limpeza. E essencial, confirmar as perdas de solugdo que ocorrem
na enchedora durante um CIP. Seria adequado instalar um caudalimetro no retorno de CIP, de forma a controlar e
contabilizar os consumos, dos passos dos ciclos de limpeza. Qutro requisito essencial, para um melhor controlo,
trata-se da instalagao de um caudalimetro a saida da bomba de CIP. Garantindo que existe um tanque com volume
suficiente para executar o passo alcalino, poder-se-a recuperar a agua dos enxaguamentos para o tanque de agua,

conferindo ao Ultimo utilidade na reposigéo do nivel do tanque detergente, evitando a purga total da agua.

Relativamente ao programa de preparagao da solugio-detergente, sugere-se a execugdo simultanea dos passos de
reposicdo de concentragdo e de temperatura, com recirculagdo da solugdo no sistema. Esta alteragdo permitira
reduzir o tempo total da preparacao e eliminara os problemas diagnosticados nestes dois passos. Apos o término da
preparacéo da solugdo-detergente, propde-se que o agitador do tanque esteja em funcionamento, até activagéo do
passo alcalino, por parte do operador. Propde-se a substituigdo da mangueira de ligagao, da bomba doseadora de
4cido para o sistema de CIP, de forma a realizar o CIP &cido na Linha 5. E muito importante, a instalagdo de uma
bomba doseadora de aditivo com ligagdo ao sistema de CIP, de modo a controlar a sua adi¢do e reduzir os riscos

de acidente dos operadores, pela eliminagao da introdugdo manual do aditivo.

Numa desinfecgdo, para a preparagdo de um tanque de 5000 L, sdo necessarios 100 L de desinfectante. Este
volume corresponde a = 5,5 biddes de desinfectante, que deverdo ser adicionados. No entanto, para o passo
intermédio de preparagdo para desinfeccdo a conduta seguinte, é necessario saber o volume perdido durante a
desinfeccdo a cada conduta/enchedora, de forma a informar os operadores que quantidades de oxonia devem
adicionar. Dai, a importancia dos contadores de volume. Neste momento, a desinfecgao é preparada no tanque de
agua da instalacdo, que ndo tem agitador. Dessa forma, propde-se a recirculagdo da solugéo desinfectante no

sistema CIP ap6s adi¢do do desinfectante, de forma a homogeneizar a solugao.
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4 Inovacgoes para além do estado da arte

41 Regeneragao da Solugao Alcalina por Ultrafiltragao

Actualmente a realizagdo de um processo CIP as enchedoras, por exemplo na Linha 3, corresponde a uma perda

de, aproximadamente, 13 m® de solugao-detergente e de 8 m® de agua para enxaguamento, sendo o restante
volume recirculado para os tanques do sistema CIP. O CIP as enchedoras, pode ser realizado com a adopg¢&o de
um sistema de falsas garrafas aos bicos das mesmas, através de um programa especifico. No entanto, nas linhas
de enchimento de garrafa da fabrica ndo esta a ser executado dessa forma. O volume recirculado é entdo
armazenado nos tanques até a preparacdo das solugdes do CIP seguinte, sendo esse tempo de paragem promotor

do desenvolvimento de microrganismos, da CQO e residuos sélidos, modificando a sua composig&o.

A recuperagdo e regeneragdo de solugbes CIP tém impacto tanto a nivel ecolégico como de um ponto de vista
econdmico, desde que garantam os padrdes de higiene e seguranga do processo. O intuito desta proposta centra-se
na recuperagao das solugdes CIP, o que implica a utilizagdo de falsas garrafas, e na regeneragdo das mesmas
solugdes recorrendo a um sistema de ultrafiliracdo, destinado a remogdo da matéria orgénica presente, para obter-
se uma melhoria significativa na qualidade das solugdes [20].

Neste sentido, decidiu-se realizar uma série de ensaios preliminares numa unidade modular de ultrafiltragao, de
forma a analisar o seu desempenho e a viabilidade do uso tecnolégico de membranas de UF, na regeneragao deste

tipo de solugdes.
4.1.1 Ultrafiltragao [21]

Uma membrana pode ser definida como uma barreira selectiva entre duas fases homogéneas, podendo restringir
parcial ou totalmente, o transporte de um ou varios componentes presentes nas solugdes. O transporte destas
espécies pela membrana ocorre como resultado da acgéo de uma forga directriz nos componentes na alimentacao,
podendo ser gradientes de pressdo, concentragdo, potencial eléctrico ou de temperatura. Para além da forca

directriz, a propria membrana é um factor determinante na selectividade e no fluxo.

ALIMENTAGAO

MEMERANA

PERMEADOD

Figura 4.1 Representagdo esquematica de um processo de separagdo por membrana (adaptado de [21])
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A Ultrafiltragdo (UF) é um processo de separag¢do por membrana em que a solugéo flui paralelamente @ membrana,
cuja natureza se encontra entre a Microfiltragao e a Nanofiltragdo. As membranas de UF s&o assimétricas porosas,
normalmente poliméricas (p. ex. polisulfona, polipropileno, etc.) e naturalmente hidrofébicas, apresentando
tamanhos de poros na gama dos 1 nm - 0,05 ym, sendo tipicamente utilizadas na retengdo de macromoléculas e
coldides de solucdes. Estas membranas podem ser consideradas membranas porosas, sendo a sua capacidade de
rejeicdo determinada, principalmente, pelo tamanho e forma dos solutos. Isto deve-se ao tamanho dos poros na
membrana, e também pelo facto do transporte do solvente ser directamente proporcional a presséo aplicada (1-10

bar), forga directriz caracteristica destes processos de membrana.

O fluxo de permeado representa o caudal (volimico, massico ou molar) de permeado por unidade de area da
membrana, sendo determinado pela for¢a directriz aplicada e pela resisténcia apresentada pela membrana
(selectividade). O fluxo através de uma membrana de UF pode ser descrito pela lei de Darcy, sendo directamente
proporcional a pressao aplicada [21]:

Jp = Lp.AP (1)

em que Jp € o fluxo de permeado, L, a permeabilidade da membrana e AP o gradiente de pressao.

A selectividade de uma membrana para uma dada espécie é expressa pelo coeficiente de retengéo, R [20]:

R%) = (1- z—’;) X 100 2)

em que Cr é a concentragéo na alimentagdo e Cp a concentragao no permeado.

O declinio do desempenho de membranas de UF pode resultar de factores como polarizagéo por concentragdo e
colmatagdo da membrana, sendo que o Ultimo engloba processos de, adsor¢do, formagdo de camada de gel,
bloqueio de poros, etc. A extensdo destes fendmenos depende fortemente das interacgdes entre os solutos

presentes na solugao, entre a solugio e a membrana, assim como das condigdes de alimentacgéo.

