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Relatorio Descritivo da Patente de Invencédo para "METO-
DO PARA O PROCESSAMENTO DE MATERIAL LIGNOCELULOSI-
CO E SEU APARELHO".

Campo da Invencdo

[001] A invengao refere-se a um processo para o tratamento de
material lignoceluldsico e, em particular, envolve a hidrélise catalisada
por acido de |lascas de madeira impregnadas para despolimerizar par-
cialmente a matriz de lignina com a destilagao, a condensacgao e a re-
cuperagao subsequentes do catalisador acido.

Antecedentes da Invencdo

[002] Os processos da técnica anterior para o tratamento de ma-
terial lignocelulosico requerem freguientemente altas temperaturas e
pressdes para assegurar gue as reagfes guimicas prossigam a uma
taxa suficiente. Em consequéncia disto, recipientes de pressao espe-
ciais e equipamentos especializados s&o necessarios para suportar as
condi¢cbes intensas. Isto torna as instalagdes de processamento muito
caras de equipar e manter, bem como caras de operar, com altas de-
mandas de energia.

[003] Além disso, produtos quimicos fortes s&o em geral requeri-
dos para produzir a reagdo de oxidagao ou de redugao desejada. Os
produtos quimicos atacam o equipamento, bem como o material ligno-
celuldsico, aumentando outra vez os custos de manutengdo para as
instalagbes. Uma vez utilizados, 0os produtos quimicos devem ser des-
cartados, criando perigos ambientais potenciais e poluigdo. Até mesmo
a agua utilizada durante o processo de tratamento pode vir a ficar con-
taminada e requer uma manipulagdo cuidadosa para impedir a polui-
¢ao e danos ambientais. Produtos quimicos frescos devem ser entao
adquiridos para substituir aqueles que sao perdidos durante o proces-
so de tratamento.

[004] A maior parte das instalagées de processamento, apesar
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dos equipamentos caros e sofisticados, so pode ser utilizada para o
processamento de uma selecao limitada de material de plantas. Mate-
riais de plantas diferentes requerem condigtes de processamento e
produtos quimicos diferentes, e métodos de processamento ocasio-
nalmente diferentes, o que significa que outros materiais de plantas
nao podem ser processados sem uma troca de ferramentas completa
da linha de processamento, se houver alguma. E preferivel processar
varios tipos de plantas sem a necessidade de froca de ferramentas ou
sem alterar os equipamentos das instalagdes.

[005] Portanto, um objetivo da inveng&o consiste na apresenta-
¢ao de um processo para o tratamento de material lignoceluldsico que
supere as limitagbes acima e propicie outras caracteristicas deseja-
vels.

[006] Este e outros objetivos da invencdo serdo apreciados com
referéncia a descricdo resumida da invencdo e a descricdo detalhada
da realizacdo preferida a seguir.

SUMARIO DA INVENCAO

[007] A invengdo € um sistema continuo e descontinuo para a

produgdo de celulose, lignina nativa e proteina unicelular a partir de
qualquer forma de planta em um processo fechado.

[008] O Processo do Reator Catalitico {CRP) hidrolitico produz a
polpa do tipo comercial e separa o licor doce (agucares e hemicelulo-
se) da lignina de forma nativa - uma lignina natural ndo alterada por
altas temperaturas ou condig8es de processo adversas. Q licor doce &
ainda convertido em uma proteina unicelular, a qual pode ser converti-
da em varios produtos diferentes. As aguas do processo e 0s produtos
quimicos cataliticos sao reciclados.

[009] O ponto crucial do processo de CRP € a hidrdlise catalisada
de lascas de madeira impregnadas. O catalisador de acido efetua a

despolimerizacao parcial da matriz de lignina no reator quimico com a
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destilagdo, a condensagao e a recuperagao subseqientes do catalisa-
dor de acido e a recuperagao da lignina de forma nativa. Grande parte
da técnica anterior no campo utiliza mecanismos de reag¢ao quimica de
redugdo/oxidacido. Esta diferenga basica no mecanismo de reagéo
permite vantagens significativas do processo de CRP.

[0010] Por exemplo, a planta é impregnada em uma solugao de
acido nitrico e/ou de hidréxido de amédnio e agua. Apos um periodo de
tempo a temperatura ambiente e a pressdo atmosférica, a solugdo
quimica é reciclada. A biomassa é entao movida para um reator catali-
tico e aquecida. O material impregnado evaporado é recuperado atra-
vés de uma torre de absorcao e é reciclado novamente a solugao qui-
mica. A biomassa € movida para uma solugao alcalina antes de ser
resfriada para separar a polpa do licor preto. A polpa pode ser proces-
sada tal como desejado para se obter produtos vendaveis. O licor pre-
to € bombeado ao tanque de separagao e é tratado para precipitar a
lignina. A solugéo é filtrada para separar o licor doce e a lignina. A lig-
nina é secada e o licor doce é fermentado para produzir a proteina
unicelular.

[0011] O processo pode utilizar qualquer espécie de planta, inclu-
indo madeiras duras, madeiras moles, arbustos, espécies de graos,
gramineas, etc. O processo pode utilizar pé de serragem como o unico
material de partida (algo que ndo pode ser feito comercialmente ou ser
especificamente indicado nas patentes examinadas até a presente da-
ta).

