wO 20197237169 A1 |0 0000 0000 0RO 0

(12) PEDIDO INTERNACIONAL PUBLICADO SOB O TRATADO DE COOPERACAO EM MATERIA DE PATENTES
(PCT)

(19) Organiza¢io Mundial da
Propriedade Intelectual
Secretaria Internacional

=

—

(43) Data de Publicaciio Internacional

‘O 000 0 O
(10) Numero de Publicacio Internacional

WO 2019/237169 Al

19 de Dezembro de 2019 (19.12.2019) WIP O | PCT

(51) Classificacio Internacional de Patentes:

CI2P 7/10 (2006.01) CO8L 1/02 (2006.01)
CI2P 7/02 (2006.01) C08J 3/00 (2006.01)
CI2P 7/40 (2006.01)

(21) Numero do Pedido Internacional:
PCT/BR2019/050213

(22) Data do Depésito Internacional:
07 de Junho de 2019 (07.06.2019)

(25) Lingua de Depdsito Internacional: Portugués

(26) Lingua de Publicacio: Portugués

(30) Dados Relativos a Prioridade:
1020180117416

11 de Junho de 2018 (11.06.2018) BR

Requerentes: PETROLEO BRASILEIRO S.A. - PE-
TROBRAS [BR/BR]; Avenida Republica do Chile, 65,
Centro, 20031-912 Rio de Janeiro, RJ (BR). UNIVERSI-
DADE FEDERAL DO RIO DE JANEIRO - UFRJ
[BR/BR]; AVENIDA BRIGADEIRO TROMPOWSKI, S/
N° - ILHA DA CIDADE, UNIVERSITARIA - Rio de Ja-
neiro, 21941-590 Rio de Janeiro (BR).

(71)

(72) Inventores: MACHADO DE CASTRO, Aline; Av. Ho-
racio Macedo, 950 — Cidade Universitaria - Rio de Janei-
ro, 21941-915 Rio de Janeiro (BR). CABRAL DE ME-
NEZES, Sonia Maria;, R. Smith de Vasconcelos, 83 apt.
301, Cosme Velho - Rio de Janeiro, 22241-160 Rio de
Janeiro (BR). CHINELATTO JUNIOR, Luiz Silvino;
Rua Sdo Francisco Xavier, n° 422, Apto 302, Maracani
- Rio de Janeiro, 20550-013 Rio de Janeiro (BR). RAN-
GEL CASSELLA, Alessandra; Av. Horacio Macedo, 950
— Cidade Universitaria — Ilha do Fundio - Rio de Janeiro,
21941-915 Rio de Janeiro (BR). DIAS RIBEIRO, Bernar-
do; Rua Dias da Cruz, 827 ap.404, Méier - Rio de Janeiro,
20720-011 Rio de Janeiro (BR).

Mandatario: RODRIGUES SILVA, Francisco Carlos et
al.; Praca Floriano, 19, 28° andar, Centro, 20031-050 Rio de
Janeiro, RJ (BR).

(74)

(81) Estados Designados (sem indicagdo contrdria, para todos
os tipos de protecdo nacional existentes). AE, AG, AL, AM,
AOQ, AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BH, BN, BR, BW, BY, BZ,
CA, CH, CL, CN, CO, CR, CU, CZ,DE, DJ, DK, DM, DO,
DZ, EC, EE, EG, ES, FI, GB, GD, GE, GH, GM, GT, HN,
HR, HU, ID, IL, IN, IR, IS, JO, JP, KE, KG, KH, KN, KP,
KR, KW,KZ,LA,LC,LK,LR,LS,LU,LY, MA, MD, ME,

(54) Title: METHOD FOR PRETREATING LIGNOCELLULOSIC BIOMASS
(54) Titulo: PROCESSO DE PRE-TRATAMENTO DE BIOMASSA LIGNOCELULOSICA

Figura 8

259 -

03

O3

z Concentracio de glicose (mg.g')

(=]

