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Relatério Descritivo de Patente de linvengice

BICQUEROSENE E PROCESSD DE CBTENGAC DO MESMO

Campo da Invengdo

A presente invengao pertence ao campo dos bincombustiveis. Mais
espscificaments, o biocombustivel da presente invencdo é o bioguerosene
obtido a partir da transesterificagdo de élecs vegetais na presenca de um
catalisador. Adicionalmente, a reagdo da presente invencédo é uma reacdo que
transcorre em 10 minutos & o processe de obtencdo do bioguerosene
compreende ainda uma etapa de purificacdo do  produto  obtido.
Especificamente, o binquerosene obtido na presente invencao tem potencial
aplicagao como combustivel para aviagao.

Fundamentos da invencio

) bhiodiesei é definido pela American Socisty for Testing Materials
(ASTM), como um combustivel liquido sintético, originario de matéria prima
rencvavel e constituida por mistura de ésteres alquilicos de acidos graxos de
cadeias longas, derivados de 6leos vegetais ou gorduras animais.

O frequents aumento do prego do petrdleo e a possibilidade de
esgotamentos dos combustiveis foésseis v&m  motivando  inumeros
pesquisadores pela busca de combustivel alternativo. Essa preocupacao
também existe por parte dos ambientalistas visando reduzir a poluicao
provocada pelo uso de dissei & foi intensificada apés o Protocolo de Kyoto.

A utilizagdo do biodiesel como combustivel vem apresentando um
potencial promissor no mundo todo, sendo um mercado que cresce
aceleradamente devido a iniUmeras vantagens, tais como:

- € um combustivel produzido a partir de fontes renovaveis, como
cleos vegetais, residuos de fritura ou gordura animal. A utilizagdo de residuos
como materia-prima reduz 0s custos com tratamento de esgotos e disposicao
de residuos.
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- & biodegradavel. Estudos mostram que o biodiesel de dleo de
soja e canola sao facilmente absorvidos pelo meio ambientes. A utilizagdo de
misturas contendo 20%. v/v de biodiese! (B20) aumenta a hindegradabilidade
do diesel em presenca de agua. Além disso, foi observado o crescimento de
algas em tanques de estocagem de hiodiesel.

- € um combustivel nac toxico, pois a utilizagdo de biodiesel
provoca redugéo substiancial na emissdo de mondxido de carbono e material
particulado. Alem disso, & livre de enxofre e aromatices, impede a formacao de
fuligem pois possui 10%: v/v de cxigénio. A utilizacao de 20% v/v de biodicsel
ao diesel reduz a emissaoc de didxido de carbono em 15,66%: v/v.

A transesterificacdc é a forma mais usual de pioducdo de biodiesel.
Essa reagdo consiste na mistura de um alzcol, nreferancialmente de baixo
peso molecular, com um élzo vegetal ou gordura animal. Também chamada de
alcodlise, a reagéo de transesterificaggo pode ocorrer na presenca ou auséncia
de catalisador. A reacao de transastzrificacio ocorre de forma mais rapida em
presenga de alcool de baixo peso minlecular, como metanol e etanol.

A reagado de lransesterificagdo & acelerada por catalisadores
homogéneos ou heterogénecs. Os catalisadores homogéneos podem ser
acidos, bases ou enzimas. Esses catalisadores t&m como inconvenientas: a
necessidade de purificacao dos produtos (éster e glicerina) para retirada dos
residuos de catalisadores & a impossibilidade de seu reapreoveitamento apos a
reacan. Os catalisadores heterogénsos podem ser reaproveitados apds reacio
& 330 facilmente remavidos, tornando a etapa de purificagdo dos produios
(alicerina e ester) mais simples.