[0012] A qualidade e a quantidade de lignina produzida ditam as
condigdes da reagido durante todo o processo. Uma vantagem distinta
é a eliminagao de materiais brutos "secos". Em realidade, o material de
partida verde pode ser utilizado e é até mesmo o preferido para a hi-
drélise catalisada por acido do polimero de lignina nativa, dependendo

da quantidade de polpa, de lignina e de licor doce requerida.
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[0013] O processo de redugéo de polpa de CRP nao requer pres-
sado adicionada em nenhum estagio ou faixa de temperatura em qual-
quer lugar perto daqueles dos processos de redugéo de polpa de Kraft
tradicionais. Basicamente, todas as temperaturas em varios estagios
do processo ficam abaixo de 90°C e nenhuma pressao externa é adi-
cionada ao sistema de reagao.

[0014] O processo de redugéo de polpa de CRP é um sistema fe-
chado em que virtualmente todos os produtos quimicos utilizados sao
recuperados para serem reutilizados. A agua utilizada no processo de
redugéo de polpa é recuperada em subprodutos vendaveis, filtrada pa-
ra reutilizagdo ou dispersa como vapor. O vapor disperso pode ser uti-
lizado para fornecer a energia para o processo de redugdo de polpa,
eliminando desse modo até mesmo essa perda pequena de agua e
uma fonte de energia potencial. A recuperagéo dos produtos quimicos
cataliticos elimina a necessidade de um custo quimico elevado durante
cada ciclo do processo de redugao de polpa.

[0015] Uma pequena quantidade de produtos quimicos € necessa-
ria para fortalecer novamente cada produto quimico recuperado antes
que ele seja reintroduzido no processo. A recuperagao dos produtos
quimicos nao requer despesa de energia externa para que isso seja
feito (ao contrario dos atuais estagios de recuperagdo nas usinas
Kraft).

[0016] Ao utilizar este novo processo, os seguintes beneficios sdo
obtidos:

1. Materiais de partida umidos podem ser utilizados - néo é
necessario secar as lascas, uma vez que a agua € essencial a hidroli-
se.

2. A hidrdlise utiliza baixas temperaturas, baixas pressdes e
pouca entrada de energia.

3. Acidos e bases fracos sdo utilizados, minimizando os
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custos com materiais brutos e a degradagao dos produtos finais.

4. Os catalisadores de acidos sao destilados e reciclados
permitindo ciclos fechados.

5. O processo de redugao de polpa do reator quimico é es-
sencialmente livre de poluigao.

6. O processo de redugdo de polpa do reator quimico propi-
cia um rendimento elevado de lignina Klason nativa.

7. O rendimento da polpa do reator quimico de alfa celulose
é elevado.

8. O licor doce apds a precipitagdo é apropriado para a fer-
mentacao da proteina unicelular.

9. O processo do reator quimico é escalonavel com dese-
nhos de misturador apropriados e, quando combinado com o custo
operacional projetado, acarreta um retorno no investimento de cons-
trugao de menos de 2 anos.

10. O processo do reator quimico é altamente eficiente com
metade dos custos das usinas Kraft tipicas.

[0017] Isto resulta na utilizagdo de concentragdes radicalmente
mais baixas de acidos e bases durante os estagios de impregnagao e
digestdo, bem como temperaturas significativamente mais baixas.
[0018] Uma vez que o processo de redugdo da polpa de CRP é
um sistema fechado com uma descarga virtualmente nula de produtos
quimicos ou de agua no ambiente, uma usina que utiliza este processo
ira atender e exceder facilmente os padrdées ambientais atuais. Tendo
isto em mente, uma usina de polpa livre de poluentes também poderia
acumular um tremendo potencial de lucro sob um sistema de crédito
de poluigao de dioxido de carbono de EPA.

[0019] A capacidade de processamento de uma ampla variedade
de plantas sem nenhuma troca de ferramentas propicia uma flexibili-

dade na produgéo da polpa. Atualmente, as usinas sao projetadas pa-
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ra produzir tipos especificos de polpa e utilizar espécies de madeira
especificas como materiais brutos. Além disso, a maior parte das usi-
nas requer que as lascas satisfagam especificagées de qualidade rigo-
rosas. Estas limitagdes sao evitadas pela invengao.

[0020] A viabilidade econdémica do processo de redugao de polpa
de CRP pode ser concretizada na venda da polpa sozinha. Outros be-
neficios sdo créditos potenciais de EPA e a produgdo de produtos de
lignina nativa e de proteina unicelular para a venda a terceiros. Deve
ser observado que a proteina unicelular de uma fonte vegetal deve es-
tar livre de quaisquer patégenos de BSE e deve ser a alimentagao pre-
ferida para o gado e outros animais de criagdo atualmente criados pa-
ra 0 consumo humano.

[0021] Em um aspecto, a invengao consiste em um método para a
producéo de polpa e lignina a partir de material lignocelulésico, em que
a polpa compreende a celulose, sendo que o método compreende a
colocagdo do material lignocelulésico em contato com uma solugao
acida aquosa para impregnar o material lignocelulésico, a solugéo de
acido aquosa que compreende de cerca de 10% a cerca de 40% em
peso de acido; o aquecimento do material lignocelulésico em dois es-
tagios, sendo que o primeiro estagio de aquecimento é executado por
um periodo de tempo suficiente para despolimerizar a lignina dentro do
material lignocelulésico sem degradar substancialmente a celulose ou
a lignina no material lignocelulésico, sendo que o segundo estagio de
aquecimento é executado no ponto de ebuligdo do acido ou acima
deste para a destilagido do acido; a colocagao do material lignocelul6-
sico em contato com uma solugdo alcalina aquosa sob calor para so-
lubilizar a lignina na solugéo alcalina, resultando em um licor preto; a
remogéo da polpa do licor preto; a adigdo de acido suficiente ao licor
preto para precipitar a lignina; e a remogéao da lignina do licor.