BB  ¥empo de hidrélise {h]

cc

Ofchiziisad 120 Ofchi2(iso] 150 BT 1300 NChTer 1:20 BN 3o tatado

AA  Concentration of glucose
BB Duration of hydralysis (h)
CC Untreated

(57) Abstract: The invention relates to a method for pretreating
lignocellulosic biomass, comprising a step of bringing a lignocel-
lulosic biomass into contact with an ionic liquid consisting of a
phthalic salt of dicholine in a mass ratio of between 1:1 and 1:100
of biomass:ionic liquid, said step occurring over a period of time
of between 0.4 and 48 hours and within a temperature range that
varies between 60 and 200°C. The invention also relates to the use
of the pretreated lignocellulosic biomass in an enzymatic hydrol-
ysis method.

(57) Resumo: A presente invengfo descreve um processo de pré-
tratamento de biomassa lignoceluldsica que compreende a etapa
de contatar uma biomassa lignocelulésica com um liquido idnico
consistindo de sal ftalico de dicolina na propor¢do massica de 1:1
a 1:100 de biomassa:liquido i6nico, dita etapa ocorrendo durante
um periodo de tempo que varia de 0,4 a 48 horas e em uma faixa
de temperatura que varia de 60 a 200°C. Além disso, a presente
invengio também se refere ao uso dabiomassa lignocelulosica pré-
tratada em um processo de hidrolise enzimatica.
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“PROCESSO DE PRE-TRATAMENTO DE BIOMASSA LIGNOCELULOSICA”
CAMPO DA INVENCAO

[0001] A presente invencio esta relacionada a um processo de pré-
tratamento de biomassa lignocelulésica utilizando liquidos ibnicos consistindo
de sais ftalicos e ao uso da biomassa pré-tratada em um processo de hidrélise
enzimatica.

FUNDAMENTOS DA INVENCAO

[0002] Na busca por alternativas sustentaveis em substituicdo aos
derivados de petroleo, a utilizagdo de biomassa lignocelulésica como matéria-
prima ou fonte energética é um recurso atrativo devido a sua grande

disponibilidade e ao seu baixo custo.

[0003] Os materiais lignocelulésicos podem ser residuos de colheitas,
tais como bagaco de cana-de-agucar e palha de milho; madeira de lei, como
alamo alpino e alamo; madeira conifera, como pinheiro e abeto; residuos
celulésicos, tais como lodo de papel reciclado e jornais; biomassa herbaceos,
como feno de alfafa e canigo-malhado; residuos sélidos municipais; dentre
outros.

[0004] A partir da fermentacéo dos aglcares provenientes desse tipo
de biomassa, por exemplo, é possivel a liberagdo em uma ampla gama de
bioprodutos, tais como etanol, acido succinico, acido latico, 2,3- butanodiol,
acido citrico, acido acético, acido itacénico, acido fumarico, n-butanol, dentre
outros.

[0005] No entanto, a composicdo quimica dos materiais
lignocelulésicos dificulta diretamente a producdo desses derivados por vias
fermentativas, visto que sao polimeros de carboidratos complexos compostos,
basicamente, por celulose (CeH19Os)x, hemicelulose (CsHgO4)m e lignina
(CoH1003(OCHa))n.

[0006] De modo a facilitar o aceso aos carboidratos na biomassa para
a conversdo biolégica, maximizando, assim, a fermentacdo dos acucares, é

necessario o emprego de algum pré-tratamento na biomassa para a
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solubilizacao e separacdo de um ou mais de seus componentes, especialmente
a lignina.

[0007] O pré-tratamento da biomassa tem os seguintes objetivos:
diminuir o grau de polimerizagdo das moléculas de celulose, de forma que se
tornem acessiveis ao processo de hidrédlise, evitar formacao de subprodutos
inibidores dos processos de hidrélise e de fermentacgao e, principalmente, ser
economicamente viavel.

[0008] Atualmente, existem diversos métodos de pré-tratamento, os
quais podem ser fisicos, quimicos ou fisico-quimicos.