Nesse contexto, essa invengdo descrave a praducéo de bioquerosene
mediante transesterificagdo de dleo de céco. Esse combustivel foi obtido com
aito grau de pureza (9¢, em peso de ésteres) utilizando o protétipo do
destilador rnolecular centrifugo de alto desempenho. O bioguerosene é
proveniente de oOleos vegetais & possui as mesmas caracteristicas do
querosene proveniente do petrélec. Ressalta-se gue, o querosene de origem

fossil contribui para a poluigdo ambiental (efeito =stufa). Nesse sentido,
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pretende-se substituir o querosene por um produto similar de origem vegetal,
renovavel e que contribuira significativamente para a reducéao da poluigdo.

A busca na literatura patentaria apontou alguns documentos relevantes
que serao descritos a seguir.

O documento US 2007/0194016 revela um método de obtencao de
bieccombustiveis como o bicdiesel, a biogasolina, o bioquerosene dentre outros
cujo processo de obtencdo compreende a passagem das espécies quimicas
por uma estrutura macroscopica dieiétrica para um suscepior permeavel 2 gas
recebendo energia eletromagnética. Varios tipos de dleos vegetais e animais
podem ser utilizados naste processo. A presente invencao difere deste
documento pelo fato do processo de produgdo compreender o usc de um
catalisador.

C documento WO 2007/142802 revela um método de transesterificacac
para a produgdc de alquil ésteres, que compreende o uso de um material
dlicerideo de origem vegatal = um catalisador basico ou acido & um catalisador
a base de guanidina. Os catalisadores basicos sdec NaOH, KOH, NaOCH:,
NaOCH:CH:, KOCH:, KOCH:CH:, e os acidos sdo H:SO., HCi & os
catalisadores & base de guanidina s&o: N-aiquil guanidina, N,N'-de alqui!
guanidina; N,N - dialquil guanidina; N,N',N " - trialquil guanidina; N, N, N-
trialquil guanidina; N5 N N'. N tetraalquil guanidina; N5 N, NN ' tetraalquil
guanidina & N, N, N', N N" pentaalquil guanidina. Especificamente, o alquil éster
produzido pelo processo deste documento é o biodiesel. A presente invencao
ditere deste documento pelo fato do alquil éster produzido ser o bioquerosene.

O documento US 2006/0058540 reveia um mstodo de transesterificacao
de &leos vegetais com alconis de cadeia curta na presenca de um catalisador.
Especificamente, o catalisador descrito neste documento é um sal ou uma base
de tim composte organico & um acido carbénico. Especificamente, 0 composto
organico & um composte contendo nitrog&nio, e o composto basico & uma
guanidina, como o carbonato de guanidina, e derivados da 1-aminoguanidina,
como o 1-aminoguanidina hidrogenocarbcnato. Especificamente, o produto

obtido no processo deste documento & o biodiesel. A presente invengao difers

N




20

25

30

4/14 .

deste documento pelo fate de compreender uma etapa de purificacdo do
produto obtido originando o bhioquerosens.

G documento WO Z007/025360 revela um métode de transesterificagao
que compreende a reagdo entre mono, di e triglicerideos de 6ieos vegetais o
gorduras animais & um alcool de cadeia curta em proporgdo molar que varia
entre & e 18, Especificamente, a reacdo deste documento transcorre a
tzmperaturas entre 30 e 250°C, pressGes maiores que a pressao atmosférica,
velocidades de agitagdo entre 400 e 1500 rpm, tempo de residéncia cu tempo
gspacial de 5 a 1000 minutos. Especificamente, o alcool utilizado ¢ um &lcool
hidratado e © catalisador & um catalisador sélido bésico & base de hidrotalcita
que passa por um pincesss de calcinagéo entre 250 e 900 “C. A presente
invencao difere deste documento pelo processo de transesterificacdo nao
compresnder um catalisador a base de hidrotaiciia.

O documenio US €,369,157 revela um processe de transesterificacio de
Sleos e gorduras vegetais com alcoois de cadeia curta que compreende o uso
de um catalisador que € um sal metalico de um aminoéacido ou um derivado de
aminoacido. Especificamente, o catalisador utilizado & um catalisador insoitvel
no alcool de cadeia curta, sendo a catalise uma catalise heterogénea. A
presente invengdo difere deste documento pelo fato do catalisador ser um
catalisador homogéneo e por naoc compreender um sal metalico de um
aminoacido ou um derivado de aminoécido.

