CAPITULO 3
MATERIAIS E METODOS

3.1. DESCRICAO GERAL DA UNIDADE PRODUTIVA

A unidade industrial na qual se realizou o trabalho, objeto deste estudo é a de
producéo de filter tow, da Rhodia Acetow Brasil Ltda., localizada em Santo André.
Em linhas gerais a descricio do processo de producdo, conforme
esquematicamente representada na Figura 3.1, é idéntica a contida nas
enciclopédias de referéncia (Kirk-Othmer, 1984; Ullmann’s, 1994).

Flakes Acetona

h Absor¢éo

Destilacao | I
da :II

—‘ Acetona
Fiagcéo .
Frisagem Secagem i ]

Embalagem

|:|_I Refrigeracéo da agua
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do
colédio
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do

2,5 acetato de

—IW)

Bambagem em caixa prensa

Figura 3.1 — Representagéo da producgéo de Filter Tow. Fonte: Nasser, 2005.

As solugdes de polimeros sdo usualmente convertidas nas formas de fibras por
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fiacdo ou extrusao.

A extrusdo a seco é usada principalmente para a obtencdo das fibras dos
acetatos de celulose. A solucdo de polimero de acetato ou triacetato de celulose
num solvente é forcada através de uma fieira de multiplos pequenos furos, para
uma célula com ar aquecido, que flui de forma concorrente, formando os

filamentos por evaporagao do solvente.

Na extrusdo Umida, a solucdo de polimero é forcada através de uma fieira para
um liquido ndo solvente, que coagula os filamentos, sendo em seguida retirados

do liquido.

Em extrusdo por fuséo, polimero fundido é forcado para uma corrente de ar,

gue refrigera as faixas, formando os filamentos.

O processo de extruséo a seco, utilizado na producao de fibras de 2,5 acetato

e triacetato de celulose, consiste de quatro operagdes principais:

- dissolucdo do acetato de celulose num solvente volatil;
- filtracdo da solugéo para remover a matéria insoluvel,
- extrusdo da solucéo para formar fibras;

- lubrificacdo e condicionamento da fibra até a embalagem adequada.

Na unidade em estudo, utiliza-se o método mais usual, de acordo com as
referéncias, isto €, a extrusdo a seco, de um colédio obtido pela dissolucdo em
acetona do 2,5 acetato de celulose, em uma concentracdo aproximada de 29% em
massa, com baixo teor de diéxido de titdnio, que garante a brancura da solucao
homogénea. O colddio descrito é obtido num misturador, que € em seguir filtrado,
para eliminacdo de géis e impurezas, e alimentado as fieiras, onde ocorre a
extrusdo, ou fiacdo, por meio de bombas de deslocamento positivo, de volume

constante, denominadas bombas de titulo. A fieira € constituida de multiplos furos
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de caracteristicas precisas, para obtencdo do perfil desejado do filamento, que, no
caso deste produto, necessita ter um formato em Y apés a evaporagdo da acetona
do filamento, o que potencializa ainda mais o carater de excelente meio filtrante do
acetato de celulose.

O feixe de filamentos obtido passa pelo interior de uma coluna ou célula de
fiacdo, com comprimento variando entre 6 a 8 metros, provida de camisa por onde
passa vapor, condensado, ou ambos, aquecendo o ar ambiente, também
alimentado pela porgdo superior da célula de fiacdo, mantida a pressdo
ligeiramente inferior & do ambiente, visto que a célula esta ligada a succao de
ventiladores centrifugos, resultando, portanto, num fluxo de ar ao longo da célula,

concorrente ao fluxo dos filamentos.

A acetona originalmente contida no colddio evapora, inicialmente, a saida da
fieira, por flash, ou evaporacdo instantanea, devido a significativa diferenca de
presséo, e depois, ao longo da célula, de forma gradual, através de um processo
de difusdo da acetona, contida no interior do filamento, seguido de evaporacao, a
superficie do filamento, envolvendo processos de transferéncia de quantidade de
movimento, massa e energia, indicados esquematicamente para um filamento na
Figura 3.2, mas que ocorrem igualmente com todos os filamentos constituintes do

fio produzido naquela célula de fiacao.
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Figura 3.2 — Detalhe de operacdo de um filamento. Fonte: Miller, 2004.

A acetona evaporada do filamento passa para o ar, aspirado da célula de
fiacdo por meio da acado de ventiladores centrifugos, inicialmente direcionado para
os coletores das maquinas, onde ar novo, da atmosfera local, ou entdo, contendo
teor inferior de acetona, vindo dos secadores, é alimentado, visando reduzir a
concentracao de acetona, com o0 objetivo de garantir a seguranca da instalacéo.
Esta diluicdo resulta num significativo aumento da dimensao dos equipamentos

envolvidos, inclusive porque as velocidades nas correntes em que a concentracao
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de acetona é proxima ao limite inferior de explosividade € limitada a 10 m/s, para
evitar acumulos indevidos de energia eletrostatica. A corrente de ar contendo
acetona é denominada de ar acetonado, que, coletado através de grandes
coletores de aspiracdo, é direcionado as inumeras colunas de absorcéo,
distribuido através de igualmente grandes coletores de recalque. A acetona €&
recuperada por absorcdo, utilizando agua gelada alimentada no topo da coluna,
fluindo em contra corrente com o ar acetonado, que sai do topo praticamente
isento de acetona. Em consequéncia das grandes dimensdes, baixas velocidades
e concentracfes, a eficiéncia dos equipamentos de troca de massa e energia €
baixa. A solugcdo aquosa de acetona, obtida no fundo das colunas de absorcéo, a
uma concentracdo de 2,5 a 3,2 % em massa, é alimentada as colunas de
destilacdo, onde a acetona recuperada é reciclada a dissolucédo do 2,5 acetato de
celulose, e a 4gua, obtida no fundo, contendo tracos de acetona, € resfriada para

reciclo as colunas de absorcéo.