[0022] Em um outro aspecto, a invengao consiste em um método
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para o processamento de material lignocelul6sico, 0 qual compreende
uma etapa de impregnagdo em que o material lignocelulésico é en-
charcado em uma solugao impregnada; uma primeira etapa de recicla-
gem em que a solugdo impregnada é drenada, filtrada, fortalecida e
reciclada para a etapa de impregnagéo; uma etapa de reagao catalitica
em que o material lignocelulésico encharcado € agitado em uma ca-
mara de reacgao catalitica e aquecido até uma temperatura acima do
ponto de vaporizagao da solugao impregnada, produzindo desse modo
uma solugio impregnada vaporizada e lignina; uma segunda etapa de
reciclagem em que a solugao impregnada vaporizada é condensada e
reciclada para a etapa de saturagédo; uma etapa de digestdo em que a
lignina é agitada em um digestor na presenca de negro de ferro e de
uma solugdo alcalina para produzir a polpa e um licor preto com inten-
sidade total; uma etapa de processamento em que a polpa é drenada,
lavada e secada, produzindo desse modo a polpa seca e o licor preto
diluido; uma terceira etapa de reciclagem em que o licor preto diluido é
reciclado para a etapa de digestao; uma etapa de separagao em que o
licor preto de intensidade total é refrigerado e agitado na presenga de
uma solugao acida, produzindo desse modo o licor doce e precipitando
a lignina de forma natural; uma etapa de filtragdo em que o licor doce é
filtrado para remover a lignina de forma natural; e uma etapa de fer-
mentagido em que o licor doce é adicionado a bactérias em um tanque
de fermentacgdo, produzindo desse modo uma proteina unicelular co-
mo um produto da fermentagdo. O material impregnado pode ser uma
solugado de acido nitrico, que pode compreender de 10 a 30% em peso
de acido, ou uma solugao de hidréxido de aménio, que pode compre-
ender de 10 a 30% em peso de amdnio.

[0023] Em um outro aspecto, a invengao consiste em um aparelho
para o processamento de material lignocelulésico, sendo que o apare-

Iho compreende uma carga de entrada de impregnagao para alimentar
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o material lignocelulésico e impregnar a solugdo em um tanque de im-
pregnagido, sendo que o tanque de impregnagido compreende uma
carga de saida de impregnag¢ao; uma camara de reagao catalitica co-
nectada ao tanque de impregnagao através de uma carga de saida de
impregnagao, sendo que a cadmara de reagao catalitica compreende
um primeiro agitador e uma carga de saida catalitica; uma unidade de
digestor conectada a camara de reagéo catalitica através da carga de
saida catalitica, sendo que a unidade de digestor compreende um se-
gundo mecanismo de agitagdo e uma carga de saida do digestor; um
separador de lignina conectado a unidade de digestor através da carga
de saida do digeridor, sendo que o separador de lignina compreende
um terceiro mecanismo de agitagdo e uma carga de saida do separa-
dor; e um tanque de fermentagdo conectado ao separador de lignina
através da carga de saida do separador.

[0024] Em um aspecto adicional, o tanque de impregnacgéo pode
compreender uma carga de saida de reciclagem para a reciclagem da
solugao impregnada e o retorno da mesma ao tanque de impregnagao.
Contudo, em um aspecto adicional, a unidade de digestor pode com-
preender uma unidade de condensagao impregnada para a reciclagem
da dita solugao impregnada e o retorno da mesma ao dito tanque de
impregnacao.

[0025] Em um outro aspecto, a invengao consiste em uma proteina
unicelular produzida ao utilizar o aparelho acima ou o método acima.
Contudo, em um aspecto adicional, a invengao consiste em uma ligni-
na produzida de forma natural ao utilizar o aparelho acima ou o méto-
do acima.

[0026] O objetivo do acima exposto foi apenas um amplo sumario
e de apenas alguns dos aspectos da invengao. O objetivo ndo foi a
definigdo dos limites ou requisitos da invengdo. Outros aspectos da

invencdo serdo apreciados com referéncia a descricdo detalhada da
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realizagao preferida e as reivindicagoes.
BREVE DESCRICAQ DOS DESENHOS

[0027] A realizagao preferida da invengao sera descrita com refe-

réncia aos desenhos, nos quais:

[0028] a figura 1 & uma vista esquematica das pecas utilizadas de
acordo com uma realizagao preferida do processo;

[0029] a figura 2 é o mecanismo de hidrdlise catalisada por acido;
[0030] a figura 3 € um grafico e um equilibrio de massa para a pol-
pa, a lignina e a proteina durante o Processo do Reator Catalitico (aci-
do nitrico),

[0031] a figura 4 € um grafico e um equilibrio de massa para a pol-
pa, a lignina e a proteina durante o Processo do Reator Catalitico (Hi-
droxido de Amdnio);

[0032] a figura 5 € uma curva de calibragao de placa quente para
experiéncias de CRP; e

[0033] a figura 6 € uma série de fotos das fibras obtidas através de
CRP a partir de varias fontes de fibras.

DESCRICAQ DETALHADA DA REALIZACAO PREFERIDA DA IN-
VENCAO

[C034] A figura 1 mostra um diagrama esquematico da realizagao

preferida do processo. As lascas da carga de entrada 2 sao colocadas
na camara de impregnacao 4 junto com uma solugdo impregnada. De-
pois de as lascas terem sido encharcadas por um pericdo de tempo
apropriado, o excesso de material impregnado & removido e limpado,
tal como pelo mecanismo de filtro 6, e coletado no tanque de recupe-
ragao 10. Ele é entao fortalecido e retornado, tal como pela bomba 12,
para a camara de impregnacao 4.