4.1.2 Descri¢ao Experimental ¥

A membrana de UF utilizada nos testes preliminares, foi seleccionada atendendo a sua compatibilidade quimica

entre 0 material da membrana e as solugdes de alimentagéo, apresentando as seguintes caracteristicas:

Tabela 4.1 Caracteristicas da membrana utilizada

Gamade pH Permabilidade mwco

Classe Tipo

(25°C) (GFDIpsi) (kDa)
UF Polisulfona 05-13 325/50 30

¥ Ensaios realizados na FEUP - LEPAE.
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A nivel laboratorial, foi utilizada uma unidade modular para execuc¢do dos ensaios com as solugdes causticas,
ilustrada na Figura 4.2. Este médulo tem como fungdes assegurar: um caudal de circulagdo do fluido a ser tratado
para limitar o fendomeno de polarizagdo de concentragdo; compacidade, maximizando a superficie por unidade de
volume; isolamento entre os compartimentos de alimentagdo e de permeado. Previamente, testou-se a
compatibilidade dos materiais da instalagdo com a solugéo alcalina a tratar, de forma a garantir, que o equipamento

nao seria danificado.

A unidade de filtrag&o laboratorial, foi utilizada para conduzir os testes preliminares de ultrafiltracdo. Em termos de
funcionamento da instalagao, a solugéo caustica armazenada no tanque de alimentagéo (1), de aproximadamente 3

L, foi bombeada pela acgdo de uma bomba centrifuga (2) para o moédulo de membrana (3) com uma area de

membrana efectiva de 155 cm”. No inicio de cada teste, o modulo & pressurizado por uma bomba de 6leo, de forma

a evitar fugas durante a experiéncia.

TX

2 3
¥
\
~ |\

AN

Figura 4.2 Esquema da instalagéo piloto de Ultrafiltragdo

(1 - Tanque de Alimentagdo; 2 — Bomba centrifuga; 3 — Médulo de membrana; 4 — Reservatério do Permeado; 5 — Permutador
de Placas; 6 — Rotametro; 7 — Valvulas On/Off; 8 — Valvulas agulha; 9 — Sensor de Temperatura; 10 — Manémetro)

Uma frac¢do da corrente de alimentagdo é reciclada para o reservatorio de alimentagdo, passando por um
permutador de placas (5), que pela passagem de agua permite manter a temperatura da solugéo constante. O retido
também ¢é reciclado para o tanque de alimentagéo passando pelo mesmo permutador, e o seu caudal medido por
um rotametro (6). O permeado € recolhido num matraz (4) e o seu caudal medido utilizando uma proveta e um
crondmetro. A pressao de alimentagédo, que é medida por um manometro (10), e o caudal de retido séo ajustados

por valvulas agulha (8), sendo um sensor de temperatura (9) a medir a temperatura da alimentagéo.
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4.1.3 Resultados e Discussao

Os testes foram realizados utilizando uma solugéo detergente de hidréxido de sédio aditivada, recirculada de volta
ao tanque do sistema CIP da Linha 3, apds um ciclo de limpeza alcalino. Seleccionada a membrana a utilizar,
realizaram-se os testes de modo a estudar o desempenho da membrana submetida a determinadas condigdes
operatorias. Os ensaios foram conduzidos a 3 diferengas de pressdo, a 2 temperaturas e a 3 caudais de
alimentac&o diferentes. A Tabela 4.2, apresenta as condigdes operatorias dos testes e sumariza os resultados do
desempenho da membrana em termos de fluxo de permeado total, de fluxo de permeado do detergente e do aditivo,

bem como o desempenho em termos percentuais de rejei¢do dos mesmos.

Tabela 4.2 Condigbes operatorias e resultados dos testes realizados no sistema de UF

Ensaio (07(;) (bI:fr) (L-rg;n-1) '.!P x_1.03_ J‘_D’ ° X21 0? Jea x 10.6 Ro
1 25 3 4 1,44 72 52 8,1 0
2 25 4 4 1,85 74 6,4 9,4 20
3 25 5 4 2,08 8,3 72 10,2 20
4 45 5 4 2,95 14,8 10,5 73 0
5 45 5 5 2,42 12,1 8,5 8,1 0
6 45 5 6 2,23 11,2 79 8,3 0

T — Temperatura; Pr — Presséo da alimentagéo; Q¢ — Caudal volimico da alimentagéo; Jp — fluxo do permeado; R -
coeficiente de retengéo; D - detergente custico; A - aditivo

Os ensaios 1, 2 e 3 permitem analisar a influéncia da diferenca de pressdo. Pela andlise da Figura 4.3, é possivel
constatar que o aumento da diferenga de pressdo, aumenta o fluxo de permeado das espécies em estudo,
demonstrando este ultimo um comportamento praticamente linear. Verifica-se que o detergente exibe um fluxo de
permeado mais elevado em comparagéo com o do aditivo, que esta em consonancia com a concentracdo de ambos
na solugdo de alimentagdo. Para condi¢des de 3 a 5 bar, 0 aumento de fluxo de permeado de detergente e de

aditivo foi de, 15 % e 38 %, respectivamente.

10,0 10,0
i . . )
o A < o
5 . 5
= 50 - . -50 2
S S
x x
Q <
< 3

0,0 . ; 0,0

1 3 5 7
APl bar

Figura 4.3 Fluxos de permeado de detergente e de aditivo em fungdo da diferenga de presséo, a 25°C e a 4 L-min”
( ¢ detergente, A aditivo)
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Em termos de rejeigdo, verifica-se que a rejeicdo do detergente aumenta cerca de 26 %, com o aumento da
diferenca de presséo, de 3 a 5 bar — Figura 4.4. No ensaio 1, a membrana n&o rejeita o aditivo e nos ensaios
seguintes apresentou uma rejei¢@o de 20 %. Estes resultados revelam uma baixa precis@o no método de analise do

aditivo. Dessa forma, a rejeigéo do aditivo nos testes realizados ndo podem ser avaliados quantitativamente.