De acordo com o descrito, a necessidade ambiental e econémica de recuperar e
reciclar todo vapor de acetona obtido na fiacdo e nas sec¢des subseqlentes resulta
num custo operacional significativo, o que explica a tendéncia atual de aumentar o
conteudo de sdlido no colddio, pela adicdo de pequenas quantidades de acetato
de amido (Lepeniotis, 1998), visando a reducdo da viscosidade, melhorando o
transporte de massa no colédio, resultando em menor teor de acetona e,

conseqiientemente, num menor custo operacional para sua recuperagao.

As centenas de filamentos formados a saida da fieira juntam-se para formar o
fio, em que, a saida da célula de fiacdo, aproximadamente 80% da acetona
inicialmente alimentada foi evaporada. O fio passa por um banho em solucdo de
6leo de ensimagem, que tem a funcdo de reduzir a carga eletrostatica do produto,
unindo-se aos outros fios, obtidos nas demais colunas de fiagdo constituintes da
maquina de fiagdo, constituindo a mecha, passando entdo pela etapa de frisagem,

gue confere uma deformacdo permanente a mecha, seguida da de secagem e
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posterior sequéncia de embalagem, que inclui a prensagem do fardo, forma com
gue o produto é encaminhado ao cliente.

Cabe indicar, como precisdo da descricdo deste item, que a unidade em

estudo é constituida de dois diferentes conjuntos de maquinas de fiacéo,

respectivamente denominados de Fiagéo 1 e Fiacéo 2.

A Fiacéo 1 é constituida de maquinas de fiacao individuais, cada qual montada
em sua estrutura independente e provida de um coletor individual de ar acetonado.
As mechas frisadas de duas maquinas adjacentes sdo encaminhadas a um
secador de tambor, que requer alimentacdo de agua adicional para garantir a
secagem, devido ao baixo tempo de permanéncia da mecha em seu interior

(Nasser & Cronemberger, 2003).

A Fiacdo 2 é constituida de maquinas de fiacdo conjuntas, ou seja, cada
estrutura contém de duas a trés maquinas, havendo um Unico coletor de ar
acetonado para cada conjunto. As mechas frisadas de cada conjunto de maquinas
de fiacdo sdo encaminhadas a um secador de banda ou esteira, de grandes
dimensdes, que garante alto tempo de retencdo da mecha, podendo néo
necessitar de agua adicional para garantir a secagem (Nasser & Cronemberger,
2003).

3.2. DESCRICAO DA UNIDADE DE RECUPERAGAO DE ACETONA

Toda a acetona utilizada como solvente no processo descrito de obtencéo das
fiboras de acetatos de celulose por extrusdo a seco precisa ser reciclada ao
processo e esta recuperacdo tem um significativo custo operacional, sendo,
portanto, considerada como parte integrante do processo (Kirk-Othmer, 1984).
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A acetona evaporada nas diversas etapas € coletada através de sistemas de
aspiracao, constituidos de dutos interligando os diversos pontos em que a acetona
é liberada a ventiladores centrifugos, que movimentam a mistura. O recalque dos
ventiladores é entdo encaminhado ao fundo de colunas de absorgédo ou leitos de
carvao ativado, caracterizando o processo de adsorgao.

No processo de absor¢cdo, a acetona contida no ar é recuperada por agua
gelada em contra corrente, alimentada no topo das colunas, obtendo-se uma

solucdo aquosa de acetona, que é entdo destilada.

No processo de adsorcédo, utilizando leitos de carvdo ativado, a acetona
contida no ar é adsorvida pelo carvao ativado, até que a superficie deste produto
esteja saturada, quando se inicia a etapa de dessorcéo, fazendo passar vapor
pelo leito de carvdo, evaporando a acetona, obtendo uma mistura vapor, que,

apos a condensacdao, é destilada.

A recuperacdo de acetona como um todo evita a emissdo de acetona ao meio
ambiente, melhora a economia do processo, sendo executada de forma a garantir
a seguranca das instalagbes. A acetona recuperada é recirculada ao processo,
bem como a agua que, resfriada recircula ao processo, de tal forma que a unidade

de producao de Filter Tow ndo tem efluentes liquidos.

Conforme indicado na representacdo esquemaética, contida na Figura 3.1, na
unidade fabril em estudo, o ar contendo acetona, obtido na fiagdo do produto, &
alimentado as colunas de absorcao, sendo as mais antigas (ano de construcao:
1927), providas de pratos, que estavam para ser desativadas no inicio da etapa de
levantamento de dados operacionais, substituidas por nova coluna provida de
recheios estruturados. Existem trés colunas providas de pratos adequados (ano de
construcao: 1971), identificadas por 14, 15 e 16, constituindo a Torre Il, bem como
duas colunas de absorgéo providas de recheios estruturados (ano de construcéo:
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2005, a primeira, sendo que a partida da segunda ocorreu na metade de 2007,

guando o presente estudo ja havia sido iniciado).

A corrente de saida liquida, obtida nas colunas de absor¢éo, contendo entre
2,5 a 3,2 % de acetona em massa € destilada em duas colunas providas de pratos
valvulados, obtendo corrente a 97,8% em massa de acetona pelo topo, que é
reciclada a dissolu¢céo do acetato de celulose, e, pelo fundo, 4gua contendo niveis
despreziveis de acetona (entre 10 e 50 ppm), que é resfriada, inicialmente em
economizadores das préprias colunas de destilacdo, aquecendo sua alimentacéo,
saindo a aproximadamente 57C, para ser resfriada e m trocador de placas até
29T, e, posteriormente, com refrigeradores, movido s a energia elétrica, utilizando

fluidos térmicos, até 7<C, retornando as colunas de absorcao.

