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“PROCESSO INTEGRADO PARA PREPARAGAO DE METIL ESTER DE ACIDO
GRAXO (BIODIESEL)”

REFERENCIA A PEDIDOS RELACIONADOS.

Este pedido patente reivindica a prioridade do nimero 654/MUM/2007 de pedido
provisério arquivado no dia 30 de margo de 2007

ANTECEDENTES DA INVENGAO.

O biodiesel € um combustivel equivalente ao diesel de petréleo que pode ser pro-
duzido de varias fontes biolégicas inclusive 6leos vegetais e gorduras animais. Como o perfil
de combustao do biodiesel é semelhante aquele do diesel de petrbieo, ele pode ser usado
em motores diesel convencionais sozinho ou misturado com o diesel de petréleo tradicional.
Considerando que o biodiesel € uma fonte de combustivel renovavel com um impacto ambi-
ental significativamente reduzido, ele é extremamente atraente como uma substitui¢do ou
suplemento ao diesel de petréleo tradicional.

Diferentemente do diesel de petréleo tradicional, o biodiesel pode ser produzido de
fontes inteiramente renovaveis: dleos vegetais e gorduras animais. Conseqlientemente, o
biodiesel € uma alternativa de energia renovavel para o diesel de petréleo que é cada vez
mais visto como um recurso natural com uma provisédo finita, limitada. Além disso, mesmo
se biodiesel ndo for usado como uma substituicio completa do diesel de petréleo conven-
cional, pelo menos pode complementar ou aumentar convencionalmente o diesel de petr6-
leo abastecido, ampliando aquelas provisdes limitadas.

O biodiesel é também atraente quando comparados com o diesel de petroleo tradi-
cional por causa dos seus beneficios ambientais significantes. Em primeiro lugar, o biodiesel
€ essencialmente um combustivel neutro de carbono. Diferentemente do diesel de petréleo
que langa o carbono que foi anteriormente resguardado ou capturado no subterrdneo duran-
te a combustao, praticamente todo do carbono que compde o biodiesel origina-se na atmos-
fera e é simplesmente devolvido a atmosfera durante a combustdo. Em segundo lugar, o
biodiesel tem um perfil de emisstes significativamente melhorado em relagdo ao diesel con-
vencional. Emissdes de mondxido de carbono, material particulado, sulfato, hidrocarboneto
aromatico policiclico e emissdes de hidrocarboneto ndo queimado sdo completamente redu-
zidas em mais de 50 % no biodiesel quando comparado com diesel convencional. Muitos
estudos realmente indicam, contudo, que as emissdes de 6xido de nitrogénio podem ser
ligeiramente aumentadas no biodiesel.

O biodiesel pode ser produzido atualmente de triglicerideos acido graxos em éleos
vegetais e gorduras animais. Os triglicerideos sdo convertidos em monoalquil ésteres de
acidos graxos de cadeia longa, tais como metil ésteres de acidos graxos e etil ésteres de
acidos graxos.

Ha trés métodos basicos da producdo de alquil ésteres de dleos vegetais e gordu-
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ras animais. O método que mais prevalece é a transesterificagdo com alcool catalisada por
base. Os dois outros métodos incluem a conversao de triglicerideos em alquil ésteres utili-
zando enzimas como a lipase, e o uso de catalisadores sélidos como aluminato de calcio e
aluminato de zinco. As vantagens da reagdo catalisada por base incluem a temperatura € a
pressao de processamento relativamente baixas; alta conversdo em um tempo minimo; con-
versdo em etapa unica, direta a metil éster sem reagbes intermediarias; e um equipamento
de reagao relativamente simples.