O documento US 5,137,939 revela um método de esterificacio de
acidos graxos e de obtengéo de combustiveis compreendendo acidos graxos
cuja reagdc com um alcoo! nao compreende o uso de um catalisador.
Especificamente, o alcoo! utilizado neste processo encontra-se em estado
supercritico e o produto obtido compreende o diesel, aditivos para combustiveis
& Gleos lubrificantes. A presents invencao difere deste documento pelo fato de
naz compreender o uso de aicooi em estado supercritico e pelo fato de
compreender 0 uso de um catalisador. »

Portanto, nao foi encontrado na literatura nenhum documento que

antecipe ou sequer sugira as particularidades da presente invencao.
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Sumario da Invencio

E um objeto da presente invencio, um combustivel obtido de fonte
vegetal renovavel. Especificamente, o biocombustivel da presente invengéo é
0 bioquerosene.

Especificamente, o bioquerosene da presente invencdo apresenta
caracteristicas semelhantes ao querosene derivado petréleo e pode ser
utilizado como querosene de aviagac.

E também um okjeto da presente invengdo um processo de obtencao do
bioquerosene que compreende as etapas de:

a) reagir uma mistura compreendendo:

- um material rico em glicerideos;

- um alcool de cadeia curta Ci-C5; &

- pelo menos um catalisador homogéneo;
b) separar as fases éster e glicerina.

O tempo de reagao da etapa a) pode variar de 5 minutos a 3 horas. Em
tma realizagéo preferencial, o tempo de reagéo da etapa a) & 10 minutos

Q material rico em glicerideos pode ser um 6leo vegetal, um 6leo animal,
um oleo mineral bem como a mistura dos mesmos. Especificamente, o materiai
glicerideo da presente invencao é o dleo de c6co e/ou babagu e o alcool de
cadeia curta da presente invenzao & o etanol.

Descricao Detaihada da Invencio

Os exemplos mostrados a seguir ndo tem a intencgéo de limitar o escopo
da invengao, mas apenas de mostrar uma das formas de concretizagdo dentre
varias possiveis.

2 Bicquerosene da presente invengdo foi obtido utilizando um oleo
vegetal como matéria-prima, alcool etilico como solvente, e catalisadores. Em
seguida, o bioquerosene foi purificado utilizande um destilador molecular.

Materiai Gliceridec

A expressdo “material glicerideo” diz respeito a 6lecs e/ou gorduras
vegetais e/ou animais que contenha triglicerideos e/ou diglicerideos e/ou

monoglicerideos e/ou acidos graxos livres. Os materiais glicerideos Uteis para a
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realizaz@o da invengdo incluem, mas ndo se limitam a 6leoc de soja, 6leo de
algodao, dleo de cdeo, 6len de babagu, olec de milho, dleo de canola, dleo d=
macauba (Acrocomia aculeata elou Acrocomia totai mart), 6leo de palma
(dendé), 6leo de amendoim, oleo de pequi (Cariocar hrasiliensis e/ou Cariocar
coriacenus), olec de ouricuri (Svagrus coronata), 6leo de pinhdo manso
{Jatropha curcas elou Jatropha marcocarpa), demais gorduras vegetais e/ou
animais, como por exemplo gorduras de frangn, porco e/ou sebo bovino,
incluindo-se também dleos e gorduras residuais de frituras. Adicionalmente, o
“material glicerideo” pode ser escolhido dentre Gleos, neutros, acidos, brutos,
degomados, semi-refinadas e/ou refinados bem como a mistura dos mesmos.

O dieo vegetai correspondeu especificaments a 6leo de= céco de praia ou
de babagu.

Alcool de cadeia curta

Os alcoois de cadeia cuita da presente invengio sdo preferencialemnte
23coihidos dentre os alcoois com até 5 dtomos de carbono. Exemplos de tais
alcoois incluem, sem contudo limitar, metanol, etanoi, propanoi, butanoi,
isopropanol, 1-butanol, 2-butanocl, isobutanol, amilico e/ou seus isAdmeros
dentre outros possiveis, bem como a mistura dos mesmos.

