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Relatério Descritivo da Patente de Invencado para "METODO DE
CONVERSAO CONSISTENTE E EFICIENTE DE LIPIDEOS CELULARES
EM BIOCOMBUSTIVEIS".

Referéncia Cruzada

O presente Pedido de Patente reivindica o beneficio do Pedido
de Patente Provisério U.S. N° 60/844.907, depositado em 14 de Setembro
de 2006, o qual é aqui incorporado por meio dessa referéncia.

Antecedentes da Invencao

Nos ultimos anos tem havido um consideravel esfor¢co de pes-
quisa direcionado para a descoberta de alternativas para os combustiveis a
base de petréleo que utilizam materiais de partida de origem biolégica. Junto
com o trabalho de desenvolvimento de substitutos para a gasolina, tais co-
mo, etanol, butanol e hidrocarbonetos derivados de biomassa produzidos por
meios piroliticos, tem ocorrido, de modo similar, uma ativa busca para substi-
tuicoes do combustivel diesel.

Os ésteres alquilicos de acidos graxos, de extensdo de cadeia
de 8 a 24 atomos de carbono, tém sido amplamente propostos como deseja-
veis substituicOes para os combustiveis de motor a diesel a base de petro-
leo. Essas misturas de ésteres de acidos graxos, coletivamente conhecidas
como biodiesel sao, tipicamente, produzidas através de reacdes de transes-
terificacao, envolvendo lipideos naturais e alcodis de cadeia curta como rea-
gentes.

Existem diversos métodos atualmente usados para a produgao
desses ésteres combustiveis, cujos detalhes tém sido intensivamente publi-
cados. Em resumo, as técnicas mais comuns envolvem a catélise alcalina,
acida ou mineral, de natureza homogénea ou heterogénea. As reagdes sao,
tipicamente, bastante sensiveis ao grau da pureza do lipideo, de modo que
as matérias-primas contendo lipideos que possuem excessivo teor de agua,
acidos graxos livres ou fragmentos celulares sao consideradas como materi-
ais de partida inadequados, devido a reduzida velocidade de reacao, inativa-
¢cao do catalisador ou fraco rendimento do produto.

Uma potencial fonte de lipideo, promissora como matéria-prima
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de biodiesel, € o grupo que consiste de microalgas, macroalgas, fungos e
bactérias. Esses organismos crescem rapidamente, sdo cultivados em meio
aquoso e podem alcancar altas proporgdes de producdo de lipideo de bio-
massa para um determinado volume. Esses materiais podem produzir mais
de 50% em peso da célula como constituintes tipo lipideo. Uma adicional
vantagem reside na possibilidade do crescimento dessas espécies na terra,
julgado, contrariamente, inadequado para sementes de éleos ou produg¢ao
de alimentos.

Essa abordagem para o lipideo e subsequente produgédo de
combustivel, provou ser desafiante na pratica, entretanto, particularmente
com relacéo ao real isolamento do lipideo e conversao dos lipideos ligados a
célula em combustiveis.

Tipicamente, o material celular é concentrado a partir de um
meio de cultura diluido por meio de filtracao, floculagao ou centrifugagao. Na
maioria dos casos, a biomassa isolada precisa ser seca para efetivar com
sucesso a extragao do lipideo. A extragao, normalmente, € conseguida com
solventes. Apds a remoc¢ao do solvente, o dleo ou gordura isolada podem
ser submetidos a transesterificacdo, a fim de produzir os ésteres alquilicos
adequados como combustiveis de motor a diesel.

Seria vantajoso, com o interesse de conservacdo de energia,
eliminar a necessidade de excessivos procedimentos de concentragéo, se-
cagem ou extracdo por solvente do material celular, durante a sequéncia de
producao do combustivel.

Resumo da Invencao

Em um aspecto da invencdo, um método de produzir ésteres de
acido graxo compreende reagir uma composicdo compreendendo material
celular em um reator. A temperatura e pressdo dentro do reator sao eleva-
das, de modo que o material celular possa ser destruido e os componentes
do material celular formem uma fase aquosa e uma fase oleosa. Em diver-
sas modalidades, as condigdes reacionais de acordo com as condigdes de
temperatura e pressdo sao condigdes reacionais quase criticas ou supercri-

ticas. Um alcool é entdo reagido com a fase oleosa da primeira reagao, des-
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sa forma, produzindo ésteres de acido graxo.

Em outro aspecto da invencado, um método de produzir ésteres
de acido graxo compreende reagir uma composi¢do compreendendo materi-
al celular em um reator. A temperatura e pressao dentro do reator sao ele-
vadas, de modo que o material celular possa ser destruido e 0s componen-
tes do material celular formem uma fase aquosa e uma fase oleosa. A fase
aquosa pode depois ser separada da fase oleosa e a fase oleosa pode de-
pois ser reagida com um alcool, dessa forma, produzindo os ésteres de aci-
do graxo.

A separacao da fase aquosa da fase oleosa pode ser conduzida
através de uma variedade de métodos, incluindo aqueles ja conhecidos na
técnica. Exemplos de métodos de separacao incluem, sem que seja a isso
limitado, decantag¢do, separacdo por gravidade, separagao por centrifuga-
¢ao, filtragao e extracao.

Em um aspecto da invencao, um meétodo de produzir ésteres de
acido graxo compreende reagir uma composicao compreendendo material
celular em um reator, na presenga de uma solugao aquosa. A temperatura e
pressao dentro do reator sdo elevadas, de modo que o material celular pos-
sa ser destruido e os componentes do material celular formem uma fase a-
quosa e uma fase oleosa. Um alcool é entdo reagido com a fase oleosa pro-
veniente da primeira reacao, dessa forma, produzindo os ésteres de acido
graxo.

A solugdo aquosa pode ser agua, a qual pode ser reagida com a
composicao compreendendo material celular. A solugdo aquosa pode se
situar entre 5% e 90% do total da composi¢ao reacional, quando da reacao
da solugado aquosa com a composicao que compreende material celular.

Em um aspecto da invengédo, um método de produzir ésteres de
acido graxo compreende reagir uma composi¢ao compreendendo um mate-
rial celular, na presencga de um alcool, em um reator. A temperatura e pres-
sao dentro do reator sao elevadas, de modo que o material celular possa ser
destruido. Se ocorrer a destruigdo do material celular, o material celular pode

reagir sob as condi¢bes de temperatura e pressao elevadas para formar uma
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fase aquosa e uma fase oleosa. Simultaneamente a isso ou apds isso, o0 ma-
terial celular forma uma fase aquosa e uma fase oleosa e o alcool pode rea-
gir com os componentes oleosos do material celular, produzindo, dessa for-
ma, um éster de acido graxo.

Em outro aspecto, um método é divulgado, compreendendo uma
etapa de método conforme aqui descrito, em que o reator contém uma estru-
tura porosa. A estrutura porosa pode ser uma espuma reticulada.

O material celular pode ser qualquer biomassa contendo lipideo,
tal como, uma biomassa de animais, plantas, fungos e microorganismos, tais
como, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas, e protozoarios. E-
xemplos de materiais celulares de animais incluem, sem que seja a isso limi-
tado, tecidos de animais contendo gordura, tais como, galinhas, cordeiros,
ovelhas, vacas, ratos, camundongos, baleias e peixes. Exemplos de materi-
ais celulares de plantas incluem, sem que seja a isso limitado, biomassa de
plantas, tais como, arvores, gramas, culturas agricolas, residuos de graos de
culturas e graos. Em algumas modalidades o material celular compreende
células intactas. Em outras modalidades, o material celular foi seco. Opcio-
nalmente, o material celular compreende pelo menos 5%, 10%, 30%, 50%,
70% de células intactas (peso/peso), baseado na concentraciao do material
celular.

Em algumas modalidades, a composi¢cao compreendendo o ma-
terial celular pode conter pelo menos 1%, 5%, 10%, 20%, ou 50% de agua
em peso. Em algumas modalidades, a composi¢do compreendendo o mate-
rial celular pode conter entre  1-50%, 5-40%, 10-90% de agua (peso/peso),
baseado no peso total da composi¢cao. Em algumas modalidades, a compo-
sicdo contém entre 10% e 90% de material celular (peso/peso), baseado no
peso total da composigao.