15,0
10,0 - . .
=X .
x
50 -
0,0 . .
1 3 5 7
AP/ bar

Figura 4.4 Retengéo de detergente em fungéo da diferenga de presséo, a 25 °C e a 4 L-min”

Na Tabela 4.2, apresentam-se os resultados que permitem avaliar a influéncia da temperatura, testada nos ensaios
3 e 4, mantendo constantes os outros parametros. Constata-se que, a variagdo da temperatura de 25 °C a 45 °C,
conduz a um acréscimo de 46 % do fluxo de permeado de detergente. No caso do aditivo, 0 comportamento é
semelhante, ocorrendo um aumento de cerca de 16 % no seu valor de fluxo de permeado. Estes resultados,
deverdo estar relacionados com a diminui¢do da viscosidade resultante do aumento da temperatura, permitindo
desta forma uma maior permeag&o. A diminuigdo da rejeicdo do detergente era esperada, visto o fluxo de permeado
da espécie aumentar. De acordo com os resultados obtidos, valores de temperatura e de pressao mais elevados,

permitiram obter fluxos de permeado superiores portanto, os testes seguintes foram conduzidos a 45 °C e a 5 bar.

Pela andlise da Figura 4.5, pode-se verificar que 0 aumento de caudal de alimentagdo provoca um decréscimo de
24 % e de 25 %, nos fluxos de permeado de detergente e de aditivo, respectivamente. Estes resultados ndo eram

esperados, sendo previsto haver um decréscimo nos fluxos de permeado para esta variagdo de caudal.

15,0 7Y 15,0
S A «~
5 A £
2 100 - ¢ 100 &
2 S
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><Q * <
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5,0 : : 50

2 4 6 8
Q/L-min"

Figura 4.5 Fluxos de permeado detergente e aditivo em fungdo da diferenga de pressédo a 45 °C e a 5 bar

( ¢ detergente, A aditivo)
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Relativamente aos valores de rejei¢do, constatou-se um aumento da rejeicdo do detergente com o aumento do

caudal de alimentagao, apesar do decréscimo do fluxo de permeado (Figura 4.6).

10,0
P *
*

=
— 50 A
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Figura 4.6 Retengéo de detergente em fungéo da diferenga de presséo a 45 °C e a 5 bar

Estes resultados podem advir da formagdo de uma camada de gel por acumulagdo de moléculas, retidas na
superficie da membrana. Nesse sentido, a polarizagdo por concentracdo pode ter um impacto consideravel no
desempenho da membrana.

De forma a evitar este efeito negativo, podem-se utilizar [22, 23]:

e Pressdes baixas de modo a evitar a compactacao do gel na membrana;

e Velocidades de fluxo elevadas para o arraste dos depdsitos da superficie da membrana;

e Préfiltros para remogdo de particulas maiores, que blogueiam o0s poros e acumulam-se em zonas
estagnantes do médulo;

e efc.

A fim de se estimar a capacidade de purificacdo da solugéo, utilizando este sistema de membranas de UF, foram

realizadas analises de forma a quantificar a CQO presente no permeado e retido de 2 ensaios, realizados a

temperaturas diferentes (Ensaios 3 e 4), a pressdo de 5 bar e a um caudal de alimentagdo de 4 L'min”. Estas

analises foram realizadas de acordo com o0 método descrito em apéndice — Anexo 4.

A andlise de CQO, tem sido usada a fim de se estimar o teor de oxigénio equivalente de uma dada solug&o através
do uso de um agente quimico que oxida a matéria organica na amostra. O valor estimado para a CQO de uma
determinada amostra, fornece uma boa ideia da quantidade de matéria orgénica existente, sendo tanto maior o seu

poder poluente, quanto maior a CQO presente — Tabela 4.3.

Tabela 4.3 Valores normalizados de CQO para as amostras da alimentagéo e dos ensaios 3 e 4

Alimentagéo a Permeado3 b Retido3 b permeado4 b Retido4

a - Factor de diluigo (1:10); b — Factor de dilui¢do (1:5) ); 3,4 — Ensaios laboratoriais
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Pela anélise da tabela 4.4, verifica-se que a reducdo de CQO, obtida com a Eq. (3), foi de 19,2 % e de 15,9 %, para

0s ensaios conduzidos a 45 °C e a 25 °C, respectivamente.
Red o (%) = (1 - C"—") x 100 3)
Cr,0,

. ~ e -1 ’ ~ . 2 e
em que Cp o, & a concentragéo de oxigénio (mg-L") presente no permeado e Cr o, € a concentragéo de oxigénio

(mg-L'1) presente na alimentag&o.

Tabela 4.4 Valores da redugéo da CQO para 0s ensaios 3 e 4

Ensaio

RedCQO (%)

O Ensaio 4, realizado a 5 bar, a uma temperatura de 45 °C e a um caudal de alimentagéo de 4 Lmin”, apresenta os

melhores resultados dos ensaios realizados. Permitiu obter um fluxo de permeado de 14,8x10'5 g-cm'z-s'1, uma

retencéo de detergente de 7,3 %, e uma redugéo da CQO de 19,2 %.

De uma forma global, de acordo com os resultados obtidos, verifica-se a necessidade de realizar uma analise mais
pormenorizada do desempenho da membrana utilizando este tipo de solu¢des causticas. No entanto, um estudo

mais complexo néo é objectivo desta tese.

4.2 Pigging Systems

O termo Pigging refere-se a operagéo de forgar um “tampao” flexivel, chamado de pig, através de uma tubagem de
transferéncia de produto. A forma do pig maximiza a superficie de contacto e permite a sua circulagéo através de
curvas de 90° (Figura 4.7). O pig é forgado através da tubagem usando ar comprimido, CO,, azoto, &gua ou mesmo
o préximo produto. O residuo liquido contido na tubagem, que normalmente seria drenado para tratamento de

efluentes ou para zonas de recolha, € empurrado pela acgéo do pig e forgado a entrar no depdsito destinado.

Figura 4.7 Exemplos de pig utilizados nas Industrias (adaptado de [24])
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Um exemplo, é o pig comercializado pela empresa Tuchenhagen na Alemanha [25]. O pig em si, é feito a partir de
um material inerte flexivel, resistente ao desgaste e compativel com o produto e os produtos quimicos de limpeza.
As margens a esquerda e a direita do pig, estdo equipadas com “raspadores” que entram em contacto com o
diametro interior da tubagem da conduta, proporcionando uma eficiéncia maxima de raspagem. De forma a detectar
a localizagdo do pig ao longo da tubagem, este tem moldado um iman permanente no seu nucleo. Em ambas as
extremidades do processo, a estagdo do sistema esta prevista para o langamento e recuperagéo do pig. O posto de
lancamento tem uma entrada de ar e uma valvula de escape, situados atras da posi¢do estacionaria normal. Além
disso, o pig tem uma localizagdo especial de limpeza, onde € mantido por quatro pinos. Depois de retirar o produto
das tubagens, o fluido de limpeza do pig é introduzido e os pinos garantem uma distribui¢éo turbulenta em torno do
mesmo, eliminando possiveis zonas mortas. O sistema pode estar disponivel com um ou dois pigs, para uso uni ou

bidireccional, respectivamente. A Figura 4.8, ilustra o conceito unidireccional, em mais detalhe [26].
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Figura 4.8 Sistema de pig unidireccional (adaptado de [26])

