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“PROCESSO PARA REGENERACAO DE AUXILIARES DE
FILTRACAO INORGANICOS, NATURAIS E SEMI-SINTETICOS”

A presente invengao refere-se a um processo para regeneragao
de auxiliares de filtracio que compreendem auxiliares de filtracdo
inorgéanicos, naturais ou semi-sintéticos, de preferéncia kieselguhr, perlita,
6xido de aluminio, vidro, granulos de planta, fibras de madeira e/ou de
celulose, por tratamento com lixivia aquosa € com o0 uso de enzimas €
tensoativos.

Considera-se que os auxiliares de filtracdo significam
aditivos que sdo usados em processos de separagdao de solido-liquido para
garantir a deposi¢do dos sélidos com permeabilidade simultaneamente
suficiente da torta do filtro resultante por formagdo de uma camada porosa
pré-revestida no meio filtrante real e/ou por incorporagdo a estrutura da
torta do filtro.

Como auxiliares de filtracao, € feito uso apenas de substancias
inorgénicas tais como, por exemplo, kieselguhr, perlita ou 6xidos de aluminio,
porém, também polimeros sintéticos. Quais auxiliares de filtragdo sdo usados
em casos individuais depende também do campo de aplicagdo. Os auxiliares
de filtracdo semi-sintéticos dentro do contexto da invencdo significam
substincias naturais modificadas que foram quimicamente ou fisicamente
modificadas em suas propriedades, tal como celulose modificada, por
exemplo.

Na filtracdo de cerveja, o kieselguhr € um dos auxiliares de
filtracdo mais frequentemente usados.

Por razdes econOmicas € vantajoso quando o auxiliar de
filtracdo € regenerdvel. A regeneracdo com um grande nimero de ciclos de
filtracdo-regeneracdo € particularmente vantajosa.

A WO 02/32544 descreve coextrusados de poliestireno e de

polivinilpirrolidona insolivel em dgua e uso dos mesmos como auxiliares de
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filtragdo que podem ser regenerados, em que, no entanto, a capacidade de
regeneragdo € mencionada apenas em termos bastante generalizados.

A WO 03/084639 descreve coextrusados feitos de polimeros
termoplasticos exceto para poliestireno e polivinilpirrolidona insolivel em
agua e uso dos mesmos como auxiliares de filtragdo que podem ser
regenerados, em que, no entanto, a capacidade de regeneragdo € mencionada
apenas em termos bastante generalizados.

A WO 92/11085 descreve auxiliares de filtragdo baseados em
aglomerados de polivinilpirrolidona reticulada e de polimeros termoplasticos
fibrosos tais como, por exemplo, polietilenos ou poliamidas e uso dos
mesmos como auxiliares de filtragdo. E feita referéncia em termos bastante
generalizados ao fato de que os auxiliares de filtragdo podem ser regenerados.

EP 611 249 descreve um processo para regeneracdo de um
auxiliar de filtragdo pela adi¢do de enzimas e solugdo de hidroxido de sédio.

A EP 253 233 descreve a regeneracdo de kieselguhr somente
por meio de solugdo de hidréxido de sdédio, que, como resultado os
polissacarideos dos microorganismos (beta-glucanos) ndo sdo destruidos.

A DE 196 25 481 descreve a regeneragdo de kieselguhr na
presenca de uma mistura de tensoativos ndo idnicos e anidnicos e enzimas
proteoliticas.

A DE 196 52 499 descreve a regeneracdo de auxiliares de
filtragdo, em que os auxiliares de filtragdo sdo removidos dos elementos de
filtragdo e tratados em um recipiente separado com solu¢des de enzima,
alcalis fracos e acidos fracos e também com um agente oxidante.

O WO 03/008067 descreve a regeneragdo de auxiliares de
filtragdo, em que na torta de filtro intacta, primeira rinsagem com lixivia
procede, e subseqiientemente, do mesmo modo, na torta de filtro intacta,
neutralizagdo do pH pela rinsagem com acido.

O WO 96/35497 descreve a regeneragdo de auxiliares de
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filtragdo feitos de polimeros sintéticos tais como auxiliares de filtragdo de
poliamida por lavagem com lixivia e lavagem com um composto enzimatico,
em que o tratamento se processa in situ ou na unidade de filtragdo sobre a
torta do filtro intacta.

A EP 525 166 descreve o tratamento do auxiliar de filtragdo
suspenso por meio de uma combinacdo de enzimas e pelo menos um
tensoativo. A WO 99/16531 divulga um tratamento com lixivia de uma torta
de perlita suspensa com subsequente neutralizagdo sobre o auxiliar de
filtragdo que foi reaplicado como uma camada de pré-revestimento.

A EP 879 629 descreve um tratamento com lixivia de um
auxiliar de filtragdo suspenso e, se apropriado um tratamento com enzima.

GTM 3/2006 (Velfahrenstechnik Filtration, paginas 44-46)
descreve a regeneracdo de kieseiguhr por meio de NaOH e acido nitrico por
meio de enzimas (beta-glucanase, protease) ou uma combina¢do dos dois
métodos, em que 70 % do kieselguhr podiam ser reutilizados.

Foi demonstrado, entretanto, que os métodos de regeneragdo
conhecidos para os auxiliares de filtragdo a serem tratados de acordo com a
inveng¢do ndo fornecem resultados satisfatorios. Dependendo do procedimento
de regeneragdo, € impossivel o uso virtualmente completo do auxiliar de
filtragdo em um grande numero de ciclos de filtragdo-regeneragdo. Para se
conseguir um grande numero de ciclos, geralmente, por ciclo, devem ser
adicionados aproximadamente 30 % em peso de auxiliar de filtragdo novo
(Verfahrenstechnik Filtration, paginas 44-46).

As boas propriedades de filtragdo do auxiliar de filtragdo novo
em relacdo ao aumento de pressdo durante a filtragdo e também em relagdo as
resisténcia em filtragdo e lavagem, no caso de materiais regenerados, ndo sdo
mantidas durante um grande nimero de ciclos, porém pioram de ciclo a ciclo
até que o uso posterior seja finalmente impossivel.