As elevadas temperatura e pressao dentro de um reator que
causam a destruicdo do material celular da composicao, podem se aproxi-
mar ou podem se encontrar em condicdes supercriticas. Por exemplo, a
temperatura pode ser elevada para a faixa entre 180 e 450°C e a pressao

pode ser elevada para a faixa entre 0,5 MPa e 40 MPa. Em uma modalida-
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de, a temperatura é elevada para a faixa entre cerca de 320 e 370°C. Numa
adicional modalidade, a temperatura € elevada para 350°C. Numa outra mo-
dalidade, a pressdo é elevada para 20 MPa.

Em uma modalidade do método, a fase oleosa compreende pelo
menos um dentre acidos graxos, monoglicerideos, diglicerideos e trigliceri-
deos. A fase oleosa pode ser reagida com o alcool numa condigao reacional
proxima de critica ou supercritica.

O alcool reagido com a fase oleosa pode apresentar de 1 a 20
atomos de carbono. Em algumas modalidades, o alcool é metanol ou etanol.

O éster de acido graxo produzido por um método de acordo com
a invengao pode ser um éster metilico de acido graxo.

Em uma modalidade, qualquer rea¢ao de acordo com a inven-
¢ao é realizada na presenca de um co-solvente. Exemplos de co-solventes
incluem, sem que seja a isso limitado, didoxido de carbono, éxido nitroso, did-
xido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos contendo entre 1
e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbonetos aromati-
cos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de alquila e ésteres.

As reacdes de modalidades dos métodos de acordo com a in-
vencao podem ser realizadas na presenga de um catalisador. Exemplos de
catalisadores incluem, sem que seja a isso limitado, acidos ou bases inorga-
nicas ou organicas, metais ou seus oxidos, silicatos, carbonatos ou outros
sais de elementos, tais como, 0os elementos alcalinos, incluindo aluminio,
magneésio, calcio, titanio, hafnio, niquel, silicio e zircénio.

Em uma modalidade, os ésteres de acido graxo produzidos por
um metodo de acordo com a invencdo podem ser purificados para uso em
diversos produtos, como, por exemplo, o biodiesel.

Um reator é aqui provido, no qual quaisquer dos métodos de a-
cordo com a invengao podem ser realizados. Em diversas modalidades, o
reator é capaz de suportar elevadas temperaturas e pressodes. O reator pode
apresentar multiplas geometrias, de modo que a reagdo possa ocorrer no
modelo conhecido como processamento em "batelada” ou como processa-

mento de "fluxo continuo".
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A invengao também proporciona um sistema que compreende
um reator contendo uma composi¢cdo compreendendo um material celular,
um dispositivo para elevar a temperatura e a pressao dentro do reator e um
elemento de saida para coletar os ésteres de acido graxo.

O reator pode ser qualquer reator, vaso de pressao ou dispositi-
vO capaz de realizar pelo menos uma porgcao do método de acordo com a
invengao aqui descrito. O reator pode também ser do tipo de vaso de pres-
sao de acordo com a invencao.

Incorporacao por Referéncia

Todas as publicagdes e pedidos de patentes mencionadas no
presente relatdrio descritivo sdo aqui incorporadas por meio dessas referén-
cias, na mesma proporcao que se cada publicacdo ou pedido de patente
individual fosse especifica e individualmente indicada para ser incorporada
por essas referéncias.

Breve Descricdo dos Desenhos

As novas caracteristicas da invengado sao estabelecidas com
particularidade nas reivindicagdes anexas. Um melhor entendimento das
caracteristicas e vantagens da invengao sera obtido fazendo-se referéncia a
seguinte descrigao detalhada, que apresenta quatro modalidades ilustrativas
nas quais os principios da invencao sao utilizados, e 0os desenhos anexos,
nos quais:

- a figura 1 ilustra um método de conversao de lipideo contendo
material celular em ésteres de acido graxo, sob condi¢bes de temperatura e
pressao elevadas, compreendendo uma etapa de separagao;

- a figura 2 demonstra a conversao de lipideo contendo material
celular em ésteres de acido graxo, em um vaso de presséao individual, na
presenga de alcool; e

- a figura 3 ilustra um método de conversao de lipideo contendo
material celular em um combustivel.

Conquanto que modalidades da invencao tenham sido aqui mos-
tradas e descritas, serd dbvio para os especialistas versados na técnica que

tais modalidades sdo proporcionadas apenas por meio de exemplo. Nume-
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rosas variagdes, mudangas e substituicdes poderdo agora ocorrer para 0S
especialistas versados na técnica sem que seja afastado o escopo da inven-
¢éo. Devera ser entendido que diversas alternativas para as modalidades da
invengao aqui descritas poderao ser utilizadas para a pratica da invengao. E
pretendido que as reivindicagbes seguintes definam o escopo da invengéo e
que os métodos e estruturas dentro do escopo dessas reivindicagdes e de
seus equivalentes sejam também adequadamente cobertos.

A presente invengao contempla um método para transformar
biomassa celular, como, por exemplo, alga, protozoario, bactéria, fungo e
residuo de origem celular em produtos uteis. A invengao também pode inclu-
ir um método para transformar biomassa em aditivos de combustivel ou pro-
dutos de combustivel, como, por exemplo, o biodiesel.

Os materiais usados nos métodos podem também incluir produ-
tos residuais, como, por exemplo, folhas e aparas de gramas, cascas de ar-
roz, bagago, ervas daninhas, residuos de moagem, residuos de algodao, e
residuos de animais. O descarte desses residuos é atualmente dispendioso
e pode criar problemas ambientais.

As condi¢cdes de reagdes supercriticas aqui referidas significam
o seguinte. Os fluidos na condigao supercritica mostram um comportamento
diferente do estado normal de liquido ou gas. Um fluido na condicao super-
critica € um solvente nao-liquido tendo uma densidade aproximada daquela
do liquido, uma viscosidade aproximada daquela do gas e uma condutivida-
de térmica e um coeficiente de difusdo que sao intervenientes entre aqueles
de gas e de liquido. A baixa viscosidade e a alta difusao dos fluidos supercri-
ticos favorecem a transferéncia de massa nos mesmos, e a sua alta conduti-
vidade térmica possibilita uma alta transmissao térmica. Devido a tal condi-
cao especial, a reatividade na condigcao supercritica € maior que no estado
normal gasoso ou liquido e, assim, se promove a esterificacdao e/ou transes-
terificagdo. Uma das mais importantes propriedades dos fluidos supercriticos
se refere as propriedades de solvatacao dos mesmos, que constituem uma
funcdo complexa da pressdo e temperatura desses fluidos, independente da

densidade dos mesmos.
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A condicao quase critica aqui referida significa condi¢gdes proxi-
mas das condigdes supercriticas.

A invencdo contempla um método de geragdo de combustivel,
como, por exemplo, o biodiesel, a partir de ésteres de acido graxo produzi-
dos em uma ou mais modalidades da invencgao aqui divulgada. Exemplos de
ésteres de acido graxo para uso em biocombustivel para motor a diesel in-
cluem, sem que seja a isso limitado, éster metilico de acido graxo, éster etili-
co de acido graxo, éster isopropilico de acido graxo, éster isobutilico de aci-
do graxo e outros.

Os métodos de produgao de combustiveis e os vasos de pres-
sdo ou reatores aqui descritos proporcionam um meio de manipulagdo de
organismos cultivados em meio aquoso ou residuos de meios aquosos, eco-
ndmico e conveniente ao ambiente. Essa fonte renovavel de energia pode
ser usada como uma carga de processo. A energia pode ser gerada em
quantidades suficientes para atender a necessidade de carga de vapor de
uma instalagcao de processamento apds a partida, sem a necessidade da
adicdo de qualquer combustivel auxiliar. A energia produzida pode de modo
adicional ou alternativo ser comercialmente vendida e/ou usada para gerar
eletricidade. Alternativamente, alguma quantidade ou todo o biocombustivel
pode ser vendido, assim, proporcionando uma operacional flexibilidade.