Os sistemas de pig, pela sua versatilidade e vantagens inerentes, tém aplicagdes numa gama alargada de
industrias, como a cervejeira, alimentar, quimicos, tintas, etc. [25, 26]. Para evitar a entrada de ar nas condutas, as
empresas cervejeiras que adoptam estes sistemas, implementam sistemas de 2 pigs, ou seja, bidireccionais. Uma
caracteristica importante destes sistemas, é o facto de ser apenas necessaria uma linha de transferéncia de
produto. Através da Figura 4.9, é possivel ter uma ideia de como se processa a fase de enchimento de cerveja

através destes sistemas, sendo similar em caso de execugao de um ciclo de limpeza.

A drenagem de cerveja ap6s o processo de enchimento, pode ser alcangada através do empurro com agua ao
longo da instalacdo. Actualmente, na Unicer de Leca do Balio néo se realiza a recuperagéo de produto. Findo o
processo de enchimento, realiza-se o empurro da cerveja presente nas condutas por introdugdo de agua
desarejada, sendo todo o produto purgado para o esgoto. A agua desarejada permanece na conduta de envio de
cerveja, até se dar inicio ao processo de limpeza CIP. Este procedimento é executado em todas as linhas de

enchimento de garrafa da fabrica, tendo como objectivo a drenagem completa do produto das condutas de envio de
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cerveja. Como alternativa tecnoldgica, purgar o produto usando um pig automatizado através de uma instalagao

adequada, elimina a necessidade do procedimento em si.
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Figura 4.9 Sistema de pig bidireccional, em fase de envio de produto (adaptado de [26])

Para a Unicer de Le¢a do Balio, estes sistemas representam vantagens ndo s a nivel de drenagem de produto,
como também em termos de separagao de produto, ou seja, perante uma mudanga de produto. Existem linhas
de enchimento que semanalmente, fazem varias mudangas de produto (p. ex. Linha 6). Em termos de mudancga de

produto, o procedimento a adoptar na mudanga, pode-se distinguir entre:

e Mudanca de cerveja sem introducdo de dgua desarejada (p. ex. Super Bock 5,2— Super Bock 5,4) ;

e Mudanca de cerveja com introducdo de agua desarejada (p. ex. Super Bock sem alcool — Super Bock
5,2);

e Mudanca de cerveja com execucdo de CIP com detergéncia alcalina (p. ex. Super Bock Tango — Super
Bock 5,2);

e Mudanca de cerveja com esterilizagdo, especifico das linhas de Barril (p. ex. Super Bock Stout — Super

Bock Green).

No caso de mudanga de produto, os sistemas de pig podem ser claramente vantajosos, permitindo uma separagao
fisica entre as diferentes cervejas, eliminando dessa forma a necessidade de introdugéo de agua desarejada ou da
realizagdo de passos de higienizacdo. Estas vantagens representam mais-valias em termos de tempo de producéo,
de consumo de agua, de quimicos e de energia, possibilitando uma reducdo consideravel nos custos globais de
produgdo. O processo de enchimento, também é beneficiado em termos de matriz de mudanga de produto, nao
sendo necessario ter em consideracdo o tipo de cerveja a encher, na distribuigdo do enchimento semanal das

linhas.
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Em termos de higienizag¢ao das linhas de enchimento, também este procedimento pode ser simplificado com a
implementacdo de sistemas de pig. A acgdo do pig durante a sua circulagdo, promove por si s6 um efeito de
limpeza, removendo cerca de 99,5 % do produto nas condutas [26]. De forma similar a uma mudanga de produto,
durante a execugédo de um CIP, o pig funciona como um separador fisico entre o produto e o detergente. Este facto
permite reduzir o tempo de paragem entre o fim de enchimento e o inicio da higienizagéo, por eliminagéo do passo
de introdugdo de agua desarejada. Durante a higienizagdo, na transi¢do de passo alcalino para passo de
enxaguamento, proporciona a elimina¢do da zona de interface que se desenvolve entre o detergente e a agua. A

Figura 4.10 ilustra o processo de retorno de uma solugéo CIP.
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Figura 4.10 Sistema de pig bidireccional, em fase de retorno de detergente durante um CIP (adaptado de [26])

A implementagdo deste tipo de sistemas, viabiliza desta forma, a optimizagdo dos tempos e volumes necessarios
para a execugdo dos passos CIP.

Foi contactada uma empresa especializada no desenvolvimento, produgéo e instalagdo de sistemas pig — Anexo 5.
De acordo com a informagao fornecida, a implementacdo de um sistema pig, incluindo o sistema automatizado com
a utilizagao dos PLC'’s, Controlos e I/O existentes na linha, teria um custo médio estimado de 21 486€. Estes custos
representam apenas valores em bruto, cujo prego varia de acordo com os objectivos a alcangar. Elementos como
valvulas adicionais, visores, etc., seriam extras, bem como o tamanho da linha e o objectivo do projecto, no

investimento total.

Fez-se uma estimativa de poupancas por implementagéo de um sistema de pig na Linha 3. Para tal, estimaram-se:
—  Volumes perdidos por introdugéo de agua desarejada, no fim e inicio de enchimento (= 30 m3);
— Volumes purgados, das interfaces formadas entre o detergente e a agua, durante um passo alcalino as
condutas, num ciclo de limpeza (= 2,2 md);

— Umo ciclo de limpeza CIP, semanal.
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Estas estimativas permitiram prever uma poupanca anual de 4 900€. Considerando um tempo de vida util de 10
anos e excluindo outros custos associados, seria possivel amortizar o investimento num prazo de aproximadamente
5 anos.

De acordo com a mesma empresa, os procedimentos de mudanga de produto executados actualmente na Unicer
podem ser eliminados, visto tratarem-se de produtos diferentes mas da mesma familia. A implementag&o deste tipo
de sistemas, permite reduzir a frequéncia de realizagdo dos processos de higienizagdo CIP. Contudo deve ser

determinada de acordo com o cliente, a regulamentagao governamental, e o produto e a sua familia.

A modo de potenciar todas as vantagens destes sistemas, o didmetro da tubagem de circulagdo do pig ndo deve
variar, representando em termos praticos um inconveniente. Na Unicer de Le¢a do Balio existem linhas de
enchimento com variagdes de didmetro de tubagem de circulagdo de cerveja (p. ex. Linha de Barril TR) .