3.3. METODOLOGIA FENOMENOLOGICA

A execucédo dos diversos trabalhos mencionados na Unidade de Recuperacéao
de Acetona e em especifico na etapa da Absorcado de acetona em agua gelada,
requereu gque se padronizasse o procedimento de trabalho.

Criou-se entdo uma metodologia, que se demonstrou vélida para esta fase
inicial, bem como para os estudos subsequentes, que consiste em criar uma
Fotografia da situagcédo estudada, estabelecendo uma simulacdo coerente com 0s

dados tomados da operacdo normal da coluna de absor¢éo estudada.

Entende-se por Fotografia o conjunto de resultados de modelagem efetuada
por qualquer tipo de meio de célculo cientifico que reproduza com fidelidade a

situacdo operacional estudada (Nasser & Taqueda, 2008).
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3.3.1. MEDICOES REQUERIDAS PARA ESTABELECER A FOTOGRAFIA

As colunas de absorcdo estudadas sO dispdem de medicdo da vazéo
volumétrica (m3/h) da agua gelada alimentada, corrente em que também é medida

a temperatura ().

Na outra corrente alimentada as colunas de absor¢éo, que € a de ar contendo
acetona vinda da fiacéo, e diluida nos coletores das méaquinas, mede-se, apdés o
radiador de resfriamento, somente a concentracdo de acetona (g/Nm3),

temperatura (C) e pressdo (mm ca ou kPa).

Na corrente liquida de saida, a solucdo aquosa de acetona, mede-se

concentracao de acetona (% em massa) e temperatura (TC).

Por fim, na corrente gasosa de saida, o ar lavado, saindo pelo topo da coluna,
mede-se a concentracdo de acetona (g/m3), temperatura (C) e a velocidade do ar
saindo pelo duto de saida (m/s), para as colunas providas de pratos, em que o ar
lavado sai para o ambiente, ou, para as colunas providas de recheios
estruturados, a vazdo massica, além de considerar a pressao barométrica local
(mm Hg abs. ou kPa), para as colunas providas de pratos, e a pressdo medida a
saida do ar lavado (mm ca ou kPa), para as colunas providas de recheios

estruturados.

A Figura 3.3 indica todas as medi¢des executadas, base do estabelecimento
da Fotografia.
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Figura 3.3 — Representacdo esquemética da Fotografia

3.3.1.1. DESCRICAO DAS MEDICOES DA FOTOGRAFIA

3.3.1.1.1. MEDICOES NA CORRENTE DE ALIMENTAGCAO DE AR
ACETONADO

3.3.1.1.1.1. TEMPERATURA E PRESSAO NA CORRENTE DE
ALIMENTACAO DE AR ACETONADO

Efetuadas por sensores localizados na linha de alimentacéo, situados apos os

radiadores de resfriamento nas colunas providas de pratos, e na linha de

alimentacéo, nas colunas providas de recheios.
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O sinal elétrico obtido neste sensor é retransmitido ao painel de controle do
sistema de recuperacdo de acetona. O sistema descrito € calibrado

periodicamente.

3.3.1.1.1.2. CONCENTRAGAO DE ACETONA NA CORRENTE
DE ALIMENTACAO DE AR ACETONADO

Esta determinacdo é feita por um detector de ionizagdo de chama, sigla FID
(do inglés Flame lonization Detector), que utiliza como principio a ionizagédo de
atomos de carbono organico numa chama de hidrogénio, mantida pela

alimentac&o de ar de combustao isento de hidrocarbonetos.

A chama de hidrogénio queima num campo elétrico gerado por uma corrente
continua entre dois eletrodos. Durante a combustdo na chama de hidrogénio séo
geradas particulas ionizadas dos compostos organicos presentes no gas de
analise. O resultado do processo € o fluxo de uma corrente de ionizacdo entre 0s
dois eletrodos, que é diretamente proporcional ao niumero de atomos de carbono
presentes no gas de andlise, o que é amplificado eletronicamente e convertido
num sinal de voltagem.

O analisador é constituido por uma unidade central e por um moédulo de
analise, conectados por um cabo de conexdo. O mdédulo de andlise contém o
detector com a camara de combustdo, bem como uma bomba integrada para a
injecdo de ar, além de reguladores de pressdo. A pressdo na entrada do gas de
analise e na camara de combustdo € mantida abaixo da pressédo atmosférica (0,6
— 0, 7 bar). A maior parte do gas de analise (80 — 100 I/h) flui através do bocal de
derivacdo, sendo transportado, juntamente com o ar de instrumentacdo, para a
descarga de ar. Uma pequena e constante fracdo do gas de andlise é misturada
com o gas de combustdo, passando através do bocal do queimador, para ser

introduzida na camara de combustéo, onde é queimada com o ar de combust&o.
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As vazoes de ar e do gas de combustdo sdo mantidas constantes por meio dos
reguladores de pressdo. A linha de gas de andlise é conectada a entrada do
modulo, em que flutuacdes de pressdo entre 0,8 e 1,2 bar sdo permitidas, sem

alteracdo da vazao.

Assim que a temperatura do detector atingir 150C, o ar de instrumentagéo
para o injetor é ligado, bem como os reguladores de pressédo, garantindo
condi¢des constantes. Uma resisténcia de ignicdo acende a chama de hidrogénio,

monitorada por um sensor de temperatura.

A calibracdo é efetuada periodicamente. O conjunto é calibrado em dois
pontos:
- zero, com ar;

- referéncia: gas de teste (propano) em nitrogénio.