Os sistemas e métodos aqui descritos nao apenas proporcionam
um meio rentavel para processar lipideos contidos em biomassa, tais como,
os organismos cultivados em meio aquoso ou em residuos em meios aquo-
sos, mas, também, permitem que a resultante commodity, isto &, a energia,
seja usada como uma fonte de energia alternativa para auxiliar a reduzir a
dependéncia de combustiveis fésseis. A reducao da dependéncia de com-
bustiveis fosseis, particularmente, em suprimentos de petréleo estrangeiro, é
de particular importancia no presente turbulento clima politico e econémico.
Além disso, com as exigéncias de energia esperadas de aumentar significa-
tivamente no futuro, o uso de fontes renovaveis de energia se tornara cada
vez mais importante.

Os métodos aqui descritos podem produzir ésteres alquilicos
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através de um método de duas ou uma etapa, o qual pode utilizar uma com-
posigcao compreendendo um material celular ou uma composigdo compreen-
dendo uma solugdao aquosa contendo um material celular ou lamas oleo-
sas/gordurosas de material celular.

Os métodos de acordo com a invencdo podem utilizar agua e
alcool ou apenas alcool em um estado de energia aumentada para executar
a destruicao da célula, hidrdlise e simultdnea ou subsequente formagao de
ester alquilico. Os métodos podem também compreender co-solventes e/ou
catalisadores.

Quando as lamas aquosas de lipideos contendo material celular,
como, por exemplo, algas, sao submetidas a elevadas temperaturas e pres-
sdes, como, por exemplo, proximo das condicdes critica ou supercritica, a
hidrélise dos componentes celulares tipo lipideo ocorre rapidamente, e os
resultantes acidos graxos livres ou fase oleosa podem ser diferentes da por-
¢ao aquosa da mistura reacional.

A fase oleosa resultante pode ser separada da porcao aquosa €
depois submetida a transesterificacdo no mesmo reator ou vaso de pressao
ou em um diferente reator. Uma separag¢ao pode ou nao ser executada entre
as duas reagodes. O alcool pode ser adicionado ao reator para transesterifi-
cacao apos a hidrdlise dos componentes celulares tipo lipideo.

Em um aspecto de acordo com a invencido, um método de pro-
duzir ésteres de acido graxo compreende reagir uma composicdo compre-
endendo material celular em um reator. A temperatura e pressao dentro do
reator sao elevadas, de modo que o material celular possa ser destruido e
0os componentes do material celular formem uma fase aquosa e uma fase
oleosa. Em diversas modalidades, as condi¢bes reacionais de acordo com
as condigdes elevadas de temperatura e pressdo sao condigdes reacionais
quase criticas ou supercriticas. Um alcool é entao reagido com a fase oleosa
da primeira reagéo, dessa forma, produzindo ésteres de acido graxo.

Em uma modalidade, um método de acordo com a invengao é
aqui divulgado, que elimina a necessidade de isolar os componentes de lipi-

deos de materiais celulares, a fim de produzir 4cidos graxos e seus ésteres
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alquilicos. Sob certas condigdes de elevada atividade térmica, os lipideos
ligados a célula reagem rapida e completamente para formar acidos graxos
livres ou ésteres alquilicos dos mesmos. Além disso, os acidos graxos po-
dem ser subsequentemente esterificados através de um niumero de métodos
bem conhecidos de produgao de ésteres alquilicos, adequados como com-
bustiveis de motor a diesel.

O material celular pode ser qualquer biomassa contendo lipideo,
tal como, uma biomassa de animais, plantas, fungos e microorganismos, tais
como, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas, e protozoarios. E-
xemplos de materiais celulares de animais incluem, sem que seja a isso limi-
tado, tecidos de animais contendo gordura, tais como, galinhas, cordeiros,
ovelhas, vacas, ratos, camundongos, baleias e peixes. Exemplos de materi-
ais celulares de plantas incluem, sem que seja a isso limitado, biomassa de
plantas, tais como, arvores, gramas, culturas agricolas, residuos de graos de
culturas e graos. Em algumas modalidades o material celular compreende
células intactas.

Em algumas modalidades, as células intactas s&o cultivadas em
um meio aquoso. Em outras modalidades, o material celular foi seco. A
composicdo compreendendo material celular pode conter pelo menos 1%,
5%, 10%, 20%, ou 50% em peso de agua. Em uma modalidade, a composi-
cao compreendendo material celular pode conter entre 10% e 70% em peso
de agua.

Numa aplicagéo tipica, uma lama aquosa de células, como, por
exemplo, uma pasta de microalgas ou de bactérias, é submetida a uma tem-
peratura e pressao substancialmente elevadas, com ou sem ativadores cata-
liticos, ou suplementacgdo de energia externa (ultra-sénica, microondas, etc.)
a fim de desintegrar os componentes estruturais da dita célula e hidrolisar os
carboidratos, ésteres oleosos e proteinas. Esta € uma reagédo branda que
resulta em altos rendimentos dos componentes desejaveis.

As pressdes durante a reagdo podem variar de 0,5 a 50 MPa,
em uma modalidade preferivel, de 6 a 25 MPa. As temperaturas durante a

reacao podem variar de 80 a 450°C e, numa modalidade preferivel, de 250 a
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360°C. Estas condigdes estdo préximas ou estdo dentro da faixa que é refe-
rida como condi¢cdes quase criticas ou supercriticas.

Em uma modalidade de um método, a fase oleosa compreende
pelo menos um dentre &cidos graxos, monoglicerideos, diglicerideos e teri-
glicerideos. A fase oleosa pode ser reagida com o élcool numa condigdo de
reacao quase critica ou supercritica.

O alcool reagido com a fase oleosa pode conter de 1 a 20 ato-
mos de carbono. Em algumas modalidades, o alcool é metanol ou etanol.

O alcool escolhido pode ser misturado com a fase oleosa numa
proporcao molar de alcool para acidos graxos variando de 1 parte de alcool
para 1 parte de fase oleosa, até 80 partes de alcool para 1 parte de fase ole-
osa. O alcool pode ser adicionado ao reator ou vaso de pressao sob condi-
coes de pressdo e temperatura como aquelas aqui descritas. A reacao é
deixada prosseguir até substancialmente se completar. Esse tempo pode
variar de 1 minuto a 60 minutos e, numa modalidade preferivel, de 4 minutos
a 18 minutos. Apds a reagdo produzir as fracdes de ésteres de acido graxo,
0s reagentes podem ser removidos do reator e separados dos alcodis, co-
solventes e/ou agua em excesso, de uma maneira consistente com as técni-
cas de isolamento e purificagdo conhecidas para obtencdo de ésteres de
acido graxo.

O ester de acido graxo produzido por um meétodo de acordo com
a invengao pode ser um éster metilico de acido graxo. O éster de acido gra-
x0 produzido pelos métodos aqui descritos pode ser usado em combustiveis,
como, por exemplo, um combustivel para motor a diesel, um dleo basico pa-
ra Oleo lubrificante, um aditivo para 6leo combustivel e similares, isolada-
mente ou em mistura com outros componentes, de acordo com as exigén-
cias requeridas para o uso.

Conforme pode ser do bom conhecimento dos especialistas ver-
sados na técnica, uma grande quantidade de técnicas existe para a conver-
séo de acidos organicos ou graxos e o0leos em seus ésteres, e que diversos
métodos de esterificacdo secundarios podem ser empregados para conver-

ter a fase oleosa obtida da hidrélise de material celular, conforme aqui des-
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crito, em seus ésteres alquilicos. Essas técnicas classicas incluem, sem que
seja a isso limitado, reagdes de acidos graxos com alcodis e alcenos sob a
influéncia de um diverso sistema de catalisadores homogéneos e heterogé-
neos e agentes de desidratagao. Temperaturas e pressoes mais baixas po-
dem ser utilizadas mediante suplementagao da reacédo com fontes externas
de energia, como, por exemplo, energia de microondas ou energia ultra-
sbnica, abaixando a ativacdo da energia da reacao através de catélise ou
abaixando o ponto critico do sistema de solventes através da incorporacao
de adicionais solventes.