[0009] Os pré-tratamentos quimicos podem empregar compostos
organicos ou inorganicos, normalmente empregando acidos, bases ou
solventes organicos.

[00010] Liquidos ibnicos também representam uma alternativa
promissora como solventes no pré-tratamento quimico da biomassa.

[00011] Brandt et al., em “Deconstruction of lignocellulosic biomass with
ionic liquids” - Green Chem., 2013, 15, 550-583, descrevem um pré-tratamento
de biomassa que utiliza liquidos i6nicos como solventes. Os liquidos ibnicos
descritos compreendem cations selecionados de imidazobis, piridina, piperidina,
pirrolidina, aménio, sulfénico e fosfénio, e &nions selecionados de sulfatos,

sulfonatos, brometos, cloretos, iodetos, acetatos, fosfatos e cianamidas.

[00012] O estudo de Perez-Pimienta et al., em “Comparison of the
impact of ionic liquid pretreatment on recalcitrance of agave bagasse and
switchgrass” - Bioresource Technology 127 (2013) 18-24, também descreve
liquidos i6nicos como sendo excelentes solventes para o pré-tratamento de
biomassa lignoceluldsica. O liquido ibnico avaliado nesse trabalho foi acetato
de 1-etil-3-metil imidazol em diferentes concentragdes.

[00013] Contudo, solventes a base de imidazdis apresentam riscos
quanto a seguranca operacional da reagdo, além de apresentarem como
desvantagem a ocorréncia de reagdes paralelas de degradacdo, tanto em
processos de laboratério quanto em processos industriais.



WO 2019/237169 PCT/BR2019/050213

[00014] Portanto, € um objetivo da presente invengdo proporcionar uma
alternativa de pré-tratamento quimico de biomassa lignocelulésica que nédo
apresente as desvantagens identificadas no estado da técnica atual.

SUMARIO DA INVENCAO

[00015] A presente invencio esta relacionada a um processo de pré-
tratamento quimico de biomassa lignocelulésica utilizando, como um solvente,
um liquido ibnico consistindo de sal ftalico de dicolina.

[00016] Dito processo compreende o contato de um liquido idnico
consistindo de sal ftalico de dicolina com a biomassa lignocelulésica na
propor¢do massica de 1:1 a 1:100 de biomassa:liquido ibnico durante um
periodo de tempo que varia de 0,4 a 48 horas e em uma faixa de temperatura
que varia de 60°C a 200°C.

[00017] Além disso, a presente invengdo também ¢ direcionada ao uso
da biomassa lignocelulésica pré-tratada com o sal ftalico em um processo de
hidrélise enzimatica.

BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS

[00018] A descricdo detalhada apresentada adiante faz referéncia as
figuras anexas, as quais:

[00019] A Figura 1 mostra o resultado da analise espectrofotométrica
de varredura realizada na fracdo liquida obtida ap6s o pré-tratamento da
biomassa com liquido ibnico isoftalato de dicolina, comparando com amostras
de controle.

[00020] A Figura 2 representa uma fotografia dos licores do pré-
tratamento do bagaco de cana na proporgao de 1:100 com isoftalato de dicolina
(amostra a esquerda) e na propor¢cao de 1:20 com tereftalato de dicolina
(amostra a direita).

[00021] A Figura 3 representa imagens obtidas com microscopia
eletrdnica de varredura (MEV) de amostras de bagaco de cana in natura (a) e
do bagaco pré-tratado com tereftalato de dicolina nas proporgdes de 1:10 (b) e
1:20 (c).
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[00022] A Figura 4 representa imagens obtidas com microscopia
eletrénica de varredura (MEV) de amostras de bagacgo de cana pré-tratado com
isoftalato de dicolina nas proporgdes de 1:5 (a, b) e 1:10 (c, d).