Habitualmente, as resisténcias em filtracdo e as resisténcias
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lavagem que, dependendo do campo técnico de aplicagdo e do auxiliar de
filtragdo, excedem um certo valor ndo sdo consideradas aceitaveis na pratica,
pois ocorrem excessivas taxas de elevagdo de pressdo durante a filtragdo da
cerveja que tenham tempos de filtragdo ndo economicamente curtos como
uma consequéncia.

A resisténcia na filtragdo representa o produto da viscosidade
do fluido e a resisténcia ao escoamento durante a formagao da torta do filtro, a
resisténcia a lavagem representa o produto da viscosidade do fluido e a
resisténcia ao escoamento durante o escoamento através da torta do filtro ja
formada. A determinagdo dos valores medidos correspondentes é conhecida
daqueles peritos na técnica e esta descrita na norma de procedimento VDI
2762.

Foi um objetivo da inveng¢do desenvolver um processo para a
regeneragdo de auxiliar de filtragdo inorganico, natural ou semi-sintético que
permite o uso repetido do auxiliar de filtragdo com um valor econémico de
circulagdo de material na filtragdo e de vida 1til do filtro e também suficiente
acdo de clarificagdo e também provisdo de um tal material regenerado.

Este objetivo € alcangado por um processo de regeneragdo de
auxiliar de filtragdo inorgénico, natural ou semi-sintético que compreende
primeiro sujeitar o auxiliar de filtragdo a um tratamento com lixivia aquosa,
subsequentemente realizando um tratamento com uma solugdo de enzima,
subsequentemente a isso realizando um tratamento com um tensoativo € um
segundo tratamento com lixivia aquosa, em que as duas ultimas etapas podem
ser processar simultaneamente ou sucessivamente em qualquer sequéncia. De
preferéncia, o tratamento com tensoativo se processa antes do segundo
tratamento com lixivia aquosa.

Utilizando-se o processo de acordo com a inveng3o, € possivel
uma regeneracdo bem sucedida do auxiliar de filtragdo durante um grande

numero de ciclos de filtragdo - regeneragdo, em que sdo mantidas boas
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propriedades de filtragdo do auxiliar de filtragdo em relagdo a elevagdo da
pressdo durante a filtragdo e também as resisténcias a filtra¢do e a lavagem no
material regenerado, sem que seja necessario ser adicionado auxiliar de
filtragdo novo.

O processo de acordo com a invengdo € adequado para a
regeneracdo de auxiliares de filtragdo para qualquer tipo de filtros com pré-
revestimento que tenham uma camada de pré-revestimento depositada sobre
os elementos do filtro e/ou adi¢do continua do auxiliar de filtragdo a
suspens3o a ser separada.

O processo de regeneragdo de acordo com a invengdo €
adequado em particular para uso em filtragdo de cerveja. O processo de
regeneracdo preferencialmente remove dos auxiliares de filtragdo impurezas
que tenham sido separadas por filtragdo, que em particular consistem de
levedura.

De acordo com a invengdo o sistema de filtragdo representa a
propria aparelhagem para filtragdo, ou seja, por exemplo, no caso de um filtro
sob pressdo, o recipiente resistente a pressdo e o elemento de filtragdo ali
situado em que ocorre a filtragdo. As elementos de filtragio podem estar
presentes todos os dispositivos para a fung¢do, tais como, por exemplo, velas
de filtro ou elementos de filtragdo de disco.

O processo de regeneragdo de acordo com a invengdo é
adequado de preferéncia para auxiliares de filtragdo individuais tais como
kieselguhr, perlita, 6xido de aluminio, vidro, granulos de planta, fibras de
madeira e celulose ou misturas dos mesmos.

O kieselguhr € uma substancia pulverulenta que compreende
principalmente as conchas de dioxido de silicone de diatomaceas fosseis que
tém uma estrutura muito porosa. Comercialmente, o kieselguhr pode ser
obtido, por exemplo, pelas companhias Lehmann und Voss (por exemplo,

Celite®), Dicalite ou PallSeitzSchenk.
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Os auxiliares de filtragdo de perlita compreendem rocha
vulcanica obsidiana e sdo produzidos por expansdo térmica. Quimicamente
estes sdo silicato de aluminio que é quase tdo inerte quanto silica. A estrutura
de auxiliares de filtragdo de perlita corresponde a fragmentos esféricos que
ndo tém a mesma porosidade, como é o caso do esqueleto filigrana de
diatomaceas. Comercialmente, a perlita pode ser obtida, por exemplo, pelas
companhias Lehmann und Voss (Harbolite®) e Dicalite.

Fibras naturais pré-condicionadas provenientes de celulose
livre de extrato que sdo em parte especialmente preparadas para garantir
grandes purezas e também neutralidade de odor e sabor podem similarmente
ser usadas como auxiliares de filtragdo. Os auxiliares de filtragdo de celulose
sd0 mecanicamente e quimicamente muito estaveis, insoluveis, virtualmente
em todos os meios e apresentam pH quase neutro. Comercialmente eles sdo
distribuidos, por exemplo, por J. Rettenmaier & Sohne (por exemplo, dos
tipos Arbocel®, Filtracel® and Vitacel®).

Os materiais mencionados acima s3o costumeiramente
ajustados para espectros de tamanho de particula definidos por processos de
moagem e de selecdo baseados no tamanho para uso como auxiliares de
filtragdo. Também podem ser usadas misturas de fragdes de diferentes
distribuig¢bes de tamanho de particula.

O processo de acordo com a invengdo € realizado de uma
maneira tal que os auxiliares de filtragdo carregados de impurezas, em
particular que se originam da levedura da cerveja, sdo primeiro sujeitos a um
tratamento com uma lixivia aquosa. As solugdes aquosas alcalinas adequadas
sdo, especialmente, solucdo de hidréxido de sddio ou solugdo de hidroxido de
potassio, particularmente de preferéncia solugdo de hidroxido de sdédio. A
concentragdo da lixivia tem costumeiramente desde 0,5 até 5 % em peso de
base soélida/litro, em particular desde 1 até 5 % em peso, particularmente de

preferéncia desde 2 até 3,5 % em peso. O tempo de tratamento estd



10

15

20

25

7

costumeiramente entre 15 e 180 minutos, de preferéncia entre 45 e
120 minutos.