[0035] Enquanto isso, as lascas impregnadas sdo movidas por
meio de um dispositivo apropriado, tal como o mecanismo de rosca 8,

para o reator catalitico 20. Para controlar a alimentagao das lascas da
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camara de impregnagao 4 no reator catalitico 20, varios mecanismos
podem ser utilizados. Na realizagdo preferida, o tanque de manuten-
¢ao 14 mantém as lascas impregnadas até que elas possam ser ali-
mentadas através do funil 16 no dispositivo de medigédo 18. O disposi-
tivo de medigédo 18 controla entdo a taxa de alimentagao das lascas no
reator catalitico 20.

[0036] No reator catalitico 20, as lascas s&o aquecidas pelo aque-
cedor 22 até uma temperatura acima da temperatura de evaporagao
do material impregnado, mas baixa o bastante para que as proprieda-
des dos compostos de lignina formados ndo sejam comprometidas. As
lascas também s&o agitadas para assegurar o aquecimento completo
da biomassa.

[0037] O material impregnado evaporado é removido do reator ca-
talitico 20 por um mecanismo tal como a bomba 24, e é coletado em
uma cédmara de condensag¢ao ou torre de absorgédo 26. O material im-
pregnado é condensado e retornado ao tanque de recuperagao 10 pa-
ra ser reutilizado na camara de impregnagao 4.

[0038] A carga de saida 28 passa a biomassa catalisada para o
digestor 30, onde a biomassa é misturada com uma solugéo alcalina.
A mistura é aquecida e agitada na presenga de negro de ferro para
produzir o licor preto e a polpa.

[0039] O excesso de licor preto é removido da polpa digerida por
meio de um dispositivo tal como uma prensa 32. O licor preto removido
é coletado no tanque 34 e retornado ao digeridor 30, tal como pela
bomba 36. A polpa pressionada € processada, tal como pela arruela
38, conforme necessario.

[0040] O licor preto passa do digeridor 30 ao tanque de lignina 40,
onde é resfriado, agitado e acidificado para precipitar a lignina, for-
mando desse modo o licor doce e a lignina.

[0041] O licor doce e a lignina passam através de um dispositivo
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de separagéo, tal como o filtro 42, onde a lignina é coletada para um
processamento adicional. O licor doce passa através do filtro 42 para o
tanque de fermentagéao 44.

[0042] No tanque de fermentagao 44, as bactérias sao adicionadas
ao licor doce para produzir a proteina unicelular, a qual pode entao ser
processada conforme necessario.

[0043] O que segue descreve o processo de acordo com a realiza-
cao preferida da invengdo. O processo é mostrado esquematicamente
nos graficos das figuras 3 e 4, para o material impregnado de acido
nitrico e o material impregnado de hidroxido de amdénio, respectiva-
mente.

1. O material bruto é preparado ao cortar espécies de plan-
tas em comprimentos convenientes de madeiras duras e moles em
lascas mais ou menos do tamanho das lascas existentes comercial-
mente disponiveis em uso nos dias de hoje. No entanto, lascas meno-
res podem ser utilizadas devido a seus comprimentos de fibra mais
longos produzidos a partir de produtos quimicos mais fracos e tempe-
raturas mais baixas utilizadas no processo de CRP.

2. O material bruto é carregado em uma camara de impreg-
nagdo 4 e é saturado com um material impregnado. O material im-
pregnado pode ser acido nitrico, hidroxido de amdnio, e/ou ambos. Por
exemplo, se 0 material bruto for madeira dura e o acido nitrico for utili-
zado, as lascas poderdao ser encharcadas em 15% de HNO; por 18
horas. Se o0 material bruto for madeira mole ou uma outra planta, as
lascas serdao encharcadas em 12% de HNO; por 16 horas. Se o mate-
rial impregnado for o hidroxido de amd&nio, as lascas serdo encharca-
das em 10% de NH,OH, independentemente dos materiais brutos.

3. O excesso de material impregnado é drenado, filtrado e
novamente fortalecido para ser reutilizado no tanque de recuperagao
10.
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4. O material impregnado é transferido ao reator catalitico
20 a um pH de 2 a 5. Neste estagio, a temperatura € mantida entre
60°C e 85°C por um maximo de 80 minutos. E importante que o reator
catalitico 20 seja mantido dentro desta faixa mais favoravel de tempe-
ratura e de tempo para produzir rendimentos elevados e boa qualidade
dos produtos finais, em especial de compostos de lignina inalterados.
Se o material for mantido além do tempo mais favoravel, ocorre entdo
uma oxidagao excessiva do material, em vez da hidrdlise catalitica pre-
ferida do polimero de lignina, inibindo desse modo os estagios subse-
gientes. O aquecimento dos materiais impregnados além da tempera-
tura mais favoravel também conduz a rendimentos reduzidos e altera o
estado desejado da lignina (resultando em um produto gomoso inferi-
or). Os tempos sdo mantidos na faixa de temperatura mais favoravel
de 10 a 80 minutos, dependendo dos materiais brutos utilizados. A re-
ag¢ao quimica que ocorre durante a etapa de reagao catalitica € mos-
trada na figura 2.
[0044] Durante o aquecimento do material impregnado, o material
impregnado é liberado em uma forma de vapor, é extraido e enviado a
uma camara de condensagao ou torre de absorgao 26, onde é coleta-
do para ser reutilizado. Apés um tempo suficiente, a lignina é hidroli-
sada cataliticamente ao estado molecular desejado e o material bruto
esta agora pronto para ser passado ao estagio de banho alcalino.
[0045] Neste estagio catalitico, a agitagao é importante, uma vez
que em um reator grande ndo haveria tempo suficiente para aquecer
completamente toda a massa do material impregnado antes de passar
para o estagio de digestdo alcalina, afetando desse modo o rendimen-
to e a qualidade dos produtos finais.