No caso do presente estudo, de determinacdo da concentracdo de acetona em
ar ambiente, o instrumento é adequado para concentracdes superiores a 10.000
ppm, com um erro inferior a 2%. Na unidade em estudo, a concentracdo €
expressa em g/Nm?3 (ABB, 2009; ABB, 2000) .

3.3.1.1.2. MEDICOES NA CORRENTE DE ALIMENTACAO DE
AGUA GELADA
3.3.1.1.2.1. VAZAO DE ALIMENTACAO DE AGUA GELADA
Efetuada por conjunto consistindo de placa de orificio, instalada na linha de
alimentacdo de agua, situada apés os filtros. A presséo diferencial gerada na

placa de orificio é transformada em sinal elétrico no transmissor especifico, que é

retransmitido ao painel de controle do sistema de recuperacao de acetona.
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O sistema descrito é calibrado periodicamente.

3.3.1.1.2.2. TEMPERATURA DE ALIMENTACAO DE AGUA

GELADA

Efetuada por sensor localizado na linha de alimentacéo.

O sinal elétrico obtido neste sensor € retransmitido ao painel de controle do

sistema de recuperacao de acetona.

O sistema descrito é calibrado periodicamente.

3.3.1.1.3. MEDICOES NA CORRENTE GASOSA DE SAIDA

3.3.1.1.3.1. VAZAO DA CORRENTE GASOSA DE SAIDA

Efetuada por um anemoémetro, para as colunas providas de pratos, e por um
sistema provido de tubo de Pitot, para as colunas providas de recheios
estruturados, instrumentos que determinam a velocidade de escoamento da
mistura.

No tubo de Pitot, a diferenca de presséo € retransmitida como sinal elétrico ao
painel, lendo a vazdo massica, através da correcdo da massa especifica. Por ser
um conjunto integrado de instrumento e transmissor, sua descricdo se torna

idéntica aos demais instrumentos semelhantes.

O conjunto é calibrado periodicamente.
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O anembmetro é portatil, utilizado para a medicdo local nas trés colunas

providas de partos.

O sensor do anemdmetro € constituido por uma sonda provida de uma hélice
integrada a um sensor de temperatura, instalados na ponta de uma haste cilindrica
de 25 mm de didametro, provida de indicacédo do sentido de fluxo. Um cabo elétrico
de 1 m de comprimento interliga a haste ao visor portatil, programado através de

teclas, utilizadas para a selecdo da medida desejada.

O sensor e a hélice sdo apresentados na Figura 3.4.

(@) (b)

Figura 3.4 (a) Sensor do anemdmetro e (b) Hélice do anemdmetro. Fonte: Hontzsch, 2003.

O conjunto é calibrado a 1, 2, 5, 10, 15, 20, 25 e 30 m/s, com um erro maximo
de 4% para as menores velocidades, tendo, contudo, um erro inferior a 1% para
as faixas usuais de velocidade (entre 15 e 25%). O conjunto é calibrado

periodicamente (Hontzsch, 2003).
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3.3.1.1.3.2. TEMPERATURA E PRESSAO DA CORRENTE
GASOSA DE SAIDA

A temperatura € medida juntamente com a velocidade, no anemdmetro portétil

utilizado nas trés colunas de pratos.

A calibracdo do instrumento considera a medi¢c&do de temperatura.

Nas colunas providas de recheios estruturados, a temperatura € medida por
sensor instalado a saida da coluna. O sinal elétrico obtido neste sensor é
retransmitido ao painel de controle do sistema de recuperacdo de acetona. O
sistema descrito é calibrado periodicamente.

Nas colunas providas de recheios estruturados, a pressédo é medida por sensor
instalado a saida da coluna. O sinal elétrico obtido neste sensor € retransmitido ao
painel de controle do sistema de recuperacdo de acetona. O sistema descrito &

calibrado periodicamente.

Nas colunas providas de pratos ndo ha necessidade de efetuar a medicdo de
pressédo a saida da corrente de ar lavado, visto que a pressao é a atmosfeérica.

3.3.1.1.3.3. CONCENTRACAO DE ACETONA DA CORRENTE
GASOSA DE SAIDA

Esta determinacéo, é feita de acordo com o procedimento Rhodia CQ CQ 257
(Urbaneja, 2005, Serrano, 2008).

A andlise de concentracdo de acetona no ar limpo é realizada uma vez por
turno para cada coluna de absorcdo em operacdo. A analise é feita com o
equipamento Mini-RAE 2000, que mede em tempo real a concentracdo de voléateis

no ar. Ao ser introduzido no orificio da coluna, irdA medir a concentracdo de
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acetona em gramas de acetona por centimetro cubico de ar (g/cms3), sendo
necessario converter o valor encontrado para gramas por metro cubico (g/m3). A
especificagdo determina valores de no maximo 0,3 g/m3. Se forem encontrados
valores fora dos limites de especificacdo € feita a atuagdo no processo, de forma a

ajustar a concentragéo de acordo com a especificagao.

O equipamento Mini-RAE 2000 é um monitor compacto portatil, especifico para
determinacdo de concentracdo de compostos organicos volateis (COV) em
misturas gasosa com ar, em faixas consideradas diluidas. E provido de uma
lampada ultravioleta (UV) sem eletrodos como fonte de alta energia por foto
ionizacdo, denominado sensor PID. Ao passarem pela lampada, os vapores
organicos séo fotos ionizados e os elétrons ejetados sdo detectados como uma
corrente. O sensor PID detecta uma ampla faixa de vapores organicos; com uma
lampada de maior energia (11,7 eV) detecta todos os compostos, e, com uma
lampada de menor energia (9,8 eV) é seletivo para compostos facilmente
ionizaveis, como os aromaticos. E construido como uma pequena cavidade em
frente & lampada UV, em frente da qual passa a amostra, aspirada por uma

bomba instalada no monitor.