Um tratamento enzimatico do auxiliar de filtragdo se processa
subsequentemente ao tratamento com uma lixivia aquosa. Vantajosamente,
entre a primeira etapa de tratamento de um tratamento alcalino e o
enzimatico, € realizada uma etapa de lavagem com agua frita ou quente.

Antes de o tratamento com uma enzima, o pH ¢&
costumeiramente ajustado até < pH 7, de preferéncia até to pH 3,5 a 5,5. O pH
pode ser ajustado usando-se varios acidos, por exemplo, usando-se acidos
minerais tais como acido fosforico, acido nitrico, acido sulftrico ou, no caso
de aparelhagens de vidro, também com 4acido cloridrico. Além disso, os
acidos adequados sdo também acido citrico, acido carbonico ou acido lactico.
Em principio, as enzimas adequadas s3o todas enzimas ou misturas de enzima
que podem causar a lise do material bioldgico separado na filtragdo, em
particular células de levedura, tais como, por exemplo, leveduras produtoras
de cerveja, de preferéncia elas s@o proteases, glucosidases, amilases ou
pectinases. Tal enzima ou misturas de enzima s3o comercialmente
disponiveis.

As enzimas adequadas sdo de preferéncia glucanases,
particularmente de preferéncia B-1,3-glucanases. As enzimas sdo usadas
costumeiramente na forma de solugGes aquosas. A quantidade adequada de
enzima depende da atividade da respectiva enzima e do carregamento do
material ndo filtrado e da torta do filtro com impurezas. Além da atividade de
beta-glucanase, outras atividades de enzima também podem estar presentes na
solucdo da enzima de acordo com a inveng3o.

A atividade da solugdo de enzima pode ser determinada pelos
peritos na técnica por experimentos simples através de estudos de qual a
quantidade de enzima necesséria para provocar a lisa de um numero definido

de células de levedura. Entdo a dosagem da enzima pode ser processada como
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uma fun¢do da turbidez ou do carregamento com células de levedura e o
volume de material néo filtrado a ser filtrado.

O tratamento com enzima pode se processar a 25-60°C, de
preferéncia de 40—-50°C. O periodo de tempo € costumeiramente entre 30 e
300 min., de preferéncia entre 100 e 180 min.

A determinagdo de unidades ativas pode se processar como
descrito aqui a seguir: uma unidade ativa U (unidade) é definida de acordo
com a inven¢do como a diminui¢do em extingdo a 800 nm por 0,04/minuto
em um ensaio com enzima a um pHde 4,0 e 45° C dentro dos primeiros
10 minutos. Como substrato, pode ser feito uso neste ensaio de levedura de
cerveja a 1-3x10” células/ml que tinham sido tratadas anteriormente com
solugdo de hidroxido de sodio.

Baseado no valor de EBC do material néo filtrado a 25°C e em
relacdo as unidades ativas como descrito acima, € aconselhavel uma dosagem
de 0,2 U/ (EBC x hL) até 12 U/ (EBC x hL), de preferénciade 1 a 5 U/ (EBC
x hL) (EBC: European Brewery Convention; teste padronizado para
determinar valores de turbidez).

Em relagdo a contagem da célula de levedura na torta do filtro
a ser regenerada, é aconselhavel uma dosagem de 3 a 170 U/ (10" células de
levedura), de preferéncia de 5 a 85 U/ (10'° células de levedura), em particular
de 5 a20 U/ (10" células de levedura).

Além disso, o auxiliar de filtragdo € tratado com uma solugio
aquosa de tensoativo ou com uma dispersdo de tensoativo. A concentragdo de
tensoativo baseada no peso total da solugdo pode ser de desde 0,01 até 4 %
em peso, de preferéncia desde 0,01 até 1,5 % em peso, em particular de desde
0,1 até 0,75 % em peso.

Os tensoativos adequados sdo tanto tensoativos idnicos, em
particular tensoativos anidnicos como tensoativos ndo idnicos. Também

podem ser usadas misturas de tensoativos. Os tensoativos i6nicos adequados
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podem ser: sulfatos de alcool graxo tais como dodecil sulfato de sédio ou
dodecil sulfato de amoénio, éter sulfatos de alcool graxo, sulfoacetatos de
alquila, ésteres de acido fosforico de alcool graxo, éter fosfatos de alcool
graxo, ésteres de acido fosforico de alcool tais como fosfato de triisobutila,
monoalquil ou dialquil ésteres de &acido sulfosuccinico tais como dioctil
sulfosuccinato de sédio, alquil sulfonatos, alquilbenzenossulfonatos tal como
acido dodecilbenzenossulfonico. Os tensoativos ndo idnicos que entram em
consideragdo sdo: etoxilatos de alcool graxo tais como, por exemplo, um
alcool graxo C13 que tem 6 unidades de EQO, etoxilatos de alquilfenol, ésteres
de acido polioxietileno graxo, etoxilatos de polipropileno glicol, mono- e
diglicerideos de acido graxo e também os etoxilatos correspondentes, ésteres
parciais de glicol de acido graxo, ésteres de acido graxo de sorbitano ou
ésteres de acido graxo de polioxietileno sorbitano.

Entre o tratamento enzimatico e o tratamento com tensoativo,
se desejado, de novo pode se processar uma etapa de lavagem com agua fria
ou quente.

A etapa do tratamento com um tensoativo pode ser seguida por
uma outra etapa de lavagem com agua fria ou quente.

Subsequentemente ao tratamento com tensoativo,
vantajosamente uma segunda etapa de tratamento com uma lixivia aquosa se
processa sob as condi¢gdes descritas para a primeira etapa de tratamento com
uma lixivia, em que as condi¢des para a primeira e para a segunda etapas de
tratamento podem ser diferentes entre si.

O tratamento com o tensoativo se processa vantajosamente
simultaneamente a segunda etapa de tratamento com lixivia aquosa. De
acordo com uma outra modalidade do processo, o tratamento com o
tensoativo pode se processar em uma etapa separada a montante de
tratamento. De acordo com uma outra variante do processo, ¢ inconcebivel

que o segundo tratamento com uma lixivia se processa antes do tratamento
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com o tensoativo.