Para a resolugéo de casos semelhantes, tém-se realizado estudos com o intuito de desenvolver sistemas de pig
sem essa limitagdo. Um dos estudos, realizado na Universidade de Bristol, centrou-se num trabalho experimental e
tedrico, patenteado, com o objectivo de investigar a capacidade de remocdo de incrustagdes em processos de
higienizagdo CIP [27]. Foi utilizado um pig constituido por uma mistura de gelo picado, agua, e um soluto que
permite a diminuigdo do ponto de solidificagdo da mistura, denominando-se ice pig. A fraccdo de vazios foi
cuidadosamente controlada para que a mistura de gelo e agua, se movesse como um pistdo sélido em areas de
fluxo livre, mas sendo capaz de actuar como um fluido em &reas constritas. Os resultados experimentais indicaram
que o ice pig pode facil e eficientemente, remover as incrustagdes, usando um volume de gelo geralmente menor
que 1/10 do volume de agua utilizado. Os materiais testados foram incrustagdes de agulcares e gorduras (indUstria
alimentar), creme dentifrico (indUstria de produtos de higiene pessoal) e areia fina.

Trata-se de uma nova e inovadora técnica de pig, introduzindo uma série de vantagens significativas sobre os pigs
tradicionais. Especificamente, este é capaz de fluir em geometrias muito complexas, incluindo curvas acentuadas,
T's e até mesmo em permutadores de placas. O pig nunca fica preso e potencia beneficios ambientais
consideraveis por ser constituido por agua.

Este estudo, alarga a gama de aplicagdo de sistemas de pig, para recuperagdo de produto nas linhas de

enchimento, com limitagdes em termos de geometria para os sistemas de pig tradicionais.
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5 Conclusoes

O presente trabalho foi desenvolvido com o objectivo de optimizar os sistemas CIP das linhas de enchimento da

Unicer de Leca do Balio.

Apds o diagndstico realizado & Linha 3, procedeu-se & alteragdo do programa de prepara¢do das solugdes-
detergente. Esta alteragéo foi implementada porque se concluiu que existia o perigo de contaminagéo microbiologica
seguindo o procedimento anterior. Efectuou-se a alteragdo fisica da instalagdo CIP, nomeadamente foram
eliminados os tanques intermédios de soda e de aditivo e foi instalado um tanque-pulméo de agua da rede; este
tanque permite garantir um caudal constante durante o passo de enxaguamento. Modificaram-se ainda os tempos

do passo de introdugéo de soda, de forma a corrigir o doseamento da mesma.

Algumas das propostas feitas ndo foram implementadas, nomeadamente a optimiza¢do do doseamento de aditivo, a
instalagdo de um caudalimetro a saida da bomba de CIP e a instalagdo de contadores volumétricos no sistema CIP
(na alimentag@o e no retorno). Estas propostas s@o, no entanto, na opinido do autor essenciais para um melhor

funcionamento e controlo do processo de higienizagdo da Linha 3.

Relativamente a Linha 5, efectuaram-se as mesmas propostas enunciadas no paragrafo anterior, e ainda a
alteragao do programa CIP, destacando-se a eliminag¢do da introdugéo de soda e de agua durante o passo alcalino.
No entanto, concluiu-se que sem uma monitorizagdo constante e um controlo mais pormenorizado, ndo é possivel

reunir dados suficientes, de forma a melhorar o desempenho dos ciclos de limpeza.

Durante o projecto foram realizados alguns trabalhos estudos paralelos de forma a prospectivar tecnoldgicas
alternativas para a melhoria da eficiéncia e eficacia dos CIPs. Foi avaliada a possibilidade de recuperagéo das
solugbes CIP através dum processo de ultrafiltragdo. Os resultados obtidos permitiram concluir que a membrana
usada resiste bem as solugdes alcalinas usadas nos CIPs e que é possivel remover destas solugdes uma parte
significativa de impurezas. No entanto, apenas um estudo mais aprofundado permitira dizer se o uso da ultrafiltragéo
resulta efectivamente numa poupanga para a empresa. Por outro lado, foi considerada a implementagao dos
sistemas pig. Estes recorrem ao uso de um projéctil, o pig, para proceder a limpeza eficaz das tubagens e a
poupanca signicativa de solucdes de limpeza. A aplicagao deste tipo de sistema, representa mais-valias em termos
de recuperacdo de produto, mudanca de produto e na prépria higienizagdo das linhas de enchimento. Estimou-se a
a implementacdo de um sistema de pig na Linha 3, concluindo-se que o investimento inicial seria amortizado a
médio prazo, aproximadamente 5 anos. No entanto, deve ser efectuado um estudo mais pormenorizado, para testar
a viabilidade da eliminag&o dos procedimentos actualmente adoptados na Unicer, de modo a garantir sempre a

qualidade do produto final.
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6 Avaliacao do trabalho realizado

6.1 Objectivos Realizados

Os objectivos deste trabalho cingiram-se a optimizagao das instalagdes CIP das linhas 3 e 5. Estes consistiram na
deteccdo de riscos e nao conformidades das mesmas e na analise dos parametros de higienizagéo e dos programas
CIP. Importa referir que todos os objectivos enunciados foram atingidos com sucesso. No entanto, alguns dos
objectivos idealizados na fase inicial do projecto ndo puderam ser realizados, nomeadamente, a redugéo de
consumos e de tempos dos passos do programa CIP e obtencdo de um caudal suficiente para uma higienizagao

satisfatoria.

6.2 Outros Trabalhos Realizados

Foram realizados testes preliminares na FEUP (LEPAE), numa instalag&o laboratorial, no sentido de avaliar o
desempenho de processos de separacdo por UF, na regeneracdo de solugbes CIP. Posteriormente, na Unicer,
foram realizadas analises laboratoriais de quantificacdo do detergente e do aditivo, presentes nas amostras de
permeado e de retido dos testes. As analises de quantificacdo da CQO foram realizadas no Laboratério de Ambiente
do DEQ - FEUP.

Levou-se a cabo, também, um primeiro contacto com uma empresa especializada na implementacédo de sistemas de

PIG, como forma de estimar um custo aproximado da aplicagdo desta tecnologia.

6.3 Limitacoes e Trabalho Futuro

Ao longo da realizagdo deste trabalho surgiram algumas dificuldades, nomeadamente no acompanhamento dos
ciclos de limpeza das linhas. A monitorizagdo dos CIP ndo é registada, o que condicionou a avaliagdo do
desempenho dos mesmos. A falta de controlo de consumos e dos parametros de higieniza¢do, foi uma grande
condicionante. De uma maneira geral, ndo é possivel optimizar um processo que nao se controla, sendo portanto

dificil a concretizagdo dos objectivos iniciais deste projecto, no periodo de tempo correspondente.