5. Soda caustica é adicionada ao material passado do rea-
tor catalitico 20 no digestor 30. A intensidade da soda caustica é tal

coOmo segue:
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4 litros de NaOH a 20% para 200 litros de agua se o mate-
rial bruto de partida for madeira dura;

4 litros de NaOH a 15% para 200 litros de agua se o mate-
rial bruto de partida for madeira mole ou uma outra espécie de planta.
[0046] O banho alcalino é aquecido até uma faixa de temperatura
ideal de 60 a 85°C por um periodo de tempo de 60 minutos. Durante
este estagio alcalino, a um pH de 9 a 12, a mistura é agitada na pre-
senga de negro de ferro e ha uma separagéao da polpa do licor preto. A
polpa passa através de filtros e de uma prensa que extrai todo o licor
preto. O licor preto é reciclado novamente ao digestor alcalino. Assim
que toda a polpa tiver sido removida do banho alcalino, ela é lavada e
secada, e o licor preto restante é retornado ao digeridor 30, e a seguir
passado para o tanque de lignina 40.

[0047] As fotos das fibras obtidas através do processo, utilizando

varios materiais de partida, sdo mostradas na figura 6. As proprieda-

des da polpa de CRP neste estagio sdo mostradas na Tabela 1.
Tabela 1 - Resultados da analise da polpa de CRP *

Componente Amostra 1 Amostra 2
% de alfa celulose 86,5 85,7

% de beta celulose 1,3 4.1

de gama celulose 12,2 10,2
Numero de Kappa 51,6 445

% do teor de lignina (por calculo) 7,74 6,68

* A amostra foi cloretada antes do teste, sendo que os re-
sultados foram calculados com base nos pesos da amostra cloretada.
Todos os resultados foram calculados em relagdo ao peso da amostra
em uma base em forno seco. Alfa, beta e gama celulose: por ESM
035B (referéncia: TAPPI n03). Numero de Kappa: por ESM 091B (refe-
réncia: TAPPI T236).

6. O licor preto é passado para o tanque de lignina 40 e res-
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friado rapidamente até uma faixa de temperatura de 43 a 50°C (isto &,
importante para manter o estado da lignina nativa). Neste ponto, acido
sulfurico a 10% é adicionado ao licor preto se o impregnado for o acido
nitrico; acido cloridrico a 12% ¢é adicionado se o impregnado for o hi-
dréxido de amdnio. A relagdo entre o acido sulflrico e o licor preto é
de 2 litros de acido para 200 litros de licor preto a um pH de 2 a 5. Os
agitadores sao ligados para precipitar a lignina do licor preto antes que
a mistura esfrie abaixo de 43°C. O processo de separagao leva cerca
de uma hora.

7. Do tanque de lignina 40, o licor doce e a mistura de lig-
nina precipitados sao liberados em um tanque de fermentagéao. O licor
doce passa através de um filtro 42, sendo que o pé de lignina perma-
nece na parte superior do filtro. A lignina nativa é levada para um se-
cador onde é secada em uma faixa de temperatura de 43 a 50°C. O
desvio desta faixa destréi o estado da lignina nativa. As propriedades
da lignina nativa sdo mostradas na Tabela 2.

Tabela 2 - Resultados da analise da lignina de CRP
Componente Amostra 1 Amostra 2
% de lignina de Klason 83,0 76,7

8. Ao tanque de fermentagdo 44, bactérias (torula) sdo adi-

cionadas ao licor doce para ativar o processo de fermentagdo. Uma
vez que a fermentagdo é completada, a proteina unicelular é filtrada,
secada e acondicionada ou lavada para reduzir o pH, e é utilizada para
outros produtos.

9. A agua residual do processo de fermentagéao é tratada e
reciclada novamente no processo.
[0048] Agitadores sao utilizados no reator catalitico 20 e no diges-
tor 30 e sdo importantes para a realizagao de resultados mais favora-
veis, tanto quanto forem desejados rendimentos e a quantidade de

produto final.
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[0049] No reator catalitico 20, os agitadores sao utilizados para
atingir e manter a faixa de temperatura mais favoravel para que ocorra
a despolimerizagdo da lignina. A temperatura mais favoravel deve ser
atingida tao rapidamente quanto possivel para evitar a oxidagao inde-
sejada da lignina. Esta oxidagao ira resultar em compostos de lignina
que comegam a se formar a partir das classes quimicas de cetona,
aldeido etc., que séo indesejaveis. Além disso, a oxidagao da lignina
ira resultar em locais clivados para permitir a reticulagio entre polime-
ros de lignina, um outro resultado indesejavel. A oxidagéo ira resultar
em baixos rendimentos de lignina nativa e de licores doces, depen-
dendo da extensao da reagao de oxidagao dentro da camara catalitica.
O desenho dos agitadores depende se for utilizada uma planta de pro-
cesso descontinuo ou uma usina de alimentagdo continua. Os agitado-
res sao utilizados para colocar a biomassa do impregnado rapidamen-
te na temperatura e comegar a decompor a prépria biomassa.

[0050] Em uma usina de alimentagdo continua, os agitadores no
reator catalitico 20 também irdo transferir continuamente a biomassa
impregnada ao banho alcalino ou ao digestor 30.