A precisdo do monitor descrito para sua faixa usual de trabalho, para
temperaturas entre 0 e 45T, € expressa em concentragdo de isobutileno, pela
faixa 0 a 2000 ppm € 0,2%. Acima de 2000 ppm a precisao é de 20% (RAE, 1999).

3.3.1.1.4. MEDICOES NA CORRENTE LIQUIDA DE SAIDA

3.3.1.1.4.1. TEMPERATURA DA CORRENTE LIQUIDA DE
SAIDA

Efetuada por sensor localizado na linha de alimentacéo.
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O sinal elétrico obtido neste sensor € retransmitido ao painel de controle do
sistema de recuperacdo de acetona. O sistema descrito € calibrado

periodicamente.

3.3.1.1.4.2. CONCENTRAGCAO DE ACETONA NA CORRENTE
LIQUIDA DE SAIDA

O procedimento utilizado, identificado como procedimento Rhodia CQ CQ 202
(Silva, 2006, Serrano, 2008) determina que a amostra para esta analise seja
constituida de aproximadamente 10 ml de amostra, retirada da corrente liquida

obtida na coluna de absor¢édo, denominada agua rica.

Este método baseia-se na reacdo da acetona contida na amostra com

Cloridrato de Hidroxilamina, segundo a reacao:

NH,OH +H,C-CO-CH, . (CH,),C=NOH+HCI +H,0

Titulando o Acido Cloridrico formado com Hidréxido de Sdédio, segundo a
reacao:

HCl +NaOH . NaCl +H,O
Adicionar em um erlenmeyer de 500 mL, 40 mL de Cloridrato de Hidroxilamina &

5% e 10 mL da amostra a ser analisada, homogeneizar a amostra e fechar com

rolha o erlenmeyer.

Adicionar algumas gotas de Azul de Bromofenol alcalino a 0,25%.
Homogenizar e titular com Hidréxido de Sodio 0,5 N até a viragem da coloracao

amarelada para azul persistente, anotar o volume utilizado, sendo igual a “Vg”.
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O teor de acetona na dgua rica € expresso por:

_V,x0,0293 x100 x F

% acetona 10 x D

(3.1)

onde:

Vg = Volume consumido de Hidroxido de Sadio;
0,0293 = Fator estequiométrico;

D = Densidade da amostra;

100 = Para expressar em porcentagem,;

10 = volume de amostra;

F = Fator de correcdo do Hidréxido de Sodio 0,5N.

O erro desta determinacdo, praticada conforme descrito é * 0,026%
(Sakumaite, 2009).

3.3.1.1.5. MEDICAO DO DIFERENCIAL DE PRESSAO NA COLUNA

A medicdo da diferenca de pressdo entre a corrente de alimentacdo da
corrente gasosa de ar acetonado e a corrente gasosa de ar lavado, saindo pelo
topo da coluna de absorcdo, é efetuada por um instrumento de medicdo de
diferencial de presséo instalado junto a coluna. O sinal elétrico obtido neste
sensor € retransmitido ao painel de controle do sistema de recuperagdo de

acetona.

O sistema descrito é calibrado periodicamente.

Apesar das colunas providas de prato nao serem providas desta medicao

especifica, a diferenca de pressao entre a corrente gasosa de alimentagcdo de ar
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acetonado e a corrente gasosa de ar lavado, saindo pelo topo da coluna de
absorcdo, é dada pela leitura da pressdo na corrente de alimentacdo de ar
acetonado, através da medicdo de pressdo na corrente gasosa de alimentagcéo de
ar acetonado, conforme o descrito em 3.3.1.1.1.1, visto que a saida da corrente de

ar lavado pelo topo da coluna é feita a pressao atmosférica.

3.3.2. ESTABELECIMENTO DO BALANCO COERENTE DE MASSA

As medic¢les indicadas na Figura 3.3 das correntes de ar acetonado e agua
fria, além das de pressdo e velocidade da corrente de ar limpo, efetuadas
conforme o descrito em 3.3.1.1, sdo os dados de entrada do balanco coerente de
massa, que é iniciado na corrente gasosa de saida, a partir da medicdo da
velocidade, usando o anemémetro, provido também de um sensor de temperatura,
conforme o descrito em 3.3.1.1.3.1, para as colunas providas de pratos, tomando
inUmeras medidas de ambas. Como o didmetro do bocal de saida é conhecido, é
possivel, portanto, determinar a vazdo volumétrica. Conforme o descrito no
mesmo item, para as colunas providas de recheios, a medi¢cdo de vazao é feita
através de um Pitot, interligado ao sistema de controle. Um monitor de compostos
organicos volateis, descrito no item 3.3.1.1.3.3, mede a concentracdo de acetona
na corrente gasosa de saida. Devido a desprezivel concentragdo de acetona, a
concentracdo de agua desta corrente e a massa especifica sdo obtidas por carta
psicométrica, para a pressao barométrica e temperatura da corrente de saida da
coluna de absorcéo, no caso das colunas providas de pratos. Para as colunas
providas de recheios, a pressao da corrente gasosa de saida é inferior a presséo
atmosférica, sendo medida por um sensor de pressdo. Subtraindo-se as vazdes
massicas de acetona e agua da vazao massica calculada, a vazao massica de ar

na corrente gasosa de saida é entdo obtida.