A possibilidade de optimizacdo dos sistemas de CIP passa pela intervengdo dos operadores das linhas, pelo
contacto directo e diario que tém com os ciclos de limpeza. Nesse sentido, sugere-se como trabalho futuro, uma

aposta na formagdo dos operadores das linhas de enchimento, quanto aos processos de higienizagdo
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implementados na empresa. De forma a reforcar essa formagdo, sugere-se também a redac¢édo de um Manual de

Procedimento CIP para cada linha de enchimento.

Durante o projecto, por anélise dos manuais técnicos da Unicer de Lega de Balio, foram detectadas imprecisées no
Manual técnico, MTLB01402 — Anexo 2. Propde-se a correcgdo dos tempos dos passos CIP, para as linhas de
enchimento em questdo. As caracteristicas das solugdes devem ser discriminadas no indice do manual uma vez
que este ndo se refere aos processos de higienizagdo das linhas de enchimento. Sugere-se também a reformulagéo
da ficha de controlo de higienizagdo das linhas de enchimento de forma a incluir um espago para registo de

observagdes decorrentes do acompanhamento de cada CIP.

Seria interessante, continuar a realizar testes ao sistema de ultrafiltragdo, de forma a optimizar as condi¢des
operatorias e ensaios para determinar o nivel de colmatagdo da membrana. Para um estudo mais aprofundado
deveriam ser realizados, ensaios com tipos de membranas diferentes e uma andlise econdmica, de forma a avaliar a

melhor solugéo.

6.4 Apreciagao final

Este projecto revelou ser um desafio e uma experiéncia enriquecedora tanto a nivel profissional como pessoal. O
contacto com o mundo industrial foi muito gratificante, pois permitiu ampliar a viséo de trabalho e aplicagdo da

engenharia quimica na industria.

O projecto foi desenvolvido num sentido bastante diferente do inicialmente previsto. Isto deveu-se ao facto do
projecto proposto ser bastante ambicioso e condicionado pelo tempo. Por outro lado, um acompanhamento mais

préximo deste trabalho poderia ter conduzido a implementagéo de mais propostas.

Embora ndo se tenham obtido resultados satisfatorios em todas vertentes do projecto, este trabalho fornece um
ponto de partida para estudos futuros relacionados com a optimizac¢do dos sistemas de CIP. A falta de controlo dos
processos de higienizagéo, limitou em certa medida o desenvolvimento do projecto. E evidente, a necessidade de
controlo, para viabilizar a optimizagdo dos mesmos. Contudo, ultrapassadas as dificuldades, o projecto teve uma

apreciagao positiva.

Por outro lado, um acompanhamento mais proximo deste trabalho permitiria desenvolver e implementar outras

melhorias nos sistemas de CIP.
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Anexo 1 Diagrama da instalagao CIP — Linha §
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Anexo 2 Métodos de Producao — Processo de Higienizagcao

LINHAS DE ENCHIMENTO
Sequéncia do CIP
- L Enxagua- ) Enxagua- Enxagua- Enxagua-
Local Valido Frequéncia |\ .. e Alcalino Acido Desinfectante Esterilizagao
desde Minima mento mento mento mento
=~ | Tempo | Tempo =~ | Tempo | Tempo =~ | Tempo | Tempo =~ | Tempo | Tempo
Solugdo | iy | (min) | 5% | (min) | (min) | SOMS% | (min) | (min) | SOM% | (min) | (min)
Mai 08 Fim de ench. 9 20 5
. Inicio de
Linha 3 Mai 08 ench. 8h 210 20 5 1 20 5
Mai 08 | Quadrimestral 8 20 5
Mai 08 Fim de ench. 9 20 5
Linha5e Inicio d
Linha 6 . nicio de 19
Mai 08 ench. 8h 1 20 5
Mai 08 | Quadrimestral 8 20 5

1 Excepto Filtro Meura 2001

2 E quando se muda de linha ou de mosto Super Bock Stout para outros tipos de mosto.
3 Quando se faz CIP ao arrefecedor de mosto.

4 Excepto no tanque de soda.

5 Excepto no tanque de acido e de agua.

6 Excepto no tanque de &cido.

7 Se ultrapassar a validade, faz-se um CIP s6 com desinfectante, antes de utilizar a cilindro-

conica.

8 Quando no ha tempo suficiente, apenas se faz CIP — Acido/ Desinfectante.
9 Apenas se faz ao filtro de PVPP

10 Excepto filtro de kieselghur

11 Apenas se faz ao filtro de kieselghur e de PVPP
12 Apenas se faz aos filtros trapp

13 Apenas se faz ao filtro de Kieselghur
14 E ap6s mudanca de diferentes tipos de cerveja — cor/aroma.
15 E apos Filtragdo de SB Tango
16 Se ultrapassar a validade, faz-se um CIP s com desinfectante, antes de encher o Bier-

Drive (excepto ao Flash).

17 S6 ao Flash do Bier-Drive
18 Em duplicado
19 Se ultrapassar a validade

Tabela A2.1 Programa de higienizagéo de acordo com os métodos de produgéo — Unicer de Lega do Balio (adaptado do manual técnico -MTLB01402)
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Anexo 3 Diagrama Alterado da Instalagao CIP - Linha 3
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Figura A3.1 Diagrama alterado da instalagdo CIP - Linha 3
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Figura A3.1 Tanques intermédios de detergente e de aditivo - Instalagéo CIP

ENVIO DE AGUA DA REDE .. - & _ENVIODE SOLUGAO-DETERGENTE
(TANQUE-PULMAO) v~ W " (TANQUES CIP)

v

Figura A3.2 Seat valve de 3 vias - Instalagdo CIP
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y

UNICER

LINHA 3. 7

Figura A3.4 Painel instalado na cave — Linha 3

Figura A3.5 Painel de grampos - Linha 3
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Figura A3.6 Programas CIP - Linha 3

Figura A3.7 Preparagéo das solugbes-detergente — Linha 3
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Figura A3.8 Sindptico da instalagdo CIP - Linha 3
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Anexo 4 Testes laboratoriais

1. Analise da concentracao de Soda Total e de Soda Livre

. CONCENTRAGAO DE SODA TOTAL

Pipetou-se 20 mL da amostra para um matraz. Adicionou-se cerca de 10 mL de solugdo de cloreto de bario e

colocaram-se 2-3 gotas do indicador fenoftaleina. De seguida, titulou-se a amostra com HCI 1 mol-L" até viragem de

cor. Anotou-se o volume gasto.