Uma reacao de transesterificagcao supercritica compreende tanto
o 6leo ou gordura ou o acido graxo ou alcool numa condi¢ao supercritica. A
mistura desses componentes pode ser numa condigao proxima da condigao
critica ou supercritica. Nas modalidades de acordo com a invengao aqui
descritas, um adicional solvente pode ser incluido na mistura reacional den-
tro do vaso de reacéo e pode estar numa condigao préxima da condigdo cri-
tica ou supercritica. Um solvente adicional ou co-solvente, pode, frequente-
mente, abaixar a temperatura e pressao necessarias para fazer com que a
reagao entre nas condi¢cdes de reagdo supercritica. Exemplos do solvente
adicional incluem, sem que seja a isso limitado, didéxido de carbono, 6xido
nitroso, dioxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos con-
tendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbone-
tos aromaticos, silicones, éteres, aminas, Oxidos de alquila e ésteres.

Em uma modalidade, qualquer reagao de acordo com a inven-
cao pode ser realizada na presenga de um co-solvente. Em alguns métodos
de acordo com a invencao, a severidade dos parametros de temperatura e
pressao das condi¢cOes reacionais pode ser reduzida pela adigao de um co-
solvente ao vaso da reacao. Diversos gases e liquidos que podem servir
como exemplos de co-solventes, incluem, sem que seja a isso limitado, di6-
xido de carbono, éxido nitroso, didxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre,
alcanos e alcenos contendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de
alquila, hidrocarbonetos aromaticos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de al-

quila e ésteres.
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No método em que um co-solvente pode ser utilizado, pode ser
desejavel escolher um material que permita uma rapida separagdo do co-
solvente e acidos graxos da mistura reacional aquosa, com subsequente
recuperagao do co-solvente.

As reacdes das modalidades dos métodos de acordo com a in-
vencao podem ser realizadas na presenca de um catalisador. Quando é u-
sado na invengdo um catalisador sélido contendo niquel, pode ser preferivel
realizar a reagdo sob condigdes em que um d6leo ou gordura e/ou um alcool
e/ou solvente se encontrem numa condigdo supercritica. Exemplos de catali-
sadores incluem, sem que seja a isso limitado, acidos ou bases inorganicas
ou organicas, metais ou seus 6xidos, silicatos, carbonatos ou outros sais de
elementos, tais como, os elementos alcalinos, incluindo aluminio, magnésio,
calcio, titanio, hafnio, niquel, silicio e zircénio.

Em uma modalidade, os ésteres de acido graxo produzidos por
um método de acordo com a invengao podem ser purificados para uso em
diversos produtos, como, por exemplo, o biodiesel. Exemplos de métodos de
purificacdo incluem, sem que seja a isso limitado, cristalizagdo, destilacéo,
cromatografia, separacao e processos de adsorgéo.

Em outro aspecto de acordo com a invengao, um meétodo de
produzir ésteres de acido graxo compreende reagir uma composi¢do com-
preendendo células intactas em um reator. A temperatura e pressao dentro
do reator sdo elevadas, de modo que o material celular possa ser destruido
e os componentes do material celular formem uma fase aquosa e uma fase
oleosa. A fase aquosa pode depois ser separada da fase oleosa e a fase
oleosa pode ser depois reagida com um alcool, dessa forma, produzindo os
ésteres de acido graxo.

A separacido da fase aquosa da fase oleosa pode ser conduzida
através de uma variedade de métodos, incluindo aqueles bem conhecidos
na técnica. A fase aquosa pode compreender carboidratos simples, aminoa-
cidos, proteinas e outros produtos de ruptura celular. A fase oleosa pode
compreender compostos, tais como, acidos graxos e monoglicerideos, digli-

cerideos e triglicerideos. Exemplos de métodos de separagao incluem, sem
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que seja a isso limitado, decantacdo, separagdo por gravidade, separagéo
por centrifugacgao, filtragao, separacdao por membrana e extragdo. A extragao
pode ser realizada por meio de um solvente, como, por exemplo, hexano,
diclorometano e acetato de etila. Conforme é conhecido na técnica, a extra-
cao supercritica pode também ser usada para separar uma fase aquosa de
uma fase oleosa.

Em uma modalidade de um método de acordo com a inveng&o,
a reacao de transesterificacao pode se realizar em sequéncia com uma rea-
cao de hidrélise, mediante remog¢édo do produto reacional aquoso da primeira
etapa, introducado do alcool desejado ao sistema e continuagao das condi-
¢cOes de elevada pressao e temperatura dentro do mesmo vaso de conten-
cao.

E inerente que as modalidades dos presentes métodos de acor-
do com a invengdo sao transferiveis e aplicaveis a todos os métodos da in-
vengao. Por exemplo, o material celular de um método que compreende um
meétodo de separacao pode compreender células intactas, como, por exem-
plo, células intactas de algas, da mesma maneira de um método que nao
compreende um método de separagao.

Em um aspecto de acordo com a invengdo, um método de pro-
duzir ésteres de acido graxo compreende reagir uma composi¢ao compre-
endendo material celular em um reator, na presenca de uma solugao aquo-
sa. A temperatura e pressao dentro do reator sdo elevadas, de modo que O
material celular possa ser destruido e os componentes do material celular
formem uma fase aquosa e uma fase oleosa. Um alcool é depois reagido
com a fase oleosa da primeira reacdo, dessa forma, produzindo os ésteres
de acido graxo.

Em uma modalidade, a solugdo aquosa € agua, que pode ser
reagida com a composi¢cao compreendendo o material celular. Em outra mo-
dalidade, a solugdo aquosa esta entre 5% e 90% do total da composi¢cao da
reacdo, quando da reacdo da solugdo aquosa com a composigao compreen-
dendo material celular.

Um exemplo de uma das modalidades de acordo com a inven-
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¢éo é ilustrado na figura 1. O vaso de presséao na figura 1 representa um rea-
tor que é capaz de suportar elevadas temperaturas e pressdes. O material
celular contendo lipideo é depositado dentro do vaso de pressao ou reator,
antes ou depois da temperatura e pressao serem elevadas. A dgua ou uma
solugdo aquosa pode também ser depositada no reator, conforme mostrado
na figura 1. Além disso, um co-solvente, como, por exemplo, diéxido de car-
bono, pode ser depositado no reator para reduzir as exigéncias de energia
de uma reag¢do. O material celular dentro do vaso de pressao reage sob ca-
lor e pressao por um predeterminado periodo de tempo, conforme determi-
nado pelo usuario do método. Apds a decorréncia desse tempo, o material
celular pode formar uma fase aquosa € uma fase oleosa, nesse exemplo, a
fase aquosa é representada pela camada aquosa no dispositivo de separa-
cdo. A fase oleosa, representada pela camada de lipideo, naturalmente se
separa na parte superior da fase aquosa devido a diferenca de densidade. A
camada aquosa pode depois ser separada da camada de lipideo. A etapa de
separacao desse exemplo nao precisa ser realizada antes da condug¢ao da
segunda etapa da reag¢ado de duas etapas, conforme aqui descrito. No exem-
plo, na figura 1, uma reacao de transesterificagao supercritica € realizada,
com a camada de lipideo reagindo com um alcool, na medida em que ambos
sao adicionados ao vaso de pressao original ou a um diferente vaso de
pressao. Apos a reacao de transesterificacao supercritica, o alcool pode ser
evaporado. O alcool pode ser reciclado para futuras reagdes de métodos. Na
figura 1, apds o alcool ser evaporado, o produto restante do material celular
de partida se constitui de ésteres de acido graxo e alguns outros componen-
tes de lipideo. Esses ésteres de acido graxo, conforme demonstrado na figu-
ra 1, podem ser considerados como componentes de combustiveis.