[0051] No digestor 30, os agitadores sao utilizados para obter um
rendimento ideal do produto. Se for reagida, a biomassa é simples-
mente despejada em uma solugao alcalina e € colocada em repouso, e
a superficie das lascas comegara a ser submetida a digestdo. Isto ira
remover a lignina das lascas e passar as mesmas para a solugéo alca-
lina. Se a lignina for deixada muito tempo na presenga de NaOH, ela
comegara a oxidar, um resultado indesejado. Uma agitagéo bastante
agressiva ¢é utilizada para quebrar as lascas em partes ainda menores,
permitindo que o NaOH seja utilizado rapidamente antes que a oxida-
¢ao da lignina comece em quantidades significativas. O resultado sao
moléculas de sédio unidas aos pontos de clivagem nos polimeros de

lignina, resultando na lignina soluvel em agua.
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[0052] Os agitadores também resultam em faixas de temperatura
mais favoraveis homogéneas.

[0053] As condi¢gbes operacionais do processo sao tal como se-
gue.

[0054] Para tratar 60 quilos de lascas de pinho, as lascas sao im-
pregnadas com 315 litros de solugdo de acido amoniacal contendo
27,5 litros de acido nitrico e 4 litros de hidréxido de amdnia.

[0055] Depois de 12 horas de impregnagao, a solugao de acido é
extraida para uma recirculagao posterior, e as lascas sao colocadas no
reator para efetuar a reagdo de hidrélise catalitica a temperatura de
75°C, 80°C no maximo, durante o intervalo de 90 minutos; levando em
consideragdo que, quando atinge a temperatura de 75°C durante a re-
acgao, os gases recuperaram o NOx em agua ou em solugdes de acido
recicladas.

[0056] No final da reagao, as lascas sdo descarregadas no banho
alcalino para deslignificar as lascas, onde elas sdo preaquecidas a
75°C em uma mistura de 315 litros de NaOH a 4%. A reacéo de des-
lignificagdo é executada a cerca de 80°C e até um maximo de 90°C
por 90 minutos. O aquecimento é entdo interrompido para deixar ela
esfriar até 75°C, antes que a mistura seja processada através de um
filtro para separar a celulose do licor preto.

[0057] O licor preto é enviado a um tanque de lignina onde é agi-
tado, e acido sulfurico concentrado é adicionado com cuidado até que
o pH seja abaixado até 3,0. Ele é colocado em repouso e passado en-
tdo através de um filtro para separar a lignina do licor doce.

[0058] O licor doce filtrado é enviado a um tanque de fermentagéao
onde as bactérias podem ser adicionadas para produzir uma proteina
unicelular.

[0059] No final do processo, a lignina e a celulose séo lavadas pa-

ra recuperar o excesso de acido e de soda caustica, respectivamente.
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A agua que foi utilizada para o processo é de torneira padrdao ou agua
corrente.

[0060] O que segue sio detalhes das experiéncias realizadas ao
utilizar o processo da invengdo. Os valores de pH dos acidos e das
bases utilizados sao relacionados na Tabela 3 e a curva de calibragao
para a placa quente utilizada é disposta na Tabela 4 e é graficamente
mostrada na figura 5.

Tabela 3: Valores de pH dos Acidos e das Bases — 17 de maio

Acidos: Temp. °C pH
12% nitrico 18,2 1,86
10% sulfurico 18,3 1,85
12% cloridrico 18,3 1,90
Bases: Temp. °C pH
10% hidréxido de aménio 18,2 12,42
15% hidréxido de sédio 18,2 13,23
Tabela 4: Calibragido da Placa Quente — 17 de maio
Ajuste Temp °C

1,0 35

1,5 42

2,0 52

2,5 60

3,0 64

3,5 69

4,0 73

4,5 78

5,0 83

55 90

6,0 97

Teste com acido nitrico:

19 de maio
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[0061] A 500 ml de um leito de pinho Northern White Pine (Sun

Seed — Son thing Special) — pesando 64,49 g — foram adicionados 500

ml de H,O e entdo encharcados por 15 minutos. O excesso de agua foi

drenado. A massa Umida pesava agora 503,75 g (funil Buchner aspi-

rado por 15 minutos) com um béquer. O peso do béquer de 390,21 g

menos o peso da agua absorvida € de 113,54 - 64,49 = 49,05 g.

[0062] Despejados em 700 ml de acido nitrico as 11:10 do dia 19

de maio. A temperatura das lascas e do acido era de 60°F.

[0063] Havia 440 ml de H,O (das lascas encharcadas) sobrando.
% de H,O =49,05/113,54 = 43,2%

[0064] Placa quente ajustada a 83°C (182°F) ou 1,8 - 1,6 (interrup-

tor desligado).

[0065] As 09:05 horas — material impregnado de HNO; - adiciona-

do ao funil Buchner. Drenagem por gravidade por 30 minutos e tempo

de encharcamento de 21 horas - 55 minutos até 20 de maio.

20 de maio

[0066] Apés a impregnagao, as lascas (Umidas) pesavam 215,96

g.

215,96 - 113,54 = 102,4/215,96 x 100% = 47,42% de acido nitrico

102,42 g de acido nitrico

102,42 g de acido nitrico em volume sao aproximadamente 800 ml.

[0067] As 10:00 horas, a destilagdo foi iniciada (ajuste em 5), 605

ml de acido nitrico foram drenados - o pH era menor do que zero no

acido drenado.

[0068] Apods 10 minutos, diminuiu para 1,6. Acido nitrico puro esta-

va surgindo. Temperatura do vapor de 90°C — acido nitrico sendo des-

pejado no béquer de coleta com 100 ml de H.O.

Minutos - Temperatura

10 - 94 - 95°C

20 - 91°C
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25 - 74°C

[0069] em 25 minutos a medicdo da temperatura das lascas =
194°F (88,9°C)

Amostra #1 - 50 ml de material impregnado de HNO; drenado - pH
menor do que zero.

110 ml de HNO3/H,O em volume destilados foram recuperados - 10 mi
de HNO3; surgiram com 10 x 100% = 9,09%.