Especificamentz, o solvente da presante invengdo deve apresentsr
proporgac molar solvente: olzo vegetal variando de 3:1 a 15:1 (p/p).

Especificamante o solvente da presente invencao é o etanol utilizado na
proporzao 10:1 em relacaoe ao 6leo vegetal.

Catalisadoi- Homogéneo e Heterogéneo

O catalisador da presentz invencao & um catalisador escolhido do grupo
que compreende os catalisadores lasicos fais como o NaOH, KOH, NaOCH:,
NaOCH: CH:, KOCHj;, KOCH: CHg dentre outras possiveis bem como a
mistura das mesmas, as guanidinas tais como 1,5,7-triazabiciclo[4.4.0]d=c-5-
enc (TBD), 1,1,3,3-tetrametilguanidina (TMG), dentre outras possiveis, bem
Somo a mistura das mesmas.

Especificamente, o catalisador & utilizado em proporgéo molar que varia

de 0,01 a 3% em peso em relacdo ao 6leo vegetal.
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Especificamente, na presente invengio o catalisador homogéneo & o
NaOH e KOH e o catalisador heterogéneo & a guanidina. Sendo utilizado uma
massa de catalisador de até 1% em pesc da massa de 6leo vegetal.

Processo de producdn.do bioquerosene

5 O processo de preducde do bioquerosene da presente invencao
compreende as etapas de:
a) reagir uma mistura compreendendo:
. - um material rico em glicerideos;

- um alcool de cadeia curta C1-C5; e

®

- 10 - pelo menos um catalisador homogéneo; e
b} separar as fases éster e glicerina.

Diversos fatores influenciam o resuitadc do processo. Pode-se citar por
exemplo o tempo de reagao, a temperatura e proporcdo de reagentes. Em
relacado ao tempo de reagéo, ele deve ser ajustado de forma a consumir todos

15 os reagentes. Ele pode variar dentro de uma faixa que vai de 5 minutos a 2
horas, sendo que preferancialmente a reagdo tem a duracdo de 10 minutos. A
temperatura do processo é escolhida de forma a manter uma velocidade de
reagao adequada sem causar degradacéo aos reagentes. Preferencialmente a
temperatura € escolhida dentro de uma faixa que vai de 20 e 80 °C. Em relacao

20 arazao entre os reagentes, a proporcdo molar enire o alcool de cadeia curta e

o materiai rico em glicerideos varia d= 3:1 a 15:1 (p/p). Especificamente, a
proporcac molar da presente invengao ¢ 10:1.
O processo de prcaugdo da presente invencéo pode ser realizado em

diverscs tipos de reatores conhecidons do esiado da técnica, bem como pode-se

[\
wn

optar pelo por um processc em batelada ou um processo continuo.
Separagao de fases éster-glicerina

A separagéo das iases & reaiizada por qualgquar método de separacio
de fases j& dsscrito no estada da técnica como 3 lavagem, neutralizacao,
métodos de destilagdo como a destilagdo em destilador molecular centrifugo, a

30 purificacdo em coluna, dentre outros possiveis, bem como a mistura dos
mesmos. '

—_—
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Especificamente, a purificagdo/separacdo da presente invengao &
realizada pela lavagem com agqua acidificada a temperaturas entre 75°C e
90°C, que proporciona a neutralizacdo do produto obtido, em seguida, a
mistura é filtrada a vacue, em presenga de suifato de soédio anidro
(desumidificante), e destilagédo em destilador molecular & 150 — 70°C e pressao
entre 4-90ubar. Especificamente, temperatura de 90°C e pressdo de 70 pbar
favoreceram uma maior concentragao do produto desejado.

As condicdes operacionais que proporcionaram maior conversac
reacional em menor tempo foram as correspondentes a 1% em peso de
catalisador basico, razdo molar etanol: éleo de céco de 10:1, tempo dé rsacio
de 10 minutos e temperatura de reagas coirespoindente a 50°C.