A reacdo de compostos organicos com uma solugdo aquosa
quase critica ou supercritica pode acentuadamente transformar os compos-
tos organicos em periodo de tempo curtos (da ordem de minutos). O proces-
so de redugao pode ser conduzido em condicbes anaerdbicas ou quase a-
naerdbicas. O processo de redugao é conduzido em condi¢cdes anaerobicas

ou quase anaerdbicas, essencialmente livre de quaisquer oxidantes fortes.
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Opcionalmente, agentes redutores fortes ou outros co-reagentes podem ser
adicionados a distribuicdes de produtos encomendadas. O método pode
funcionar com uma ampla faixa de compostos orgénicos e fontes de biomas-
sa, incluindo, celulose, quitina, amidos, lipideos, proteinas, lignina e células
intactas. A reacdo do material celular com uma solugdo aquosa pode criar
uma fase aquosa e uma fase oleosa. A fase oleosa pode ser disponibilizada
para uma reacéao de transesterificagéo, para produzir ésteres de acido graxo
que permitem a geragdo de um combustivel que pode ser queimado.

Outro método que pode ser utilizado para a conversdao de mate-
riais celulares contendo lipideo em ésteres de acido graxo ou ésteres alquili-
cos de acido graxo inclui a introducao do material celular e do alcool deseja-
do em um vaso de conteng¢ao ou reator.

E inerente da presente invencao que as modalidades dos méto-
dos de acordo com a invengao sao transferiveis ou aplicaveis a todos os mé-
todos da invengéo. Por exemplo, o material celular de um método de uma
etapa, conforme aqui descrito, pode compreender células intactas, como, por
exemplo, algas, da mesma maneira que um método de duas etapas aqui
descrito.

Em um aspecto de acordo com a invencao, um método de pro-
duzir ésteres de acido graxo compreende reagir uma composi¢cdo compre-
endendo um material celular, na presenca de um alcool, em um reator. A
temperatura e pressao dentro do reator sao elevadas, de modo que o mate-
rial celular possa ser destruido. Se ocorrer a destruicdo do material celular, o
material celular pode reagir sob as condigdes de temperatura e presséo ele-
vadas para formar uma fase aquosa e uma fase oleosa. Simultaneamente a
isso ou apos isso, o material celular forma uma fase aquosa e uma fase ole-
osa e o alcool pode reagir com os componentes oleosos do material celular,
produzindo, dessa forma, um éster de acido graxo. Esse método € também
referido como um método de uma etapa.

Contrario ao que pode ser esperado, a destruicado de uma célula
ou do material celular e hidrélise dos componentes celulares pode ser exe-
cutada simultaneamente com a formagao dos componentes oleosos, medi-
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ante incorporagdo de alcodis na etapa da reacdo. Por exemplo, uma massa
celular umida pode ser reagida com um &lcool desejado, ao mesmo tempo
em que € mantida em um alto estado de energia, devido a elevada tempera-
tura e pressao durante um predeterminado periodo, para produzir uma mis-
tura de ésteres de acido graxo e componentes celulares hidrolisados. Os
esteres de acido graxo podem ser usados como aditivos de combustiveis ou
como combustivel, como, por exemplo, o biodiesel.

Uma modalidade de um método de uma etapa de acordo com a
invencgéo é ilustrada na figura 2 e o alcool pode ser adicionado a um vaso de
pressdo ou reator, capaz de manter condi¢cdes reacionais sob elevadas
pressbes e temperaturas. Em algumas modalidades, as condi¢des reacio-
nais sao condig¢des supercriticas. Sob condi¢gdes de elevadas temperaturas e
pressoes, os componentes de lipideo do material celular podem reagir com o
alcool em uma reacgdo de transesterificacdo supercritica. O produto dessa
reagdo se constitui de ésteres de acido graxo. As condigbes supercriticas
podem também destruir o material celular em fases aquosas e fases oleo-
sas. Consequentemente, um material aquoso que pode ser de utilidade para
a produgao de etanol mediante processos de fermentacdo e de componen-
tes oleosos, tais como, hidrocarbonetos que podem se de utilidade para a
producao de combustivel, podem ser também produtos do método de reacao
de uma etapa, conforme ilustrado na figura 2.

A reagdo pode ser conduzida sob as condi¢gdes descritas anteri-
ormente para hidrdlise celular, com ou sem a adicao de um co-solvente, ou
co-solventes, conforme anteriormente descrito. A reagdo pode consistir de
uma mistura de 4cidos graxos, ésteres alquilicos de acido graxo, hidrélise e
alcodlise de compostos celulares e outros produtos de decomposicao celu-
lar. Os ésteres alquilicos de acido graxo predominam no produto reacional e
podem ser rapidamente isolados e purificados por técnicas bem conhecidas
para aqueles envolvidos com processos quimicos, incluindo, sem que seja a
isso limitado, extragcdo, separacdo, destilacdo, cristalizagdo, cromatografia e
tratamentos com membranas.

Uma modalidade de um método de reagao de uma etapa é de-
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monstrada na figura 3. Um material celular contendo lipideo e alcool é depo-
sitado dentro de um vaso de pressao ou reator. As elevadas temperaturas e
pressoes aplicadas dentro do vaso de pressao criam uma condigao de rea-
¢ao supercritica. Um co-solvente também pode ser depositado no vaso de
pressao, se desejado, conforme mostrado na figura 3. Apds um periodo de
tempo sob condigbes de reacado supercritica, se obtém um produto. O ex-
cesso de alcool que permanece no produto pode ser evaporado e reciclado,
conforme demonstrado na figura 3. Apds o alcool ser removido, os ésteres
de acido graxo podem ser obtidos, também, como subprodutos € combusti-
vel limpo, tais como, componentes de hidrocarbonetos e outros lipideos. Os
ésteres de acido graxo podem ser usados para criar um biocombustivel, co-
mo, por exemplo, o biodiesel.

Em outra modalidade, um método é divulgado, compreendendo
um método de uma etapa, conforme aqui descrito, em que o reator compre-
ende uma estrutura porosa. A estrutura porosa pode criar uma area superfi-
cial maior para a ocorréncia de reagdes dentro do reator ou vaso de pressao,
quando da operagao em condicdes proximas das condigdes criticas ou su-
percriticas. Isso pode diminuir a rigidez das exigéncias no projeto do reator
ou vaso de pressao. A estrutura porosa pode ser uma espuma reticulada. A
espuma reticulada pode ser feita de uma substancia revestida com niquel.

Um adicional beneficio dos métodos de acordo com a invengao
é a facil disponibilidade de uma solugao de hidrolisado aquoso que pode ser
de valor para subsequentes procedimentos de fermentagdo ou para poder
ser usado em racao de animal ou como fertilizante. A fermentagao da solu-
cao aquosa, com subsequente extracao ou destilagdo, pode ser facilmente
conduzida, de modo a proporcionar adicionais produtos combustiveis valio-
sos, como, por exemplo, etanol, butanol ou acetona.

Um vaso de pressdo € aqui provido, no qual os métodos de a-
cordo com a invengdo podem ser realizados. Em diversas modalidades, 0
vaso é capaz de supontar elevadas temperaturas e pressées. Em uma moda-
lidade, o vaso é capaz de manter a sua integridade sob condi¢des de reagao

supercritica dentro do vaso.
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Um vaso no qual um método de acordo com a invengdo pode
ocorrer pode ser feito de materiais, como, por exemplo, ligas de ago inoxida-
vel, ligas de niquel, ligas de titanio, material ceramico, material de vidro ou
outros materiais conhecidos como resistentes a temperaturas e pressoes
elevadas.

O vaso pode apresentar multiplas geometrias, de modo que a
reagao possa ocorrer em um modelo conhecido como processamento em
"batelada" ou como processamento de "fluxo continuo". Assim, o vaso de
contengdo pode consistir de formas do tipo tanque e esferas, cilindros, com-
primentos de tubos, fibras ocas e outras. O modelo e fabricagao desses sis-
temas reacionais € bem conhecido para aqueles envolvidos com processos
quimicos.

As reacdes em conformidade com a invengdo podem ser condu-
zidas em um modo continuo, de batelada ou semi-batelada.