Minutos - Temperatura
30 - 68°C lascas a 83°C
60 - 70°C

70 - 70°C lascas a 86°C
80 - 70°C 92°C

Amostra #2 - primeira recuperagéo no destilado em 25 mi-
nutos do destilado - 100 ml de H,O e 10 ml de HNO3. Volume da pri-
meira recuperagao de 110 ml.

[0070] Colocar 10 ml de NaOH a 15% em 1 litro de H,O (mistura
para o banho alcalino).

11:40 horas - digestor alcalino a 75°C, lascas colocadas em
agitagao no ajuste 10 - adicionados dois parafusos de negro de ferro.

Amostra #3 — segunda recuperagéo no destilado em 80 mi-
nutos - 100 ml de H,O e 1,5 ml de HNO;

Volume da segunda recuperagao - 101,5
12:10 horas - adicionados doze parafusos de negro de ferro.

12:25 horas - adicionados 90 ml de NaOH a 15% a temperatura de
87°C — ajuste da placa quente baixado para 4.

[0071] A temperatura as 13:15 horas era de 96°C (quente demais).
[0072] Polpa filtrada do licor preto. O volume do licor preto era de
920 ml. Uma amostra de 40 ml (a amostra #4 foi coletada).

[0073] Licor preto resfriado em banho de agua fria - a temperatura
era de 44°C.
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[0074] Ao licor preto, foram adicionados 10 ml de H,SO, a 10% a
lignina precipitada e filtrada — as 13:45 horas.
0,86g em peso de papel filtro
[0075] Outros 10 ml de H,SO,4 a 10% foram adicionados e filtra-
dos.
[0076] A terceira adigdo de acido foi de 80 ml de H,SO,4 a 10% as
15:15 horas - cobrir e deixar até a manha seguinte.
Agua de lavagem da polpa utilizada - 1.600 ml
Licor preto produzido - 1.000 ml
21 de maio
Polpa seca 22,08 g - fibra marrom-clara, grauda e curta
Papel filtro #1 - 1,22 g — Peso da Lignina - 0,36 g
(Peso deduzido 0,86g) #2 - 0,99 g - Peso da Lignina - 0,13

Filtro a vacuo 1.000 ml de licor doce/mistura de lignina apés
o repouso até a manha seguinte (as 09:20 horas).

Volume do licor doce 910 mi

Peso do licor e do papel filtro 3,95 g

Peso da lignina = 3,95 - 0,86 = 3,09 g (fragmentos duros e
pretos)

Lignina total = 3,09 + 0,36 + 0,13 = 3,58 g

Gravidade especifica de licor preto - 0,999

Gravidade especifica do licor doce - 1,003
Acido Nitrico — 20 de maio
[0077] A 100,04 lascas frescas foram adicionados - 700 ml de
HNO; a 12% - cerca de 300 ml foram utilizados.

16:00 horas - inicio da impregnagédo das lascas de pinho
Riverside - lascas e lascas de madeira da parte inferior do condutor
para a doca de carregamento a temperatura de impregnacao de
18,9T (66°F).
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10:15 horas - drenagem do HNOj; resultando em um volu-
me de 660 ml — drenado por 15 minutos. (Amostra # 6) - Os parafusos
pesavam 183,79 g.

[0078] Colocar as lascas no ajuste de destilagdo as 10:40 horas. A
temperatura das lascas era de 22,2C (72°F) — Ajust es da placa quen-
te ajustados manualmente para 1,0 - 1,6.

10:55 horas - temperatura das lascas de 60T (140°F) -
temperatura do vapor de 37°C

11:05 horas - temperatura das lascas de 84,4C (18 4°F) -
temperatura do vapor de 70°C
[0079] A contagem regressiva de 80 minutos comegou as 11:05
horas.

11:10 horas - temperatura das lascas de 87,8C (19 0°F) -
temperatura do vapor de 76°C

11:25 horas - temperatura das lascas de 84,4C (18 4°F) -
temperatura do vapor de 64°C

11:45 horas - temperatura das lascas de 83,9C (18 3°F) -
temperatura do vapor de 64°C

12:00 horas - temperatura das lascas de 84,4C (18 4°F) -
temperatura do vapor de 64°C

12:05 horas - ajuste da placa quente em 2,0 para destilar o
acido nitrico

12:10 horas - temperatura das lascas de 91,1C (19 6°F) -
temperatura do vapor de 75°C

12:20 horas - temperatura das lascas de 92,2T (19 8°F) -
temperatura do vapor de 85°C

12:30 horas - temperatura das lascas - temperatura do va-
por de 87°C.

[0080] O volume de acido nitrico era de 105,5 (coletado da destila-
¢ao) (amostra #7) pH = 0,70 = 5,5 ml de HNO:;.
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[0081] As 13:00, as lascas impregnadas foram adicionadas ao ba-
nho alcalino a 80°C.

13:05 horas - foram adicionados outros 10 ml de NaOH a

15%
13:10 horas - foram adicionados outros 10 ml de NaOH a
15%
13:15 horas - foram adicionados outros 10 ml de NaOH a
15%
As 13:00 80°C
13:10 74°C
13:20 76°C
13:30 85°C - ajuste 4
13:40 85°C
13:50 86°C
14:00 85°C

14:10 85°C — desligar agitador/calor

830 ml de licor preto foram recuperados, a amostra #8 foi
coletada.
[0082] Foram adicionados 30 ml de H,SO,. A temperatura as
14:30 horas era de 36°C.
[0083] A polpa foi filtrada (100/0-15% de hastes na polpa de fibra
longa - cor amarela - 1200 ml).
Lavagem em agua
22 de maio
[0084] Licor doce ap6s a filtragdo - 740 ml - Amostra #9N de 40 ml
amarelo palha claro.