Exemplo 1. Caracterizacdo da matéria prima

O bioquerosens foi produzido mediante transesterificacdo de 6leo d=
coco de praia, em presenca de catalisadores alcalinos, derivados de guanidina
& alcool etilico. O dlzo de cbco (matéria prima) foi caracterizado utilizando as
seguintes metodologias:

Exemplo 1.1. Identificazao dos acidos graxas por cromatografia gasosa

A identificagao dos acidos graxos foi realizada por cromatografia gasosa.
Os acidos graxos foram convertidos em é&steres metilicos (FAME) e analisados
no cromatégrafo gasoso, utilizando uma coluna tipo DB23 (30 m x 0.53 mm) &
detector de ionizagado de chamas. A Tabela 1 mostra a composigéo do 6leo de
cco. A determinagdo da composicdo do éleo de céco permitiu o calculo do
peso molecular desse éleo. Verifica-se na Tabela 1 que o éleo de céco &
constituido em sua maioria de acidos graxos de cadeia curta (entre C8-C14), o
que possibilita a formacgac de ésteres de baixo peso moiecuiar e caracteristicas
semelhantes ao querosene de aviagao.

Tabela 1 - Composigdo do dleo de coco

Acido (%%

Caprilico {C3:0) 3,02
Caprico (C10:0) 3,15
Laurico (C12:0) 57,46
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Miristico (C14:0) 22,57
Palmitico {(C16:0) 14,41
Estearico (C13:0) 3,64
Oléico (C1&:1) 12,00
Linoleico {C12:2) 3,43

Exemplo 1.2. Determinai:do da acidez

A analise dos acidos graxos livres foi realizada de acordo com a
metodologia AOCS Ca &a — 40. A amostra foi dissolvida em dlcool etilico e
titulada com hidroxido de sédio. A percentagem de acidos graxos livres foi
calculada em termos de asido oldico, de acordo com a equagao (1).

o (5L = mil de alcali ¥ N x28.2 1)

masso g de amosira)

Nesta equacdo, miL de 2lcali representa o volume de hidroxido de sédic
utilizado e N corresponde a normalidade do hidréxido de sédio. A constante
22,2 esta relacionada 2o peso molecular do acido oléico. A acidez do olec de
coco foi correspondente a 1,121% ou 0,252 mg de KOH/g. Ressaita-se que, a
determinacdo da acidez & de fundamental importancia para a escolha do
catalisador da reagao, uma vez que acidez superior a 1% ocasionaria consumo
do catalisador, formagéo de sabio e reducdo da conversac reacional.

Exemplo 1.3. Cromatografia liquida

A analise da composicdo da reagédo de transesterificacao foi realizada
por cromatografia liquida por exclusdo de tamanho, também conhecida como
high-performance size-exciusion chromatography (HPSEC), essa andlise
parmitiu a medida exata da composicio da reagdo, ou seja, concentragao de
triglicerideos, diglicerideos, monoglicaridens, ésteres e glicerina.

As colunas cromatograficas utilizadas forrmnam duas colunas Waters
Styragel® HR1 e HR2, em série. Foi utilizado detsctor de indice de refracdo. A
fase movel utilizada fai tetrahidrofurano, com fluxo de 1 mL / min, a 40°C. A
preparagao da amostra consiste na diluicdo de 100 mg da amostra em 10 mL
desse solvente (tetrahidrofuranc).

Exemplo 2. Reacido de Transesterificacido
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A reacdo de transesterificagéo é influenciada por diversas variaveis, tais
como: nivel de agitagdo, tempc de reacdo, temperatura de reacédo,
concentragao de catalisador, quantidade & qualidade da matéria-prima,
concentragao de alcool utilizado (medida em termos de razan molar etanol;
6leo de céeo). Visando obter uma alta conversao da reagdo num menor tempo
foram testadas as seguintes condizdes operacionais:

e Temperatura de reacdo: 30, 40, 50, 30 e 75°C.
» Concentracéo de catalisador: 0,5 a2 1,5% em peso do 6leo de coco.
e Razdo molar: 5:1a12:1

Para cada ensaio foram retiradas amostras nos seguintes intervalos: 0,5;
1,2, 8,7, 10; 12; 15; 20 e 30 minutos. Essas amostras foram analisadas no
HFSEC, através do qual foi determinada a conversdo em bioquerosene.