A invencdo também proporciona um sistema que compreende
um reator, contendo uma composicao que compreende um material celular,
meios para elevar a temperatura e pressao dentro do reator e uma saida
para a coleta dos ésteres de acido graxo.

O reator pode ser qualquer reator, vaso de pressao ou dispositi-
vo capaz de realizar pelo menos uma porcéo de qualquer método de acordo
com a invencao aqui descrito. O reator pode ser também um vaso de pres-
séo de acordo com a invengao.

Os meios para elevar a temperatura e pressao dentro do reator
podem ser separados do reator, acoplados ao reator ou fazerem parte do
reator. Diversos e diferentes métodos de elevacao da temperatura e pressao
sao conhecidos para os especialistas versados na técnica e podem ser usa-
dos no sistema de acordo com a invengao. Em diversas modalidades, os
meios de elevagao de temperatura e pressao sao capazes de criar condi-
¢Oes reacionais proximas de condi¢gdes criticas ou supercriticas dentro do
reator.

Em uma modalidade, o sistema de acordo com a invengao com-

preende um vaso de pressdo ou reator, um dispositivo separador e um pro-
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duto. O vaso, preferivelmente, € um vaso de acordo com a invengao. Apos
um meétodo de acordo com a invengao ser realizado no vaso, os produtos
(por exemplo, a fase aquosa e a fase oleosa) podem ser separadas em um
dispositivo separador. A fase oleosa separada pode, depois, ser depositada
em outro vaso. O segundo vaso pode também ser 0 mesmo vaso que reali-
Zou a reagao inicial. Uma saida do segundo vaso permite a coleta do produ-
to, por exemplo, dos ésteres de acido graxo, acidos graxos e hidrocarbone-
tos.

Uma saida para coleta dos ésteres de acido graxo pode ser uma
valvula, um tubo ou uma abertura, a partir da qual os ésteres de acido graxo
podem ser obtidos. A saida pode levar direta ou indiretamente a um método
ou sistema de purificagdao, como aqueles métodos de purificagdo aqui descri-
tos, ou aqueles comumente conhecidos na técnica. A saida pode proporcio-
nar um sistema para coletar os ésteres de acido graxo que podem ser dire-
tamente convertidos em um aditivo de combustivel ou um combustivel, co-
mo, por exemplo, o biodiesel.

Deve ser reconhecido que os métodos, vasos e sistemas de a-
cordo com a invencao podem se beneficiar daqueles que procuram extrair e
concentrar hidrocarbonetos sem posterior modificacdo. Determinados micro-
organismos sao conhecidos como produtores de diversos hidrocarbonetos,
que também podem ser faciimente obtidos pelos métodos aqui divulgados.
Exemplo 1

Uma cultura viva de microalgas Chlorella sp. foi centrifugada a
1000g forga por um periodo de 5 minutos. O tampao resultante de material
celular foi misturado com um igual volume de metanol grau técnico, depois,
transferido para um vaso de pressao cilindrico de ago inoxidavel. O vaso foi
vedado com uma rolha rosqueada, depois, colocado em um banho de esta-
nho fundido a temperatura de 350°C, durante 12 minutos. Apds resfriamento
em um banho de agua por diversos minutos, o vaso foi aberto, e a solugao
marrom contida foi evaporada a secura a temperatura ambiente. O residuo
foi fracionado entre hexano e agua e a camada de hexano analisada em um

cromatografo GCMS. A andlise indicou a presenga predominante de ésteres
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metilicos de acido graxo de 12 a 20 atomos de carbono, juntamente com
menos de 10% de uma mistura de acidos graxos e monoglicerideos. Ne-
nhum triglicerideo nao-reagido foi detectado.
Exemplo 2

Uma lama a 20% (peso/volume) de espécies mistas de microal-
gas e bactérias, originaria de uma lagoa de tratamento de esgotos, foi bom-
beada através de uma tubulagdo de ago inoxidavel 316, de diametro interno
de 6 mm, a qual foi mantida a temperatura de 340°C por meio de um cilindro
envolvente de aluminio fundido, o qual foi aquecido por meio de cartuchos
de resisténcia elétrica. Um pressao do sistema de 20 MPa foi mantida por
meio de uma valvula de alivio de presséo de retorno ajustavel. A velocidade
de bombeamento foi ajustada de modo a permitir por 16 minutos um tempo
de residéncia dentro da tubulagado aquecida. A saida do sistema consistia de
uma suspensao marrom, que depois de 4 horas de repouso, foi separada em
uma camada menos densa que compreendia, praticamente, o total de acidos
graxos, junto com menores quantidades de compostos de decomposi¢gao
hidrofébica e uma camada aquosa que consistia, principalmente, de aminoa-
cidos, carboidratos e bases heterociclicas.
Exemplo 3

Uma lama de microalgas patenteadas, contendo 0,58 g (peso
seco) de células em 8 mL de agua, foi adicionada juntamente com 3,5 mL de
hexano de grau técnico a um vaso de pressao de ago inoxidavel. O vaso foi
vedado e aquecido a temperatura de 350°C durante 20 minutos, depois, res-
friado e aberto. A camada de hexano foi misturada com um volume igual de
metanol de grau técnico, depois, vedada e novamente aquecida no vaso de
pressdo por mais 20 minutos a temperatura de 350°C. A mistura reacional
resultante foi seca a temperatura de 80°C até que nenhuma perda de peso
fosse observada. O residuo pesou 0,24 g e apds analise cromatografica por
GCMS, foi mostrado consistir de uma mistura praticamente pura de ésteres
metilicos de acido graxo de 10 a 22 atomos de carbono. O rendimento da

produgao de ésteres metilicos derivados de algas foi superior a 49%.

Exemplo 4
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7 mL de uma lama aquosa contendo 0,39 g de macroalgas pa-
tenteadas foi misturada com 3 mL de hexano de grau técnico e reagidos em
um vaso de pressdo de aco inoxidavel sob condigcbes de temperatura de
340°C e pressao de 20 MPa. Apds a remogao do vaso e separagaoc e evapo-
racao da camada de hexano, foi obtido um residuo consistindo principalmen-
te de acidos graxos, numa quantidade igual a 39,9% da massa celular origi-
nal.

Uma massa idéntica do mesmo material de alga seca foi extrai-
da com uma mistura de cloroférmio-metanol (3:2, volume/volume), conforme
o bem conhecido "Método de Folsch", sendo obtida uma quantidade de

componentes tipo lipideo que totalizou 20,6% da massa celular original.
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REIVINDICAGCOES

1. Método de produzir ésteres de acido graxo, compreendendo
reagir uma composi¢ao que compreende material celular em um reator, em
que a temperatura e pressao dentro do reator sao elevadas, de modo que o
material celular possa ser destruido e os componentes do material celular
formem uma fase aquosa e uma fase oleosa, com subsequente reagéo da
fase oleosa com um élcool, dessa forma, produzindo os ésteres de acido
graxo.

2. Método, de acordo com a reivindicacdo 1, em que o material
celular € uma biomassa contendo lipideos, proveniente de animais, plantas,
fungos, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas ou protozoarios.

3. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, em que o material
celular compreende pelo menos 10% (peso/peso) de células intactas, base-
ado no peso total do material celular.

4. Método, de acordo com a reivindicagao 1, em que a composi-
¢ao contém pelo menos 1%, 5%, 10%, 20% ou 50% de agua (peso/peso),
baseado no peso total da composicao.

5. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a composi-
cao contem entre 10 e 90% de material celular (peso/peso), baseado no pe-
so total da composicao.

6. Método, de acordo com a reivindicagao 1, em que a elevagao
da temperatura e pressao dentro do reator cria uma condigcao reacional qua-
se critica ou supercritica.

7. Método, de acordo com a reivindicagao 6, em que a tempera-
tura € elevada entre 180 e 450°C.

8. Método, de acordo com a reivindicagao 6, em que a pressao &
elevada entre 0,5 MPa e 40 MPa.

9. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a fase ole-
osa compreende pelo menos um dentre acidos graxos, monoglicerideos,
diglicerideos ou triglicerideos.