A etapa de tratamento com o tenso e/ou a segunda etapa de
tratamento com uma lixivia aquosa pode opcionalmente se processar fora do
sistema de filtragdo em um recipiente adequado tal como, por exemplo, o
dispositivo para o tratamento com enzima ou, depois do pré-revestimento
renovado do auxiliar de filtragdo sobre um elemento de filtragdo, por
circulagdo de fluxo sobre o filtro.

A primeira etapa de tratamento com lixivia aquosa pode se
processar de acordo com uma variante do processo sobre a torta de filtro
intacta.

De acordo com uma outra variante do processo, o primeiro
tratamento com lixivia aquosa pode também ser realizado sobre uma torta de
filtro que foi removida do sistema de filtragdo, cuja associagdo da particula de
torta de filtro é desintegrada e cuja torta estd presente como uma pasta ou
suspensdo aquosa.

O processo de acordo com a invengdo é realizado de acordo
com uma modalidade de uma maneira tal que a etapa do tratamento
enzimatico ndo se processa in situ sobre uma torta de filtro intacta ou sobre
uma camada de pré-revestimento, porém que a torta de filtro é removida do
meio de filtragdo com destrui¢do da associagdo da particula e tratada em um
dispositivo separado, em particular for a do sistema de filtracdo. Este
dispositivo separado pode ser, por exemplo, uma chaleira ou qualquer outro
recipiente adequados e € de preferéncia equipado com um dispositivo para
agitagdo. Antes do tratamento enzimatico, o auxiliar de filtragdo é entdo
removido do elemento de filtragdo com dispersdo da associagdo de particulas
na torta do filtro, descarregado do sistema de filtragdo e tratado em um
dispositivo separado. O tratamento enzimético se processa de acordo com esta
modalidade sobre uma suspensdo aquosa ou uma pasta do auxiliar de filtragdo

que costumeiramente tem um teor de sélidos de 5 a 25 % em peso.
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Depois do tratamento enzimatico, o tratamento com um
tensoativo pode similarmente se processar sobre a pasta ou a suspensdo
aquosa do auxiliar de filtragdo. Subsequentemente a isso, a segunda etapa de
tratamento com lixivia aquosa pode se processar de novo sobre a suspensdo
aquosa ou a pasta ou alternativamente sobre uma torta de filtro re-pré-
revestida.

De acordo com uma outra variante do processo, o auxiliar de
filtragdo € pré-revestido em um filtro adequado e a torta de filtro recém
formada € sujeita a outras etapas de tratamento, ao tratamento com o
tensoativo e também ao segundo tratamento com lixivia.

De acordo com uma modalidade alternativa, o tratamento
enzimatico € realizado sobre a torta de filtro intacta por uma descarga da
solucdo aquosa de enzima através da torta do filtro ou por misturagdo da
solucdo de enzima a torta de filtro e incubagdo da mesma. De preferéncia, a
torta de filtro € lavada continuamente com a solugdo de enzima, para garantir
a sua estabilidade e evitar que ela caia do elemento de filtragdo.

De acordo com esta modalidade alternativa, o tratamento com
o tensoativo e também a segunda etapa de tratamento com a lixivia aquosa, se
desejado em cada caso depois de uma etapa de lavagem, sdo realizados sobre
a torta de filtro intacta.

Também ¢é possivel destruir a torta de filtro depois do
tratamento com enzima e realizar o tratamento com o tensoativo e/ou o
segundo tratamento com lixivia em uma suspensao ou em uma pasta aquosa.

As etapas de regeneragdo que sdo realizadas sobre a torta de
filtro intacta podem ser realizadas a todas as diferengas de pressdo entre o
lado da alimentagéo e o lado do filtrado do filtro que primeiro permita o fluxo
através da torta de filtro e em segundo lugar ndo excede a resisténcia a
pressdo da carcaga do filtro. Costumeiramente esta diferenga de pressdo esta

entre 1 kPa e 800 kPa.
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O tratamento enzimatico € também, se apropriado, a primeira
e/ou a segunda etapa de tratamento de uma lixivia e também o tratamento
com o tensoativo no dispositivo separado, costumeiramente se processam a
pressdo atmosférica. Também ¢ concebivel que pelo menos uma das etapas
seja realizada a pressdo superatmosférica.

A temperatura das solugdes aquosas alcalinas usada para a
regeneragdo, como também para os tensoativos aquosos, pode ser de 5 a 95°C.

Em principio, as etapas do processo realizadas sobre a torta de
filtro intacta através da qual passa o fluxo podem, em cada caso
independentemente um do outro, seja se processar em um procedimento de
circulagdo com reutilizagdo do liquido ou os liquidos podem ser
imediatamente descartados.

De acordo com uma modalidade, no primeiro tratamento com
lixivia aquosa, a solugdo € descartada, de preferéncia completamente.
Também € concebivel que a lixivia aquosa seja reutilizada, pelo menos em
parte, de preferéncia purificada e usada em um procedimento de circulagdo. A
reutilizagdo da lixivia pode ser significativa em aspectos econdmicos e de
descarte de rejeitos.

De preferéncia, nas etapas individuais de lavagem,
independentemente uma da outra a agua de lavagem ¢é descartada, de
preferéncia completamente. Também € concebivel que, em particular a agua
de lavagem quente seja reutilizada pelo menos em parte, de preferéncia
purificada e usada em um procedimento de circulagdo. A reutilizagdo ou o
reprocessamento em particular da dgua de lavagem quente € significativa do
ponto de vista dos aspectos de descarte de esgoto e também dos aspectos do
ponto de vista da energia.

O tratamento com enzima, o tratamento com o tensoativo e
também o segundo tratamento com lixivia aquosa se processam, em cada caso

vantajosamente independentemente um do outro, pelo menos em parte no
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procedimento de circulagdo, para usar o material extensivo tais como enzimas
ou tensoativos primeiro tanto quanto possivel e em segundo lugar para
produzir esgoto tdo pouco quanto possivel. O procedimento de circulagio
destas solugdes de composto ativo tem também a vantagem de que eles ndo
devem cada um ser aquecidos até uma temperatura correspondente e, portanto
ndo € necessario um fornecimento de energia continuo. Também ¢ concebivel
que as solugdes aquosas de enzima, a lixivia e/ou o tensoativo sejam
descartados diretamente, em particular no inicio da etapa respectiva. Isto é
concebivel, em particular, quando puderem ser produzidas enzimas
correspondentes mais economicamente ou as enzimas tém atividade suficiente
a temperaturas mais baixas.