As condicOes operacionais que proporcionaram maior conversio
reacional em menor tempo foram as correspondantes a 1% em peso de
catalisador basico, razdo molar etanol:idleo de céco de 10:1, tempo de reacio
de 10 minutos e terperatura de reagic correspondente a 50°C. Nessas
condigdes, foi atingida uma conversdo de 97“a em peso de bioguerosene, ou
seja, para cada 400 gramas de oleo de coco utilizado restaram apenas 12
gramas de dleo re céce sem reagir (monoglicerideo).

A obtencdo do bioquerosene em escala de laboratério pode ser
realizada da seguinte forma:

Inicialrmente, o 6leo de coco (400g), foi adicionado ao reator (reator com
agitacdo mecanica de 1iitro) e aguecido até a temperatura desejada. Em
seguida, o catalisador (NaOH) foi diluido no etanol e adicionado ac o6iec. Apés
0 tempo desejado, foi inlerrompida a agitagdo e a mistura foi resfriada,
finalizando a reac&o. Em seguida, a mistura foi para o rota-evaporador, ness=
equipamento & realizada a destilagao do excesso de alcool usado na reagao. A
concentracéo de catalisador correspondeu a 1%}, p/p da massa de éleo de coco,
enguanto que, a quantidade de alcool etilico foi calculada com base no niimero
ds moles do dleo de cdco, como detalhado na Equacédol. Foram testadas

diversas razbes molares entre o etanol e o 6len de c6co, sendo que a
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proporgao 10:1 proporcionou maior conversao. Dessa forma, para cada 400 g
de oleo de cHco foi utilizado 253 g de alcool etilico e 4 gramas de catalisador.

m
mol = —22 (1)

coco A/[w
400
mol , =—=0,55
722
5 mol ., =mol, %10
. MASSA, 0y = MO, M, =0 55%10% 46 = 253 ¢g

Onde: Mw,;.. corresponde ao peso molecular do éleo de céco calculado

y

- com base na composicdo dos acidos graxos.
A mistura obtida ne rota-evaporador foi para um funil de separagio,
10 sendo obtidas duas fases. A fase inferior & rica em glicerina e possui coloracio
alaranjada em conseqii#ncia do residuo de catalisador. A fase superior &
constituida de éster @ impurezas & possui coloracdo amarelada.

Exemplo 3. Purificacdc dos produtos formados

A purificagao do bioquerosene foi realizada nas seguintes etapas:
15 Exemplo 5.1 Lavagem e neutralizagéo
Apés a separacan, a fase éster foi lavada com &agua acidificada e
aquecida a 75°C. Uma quantidade minima de agua foi utilizada,