10. Método, de acordo com a reivindicagao 1, em que a fase o-

leosa é reagida com o alcool em uma condicao reacional quase critica ou
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supercritica.

11. Método, de acordo com a reivindicagdao 1, em que o alcool
possui de 1 a 20 atomos de carbono.

12. Método, de acordo com a reivindicagdo 11, em que o alcool
€ metanol ou etanol.

13. Método, de acordo com a reivindicacao 1, em que o éster de
acido graxo é éster metilico de acido graxo.

14. Método, de acordo com a reivindicagao 1, em que a reagao é
realizada na presenga de um co-solvente.

15. Método, de acordo com a reivindicagao 14, em que o co-
solvente é selecionado do grupo que consiste de didxido de carbono, éxido
nitroso, didxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos con-
tendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbone-
tos aromaticos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de alquila e ésteres.

16. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a reacao €
realizada na presenga de um catalisador.

17. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, em que o catali-
sador é selecionado do grupo que consiste de acidos ou bases inorganicas
ou organicas, metais ou seus 6xidos, silicatos, carbonatos ou outros sais de
aluminio, magnésio, calcio, titanio, hafnio, niquel, silicio e zircénio.

18. Método, de acordo com a reivindicagcao 1, compreendendo
ainda a purificagao dos ésteres de acido graxo produzidos.

19. Método de produzir ésteres de acido graxo, compreendendo
reagir uma composi¢gao compreendendo material celular em um reator, em
que a temperatura e a pressao dentro do reator sao elevadas, de modo que
o material celular possa ser destruido e os componentes do material celular
formem uma fase aquosa e uma fase oleosa, separando a fase aquosa da
fase oleosa e reagindo a fase oleosa com Aalcool, dessa forma produzindo
um éster de acido graxo.

20. Método, de acordo com a reivindicagao 19, em que o materi-
al celular € uma biomassa contendo lipideos, proveniente de animais, plan-

tas, fungos, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas ou protozoa-
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rios.

21. Método, de acordo com a reivindicagdo 19, em que o materi-
al celular compreende pelo menos 10% (peso/peso) de células intactas, ba-
seado no peso total do material celular.

22. Método, de acordo com a reivindicagao 19, em que a com-
posicao contém pelo menos 1%, 5%, 10%, 20% ou 50% de agua (pe-
so/peso), baseado no peso total da composicao.

23. Método, de acordo com a reivindicagao 19, em que a com-
posicao contém entre 10 e 90% de material celular (peso/peso), baseado no
peso total da composigao.

24. Método, de acordo com a reivindicagdo 19, em que a eleva-
cdo da temperatura e pressao dentro do reator cria uma condi¢ao reacional
quase critica ou supercritica.

25. Método, de acordo com a reivindicagao 24, em que a tempe-
ratura € elevada entre 180 e 450°C.

26. Método, de acordo com a reivindicagao 24, em que a pres-
sao é elevada entre 0,5 MPa e 40 MPa.

27. Método, de acordo com a reivindicagdo 19, em que a fase
oleosa compreende pelo menos um dentre acidos graxos, monoglicerideos,
diglicerideos ou triglicerideos.

28. Método, de acordo com a reivindicagao 19, em que a fase
oleosa € reagida com o alcool em uma condigao reacional quase critica ou
supercritica.

29. Método, de acordo com a reivindicacao 19, em que o alcool
possui de 1 a 20 atomos de carbono.

30. Método, de acordo com a reivindicagao 29, em que o alcool
€ metanol ou etanol.

31. Método, de acordo com a reivindicagdo 19, em que o éster
de acido graxo é éster metilico de acido graxo.

32. Método, de acordo com a reivindicagao 19, em que a reacao
é realizada na presenga de um co-solvente.

33. Método, de acordo com a reivindicagao 32, em que O CcO-
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solvente e selecionado do grupo que consiste de didxido de carbono, éxido
nitroso, dioxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos con-
tendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbone-
tos aromaticos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de alquila e ésteres.

34. Método, de acordo com a reivindicagao 19, em que a reagéo
é realizada na presenga de um catalisador.

35. Método, de acordo com a reivindicagdo 34, em que o catali-
sador € selecionado do grupo que consiste de acidos ou bases inorganicas
ou organicas, metais ou seus 6xidos, silicatos, carbonatos ou outros sais de
aluminio, magnésio, calcio, titanio, hafnio, niquel, silicio e zirconio.

36. Método, de acordo com a reivindicagao 19, compreendendo
ainda a purificagao dos ésteres de acido graxo produzidos.

37. Método, de acordo com a reivindicagcao 19, em que a sepa-
ragcao é obtida mediante um processo selecionado do grupo que consiste de
decantagéao, separagao por gravidade, separagado por centrifugacgao, filtracao
e extragao.

38. Método de produzir ésteres de acido graxo compreendendo
reagir uma composi¢ao que compreende material celular em um reator com
uma solugao aquosa, em que a temperatura e pressao dentro do reator sao
elevadas, de modo que o material celular possa ser destruido e os compo-
nentes do material celular formem uma fase aquosa e uma fase oleosa; e
reagir a fase oleosa com um alcool, dessa forma, produzindo um éster de
acido graxo.

39. Método, de acordo com a reivindicacao 38, em que o materi-
al celular € uma biomassa contendo lipideos, proveniente de animais, plan-
tas, fungos, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas ou protozoa-
rios.

40. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que o materi-
al celular compreende pelo menos 10% (peso/peso) de células intactas, ba-
seado no peso total do material celular.

41. Método, de acordo com a reivindicacao 38, em que a com-

posigao contém pelo menos 1%, 5%, 10%, 20% ou 50% de agua (pe-
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so/peso), baseado no peso total da composicao.

42. Método, de acordo com a reivindicacdo 38, em que a com-
posigao contém entre 10 e 90% de material celular (peso/peso), baseado no
peso total da composigao.

43. Método, de acordo com a reivindicagdo 38, em que a eleva-
¢ao da temperatura e pressdo dentro do reator cria uma condigdo reacional
quase critica ou supercritica.

44, Método, de acordo com a reivindicacao 43, em que a tempe-
ratura é elevada entre 180 e 450°C.

45. Método, de acordo com a reivindicagao 43, em que a pres-
sao é elevada entre 0,5 MPa e 40 MPa.

46. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que a fase
oleosa compreende pelo menos um dentre acidos graxos, monoglicerideos,
diglicerideos ou triglicerideos.

47. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que a fase
oleosa é reagida com o alcool em uma condigao reacional quase critica ou
supercritica.

48. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que o alcool
possui de 1 a 20 atomos de carbono.

49. Método, de acordo com a reivindicagao 48, em que o alcool
€ metanol ou etanol.

50. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que o éster
de acido graxo é éster metilico de acido graxo.

51. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que a reagao
é realizada na presenga de um co-solvente.

52. Método, de acordo com a reivindicagao 51, em que o co-
solvente & selecionado do grupo que consiste de diéxido de carbono, oxido
nitroso, didxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos con-
tendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbone-
tos aromaticos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de alquila e ésteres.

53. Método, de acordo com a reivindicacao 38, em que a reagao

é realizada na presen¢a de um catalisador.
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54. Método, de acordo com a reivindicagao 53, em que o catali-
sador é selecionado do grupo que consiste de acidos ou bases inorganicas
ou organicas, metais ou seus 6xidos, silicatos, carbonatos ou outros sais de
elementos, tais como, elementos alcalinos, incluindo aluminio, magnésio,
calcio, titanio, hafnio, niquel, silicio e zirconio.

55. Método, de acordo com a reivindicagao 38, compreendendo
ainda a purificagao dos ésteres de acido graxo produzidos.

56. Método, de acordo com a reivindicagdo 38, em que a solu-
¢éo aquosa € agua.

57. Método, de acordo com a reivindicagao 38, em que a solu-
¢ao aquosa esta compreendida entre 5% e 90% do total da composigao rea-
cional.