[00023] A Figura 5 representa imagens obtidas com microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) de amostras de bagaco de cana pré-tratado com
isoftalato de dicolina nas proporgdes de 1:20 (a, b), 1:50 (c, d) e 1:100 (e, f).
[00024] A Figura 6 representa uma fotografia das amostras sélidas
obtidas apds o pré-tratamento com o liquido idnico isoftalato de dicolina.

[00025] A Figura 6 mostra as concentragdes de glicose durante a
hidrélise enzimatica das amostras pré-tratadas e de amostra sem o pré-
tratamento do bagaco de cana.

[00026] A Figura 7 mostra as concentracdes de xilose durante a hidrélise
enzimatica das amostras pré-tratadas e de amostra sem o pré-tratamento do
bagaco de cana.

[00027] A Figura 8 mostra as concentragdes de glicose durante a
hidrélise enzimatica das amostras pré-tratadas e de amostra sem o pré-
tratamento do bagaco de cana.

DESCRICAQO DETALHADA DA INVENCAO

[00028] A presente invengdo se refere a um processo de pré-
tratamento quimico de biomassa lignocelulésica que emprega liquido ibnico
consistindo de sal ftalico de dicolina.

[00029] Dito processo compreende a etapa de contatar uma biomassa
lignocelulésica com um liquido ibnico consistindo de sal ftalico de dicolina na
propor¢do massica de 1:1 a 1:100 de biomassa:liquido idnico.

[00030] Dita etapa de contato ocorre durante um periodo de tempo que
varia de 0,4 a 48 horas e em uma temperatura variando de 60°C a 200°C.
[00031] Em uma modalidade preferencial, o liquido i6nico ¢é
selecionado dentre os sais ftalato de dicolina, isoftalato de dicolina e tereftalato
de dicolina. Preferencialmente, o liquido ibnico empregado é selecionado
dentre isoftalato de dicolina e tereftalato de dicolina.
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[00032]
definidos como sendo liquidos iGnicos pois verificou-se que tais sais se

Os sais ftalicos de dicolina descritos na presente invengao sao

apresentaram na forma liquida nas temperaturas de operagéao.

[00033]
fluido em temperaturas abaixo de 100°C. As viscosidades cinematica e

O sal isoftalato de dicolina [Ch],[ls0o], por exemplo, se mostrou

dindmica deste sal em diferentes temperaturas menores ou iguais a 100°C sao

apresentadas na Tabela 1 a seguir.

Tabela 1: Viscosidade do sal [Ch][Iso] em diferentes temperaturas

Temperatura (°C) Cinemética (mmZ.s-') | Dinamica (mPa.s)
70 4909 5762
80 2190 2555
90 1185 1377
100 699 808
[00034] O sal tereftalato de dicolina [Ch],[Ter], por sua vez, ndo fundiu-

se ou mostrou-se fluido a temperaturas iguais ou inferiores a 100°C.

[00035]
do sal empregado, sendo certo de que a mesma devera ser suficientemente

Portanto, a definicdo da temperatura de operacdao dependera

elevada para garantir a classificacdo do sal como liquido iénico.

[00036]
uma faixa de 100 a 400 rpm. Preferencialmente, a agitacdo empregada é de

No processo aqui revelado pode ser empregada agitagao em

cerca de 250 rpm.

[00037]
compreende uma etapa posterior de separacdo de fases selecionada dentre

Em uma forma de concretizagdo preferencial, o processo

centrifugacao, filtracdo e decantacdo. Nessa etapa ha formagédo de uma fracao
solida e uma fragao liquida.
[00038]
como lignina extraida, agucares livres, acido acético, bem como furfural e 5-
hidroximetilfurfural (5-HMF).

A fracdo liquida compreende licores do pré-tratamento, tais
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[00039] A fracido soélida contém a biomassa pré-tratada com menor teor
de lignina juntamente com o excesso de sal ftalico utilizado.

[00040] O processo da invengdo aqui descrita também pode
compreender as etapas de lavagem e secagem de dita fracao sélida, visando a

remocdo do excesso de sal ftalico utilizado e a extracdo de possiveis
componentes fisicamente presos a fragdo sélida, tais como a lignina residual.
[00041] Na etapa de lavagem é utilizada &agua, etanol ou mistura
destes, podendo ser realizados de 1 a 10 ciclos de lavagem.