correspondente a 10% do peso de éster, o que possibilitou uma diminuigdo das

perdas de éster por lavagem. A agua utilizada foi acidificada com gotas de
20  acido cloridrico. A agua foi adicionada ao éster e, apés agitacao vigorosa, essa
mistura vai para um funil de separagio e em seguida, foi medida a acidez da
fase aquosa com o uso de papel indicador de pH. Normaimente, foram
necessarias trés lavagens para a obtengdo de um pH neutro. Foram testadas
varias temperaturas e concluiu-se que temperaturas entre 75°C e 90°C
25  permitiam uma separagéo mais rapida.
Em seguida, adicionou-se ao éster uma pequena quantidade de
desumidificante (sulfatc de sédio anidio), para retirada de residuos de agua.
Apos filtragado a vacuo, determinou-se a umidade do éster por meio do Karl
Fisher, foi encontrado um teor de agua correspondente a 0,1%.
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Exemplo 3.2. Destilacao molecular
A concentragdc dos ésteres de menor peso molecular foi feita no
Jestilador molecular, cu destilagdo de passo curto (short path distillation) como
também & conhecida, &€ um processo de separacan niao convencional indicado
para a separacao de misturas liquidas homogéneas que contenham
substancias termosensiveis de alto peso molecular (tipicamente superior a
120g/mol) e baixa volatilidade. Neste processo, a mistura é alimentada a um
destilador que possui um evaporader dotado de um condensador interno. Este
evaporador opera sob alto vacuo e fornece o calor necessario para que parte
das moléculas alimentadas se volatilize. As moléculas que se volatilizaram
migram para o condsnsador, iornam a se liquefazer e sdo retiradas do
equipamento. Assim sendo, est= processo origina duas cerrentes efluentes que
sao retiradas do processe. Uma constituida de material que nao se volatilizou,
chamada de residuo, & outra formada pelas moléculas que se volatilizaram
durante o processo, chamada de destilado. |
A destilagao dc bicguerosene foi realizada a 90°C e pressdo de 70ubar.
Foi obtido o binquervsene no destilado sem coloragao (incolor) e no residuo
uma mistura de ésteres de maiores pesos moleculares com coloracdo
amarelada. A destilagdo molscular permitiu a completa concentragdo dos
ésteres mais leves (C8-C14) e completa eliminacéo dos residuos provenientes
da materia prima (acidos graxcs, monoglicerideos, diglicerideos e
triglicerideos), promovendo um produto de alta pureza.
Exemplo 3.3. Determinagdo do rendimento
O rendiments da reagdo foi determinado com base na massa de produto
destilado e correspondeu a 90%.
Exemplo 3.4. Caracterizagdo do produto
Foram realizadas varias analises que possibilitaram a caracterizagdo do
bioquerosene, tais como:
e curva d= destilagéo a pressio reduzida (realizada no IPT);
e analise de umidade (IPT e UNICAMP);
e composigao (IPT e UNICAMP);
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o ponto de fulgor (IPT)
o acidez (UNICAMP).
A Tabela 2 lista as andlises realizadas e compara com as especificacées da

agéncia Nacional de Petrélec Gas Naiurai e Biocombustiveis (ANP).

5
Tabela 2 - Prepriedades do Bioquerosene
) VALOR LIMITE ABNT ASTM
CARACTERISTICA OBTIDO (ANP) NBR
: AFARENCIA
) @ Aspeacic limpido clars,  limpido 2 | Visual Visual /

. isenty da &gua nao | D 4176
dissclvida & (Prosedimento 1)
material  sdlido  a
ermperatura
arbiente

COMPOSICAD

Aromaticas, mas (3) | 0% volume | 25,0% valume 14,952 D1.212

ol

Arornaticos totais, 26,5 - DRecTY

mée. (%)

Enxafre Total, mas, {i% massa 0,30 % massa 5.56% , | 0v1.266, D 1.582

14575, | 0 2a22, D 4.294, D
14.533, | 5.453
Errafre mercaptidics, | 0% massa 0,0020% massa 6.203 D 3227
A o . . -

m3 . Y _ Hegativo Hegativo 14.642 D 4.952
@ Ensaio Dwctor (4)

C.omponent2s rna

epedingo da

refinaria produtera (5)

Fracao 0% volume Anatar - -

hidropracessada

Frajp&o =zeveramente | 0% volume Anctar - -

hidroprocessada

VOLATILIDADE

Destilacan (£) ! 9818 | D36

FLE. (Pontd  Inicial | 251°C anotar

ge EbulicSc)

10 vol. | vC 2050

Fecuperadas, méx.