O auxiliar de filtragdo completamente regenerado pode
permanecer no sistema de filtragcdo e ser usado imediatamente para filtragdo.
O auxiliar de filtragdo regenerado também pode ser removido do sistema e
armazenado depois da secagem.

Os peritos na técnica sdo capazes, dependendo do tipo de
cerveja, da turbidez e da carga de levedura do material n3o filtrado, adicionar
auxiliar de filtragdo novo para pré-revestimento ou dosagem, por exemplo,
que tenha um tamanho de grio diferente, para reagir a propriedades variadas
dos sélidos. Dependendo do dispositivo de filtragdo e de regeneragdo, perdas
especificas do sistema de auxiliar de filtragdo, em particular como um
resultado de vazamentos, penetragdes durante as etapas de lavagem ou
destrui¢do mecéanica do auxiliar de filtragdo durante as etapas de regeneragio,
que um auxiliar de filtragdo deve ser adicionado de volta para garantir um
tempo de funcionamento apropriado do ciclo de filtragdo subsequente. Neste
caso € possivel adicionar auxiliar de filtragdo novo ou regenerado, em
particular seco previamente do lado de fora.

No processo de acordo com a invengdo, 0 a 20 % em peso, de

preferéncia 0 a 10 % em peso, em particular 0 a 5 % em peso de auxiliar de
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filtragdo pode ser trocado e/ou suplementado por ciclo. Isto pode ser
necessario, ndo devido a purificagdo inadequada, porém devido a perdas de
auxiliar de filtragdo no sistema de filtragdo e de regeneragdo. Em uma
modalidade em particular, nenhum auxiliar de filtragdo é alimentado do lado
de fora durante, no total, de pelo menos 5, de preferéncia de pelo menos 10,
ciclos de regeneragdo.

Um aspecto importante de avaliagdo para a qualidade da
regeneragdo € a elevacdo de pressdo com o tempo, isto € a diferenga de
pressdo entre os lados de alimentagdo e de filtragdo do filtro na filtragdo de
cerveja depois da regeneragdo. Um excessivo aumento de pressdo ou uma
elevagdo da taxa de aumento de pressdo de ciclo para ciclo indica uma
regeneracdo incompleta do auxiliar de filtragdo. Uma taxa constante de
aumento de pressdo de ciclo para ciclo que esta na regido daquela do produto
novo indica regeneragdo suficiente.

A carga de turbidez no material néo filtrado costumeiramente
flutua e tem um efeito consideravel sobre a taxa de elevag@o de pressdo. Este
efeito pode ser eliminado até uma aproximagdo por normalizagédo da diferenga
de pressdo usando-se a turbidez respectiva do material ndo filtrado (medida
como 25°-EBC) normalizada para um valor padronizado.

Um outro critério de avaliagdo importante da regeneragdo
sucessiva € a resisténcia a filtracdo e a resisténcia a lavagem do material
regenerado. Se estes valores forem aumentados significativamente
comparados com o produto novo e se eles demonstrarem um aumento mono
ténico de ciclo para ciclo, de modo similar deve ser suposta uma regeneragao
incompleta.

O material regenerado de acordo com a presente invengdo €
distinguido pelo fato de que, mesmo depois de regeneragdes repetidas, de
preferéncia depois de regenerar 5 vezes, em particular depois de regenerar 10

vezes, ele tem uma resisténcia a filtragdo e/ou uma resisténcia a lavagem de 1-
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10 x 10" mPa s/m?, de preferéncia 2-8 x 10'> mPa s/m?, em particular 2-7 x
10"* mPa s/m”. Um grau de regeneragio muito alto comparado com outras
resisténcias que possam ser alcangadas por métodos convencionais da técnica
anterior € conseguido desta maneira, o que corresponde aproximadamente a
qualidades do novo auxiliar de filtrag¢do. Um tal grau de regeneragdo torna
possivel uma reutilizagdo frequente e assim um uso muito econémico e que
poupa o ambiente e os recursos naturais do auxiliar de filtragdo. Considera-se
que o material regenerado significa o auxiliar de filtragdo inorganico, natural
ou semi-sintético que foi usado pelo menos para uma filtragdo e regeneragio
subsequente de acordo com as condi¢gdes como no Exemplo 1 em relagédo a
contagem da célula de levedura, pré-revestimento, filtragdo e regeneragio.

O material regenerado de acordo com a invengdo também ¢é
distinguido pelo fato de que, depois de pelo menos um ciclo de filtragdo-
regeneragdo, de preferéncia 3 ciclos de filtragdo-regeneragdo, em particular 5,
ele apresenta uma diferenca de pressdo normalizada em rela¢do a turbidez
durante uma filtragdo de trés horas que esta na faixa do novo material e esta
entre 0,02 e 0,6 bar/hora, de preferéncia entre 0,02 e 0,5 bar/ hora, em
particular entre 0,02 e 0,4 bar/ hora. A pressio normalizada em relagdo a
turbidez € calculada neste caso pela divisdo da pressdo medida pelo quociente
da turbidez real do material ndo filtrado e uma turbidez padrdo de 30 EBC
(25°-EBCQ).

O material regenerado assim tem aproximadamente as mesmas
propriedades que o novo auxiliar de filtracdo antes de sua primeira
regeneragdo. [sto em a vantagem de que sdo conseguidas taxas de elevagdo de
pressdo durante a filtragdo e sdo possiveis longas vidas uteis de filtragdo.

O material regenerado de acordo com a invengdo € de
preferéncia produzido por meio do método descrito de acordo com a
invengéo.

Além disso, uma investigagdo microscdpica minuciosa do
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material regenerado oferece uma boa possibilidade de avaliagdo do sucesso da
regeneragao.

As reivindicag¢des independentes e dependentes da patente sdo
feitas neste caso por referéncia ao assunto em questdo do relatorio descritivo.