Polpa secada a 100°C - peso de 42,67 g

Pano de filtro de lignina as 10:30 horas (secar até a manha
seguinte) - peso de 1,60 g

Papel filtro de lignina #1 as 11:00 horas (secar ao ar até a



23/23

manha seguinte) - peso de 2,89 - 0,86 =2,83 g

Papel filtro de lignina #2 as 11:15 horas (secar ao ar até a
manha seguinte) - peso de 2,82 - 0,86 =1,96 g

Papel filtro de lignina #3 as 11:30 horas (secar ao ar até a
manha seguinte) - peso de 1,51-0,86 =0,65¢g

- lignina marrom clara - peso total de 7,04 g

- Papel filtro Whatman #4 — tecido fino de nailon de pano de
filtro da usina piloto
Gravidade especifica do licor preto - 0,985
Gravidade especifica do licor doce - 0,989
Gravidade especifica da agua de torneira - 0,982 a 20°C
[0085] Deve ser apreciado pelos elementos versados na técnica
que outras variagdes das realizagdes preferidas descritas na presente
invengdo podem ser praticadas, sem que se desvie do ambito da in-
vengao, sendo que tal ambito é definido corretamente pelas reivindica-

¢cOes a seguir.
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REIVINDICAGOES

1. Método para processamento de material lignocelulésico,
que compreende:

uma etapa de impregnagao, em que o dito material lignoce-
lulésico é encharcado em uma solugao impregnada;

uma primeira etapa de reciclagem, em que a dita solugao
impregnada é drenada, filtrada, fortalecida e reciclada para a dita eta-
pa de impregnagao;

uma etapa de reagao catalitica em que o dito material lig-
nocelulésico encharcado é agitado em uma camara de reagao cataliti-
ca (20) e é aquecido até uma temperatura acima do ponto de vapori-
zagao da dita solugdo impregnada, produzindo desse modo a solugao
impregnada vaporizada e biomassa;

uma segunda etapa de reciclagem em que a dita solugao
impregnada vaporizada é condensada e reciclada para a dita etapa de
saturacgao;

uma etapa de digestdo em que a dita biomassa é agitada
em um digestor (30) em uma solugéo alcalina para produzir a polpa e
um licor preto de intensidade total,

uma etapa de processamento em que a dita polpa € drena-
da, lavada e secada, produzindo desse modo a polpa secada e o licor
preto diluido;

uma etapa de separagao em que o dito licor preto de inten-
sidade total é resfriado e agitado na presenga de uma solugédo de aci-
do, produzindo desse modo o licor doce e precipitando a lignina de
forma natural;

uma etapa de filtragdo em que o dito licor doce é filtrado
para remover a dita lignina de forma natural; e

uma etapa de fermentagdo em que o dito licor doce é adici-

onado a bactérias em um tanque de fermentagédo (44), produzindo
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desse modo uma proteina unicelular como um produto da fermenta-
Gao;

o referido método sendo caracterizado pelo fato de que
compreende ainda uma terceira etapa de reciclagem em que o dito
licor preto diluido é reciclado para a dita etapa de digestao.

2. Método, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o dito material impregnado é uma solugéo de acido
nitrico.

3. Método, de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado
pelo fato de que a dita solugdo de acido nitrico compreende de 10 a
30% em peso de acido.

4. Método, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o dito material impregnado é uma solugéo de hidroxi-
do de amonio.

5. Método, de acordo com a reivindicagao 4, caracterizado
pelo fato de que a dita solugdo de hidréxido de amdnio compreende de
10 a 30% em peso de amédnio.

6. Aparelho para processamento de material lignocelul6si-
co, de acordo com o método, como definido em qualquer uma das rei-
vindicagdes 1 a 5, que compreende:

uma carga de entrada de impregnagao (2) para alimentar o
material lignocelulésico e solugao impregnada em um tanque de im-
pregnagao (4), sendo que o dito tanque de impregnagéo (4) compre-
ende uma carga de saida de impregnagao;

uma camara de reagdo catalitica (20) conectada ao dito
tanque de impregnagéo (4) através da dita carga de saida de impreg-
nag¢ao, sendo que a dita camara de reagao catalitica (20) compreende
um primeiro agitador e uma carga de saida catalitica (28);

uma unidade de digestor (30) conectada a dita camara de

reagao catalitica (20) através da dita carga de saida (28), sendo que a
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dita unidade de digestor (30) compreende um segundo mecanismo de
agitacdo e uma carga de saida do digestor;

um separador de lignina (42) conectado a dita unidade de
digestor (30) através da dita carga de saida do digestor, sendo que o
dito separador de lignina compreende um terceiro mecanismo de agi-
tagao e uma carga de saida do separador; e

um tanque de fermentagao (44) conectado ao dito separa-
dor de lignina através da dita carga de saida do separador;

o dito aparelho sendo caracterizado pelo fato de que com-
preende ainda meios para reciclar o licor preto diluido para a dita uni-
dade de digestor (30).

7. Aparelho, de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado
pelo fato de que o dito tanque de impregnagao (4) compreende adicio-
nalmente uma carga de saida de reciclagem para a reciclagem da dita
solugao impregnada e o retorno da mesma ao dito tanque de impreg-
nagao (4).

8. Aparelho, de acordo com a reivindicagao 6 ou 7, caracte-
rizado pelo fato de que a dita unidade de digestor (30) compreende
adicionalmente uma unidade de condensagéao (26) do material impreg-
nado para a reciclagem da dita solugao impregnada e o retorno da

mesma ao dito tanque de impregnacgéo (4).
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