0% vl | o0 anotar
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Fecupesrados
G0 vol. | °C anotar
Fecuperados
PF.E. (Ponto Final | 343°C 00,0
de Ebulicdn), max.
Fiesidun, max <i),05% 1.5
volume
Perda, max. % valume 1,5
Ponta de Fulgor, min. | &0°C 40,0 ou 7.974 (DTS
28,0 - D 3.828
Tewr de mono, di e | 9.5% - - BS EM 14105-03
trigliceridens
Massa Especifica a | &34,8kg/m3 | 771,32 -836,8 7.14% D 1,298 ou D 4.052
2042(7) ou
14.065
FLUIDEZ
Visoosidade a -20°C, | 3,02 &,0 10.441 D 445
X (ramZ2/s) cst
OMBUSTAD
Naftalznos, max. 0% volume | 3,00 E | D 1840

NI
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Reivindicacoes

Processo de obtencgao de bioquerosene caracterizado por compreender as
etapas de:
a. reagir uma mistura compreendendo:
i. um material rico em glicerideos
ii. um alcool de cadeia curta C1-C5; e
iii. pelo menos um catalisador homogéneo e/ou heterogéneo;
b. separar as fases éster e glicerina;
c. lavar e neutralizar com agua acidificada a temperaturas entre 75°C
e 90°C e filtragado com sulfato de sédio anidro(desumidificante) que
proporciona a retirada de tragos agua, e/ou destilagao em destilador
molecular a 50-180°C e presséao entre 1-1000ubar, e/ou destilagao
a vacuo entre 0,1 a 20 mbar e/ou destilagao/evaporagao em filme
descendente ou centrifuga sob vacuo, entre 0,1 a 20 mbar.
Processo, de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado pelo material rico
em (glicerideos ser escolhido do grupo que compreende Oleos e/ou
gorduras vegetais e/ou animais que contenham triglicerideos e/ou
diglicerideos e/ou monoglicerideos e/ou acidos graxos livres.
Processo, de acordo com a reivindicacao 2, caracterizado pelo material rico
em glicerideos ser escolhido do grupo que compreende 6leo de soja, oleo
de algodéo, 6leo de cbco, dleo de babacu, 6leo de milho, 6leo de canola,
Oleo de macauba, 6leo de palma, 6leo de amendoim, éleo de pequi, 6leo
de ouricuri, 6leo de pinhdo manso, gorduras de frango, porco e/ou sebo
bovino, gorduras residuais de frituras e combinagcées dos mesmos.
Processo, de acordo com a reivindicagao 3, caracterizado pelo 6leo ser
uma mistura de 6leo de coco de praia e 6leo de babacu.
Processo, de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado pelo alcool ser
escolhido do grupo que compreende metanol, etanol, propanol, butanol,
isopropanol, 1-butanol, 2-butanol, isobutanol, amilico e mistura dos
mesmos.
Processo, de acordo com a reivindicagao 5, caracterizado pelo alcool ser

etanol.
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7. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pela propor¢ao
molar alcool: dleo vegetal estar compreendida na faixa que vai de 3:1 a
15:1 (p/p).
8. Processo, de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado pela proporgao
5 molar ser aproximadamente 10:1.
9. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo catalisador
ser escolhido do grupo que compreende NaOH, KOH, NaOCHzs, NaOCHz2
CHs, KOCHs, KOCH2 CHs, guanidinas, 1,5,7-triazabiciclo[4.4.0]dec-5-eno
(TBD), 1,1,3,3-tetrametilguanidina (TMG), e mistura das mesmas.
10 10.Processo, de acordo com a reivindicagao 9, caracterizado pelo catalisador
ser escolhido do grupo que compreende NaOH, KOH e guanidina.
11.Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo catalisador
estar presente em uma concentragao de 0,01% a 3,0% em peso da massa
de dleo vegetal.
15 12.Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pela temperatura
de reacgao estar compreendida em uma faixa que vai de 20 e 80 °C.
13.Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pela etapa a)
ocorrer dentro de uma faixa que vai de 5 minutos a 3 horas.
14.Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado por possuir:
20 a. 1% em peso de catalisador basico;
b. razado molar etanol: éleo de céco de 10:1;
c. tempo de reacado de 10 minutos; e
d

. temperatura de reacao correspondente a 50°C.
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