Outros aspectos da invengdo resultam da descrigdo aqui a
seguir de modalidades, figuras e exemplos em particular. Neste caso as
caracteristicas da invengdo podem ser implementadas individualmente ou em
combinagdo. Os exemplos servem para ilustra¢do e para melhor compreensio
da invencdo e ndo devem de maneira alguma ser considerados como
restritivos.

Descricdo das figuras

A Figura 1 apresenta a diferen¢a de pressdo normalizada em
relagdo a turbidez como uma fungédo do tempo de filtragdo (normalizagdo até
30 EBC (25°)) do Exemplo 1 que tem os numeros de ciclo:

m-1,0-2, 4-3, A4, 0-5, -6

A Figura 2 apresenta as resisténcias a filtragdo (cinzento) e as
resisténcias a lavagem (hachuriado) como uma fung¢do do numero de
regeneragdes do auxiliar de filtragdo do Exemplo 1

A Figura 3 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da 1°. filtragdo do Exemplo 1

A Figura 4 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragao kieselguhr depois da 1%. regeneragdo do Exemplo 1

A Figura 5 apresenta uma fotografia microscdpica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da 2% regeneragdo do Exemplo 1

A Figura 6 apresenta uma fotografia microscépica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da 3%. regeneragdo do Exemplo 1

A Figura 7 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da 4°. regeneragdo do Exemplo 1

A Figura 8 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
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de filtragdo kieselguhr depois da 5°. regeneragdo do Exemplo 1

A Figura 9 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da 6°. regeneragdo do Exemplo 1

A Figura 10 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo perlita depois da filtra¢do do Exemplo 2

A Figura 11 apresenta uma fotografia microscdpica do auxiliar
de filtragdo perlita depois da regeneragdo do Exemplo 2

A Figura 12 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo celulose depois da filtragdo do Exemplo 2

A Figura 13 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo celulose depois da regeneragdo do Exemplo 2

A Figura 14 apresenta as resisténcias a lavagem do auxiliar de
filtrag@o perlita (1 novo, 2 depois da regeneragdo) e de celulose (3 novo, 4
depois da regeneracdo) do Exemplo 2

A Figura 15 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da filtragdo do Exemplo 3

A Figura 16 apresenta uma fotografia microscépica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr depois da regenera¢do do Exemplo 3

A Figura 17 apresenta a diferenga de pressdo normalizada em
relagdo a turbidez como uma fungdo do tempo de filtragdo (normalizagdo até
30 EBC (25°)) do Exemplo 4 com os numeros de ciclo:
o-1, m-2, A-3,4-4, -5, 0-6

A Figura 18 shows as resisténcias a filtragdo (cinzento) e as
resisténcias a lavagem (hachuriado) como uma fungdo do nimero de
regeneragoes dos auxiliares de filtragdo do Exemplo 4

A Figura 19 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr + celulose depois da 12. filtragdo do Exemplo 4

A Figura 20 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar

de filtragdo kieselguhr + celulose depois da 1% regenerag¢do do Exemplo 1
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A Figura 21 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr + celulose depois da 2°. regeneragdo do Exemplo 4

A Figura 22 apresenta uma fotografia microscéopica do auxiliar
de filtragd@o kieselguhr + celulose depois da 3% regeneragdo do Exemplo 4

A Figura 23 apresenta uma fotografia microscépica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr + celulose depois da 4°. regeneragdo do Exemplo 4

A Figura 24 apresenta uma fotografia microscdpica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr + celulose depois da 5°. regeneragio do Exemplo 4

A Figura 25 apresenta uma fotografia microscopica do auxiliar
de filtragdo kieselguhr + celulose depois da 6° regenera¢do do Exemplo 4

Exemplos

Exemplo 1

Filtracdo com kieselguhr por filtro de vela

A filtragdo foi realizada usando cerveja turva (Pils) usando um
filtro de vela (largura do espago do filtro de vela 70 ym, area do filtro
0,032 mz). O auxiliar de filtragdo usado era kieselguhr de finezas diferentes
(designagdo DIC, CBR3 e CBL, da Pall GmbH SeitzSchenk).

Revestimento:

Foi empregado o pré-revestimento de 1500 g/m” (25 % DIC,
75 % CBR3) que foi filtrado com uma taxa de fluxo volumétrico de 30 1/hora.

Filtracjo:

A cerveja foi filtrada com uma taxa de fluxo volumétrico de
15 1/hora e com adigdo de 100 g/hLL de kieselguhr (25 % de DIC, 50 % de
CBR3, 25 % de CBL) durante aproximadamente 3 horas em cada caso. O
material ndo filtrado tinha uma contagem de célula de levedura de 2-2,4x10°.

Regeneracao:

Depois de terminada a filtragdo da cerveja, procedeu-se a um
tratamento com agua quente por lavagem da torta de filtro ainda intacta

situada no filtro com agua potavel (85° C) durante um periodo de tempo de
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15 minutos a uma circulagdo de material de 30 l/hora. Subsequentemente a
torta de filtro foi lavada com NaOH aquoso a uma concentragdo de 2 % em
peso (a 85° C) durante um periodo de tempo de 15 minutos com o liquido da
lavagem sendo descartado, subsequentemente durante 45 minutos em um
procedimento de circulagdo, em ambos os casos a uma circulagdo de material
de 15 l/hora. Depois disso procedeu-se a uma lavagem com 30 I/hora de dgua
potavel (a 5-10° C) para remog¢do do volume residual da solugdo de NaOH no
sistema e resfriamento durante 20 minutos. Subsequentemente, procedeu-se a
um tratamento com enzima, em que, antes do tratamento, a torta do filtro foi
removida (suspensdo e dilui¢do até uma concentragdo de aproximadamente 10
% em peso), transferida para um tanque agitado situado fora do filtro e o pH
foi ajustado até pH 4 usando-se acido citrico. No tanque agitado procedeu-se
a um tratamento com uma solugdo aquosa de uma B-1, 3-glucanase (Trenolin
Filtro DF®, da Erbsloh) a pH 4 e 50° C durante 120 minutos. A quantidade de
enzima era de 11 U/ (EBC-hL). Apds completado o tratamento com enzima,
pela adi¢cdo de NaOH (concentragdo de 10 %) e dodecilsulfato de sodio (SDS,
concentracdo de 10 %), foram estabelecidas uma concentragdo de NaOH de 1
% em peso e uma concentragdo de SDS de 0,5 % em peso na suspensio e o
sistema foi tratado no tanque agitado a 85°C durante 15 minutos.
Subsequentemente, o sdlido foi aplicado de novo como pré-revestimento
sobre a vela do filtro em um procedimento de circulagdo a 30 l/hora e
similarmente levado a 30 l/hora primeiro durante 15 minutos com agua
potavel (85° C) e subsequentemente durante aproximadamente 15 minutos
com agua potavel (5-10°C). Depois deste procedimento, o material regenerado
foi removido do sistema de filtragdo e armazenado temporariamente em um
recipiente para o ciclo de filtragdo-regeneragdo a seguir.