Para a determinacdo da corrente de alimentagdo, a modelagem é iniciada

impondo-se que a vazdo massica de ar que sai pelo topo, calculada
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anteriormente, € idéntica a vazdo de ar alimentada, o que néo é afastado da
realidade, considerada a baixissima solubilidade do ar na corrente liquida de
saida, pelo fundo da coluna. E, entretanto, importante assinalar que o simulador

leva em consideracao esta solubilidade, confirmando a hipétese de ser baixissima.

Através de balancos de massa parcial e total das correntes, e, considerando
valido o comportamento de gas ideal para as correntes gasosas de alimentacéo e
ar lavado, € possivel estabelecer o balanco material coerente, aplicando um
método iterativo com corre¢des, ja que a medicdo de velocidade de ar ndo possui

a confiabilidade desejada.

Ao contrario, as medicbes de vazado, temperatura e densidade da alimentacao
de agua gelada, bem como as determinacbes de concentragdo de acetona,
temperatura e densidade da corrente liquida de saida no fundo da coluna séo
confiaveis, auxiliando no estabelecimento do balanco. O método iterativo compara
dados massicos obtidos pelo parametro velocidade com os aqueles obtidos pela
concentracdo de acetona. A cada iteracdo do método sugere uma velocidade ideal
da corrente gasosa de saida, sendo este valor novamente inserido na planilha,
recalculando todas as variaveis. A diferenca entre os valores atraveés da
velocidade e da concentragdo constitui 0 erro minimizado pelo balango material

coerente (Nasser & Tutyia, 2005).

3.3.3. SIMULACAO TERMODINAMICA

O resultado do balanco coerente de massa é utilizado na modelagem da
operacao de absorcédo, tomando, como dados das correntes de entrada, a da
corrente gasosa de ar com acetona, vinda da fiacdo, tal qual para as colunas
providas de recheios estruturados, e, apos resfriamento no radiador, no caso das

colunas providas de pratos, e a corrente liquida de agua gelada.
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Para a primeira, sdo fornecidas sua vazao e composi¢cao massica, temperatura
e pressao, e, para a segunda, sua vazao volumétrica e temperatura. Informa-se
ainda a pressao de saida, que é barométrica local para as colunas de pratos e a

medida, para as colunas providas de recheios estruturados.

As concentragbes de acetona nas correntes de saida, respectivamente a
corrente gasosa de ar lavado, gerada no topo da coluna, e a corrente liquida
contendo a acetona absorvida, gerada no fundo da coluna, sdo obtidas a partir do
ajuste manual do numero de estagios de equilibrio (Nt), de tal modo que os
resultados expressos para estas correntes, caracterizados principalmente por
meio de suas concentracfes de acetona, além de suas pressdes, temperaturas e
vazbes, sejam suficientemente proximos aos valores medidos.

O numero de estagios de equilibrio é inicialmente obtido graficamente por
McCabe-Thiele, conforme descrito em 2.1.4, e ilustrado na Figura 2.2, sendo
fornecido ao simulador, realizando entdo a primeira verificacdo através de
simulagcéo, obtendo o conjunto completo de dados hidraulicos de cada estagio
tedrico, com o qual € possivel melhorar a exatiddo da determinacdo. A Fotografia
da situagdo original estd definida quando os resultados obtidos com o modelo
estabelecido coincidem com as condicbes operacionais reais, levantadas a partir

das medidas, de acordo com o detalhado em 3.3.1.

Um complemento hidrodindmico é efetuado utilizando o modo Verificagdo
(“Rating”) do simulador, informando as caracteristicas geomeétricas dos pratos ou
dos recheios, obtendo, como resposta, para as colunas providas de pratos, seu
desempenho quanto a inundag&o sobre o prato e no ladrédo, perda de carga em
cada prato, velocidade de escoamento da fase liquida sobre os pratos e ladrdes,
tempo de residéncia da fase liquida sobre os pratos, composicdo das misturas
liguida e gasosa em cada estagio teorico, etc... Para os recheios, a resposta
principal se refere a porcentagem da maxima capacidade operacional, perda de

carga no leito, perda de carga por unidade de altura do leito de recheio, tempo de
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residéncia da fase liquida no leito, composicdo das misturas liquida e gasosa em
cada estagio tedrico, etc... Para confirmar a verificagdo efetuada, a partir dos
dados hidraulicos, disponiveis para cada prato tedrico e para ambas as fases, uma
verificacdo da hidrodindmica dos internos pode ser feita por outros meétodos
publicados em centros de referéncia (FRI, 1966), ou através de programas de

fornecedores diversos (Interpacking, 2007).

Existem diversos simuladores comerciais, que sdo programas disponiveis,
providos de bancos de dados com propriedades fisicas dos compostos quimicos,
modelos para calculos de equilibrio de fase e para reproduzir as operacdes
unitarias comuns. O ASPEN PLUS dispde de modelos provados para operacdes
de estagios de equilibrio, como ainda um conjunto abrangente de modelos de
equilibrio liquido-vapor, aliados a parametros da mistura binaria agua-acetona,

tomados de bancos de dados (Ferreira, 2004).