Il.  CONCENTRAGAO DE SODA LIVRE

Realizou-se uma diluicdo de 1:20 da amostra, num balao volumétrico de 25 mL. Transferiu-se a solugao diluida para

um matraz de 100 mL e adicionou-se cerca de 10 ml de solu¢do de cloreto de bario e 1-2 gotas de indicador

fenolftaleina. De seguida, titulou-se a amostra com HCI 1 mol-L” até viragem de cor. Anotou-se 0 volume gasto.

Colocaram-se 2/3 gotas do indicador laranja de metilo. Titulou-se novamente a amostra com HCI 1 mol-L” até nova

viragem de cor. Anotou-se o volume gasto.

2. Contabilizagao total de microrganismos

Pipetou-se 1,0 mL (e 0,1 mL) como in6culo e distribui-se nas placas previamente esterilizadas. Em seguida,
adicionou-se o meio fundido, vertendo-0 sobre a placa de Petri contendo a suspenséo da amostra. O material foi
homogeneizado girando-se a placa através de movimentos circulares no sentido horario e anti-horario. Esses
movimentos foram efectuados cerca de 10 vezes. Apds a solidificacdo do meio, as placas tampadas foram
invertidas e incubadas em estufas a temperatura e atmosfera apropriadas (27 °C). No final da incubagdo, com uma

duragéo de 72 horas, as colénias foram contadas e o resultado médio de cada inéculo foi registado.
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3. Método de ensaio de quantificagao de Aditivo (COMPLEX vB13)
DETERMINAGAO DAS CONCENTRAGOES DE HIDROXIDO DE SODIO E DE ADITIVO PRESENTES NAS AMOSTRAS:
i. REAGENTES
— Titulante: Acido cloridrico (1 N);
— Indicador: Fenolftaleina;
—  Solugéo tampao de acetato (pH = 4,6);

— Indicador: PAN 0,1 % em etanol;

— Titulante: Solugéo de sulfato de cobre (0,1 N).

ii. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL (Disponibilizado pelo fornecedor — JohnsonDiversey)

Transferiu-se uma toma de 50 mL de amostra para um copo de vidro, adicionaram-se 2-3 gotas de fenolftaleina e
titulou-se com o titulante HCL 1 N, até ponto de viragem de cor rosa/roxo para incolor. Anotou-se o volume de
titulante gasto (V4). De seguida, pipetaram-se 20 mL de solugé&o tamp&o de acetato para o frasco e adicionou-se
cerca de 1 mL de indicador PAN 0,1 % em etanol, mudando a cor da solugéo para amarelo. Com o auxilio de uma
bureta, titulou-se a amostra com a solugéo de sulfato de cobre, tomando-se como ponto final da titulagdo, a viragem

de cor para roxa-avermelhada. Anotou-se o volume de titulante gasto (V2).

As amostras foram sujeitas a um factor de diluigéo (1:10).

i. Célculo da concentragao de hidroxido de sédio (% m/m) nas amostras:

Cnaon/ (% m/m) = V,(mL) X 0,08 X factor de dilui¢éo (4)

em que V7 é o volume de titulante HCI (mL) 1 N gasto na titulagéo.

ii. Calculo da concentragao de aditivo Complex VB 13, em(% m/m) e (% VIV):

Caditivo(Yom/m) = V, X 0,23 X factor de diluigdo (5)

Coaitive (% V/V) = V, x 0,17 X factor de diluigédo (6)

em que V2 é o volume de titulante sulfato de cobre (mL) 0,1 N gasto na titulagéo.
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iii. Resultados do método de ensaio aplicado as amostras

Tabela A4.1 Valores de pH, condutividade, volumes gastos de titulantes e concentragGes de hidroxido de sédio e
de aditivo nas amostras

Condutividade Vi Co

(mS-cm-1) (mL) % (m/m)
Alimentacéo 13,780 113,3 4,80 3,84 0,96 0,5 1,15

P+ 13,898 110,8 4,55 3,64 0,91 0,5 1,15
R1 13,878 110,6 4,15 3,32 0,83 0,7 1,61
P2 13,858 115,3 4,35 3,48 0,87 0,4 0,92
R: 13,797 113,2 4,29 3,43 0,86 0,4 0,92
Ps 13,800 113,5 4,31 3,45 0,86 0,4 0,92
Rs 13,782 13 4,28 3,42 0,86 0,5 1,15
P4 13,738 11,3 4,45 3,56 0,89 0,5 1,15
R4 13,737 112,7 4,19 3,35 0,84 0,6 1,38
Ps 13,717 113,3 4,41 3,53 0,88 0,5 1,15
Rs 13,712 113,3 4,23 3,38 0,85 0,6 1,38
Pe 13,717 115,2 4,40 3,52 0,88 0,5 1,15
Rs 13,709 113,9 4,26 341 0,85 0,6 1,38

AMOSTRA

Pi _ permeado do ensaioi,emquei = 1,6;Ri — retidodoensaioi,emquei = 1,6;D - detergente calstico; A — aditivo

Estes valores de concentragdo foram obtidos para um tempo de permeacdo de 3600 s nos ensaios utilizando o

sistema de membranas de UF.
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4. Analise da Caréncia Quimica de Oxigénio

. METODO DE REFLUXO ABERTO [28]

Principio: a maioria dos tipos de matéria organica é oxidada por uma mistura em ebulicdo dos &cidos crémico e
sulfdrico. A amostra é refluida em solugdo de &cido forte com um excesso de dicromato de potassio (K.Cr.0v)
conhecido. Apos a digestdo, o KoCr.07 por reduzir é titulado com sulfato de ferro amoniacal (FAS) para determinar a
quantidade de K.Cr,O7 consumida e a matéria oxidavel é calculada em termos de equivalentes de oxigénio. Manter
relagdes de pesos, reagentes, volumes, e as forgas constantes quando o volume da amostra é diferente de 50 mL.
O tempo de refluxo padrao de 2 h pode ser reduzido se tiver sido demonstrado que com um menor periodo de
tempo, obtém-se os mesmos resultados. Algumas amostras com valores de CQO muito baixas ou com um elevado
teor de soélidos heterogéneo podem precisar de ser analisadas em replicado, de forma a obter dados mais
confiaveis. Os resultados sdo ainda mais refor¢ados pela reacgdo de uma quantidade maxima de dicromato de

potassio, desde que reste algum dicromato residual.

iii. REAGENTES

— Solugéo padréo de dicromato de potassio ( 0,25 N);