A regeneracgado foi avaliada primeiro microscopicamente € em
segundo lugar por determinagdo das resisténcias a filtragdo e a lavagem

(norma de procedimento VDI 2762, a 20°C). A resisténcia a lavagem foi
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determinada com um fluxo de 50-100 g de agua (20°C) através de uma torta
de filtro regenerada de espessura de aproximadamente 5-20 mm. Um outro
critério de avaliagdo foi o periodo de tempo da elevagdo de pressdo durante a
filtragdo da cerveja a seguir. As curvas de elevagdo de pressdo para o
exemplo 1 podem ser observadas na Fig. 1. Foram realizadas 6 filtragdes,
cada uma com regeneragdes intermedidrias. Os materiais regenerados sio
distinguidos por taxas de elevagdo de pressdo equivalentes ou ligeiramente
menores comparadas com o produto novo o que confirma uma alta qualidade
do produto regenerado. As resisténcias a filtragdo e a lavagem dos materiais
regenerados (Fig. 2) estdo abaixo de 1x10" mPas/m? e apenas variagdes
relacionadas experimentalmente, porém nenhum aumento continuo de ciclo
para ciclo, o que similarmente confirma uma regenera¢do bem sucedida. O
mesmo se aplica para a avaliagdo microscopica dos materiais regenerados
(Figs. 3-9).

As Figs. 3-9 apresentam fotografias microscopicas de
kieselguhr depois da filtragdo bem sucedida e regenerag¢do subsequente de um
grande numero de ciclos. Depois disso nenhuma das 6 regeneragdes
apresentadas sdo células de leveduras inteiras ou mesmo apenas parte das
mesma apresentadas. Portanto a lise é processada completamente em cada
caso e a qualidade das regeneragdes deve ser classificada como muito boa.
Exemplo 2
Filtragdo que usa perlita ou celulose pura com emprego de um filtro de
laboratdrio com pressao

Aqui a seguir sdo descritos experimentos de regeneragdo, em
cada caso usando perlita ou celulose. Os matrias foram investigados depois
que a filtragdo da cerveja foi completada para a sua regenerabilidade. A
perlita usada € do tipo Harbolite (de Lehmann & Voss; mistura de 50 % em
peso de Harbolite 300 e 50 % em peso de Harbolite 635). A celulose usada se
origina da companhia J. Rettenmaier & S6hne (Arbocel BE 600/10). Os tipos
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foram selecionados de acordo com a retengdo em relagdo aos materiais que
provocam turbidez na cerveja.

A descrigdo aqui a seguir se aplica tanto a experimentos como
perlita como com celulose. Primeiro, o auxiliar de filtragdo carregado com
materiais que provocam turbidez na cerveja foi produzido usando-se um filtro
com pressdo (20 cm? de area de filtragdo) e um reservatério (de 10 L,
agitado). Neste caso, primeiro foi aplicada uma camada de pré-revestimento
do auxiliar de filtragdo sobre o meio de filtragdo (2000 g/m?3).
Subsequentemente, o auxiliar de filtragdo e a cerveja ndo filtrada (Pils, 8 L)
foram misturados entre si no reservatorio (concentragdo do auxiliar de
filtragdo: 100 g/hL) e filtrados com agita¢do através do filtro sob pressdo
dotado de camada de pré-revestimento. Neste caso a diferenga de pressdo foi
rastreada (0,1-3,5 bar) de uma maneira tal que resultasse uma vazdo
volumétrica do filtrado aproximadamente constante. O filtrado era quase
transparente. Depois de completada a filtragdo, o material foi regenerado
como a seguir: a torta de filtro carregada foi removida do filtro e diluida com
agua desmineralizada (DMW) de modo que estivesse presente uma suspensao
que tem um teor de solidos de aproximadamente 10 %. Esta suspensdo foi
ajustada a uma concentragdo final de 1 % de NaOH pela adi¢gdo de NaOH
aquoso de concentragdo de 50 % e incubada a 85°C durante 60 minutos. A
suspensdo foi subsequentemente filtrada (filtro sob pressdo, com 20 cm’® de
area de filtragdo) e a torta de filtro resultante foi lavada 5 vezes, cada vez com
200 ml de DMW. Depois disso a torta foi removida e o sistema
subsequentemente diluido com DMW, de modo que de novo estava presente
uma suspensdao com uma concentragdo de aproximadamente 10 % em peso.
Depois da adi¢do de 11 U/ (EBC-hL) de B-glucanase (Trenolin Filtro DF®, da
Erbsloh), a suspensdo foi incubada durante 2 horas a pH 4 e 50° C.
Subsequentemente, foram ajustadas uma concentragdo de SDS de 0,5 % e

uma concentragdo de NaOH de 1 % usando-se SDS a uma concentragéo de 10
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% e NaOH aquoso a uma concentragdo de 50 % e o sistema foi incubado a
20-25°C durante 15 minutos. Subsequentemente, o sélido foi separado por
filtragdo usando-se um filtro de laboratorio sob pressdo (ver acima) e lavado 5
vezes, cada vez com 200 ml de DMW (20-25°C) (lavagem por escoamento
através do filtro). O material ndo regenerado e o material regenerado foram
avaliados microscopicamente.

Para a regeneragdo de perlita (Figs. 10 e 11), as fotografias
microscopicas demonstram que as células de leveduras e outras particulas de
sujeira tinham sido removidas com sucesso.

Para a regeneracdo da celulose (Figs. 12 e 13), as fotografias
microscopicas demonstram similarmente que as células de leveduras e outras
particulas de sujeira tinham sido removidas com sucesso.