[00042] J4 a etapa de secagem ocorre a uma temperatura que varia de
60 a 200 °C, preferencialmente em torno da temperatura de 80°C.

[00043] A biomassa lignocelulésica a ser empregada no processo de
pré-tratamento aqui revelado pode ser selecionada dentre residuos de
colheitas, madeira de lei, madeira conifera, residuos celulésicos, biomassa
herbaceos, e residuos sélidos municipais. Preferencialmente, utiliza-se bagaco
de cana de agucar.

[00044] A presente invengdo também é referente ao uso da biomassa
lignocelulésica pré-tratada com liquido ibnico consistindo de sal ftalico em um
processo de tratamento de hidrdlise enzimatica.

[00045] Em uma modalidade preferencial, sdo empregadas enzimas
celulases no processo de hidrélise, obtendo-se, assim, aglcares como glicose,
xilose e celobiose.

[00046] Esses aclUcares possuem grande relevancia em processos
fermentativos industriais para a formacédo de bioprodutos, tais como etanol,
2,3-butanodiol, n-butanol, acido latico, acido succinico, acido citrico, acido
acético, acido itaconico e acido fumarico.

[00047] A descricdo que se segue partira de concretizagbes
preferenciais da invengdo. Como ficara evidente para qualquer técnico no
assunto, a invencdo nao esta limitada a essas concretizacoes particulares.
EXEMPLOS

Exemplo 1 - Processo de pré-tratamento
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[00048] Foram avaliados os efeitos do processo de pré-tratamento de
bagaco de cana utilizando os liquidos idnicos isoftalato de dicolina [Ch]z[Iso] e
tereftalato de dicolina [Ch]s[Ter] nas proporgdes massicas de 1:5 a 1:100 de
biomassa:liquido ibnico.

[00049] Foi empregado um reator composto por 6 vasos de vidro
dispostos sobre um bloco de carbeto de silicio, modelo Mettler-Toledo XT
Plus™, o qual foi conectado a uma placa de aquecimento e de agitacao
magnética IKA® RET Basic e a um sistema controlador modelo IKA® ETS-D4
fuzzy controller.

[00050] O processo foi conduzido a uma temperatura de 90°C durante
um periodo de 24 horas. A agitacdao magnética empregada foi de 250rpm.
[00051] Apos a etapa de contato do liquido idnico com a biomassa, a
amostra foi centrifugada, obtendo-se os uma fracao liquida (licores de pré-
tratamento) e uma fragéo sdlida.

[00052] A fragéo sdlida foi lavada exaustivamente com agua destilada
até a remocéao dos sais ftalicos e, em seguida, seca a 80°C até verificacdo de
baixa umidade.

Exemplo 1a - Caracterizacédo dos licores do pré-tratamento

[00053] Os licores obtidos ap6s o pré-tratamento foram analisados por
cromatografia liquida de alto desempenho (HPLC), modelo Ultimate 3000 da
Thermo Scientific, visando-se identificar possivel presenca de agucares livres,
bem como de furfural, 5-hidroximetilfurfural (5-HMF) e &acido acético. As
condi¢des cromatograficas utilizadas foram as seguintes:

o coluna Bio-Rad HPX-87H;

. fase moével: H,SO4 5mM, vazdo: 0,7mL/min;

o Volume de injecao de amostra: 20 pL;

o temperatura da coluna: 65°C;

J detector: RID a 35°C; e

o tempo de analise: 25min.

[00054] Além disso, a fracdo liquida também foi submetida & andlise
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espectrofotométrica de varredura, em um espectrofotdbmetro Thermo Scientific,
modelo Multiskan GO, na faixa de comprimento de onda de 200-500nm, para
investigacao da presencga de lignina.