3.4. METODOLOGIA EMPIRICA

Conforme justificado na Introducdo, apesar dos bons resultados obtidos ao
longo dos anos, que possibilitaram acumular um bom conhecimento sobre o
processo, a partir do estabelecimento e da utilizagdo da metodologia
fenomenoldgica, sua utilizagdo é restrita ao objeto da Fotografia, constituido, no
caso do presente estudo, das colunas de absor¢cdo, ndo se adequando a
guaisquer impactos causados por outras areas da producdo, que se constituem
nos ‘“ruidos”, que interferem na qualidade dos resultados da Fotografia,
principalmente quanto a sua reprodutibilidade. Além do mais, conforme o descrito
no item 3.3.1, o estabelecimento da Fotografia envolve uma relativa complexidade,
requerendo especializacdo de mao-de-obra, além de consideravel tempo, ambos

nem sempre disponiveis.
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Desta forma, como bem descrito na Introducdo, o objetivo especifico deste
estudo se constitui no estabelecimento de metodologia que possibilite uma
avaliagdo mais simples e eficaz. Esta metodologia sera estabelecida a partir da
execucdo de uma analise estatistica, elaborada a partir do levantamento de dados
histéricos das variaveis utilizadas na metodologia fenomenoldgica, que se
restringem as colunas de absorc¢ao, incluindo outras, os designados “ruidos”, tais
como variaveis da producdo do Filter Tow, praticados nas maquinas de fiacéo,
como o titulo dos fios e a velocidade de fiacdo, como também caracteristicas
hidrodinamicas dos internos das colunas, sua limpeza e integridade mecanica,
teor residual de acetona na adgua em recirculacédo, além da umidade absoluta do ar

alimentado as diversas etapas de producéo.

Propbe-se, portanto, o desenvolvimento de uma analise estatistica visando
estabelecer um modelo empirico, que mostre, de forma mais ampla, a influéncia
das variaveis de operacdo, indo, por assim dizer, além do efetuado na
metodologia fenomenoldgica, isto é, partindo de seu conhecimento e utilizacdo
das variaveis nela envolvidas, especificas das colunas de absorgdo, ou ainda
entdo, restringindo o volume de controle as colunas de absor¢éo, incluindo outras
variaveis, tais como, as ja citadas variaveis operacionais da fiagdo, caracteristicas
operacionais e de manutencdo das colunas, sobre a operacdo das colunas de

absorcéo, expandindo de forma significativa o volume de controle.

Para atingir o0s objetivos propostos e confirmar a hipotese, o0s

procedimentos a serem seguidos séo:

I. levantamento de dados historicos das variaveis envolvidas,
estabelecendo, para as varidveis de efeito fenomenolbgico
conhecido, relativos a operagéo das colunas de absor¢ao;

i, estabelecimento e discusséo dos balangos de massa coerentes;

ii. efetuar a andlise estatistica das variaveis disponiveis, sejam as de

conhecido impacto fenomenoldgico, sejam as identificada e
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anteriormente descritas neste item, denominadas como “ruidos”;

V. eliminar os conjuntos contendo dados inconsistentes;

V. estabelecer modelos empiricos ajustados as variaveis pertinentes;

Vi. codificar as variaveis;

Vil. estabelecer modelos empiricos ajustados as variaveis codificadas;
viii.  verificar tendéncias, visando equacionar 0 peso ou importancia das

variaveis envolvidas;
IX. manter constantes as variaveis que nao causam impacto sobre as
concentracdes de acetona das correntes de topo e de fundo;

X. congelar um modelo empirico final;

Xi. interpretacao e discussao dos resultados;

Xil. efetuar verificagbes fenomenoldgicas adicionais eventualmente
requeridas.

Visando cumprir 0 descrito para estabelecer a metodologia empirica, desde
a execucdo do levantamento de dados historicos, modelagem, bem como a
realizacdo e acompanhamento de testes complementares, para a validacdo dos
modelos estabelecidos, foram realizadas medi¢cdes completas, conforme o
descrito, nas diversas colunas de absor¢cdo da unidade de recuperacdo de
acetona da fabrica de Filter Tow da Rhodia Acetow, localizada em Santo André,

Sao Paulo.

Resumidamente, pode-se dizer que, esta etapa, utilizando sempre as
mesmas colunas de absorgéo, operadas de forma constante, seréd constituida do
teste do menor numero possivel de fatores distintos de operacdo, sempre
observando as respostas concentragdo de acetona na corrente gasosa de saida
de ar lavado, pelo topo, e da corrente liquida contendo acetona absorvida, saindo
pelo fundo, de todas as colunas de absorcdo avaliadas (Box et alli, 1978,
Taqueda, 2002).

A verificagdo da efetividade da modelagem empirica sera possivel a partir
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da discussdo da influéncia de todas variaveis operacionais, de efeito
fenomenoldgico jA comprovado, bem como os “ruidos” descritos, sobre o controle
das colunas de absorc¢é&o utilizadas na recuperacao da acetona, caracterizado pela
adequacédo das concentracdes de acetona nas correntes de topo e de fundo das

colunas de absorc¢ao, estabilizando o processo, permitindo sua otimizagéo.

3.4.1. DESCRICAO DAS MEDICOES REQUERIDAS PELA

METODOLOGIA EMPIRICA

3.4.1.1. DETERMINACAO DA VELOCIDADE DE FIACAO

A determinacdo da velocidade de fiacdo é feita através da medicéo da rotacéo

do eixo do rolo da frisadeira, através da expressao:

(3.2)

onde:

v - velocidade de fiagdo, expressa em m/min (metros por minuto);

r - rotacdo do eixo da frisadeira, expressa em rpm (rotacées por minuto);
10 - acerto de unidades;

f - fator de escorregamento do produto em relacdo aos rolos da frisadeira

(para o Filter Tow, este fator € 0,54).

A rotagdo do eixo da frisadeira € medida utilizando um tacémetro, cuja
precisédo é + 0,006% (Shimpo, 2009).
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Para a producédo de um determinado titulo, ajusta-se, portanto, a rotagéo do
eixo da frisadeira a vazdo da bomba de titulo, resultando na velocidade de

fiacdo desejada (Morila, 2009).

3.4.1.2. DETERMINACAO DO TiTULO GLOBAL

O objetivo deste método (Sakumaite, 1999”, Sakumaite, 1999°, Serrano, 2008)
€ o de determinar o titulo global, através da pesagem, ap0s umedecimento,

tensionamento e secagem de uma amostra de filter tow.