Subsequentemente, a resisténcia a filtragcdo e a resisténcia a
lavagem dos respectivos materiais regenerados foram medidas de acordo com
a norma de procedimento VDI 2762 e comparadas com aqueles do auxiliar de
filtragdo ndo carregado (Fig. 14). Os resultados demonstram que as
respectivas resisténcias a lavagem das amostras de partida e dos materiais
regenerados sdo idénticas dentro dos limites da precisdo da medida.

Portanto, baseado nas propriedades de filtragdo, pode-se supor
uma regeneracdo bem sucedida tanto de perlita como da celulose.

Exemplo 3
Filtragdo com kieselguhr por meio de um filtro de laboratério com pressdo

O Exemplo 3 foi realizado de uma maneira similar ao
Exemplo 2 usando-se kieselguhr sob a especificagdo apresentada no Exemplo
1. Enzima: Cellufood AL 140®, da Bioprakt GmbH, Berlin. A quantidade de
enzima era de 11 U/ (EBC-hL). Depois de completada a regeneragdo, as
resisténcias a filtragdo de kieselguhr ndo carregado foram comparadas com
aquelas de kieselguhr regenerado:

Resisténcia a filtragdo novo: 9,48 E12 mPas/m’
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Resisténcia a filtragdo regenerado: 8,62 E12 mPas/m’

Juntamente com a analise microscodpica, isto demonstra o sucesso
da regeneracdo (Figs. 15 e 16.)

Exemplo 4
Filtragdo que usa uma mistura de kieselguhr-celulose por meio de um filtro de
vela

O procedimento experimental foi realizado de uma maneira
similar ao Exemplo 1.

O pré-revestimento (1500 g/m®) e alimentagdo do corpo (100
g/hl) ambos usam uma mistura de 20,0 % em peso de celulose (Arbocel
BE600/10, da J. Rettenmaier & S6hne) e 80,0 % em peso de kieselguhr. A
proporgao de kieselguhr € neste caso de 25 % do tipo DIC, 62,5 % do tipo CBR3 e
12,5 % do tipo CBL (Exemplo 1).

As curvas de elevagdo de pressdo do Exemplo 4 sdo apresentadas
na Fig. 17. Foram realizadas 6 filtragdes com regeneragdes intermediarias. A
quantidade de produto novo citada em cada caso (proporgdo de misturagdo como
o inicio) era de aproximadamente 20 %. As taxas de aumento de pressdo
normalizadas em relagdo a turbidez dos materiais regenerados sdo elevadas em
comparagdo com o produto novo, porém aceitavel a uma altura maxima de 0,2
bar/hora. Além disso, ndo estava presente aumento continuo na taxa de pressdo de
ciclo para ciclo: a elevagdo de pressdo normalizada em relagdo a turbidez na 5% e
na 6° filtragdo era menor do que na 4* filtragdo. As resisténcias a filtragdo e a
lavagem dos materiais regenerados (Fig. 18) eram de 1x10" mPas/m2. Com um
aumento de ciclo para ciclo, o aumento €, no entanto, digressivo € nem linear nem
exponencial como é o caso em um método de regeneragdo insuficiente. Uma
regeneragdo bem sucedida também € confirmada pela investiga¢do microscopica
dos materiais regenerados (Figs. 19-25).

As Figs. 19-25 apresentam fotografias microscopicas de

kieselguhr/celulose depois de 1 a 6 ciclos da filtragdo e regeneragdo subsequentes.
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REIVINDICACOES

1. Processo para regeneracdo de auxiliares de filtracdo

inorganicos, naturais € semi-sintéticos, caracterizado pelo fato de que

compreende:

a) sujeitar o auxiliar de filtragdo a um primeiro tratamento com
lixivia aquosa,

b) realizar um tratamento com enzimas,

¢) realizar um tratamento com um tensoativo e

d) realizar um segundo tratamento com lixivia aquosa,

em que as etapas c/d sdo realizadas simultaneamente.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que o auxiliar de filtragdo € pelo menos um selecionado do grupo
que consiste de kieselguhr, perlita, 6xido de aluminio, vidro, granulos de
planta, fibras de madeira e celulose.

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2,

caracterizado pelo fato de que a lixivia aquosa € solucdo de hidréxido de

sédio.
4. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 3,

caracterizado pelo fato de que as enzimas sdo enzimas que provocam a lise de

célula de levedura.
5. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 1 a 4,

caracterizado pelo fato de que as enzimas sao glucanases.

6. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 5,

caracterizado pelo fato de que o tensoativo € um tensoativo anidnico ou nao

i0nico.
7. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 6,

caracterizado pelo fato de que o tensoativo € o dodecil sulfato de sddio.

8. Processo de acordo com uma das reivindicagées 1 a 6,

caracterizado pelo fato de que o tensoativo € um etoxilato de dlcool graxo.
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9. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 1 a 8,

caracterizado pelo fato de que o primeiro tratamento com lixivia aquosa se
processa sobre uma torta de filtro.
10. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 8,

5 caracterizado pelo fato de que o primeiro tratamento com lixivia aquosa se

processa sobre uma suspensao aquosa ou pasta do auxiliar de filtragao.
11. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 10,

caracterizado pelo fato de que o tratamento com enzima se processa sobre

uma pasta ou suspensao aquosa do auxiliar de filtragao.

10 12. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 1 a 11,

caracterizado pelo fato de que o tratamento com o tensoativo se processa
sobre uma suspensao aquosa ou pasta do auxiliar de filtracdo.
13. Processo de acordo com uma das reivindicagoes 1 a 11,

caracterizado pelo fato de que o tratamento com o tensoativo se processa

15 sobre uma torta de filtro.
14. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 13,

caracterizado pelo fato de que o segundo tratamento com lixivia aquosa se

processa sobre uma suspensao aquosa ou pasta do auxiliar de filtragao.

15. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 13,

20 caracterizado pelo fato de que o segundo tratamento com lixivia aquosa se
processa sobre uma torta de filtro.
16. Processo de acordo com uma das reivindicagdes 1 a 15,

caracterizado pelo fato de que entre as etapas individuais, independentemente

uma da outra, € realizada uma etapa de lavagem, de preferéncia com 4gua.
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