[00055] Na andlise espectrofotométrica de varredura em ampla faixa de
comprimento de onda, representada pela figura 1, foi possivel observar que os
licores do pré-tratamento apresentaram valor maximo da absorbancia por volta
de 228-230 nm.

[00056] A faixa supra estd bem proxima do comprimento de onda
proposto por Sluiter et al., no documento “Determination of structural
carbohydrates in lignin in biomass”, 2012, disponivel em
https://www.nrel.gov/docs/gen/fy13/42618.pdf, para a analise de lignina (acido
sollvel) em amostras de bagaco de cana (amostra padrdo NIST).

[00057] Comparando com as amostras de controle, pode ser visto que
as curvas apresentadas pela figura 1 apresentam valores de absorbancia
superiores nos licores das amostras que foram submetidas a incubacédo com o
bagaco de cana.

[00058] Desse modo, a extragdo de lignina (4cido sollvel) durante o
pré-tratamento torna-se evidenciada.

[00059] Ademais, a observagdo visual dos licores representada pela
figura 2 corroborou os resultados de varredura por espectrofotometria. E
possivel a verificagcdo de solugdes visivelmente mais escuras apds o pré-
tratamento com [Ch]o[ls0], indicando, assim, a remogao diferenciada de lignina.
Exemplo 1b - Caracterizacdo das amostras pré-tratadas

[00060] As fragbes solidas das amostras de bagaco ap6s as etapas de
contato com o liquido ibnico, centrifugacdo, lavagem e secagem, foram
metalizadas com Au/Pd em um metalizador modelo Quorum Q150TES e entédo
analisadas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) em um microscopio
Zeiss EVO-LS15, sob voltagem de 20kV.

[00061] Os resultados da analise por MEV sdo apresentados pelas

figuras 3,4 e 5.
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[00062] As figuras mostram fibras de bagaco bem desorganizadas, com
formacdo de cavidades e tuneis, em extensdo concordante com a maior
proporgao de [Ch]z[lso] empregada no pré-tratamento (4 e 5).

[00063] As amostras incubadas com o sal [Ch]y[Ter] também foram
observadas, e mostraram fibras um pouco menos afetadas, com morfologia um
pouco mais rigida e compacta.

[00064] As amostras soélidas também foram submetidas a andlise
termogravimétrica TGA/DTA, visando a determinacdo da composicao
(carboidratos e lignina). O equipamento empregado foi SDTQ 600. A taxa de
aquecimento foi de 20 °C.min" e o fluxo de N> de 100 mL.min™", na faixa de
temperatura de 25 a 500°C, seguida de uma isoterma de 30 min. Em seguida,
submeteu-se a novo aquecimento com fluxo de ar de 100 mL.min™" até 1000°C.
[00065] A tabela 2 a seguir ilustra a variacdo percentual nos teores de

lignina e celulose nas amostras pré-tratadas com o sal ftélico.

Tabela 2: Variagcao percentual nos teores de lignina e

celulose nas amostras pré-tradadas com o sal ftalico.

Tipo e proporcdo do liquido | Variagdo % em relagdo ao bagago

idnico empregado Celulose Lignina

[Cho[Ter] 1:10 +6% -23%

[Chlo[Ter] 1:20 +8% -49%

[Ch]2[lso] 1:5 1% 8%

[Ch]2[lso] 1:10 1% 2%

[Ch]2[lso] 1:20 +4% -28%

[Ch]2[Iso] 1:50 +9% -81%

[Ch]2[Iso] 1:100 +5% -24%

[00066] Pode ser observado que os teores de celulose aumentaram em

praticamente todas as amostras, enquanto os teores de lignina diminuiram em
todas elas, comparativamente aos teores desses componentes no bagaco de

cana nao pré-tratado.
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[00067] Na figura 6 é possivel verificar os aspectos visuais das
biomassas pré-tratadas com notérias diferengas na tonalidade dos materiais.
Observa-se, de uma forma geral, que quanto maior foi a proporgcdo de
[Ch]g[lso] empregada no pré-tratamento, mais clara foi a amostra.