58. Método de produzir ésteres de acido graxo, compreendendo
reagir uma composi¢cdo que compreende material celular na presencga de
alcool em um reator, em que a temperatura e pressao dentro do reator sao
elevadas, de modo que o material celular possa ser destruido e em que o
alcool reage com os componentes oleosos do material celular, dessa forma,
produzindo os ésteres de acido graxo.

59. Método, de acordo com a reivindicagao 58, em que o materi-
al celular € uma biomassa contendo lipideos, proveniente de animais, plan-
tas, fungos, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas ou protozoa-
rios.

60. Método, de acordo com a reivindicacao 58, em que o materi-
al celular compreende pelo menos 10% (peso/peso) de células intactas, ba-
seado no peso total do material celular.

61. Método, de acordo com a reivindicagao 58, em que a com-
posicao contém pelo menos 1%, 5%, 10%, 20% ou 50% de agua (pe-
so/peso), baseado no peso total da composigao.

62. Método, de acordo com a reivindicacao 58, em que a com-
posi¢cao contém entre 10 e 90% de material celular (peso/peso), baseado no
peso total da composicao.

63. Método, de acordo com a reivindicacao 58, em que a eleva-
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¢ao da temperatura e pressao dentro do reator cria uma condi¢ao reacional
quase critica ou supercritica.

64. Método, de acordo com a reivindicacdo 63, em que a tempe-
ratura é elevada entre 180 e 450°C.

65. Método, de acordo com a reivindicagdo 63, em que a pres-
sao é elevada entre 0,5 MPa e 40 MPa.

66. Método, de acordo com a reivindicagdo 58, em que a fase
oleosa compreende pelo menos um dentre acidos graxos, monoglicerideos,
diglicerideos ou triglicerideos.

67. Método, de acordo com a reivindicagao 58, em que a fase
oleosa é reagida com o alcool em uma condigédo reacional quase critica ou
supercritica.

68. Método, de acordo com a reivindicagdo 58, em que o alcool
possui de 1 a 20 atomos de carbono.

69. Método, de acordo com a reivindicagao 68, em que o alcool
€ metanol ou etanol.

70. Método, de acordo com a reivindicagao 58, em que o éster
de acido graxo é éster metilico de acido graxo.

71. Método, de acordo com a reivindicacdo 58, em que a reagao
€ realizada na presenca de um co-solvente.

72. Método, de acordo com a reivindicacao 71, em que O co-
solvente é selecionado do grupo que consiste de didxido de carbono, éxido
nitroso, didxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos con-
tendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbone-
tos aromaticos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de alquila e ésteres.

73. Método, de acordo com a reivindicagdo 58, em que a reagao
€ realizada na presenca de um catalisador.

74. Método, de acordo com a reivindicagao 33, em que o catali-
sador é selecionado do grupo que consiste de acidos ou bases inorganicas
ou organicas, metais ou seus oxidos, silicatos, carbonatos ou outros sais de
elementos, tais como, elementos alcalinos, incluindo aluminio, magneésio,

calcio, titdnio, hafnio, niquel, silicio e zirconio.
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75. Método, de acordo com a reivindicagao 58, compreendendo
ainda a purificagao dos ésteres de acido graxo produzidos.

76. Método de produzir ésteres de acido graxo, compreendendo
reagir uma composi¢cao que compreende material celular na presenga de
alcool em um reator, em que o reator compreende um recipiente contendo
uma estrutura porosa e em que a temperatura e pressao dentro do reator
sao elevadas, de modo que o material celular possa ser destruido e em que
o alcool reage com os componentes oleosos do material celular, dessa for-
ma, produzindo os ésteres de acido graxo.

77. Método, de acordo com a reivindicagdo 76, em que o materi-
al celular € uma biomassa contendo lipideos, proveniente de animais, plan-
tas, fungos, microalgas, macroalgas, bactérias, diatomaceas ou protozoa-
rios.

78. Método, de acordo com a reivindicagdo 76, em que o materi-
al celular compreende pelo menos 10% (peso/peso) de células intactas, ba-
seado no peso total do material celular.

79. Método, de acordo com a reivindicagao 76, em que a com-
posigdo contém pelo menos 1%, 5%, 10%, 20% ou 50% de agua (pe-
so/peso), baseado no peso total da composicao.

80. Método, de acordo com a reivindicagao 76, em que a com-
posicao contém entre 10 e 90% de material celular (peso/peso), baseado no
peso total da composigao.

81. Método, de acordo com a reivindicagdo 76, em que a eleva-
¢ao da temperatura e pressao dentro do reator cria uma condigao reacional
quase critica ou supercritica.

82. Método, de acordo com a reivindicagdo 81, em que a tempe-
ratura é elevada entre 180 e 450°C.

83. Método, de acordo com a reivindicagao 81, em que a pres-
sao é elevada entre 0,5 MPa e 40 MPa.

84. Método, de acordo com a reivindicacao 76, em que a fase
oleosa compreende pelo menos um dentre acidos graxos, monoglicerideos,

diglicerideos ou triglicerideos.
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85. Método, de acordo com a reivindicagdao 76, em que a fase
oleosa € reagida com o alcool em uma condicao reacional quase critica ou
supercritica.

86. Método, de acordo com a reivindicagao 76, em que o alcool
possui de 1 a 20 atomos de carbono.

87. Método, de acordo com a reivindicagdo 76, em que o alcool
€ metanol ou etanol.

88. Método, de acordo com a reivindicagdo 76, em que o éster
de acido graxo é éster metilico de acido graxo.

89. Método, de acordo com a reivindicagao 76, em que a reagao
é realizada na presenga de um co-solvente.

90. Método, de acordo com a reivindicagdo 89, em que o co-
solvente é selecionado do grupo que consiste de diéxido de carbono, éxido
nitroso, didxido de enxofre, hexafluoreto de enxofre, alcanos e alcenos con-
tendo entre 1 e 20 atomos de carbono, halogenetos de alquila, hidrocarbone-
tos aromaticos, silicones, éteres, aminas, 6xidos de alquila e ésteres.

91. Método, de acordo com a reivindicagao 76, em que a reagao
€ realizada na presenga de um catalisador.

92. Método, de acordo com a reivindicagdo 91, em que o catali-
sador € selecionado do grupo que consiste de acidos ou bases inorganicas
Ou organicas, metais ou seus 0xidos, silicatos, carbonatos ou outros sais de
elementos, tais como, elementos alcalinos, incluindo aluminio, magnésio,
calcio, titanio, hafnio, niquel, silicio e zirconio.

93. Método, de acordo com a reivindicagao 76, compreendendo
ainda a purificagao dos ésteres de acido graxo produzidos.

94. Método, de acordo com a reivindicagdo 76, em que a estrutu-
ra porosa € uma espuma reticulada.

95. Vaso para realizagao do método de acordo com as reivindi-
cacgoes 1, 19, 38, 58 ou 76.

96. Método, de acordo com a reivindicagdo 95, em que o vaso é
um vaso de processamento em batelada.

97. Método, de acordo com a reivindicagao 95, em que o vaso &
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um vaso de processamento de fluxo continuo.

98. Sistema compreendendo:

a) um reator contendo uma composicao que compreende mate-
riais celulares;

b) um dispositivo para elevagao da temperatura e pressao dentro
do reator;

c) um elemento de saida para a coleta dos ésteres de acido gra-

XO.
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RESUMO
Patente de Invencgéo: "METODO DE CONVERSAO CONSISTENTE E EFI-
CIENTE DE LIPIDEOS CELULARES EM BIOCOMBUSTIVEIS".

A presente invengao se refere a métodos, vasos e sistemas pro-
porcionados para processamento de lipideos contidos em uma biomassa,
como, por exemplo, organismos cultivados em um meio aquoso ou em lava-
gens em meios aquosos, para produzir ésteres de acido graxo como compo-
nentes de um combustivel, tal como, biocombustiveis. Os métodos aqui des-
critos sao capazes de eficientemente converter lipideos celulares em bio-
combustiveis, a partir de biomassas contendo lipideos, como, por exemplo,

algas.
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