A amostra a ser medida constitui-se de aproximadamente 1,5 metro de filter
tow, tomada do fardo analisado. Em ambas extremidades da amostra s&o feitos
nés, de forma a garantir a integridade da mecha durante o ensaio. O
umedecimento da amostra € realizado por imersdo em agua, retirando o excesso,
espremendo a amostra entre os dedos, de tal modo que ela figue somente
saturada. O aparelho em que se executa 0 ensaio é constituido de uma régua
vertical, provida de pingas, entre as quais a amostra € fixada; a pinca inferior
provida de um peso de aproximadamente 500 gramas. O tensionamento da
amostra € executado, movimentando a outra pinga para cima. ApoOs
aproximadamente 20 minutos, tempo requerido para secagem da amostra, efetua-
se a medida de seu comprimento na régua. Retira-se a amostra do aparelho,
pesando-a em balanca analitica. O resultado de titulo global sera obtido,

extrapolando o resultado para 9.000 metros.
O erro desta determinacgédo, praticada conforme descrito é £ 119, expresso em

termos de leitura, dependendo do titulo nominal com que se esta trabalhando, o
gue varia entre 30000 e 38000 den (Sakumaite, 2009).
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3.4.1.3. DETERMINAGAO DO TEMPO DE LIMPEZA DOS INTERNOS

A necessidade da limpeza de qualquer dos tipos de colunas é definida pela

elevacédo da perda de carga.

As colunas providas de pratos perfurados sdo limpas somente com agua
guente, sendo inundadas com a prOpria agua de processo, aquecida pela
alimentacdo de vapor pela parte inferior da coluna. A duracdo usual da limpeza de

uma coluna é de um dia.

As colunas providas de recheios estruturados s&o limpas de acordo com um
método, estabelecido a partir de uma determinacdo de laboratério, em que os
recheios contaminados foram limpos de forma efetiva, fazendo circular por eles
um surfactante a base de fosfatos, a quente, seguido de desinfeccdo com
hidroperéxido de hidrogénio e passagem de vapor (lacovone & Nasser, 2006). A

duracao usual da limpeza da coluna, segundo este método € de 3 dias.

A determinacdo do presente estudo foi criada durante o seu desenvolvimento,
pela observacdo de quanto, pelo menos qualitativamente, esta variavel pode

influenciar o desempenho das colunas de absorc¢ao.

Apesar dos métodos de limpeza das colunas serem, conforme descritos, 0
tempo considerado como a presente variavel é expresso em dias desde cada

coluna limpa tenha voltado a operar (Santos, 2009).

3.4.1.4. DETERMINACAO DA CONCENTRACAO DE ACETONA NA
AGUA POBRE

O procedimento utilizado, identificado como procedimento Rhodia CQ CQ 203
(Wohnrat, 1993, Serrano, 2008) determina que a amostra para esta anélise seja

constituida de aproximadamente 100 ml de amostra, retirada da corrente de agua
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obtida na destilacdo de acetona, denominada agua pobre.

Este método baseia-se na reagdo da acetona contida na amostra com iodo e

hidroxido de sddio, segundo a reacao:

H,C-CO-CH, +3l,+4NaOH . 3Nal +I,CH+H,C-COONa +3H,0

Titulando o iodo n&o reagido com tiossulfato de sodio, segundo a reacao:

2Na,S,0, +1, . Na,S,0, +2Nal

Apos o resfriamento da amostra, adicionar em um erlenmeyer de 250 mL, 5 ml
de Hidroxido de Sodio 2N e 10 ml de lodo N/10 sob constante agitacao.

Deixar em repouso e ao abrigo da luz por 15 minutos. Adicionar 7 ml de &acido
sulfarico 2N, 4 & 5 gotas de amido soluvel 0,5 % e titular com tiossulfato de sodio
N/10 até virar para incolor, sendo o valor igual a “V4". Fazer um ensaio em branco
nas mesmas condicfes usando 100 ml de agua destilada. Titular com tiossulfato

de sddio e anotar o volume gasto sendo este, igual a “Py”".

O teor de acetona na dgua pobre € expresso por:

_ (P, -V,)x0,000968 x10°xF
100

ppm acetona (3 " 3)

onde:

Pb = Volume gasto de Tiossulfato de Sodio N/10 no ensaio em branco;
Vg = Volume gasto de solucéo de Tiossulfato de Sodio N/10 na amostra;
0,000968 = Fator estequiométrico;

10% = Para relacionar em ppm;
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100 = volume de amostra;

F = Fator de correcdo do Tiossulfato de Sédio N/10.

O erro desta determinacao, praticada conforme descrito € + 0,05% (Sakumaite,
20009).

3.4.1.5. DETERMINACAO DA UMIDADE ABSOLUTA DO AR
AMBIENTE

A determinacdo da umidade absoluta do ar tomado do ambiente, utilizado na
diluicdo da corrente de ar saindo das células de fiacdo, bem como daquele
aspirado nas diversas células de fiacdo, é feito através de um transmissor de
umidade temperatura, que as convertem um sinal de 4+20 mA. O sensor de
umidade relativa possui compensacdo de temperatura, j& que possui dois
sensores, um capacitivo, para medicdo de umidade relativa e outro resistivo em
platina (Pt100),para a medicdo de temperatura. Os transmissores medem a
umidade relativa, a temperatura no sensor e calculam a temperatura do bulbo
umido, a temperatura do ponto de orvalho, a umidade absoluta (g/m3) e a relacdo

da mistura (g/kg - gramas de agua por kg de ar seco).

A precisdo desta determinacdo € 1% da leitura de temperatura e 2,5% da de
umidade relativa (Delta, 2009).
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