—  Catalisador: Acido sulfirico com sulfato de prata (5,5 gAgzso4-kg'1H2 $04);
— Indicador: Ferroina;
—  Acido sulfarico concentrado (95 % V/V);

— Titulante: Sulfato de ferro amoniacal padrao (FAS) 0,25 N;

Padroniza-se a solugao titulante com solugéo padréo de KoCr.07 da seguinte forma:

Diluem-se 25,00 mL de K.Cr,O; padrdo a 100 mL. Adicionam-se 30 mL de acido sulfurico concentrado e deixa-se
arrefecer. Titula-se com o titulante FAS, adicionando 2-3 gotas de ferroina, até viragem de cor azul-esverdeado para

castanho-avermelhado. Anota-se o volume de titulante gasto.

iv. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Num frasco de vidro adicionaram-se 0,4 g de sulfato de mercurio, 20 mL da amostra, € muito lentamente 5,0 mL do
reagente 4cido sulfurico com a mistura para dissolver o sulfato de mercurio. De seguida, adicionaram-se 20,00 mL
da solugéo de dicromato de potassio e homogeneizou-se. Adicionaram-se mais 25,00 mL da solugdo de acido
sulfdrico, agitando continuamente. Adaptou-se um condensador ao frasco e procedeu-se entdo a digestdo das
amostras, submetendo-as a um banho a 148 °C durante um refluxo de 2 h. Apds este tempo, lavaram-se as paredes

do frasco com &gua destilada abundante e deixou-se arrefecer até a temperatura ambiente.
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De seguida, transferiu-se a amostra para um matraz e titulou-se o excesso de dicromato de potassio com o titulante,
adicionando 2 - 3 gotas de ferroina. Assumiu-se como ponto final da titulagdo, a mudancga de cor inicialmente azul-

esverdeado para castanho-avermelhado, que persistiu por 60 s ou mais. Anotou-se o volume de titulante gasto.

Titulou-se um branco, contendo os reagentes e um volume de agua destilada igual ao da amostra. Anotou-se o

volume de titulante gasto. Realizaram-se determinagdes em duplicado.

v. Resultados das titulagoes as amostras e brancos

Tabela A4.2 Volume de titulante FAS gasto por amostra e branco e o seu valor médio

Branco Alimentagao apermeado3 P Retido3 b permeado4 P Retido4

VFAS,gasto
(mL)

[_/FAS,gasto 6 02
(mL) '

6,75 5,70

a - Factor de diluigdo (1:10); b — Factor de dilui¢&o (1:5)

vi. Calculo da molaridade da solugao FAS:

Na titulacdo do branco em duplicado, gastaram-se 10,00 mL e 10,05 mL de titulante, correspondendo a volume
médio de 10,02 mL.

Mpys/N = VaCro0,/ ML x 0,25 (7

VFasutilizado na padroniza@éo/mL

10,00

Mpye = ——— X 0,25 = 0,2495 N
FAS = 10,027 ’

i.Calculo da CQO:

(A—B)XMFE45%8000

CQO(mg.L™1) = (8)

Vamostra

em que A é o volume de FAS (mL) utilizado para o branco, B o volume de FAS (mL) utilizado para a amostra, Mras

a molaridade da solugao de FAS (N) e 8000 o peso miliequivalente de oxigénio x 1000 mg.L~".
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Anexo 5 Contacto com empresa

TROCAS DE E-MAIL COM EMPRESA INTERNACIONAL ESPECIALIZADA NO DESENVOLVIMENTO, PRODUGAO E INSTALAGAO DE
SISTEMAS PIG

De: Empresa contactada
Enviado: 06/06/2010
Para: Teresa Barbosa [teresa.barbosa@unicer.pt]

Assunto: Product Recovery (Pigging Project)
Good morning Teresa,

We are currently working with a well known Brewer in the US. Without knowing more about how you are set up
we can at least give you an idea of cost:

e Stand Alone Automated System- Includes Controls, PLC, Software, Equipment, Installation- $ 35,000~
$50,000

e Automated System- with existing PLC, Controls and 1/0-$25,000-$30,000

e Just the Equipment- Launch/Receiver, Pigs (Manual) -$10,000-$17,000

Please remember these are just rough numbers, the above will vary in price depending on what you wish to
achieve. Things like additional valves, air sets, sight glasses would be extra; line size & scope of the project all play
into price.

We will assist you on meeting your objectives without breaking the bank. | have provided some information on
our Inline Pigging technology (30 years of Pigging know-how). Also please find A and B; we partner with these Folks
on" turnkey" projects where the customer asks us to do all the Pipe fab work, controls, PLC, engineering and
electropolishing.

All have over 30 years experience in their respective industries, family owned/operated and USA based.

Thank you for your inquiry Teresa and hope to hear from you soon.
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De: Empresa contactada
Enviado: 07/07/2010
Para: Teresa Barbosa [teresa.barbosa@unicer.pt]

Assunto: Answer to questions

Teresa:
Thank you for your patience, | do apologize for not answering you sooner. Here are the answers to your questions:

“One of our bottling lines has a significant length (730 m/Return pipeline 740m), which increases the utilities
consumes of the brewery. | would like to know more details about the advantages of the pig system.”

Regardless of the length of a pipeline pigging can and will help you save product, thus saving money. The longer the
line the more the savings. It is very basic, when you have product in a line the only way to get the product out is to
blow with air, nitrogen or gas, which is inefficient leaving much product in the line, rinse with water or cleaning
solution rendering the product useless thus wasted, or put in an object to push the product out of the line, thus
pigging. Product is all removed as usable product, water or CIP solution can be run and then removed by pigging.
Because the line is 99+% clean of product the water/CIP can be reused saving in dumping of waste water expenses.

“For instance, what determines the frequency of the CIP procedure using this type of system?”

It depends on the customer, the product, government regulations and family of product. If you CIP on a daily bases
because you have to clean out product before running a different product you will find you do not have to wash lines
between product runs because product has been removed from the line. This is especially true if running products
that are different but from the same family. We are working with brewery’s that only CIP once a week. In some
industries such as dairy they are required to CIP daily, put still find pigging saves product and waste costs.

“Is it possible to do that procedure to the beer pipeline and the bottling filler simultaneously? What kind of system do
you have to do so? The CIP system should be in the cellar?”

It really depends on your set up, if you are asking if you can move the beer from the line to the filler the answer is
yes.

| have attached a profile of a pigging system. This is for a brewery we are working with to put in a system. This is
generic so keep in mind it can be changed to meet your needs. In some cases customers use a two pig system to
keep any air from the product, so this also is available.

If you have any questions or comments please feel free to contact me.

Thank you and Regards
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