[00068] Conclui-se, portanto, que a remogéo de lignina é maior quanto
maior a propor¢do do sal [Ch][lso], visto que a lignina € o principal
componente responsavel pela coloracdo ambar da biomassa.

Exemplo 2 — Uso da biomassa pré-tratada em processo de hidrélise enzimatica

[00069] As fragbes solidas das amostras de bagaco ap6s as etapas de
contato com o liquido ibnico, centrifugagdo, lavagem e secagem foram
submetidas ao processo de hidrélise enzimatica de forma a mensurar o

beneficio do pré-tratamento aqui proposto.

[00070] A reacio foi realizada em um equipamento do tipo hibridizador
(modelo Combi-D24, FINEPCR), a 50°C e agitacao de 25rpm.

[00071] O meio reacional foi composto por tampéo citrato de sédio
100mM em pH 5,0 e pela enzima comercial Cellic CTec3® (fornecida pela
Novozymes), adicionada em uma carga de 4,2 % (volume de
preparagao/massa de amostra).

[00072] O teor inicial de bagago pré-tratado na reacgio foi de apenas
1%(p/v) e foram realizadas amostragens durante o periodo de 24 a 96 horas de
reacao.

[00073] Como pode ser observado pelas figuras 7 e 8, a concentragéo
de glicose liberada pela hidrélise foi aumentada em até 8,1 vezes, em relagéo a
glicose liberada pela amostra de bagaco que ndo passou pelo pré-tratamento
com o liquido idnico. As concentragdes estdo expressas com base na fragao
massica de agucar por biomassa pré-tratada seca.

[00074] A descricdo que se fez até aqui do objeto da presente invengao
deve ser considerada apenas como uma possivel ou possiveis concretizacoes,
e quaisquer caracteristicas particulares nelas introduzidas devem ser

entendidas apenas como algo que foi escrito para facilitar a compreenséao.
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Desta forma, ndo podem de forma alguma ser consideradas como limitantes da

invencgao, a qual esta limitada ao escopo das reivindicagdes que seguem.
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REIVINDICACOES
1. Processo de pré-tratamento de biomassa lignoceluldsica, caracterizado por

compreender a etapa de contatar a biomassa lignocelulésica com um liquido
ibnico consistindo de sal ftalico de dicolina na propor¢ao massica de 1:1 a 1:100
de biomassa:liquido idnico,

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado por dita etapa ocorrer

durante um periodo de tempo que varia de 0,4 a 48 horas e em uma faixa de
temperatura que varia de 60 a 200°C.

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, caracterizado por dito liquido

ibnico ser selecionado dentre os sais ftalato de dicolina, isoftalato de dicolina e
tereftalato de dicolina.
4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a 3, caracterizado

por dito processo compreender agitacdo a uma faixa de 100 a 400 rpm
preferencialmente a 250 rpm.
5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a 4, caracterizado

por compreender uma etapa posterior selecionada dentre centrifugacao, filtracao
e decantacao, em que sao obtidas fragcdes liquida e sélida.
6. Processo de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado por compreender

adicionalmente as etapas de lavagem e secagem de dita fracao sélida, em que a
lavagem ocorre com agua, etanol ou mistura destes, de 1 a 10 ciclos, € a
secagem ocorre a uma temperatura que varia de 60 a 200 °C, preferencialmente
a 80°C.

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

por dita biomassa lignocelul6sica ser selecionada dentre residuos de colheitas,
madeira de lei, madeira conifera, residuos celuldsicos, biomassa herbaceos, e
residuos so6lidos municipais.

8. Processo de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado por dita biomassa ser

bagaco de cana-de-acucar.
9. Uso da biomassa lignocelulésica pré-tratada pelo processo conforme definido

na reivindicacdo 1, caracterizado por ser em um processo de tratamento de
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hidrélise enzimatica.
10. Uso da biomassa lignocelulésica pré-tratada de acordo com a reivindicacao 9,

caracterizado por empregar enzimas celulases.
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