Considerando a tranquilidade relativa para a produgiao de biodiesel, junto com as
suas caracteristicas renovaveis e ambientalmente amisturadosas, o biodiesel € uma fonte
de energia alternativa muito atraente, e a produgédo mundial de biodiesel aumentou dramati-
camente nos uitimos anos. Nos Estados Unidos, por exemplo, a produgéo de biodiesel au-
mentou mais de dez vezes de aproximadamente 20 milhdes de galdes a 250 milhdes de
galdes no periodo de trés anos desde 2003 para 2006. Estes aumentos significantes na
producdo resultaram em uma exigéncia aumentada de matéria-prima para biodiesel no
mundo inteiro. -

Matérias-primas de biodiesel incluem praticamente qualquer éleo vegetal ou gordu-
ra animal. O 6leo de soja € a matéria-prima primaria para o biodiesel, atualmente contanto
com aproximadamente 90 % da produgédo biodiesel no mundo inteiro. Outros dleos vegetais,
tais como milho, algoddo, canola, linho, girassol e amendoim, também estdo usados, mas
esses Oleos de semente sdo geralmente mais caros do que o 6leo de soja. Além disso, o
uso de tais 6leos comestiveis para a produgdo do combustivel compete com o seu uso his-
térico no fornecimento de alimentos, causando inquietagdo a respeito de futuros fornecimen-
tos e o custo como demanda de matéria-prima para o biodiesel continua aumentando.

Como o uso de dleos comestiveis como matéria-prima para biodiesel compete com
o seu consumo humano, outras fontes de éleo ndo-comestiveis sdo especialmente atraentes
para o uso potencial como matéria-prima para biodiesel. Vérios tipos de 6leo ndo-comestivel
de arvores oleaginosas como a Jatropha curcus estao sendo cultivados em grande escala
para uso como matéria-prima para biodiesel. E imperativo, por isso, desenvolver um esque-
ma de processamento que extraia a maxima quantidade de biodiesel de tais fontes nao-
comestiveis.

Produtos de origem animal, tais como sebo, banha branca ou lardo, gordura de a-
ves domésticas e a banha amarela também contém triglicerideos e sdo usados como maté-
rias-primas. Estes produtos, quando comparados com 6leos originados da planta, muitas
vezes oferecem uma vantagem econdmica como uma materia-prima. Ha também alguma
indicagao preliminar Que o biodiesel destas fontes, que sdo ricas em gorduras saturadas,
produz menos 6xido nitroso do que o biodiesel produzido de dleos vegetais. A terceira fonte

principal de triglicerideos é o 6leo e a graxa reciclados o que pode ser obtidos de restauran-
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tes e fabricas de processamento de alimentos. Embora estes 6leos reciclados necessitem
de mais um pré-tratamento do que & necessario para 6leos vegetais virgens, o uso de um
produto reciclado tal como um o6leo usado em cozinha resolve problemas de descarte de
residuos e € economicamente atraente.

Embora diversas aproximagoes tenham sido feitas, e continuem sendo experimen-
tadas, a industria ainda nao foi muito bem sucedida no desenvolvimento de um combustivel
biodiesel economicamente viavel que também esteja de acordo com os padrdes de qualida-
de necessarios.

A WO 2006/043281 descreve um processo de neutralizagdo quimica de 6leo de
sementes, inclusive da Jatropha curcas, € o envio do subproduto para a fabricacdo de sa-
bdo. Conhece-se bem que existe uma perda consideravel tanto em termos de acido graxos
como de éleos carreados por este método, limitando assim a producgdo e aumentando o pre-
¢o de processamento do 6leo. Também a técnica de expulsdo de 6leo usada neste método
necessita de energia intensa e deixa para tras mais de 8 %, do 6leo que estaria disponivel
por outro método, no bolo de sementes. Estas aproximag¢tes menos eficientes resultam em
precos elevados de produgéo do biodiesel.

A WO 2006/016492 descreve um processo de degomagem e transesterificagdo de
6leo para produzir biodiesel. A desvantagem de transportar um 6leo degomado simples é
que ele permite que metais pesados e outras matérias finas suspensas no produto final, que
pode necessitar de altos niveis de estabilizadores para conservar a estabilidade contra a
oxidagao.

A Patente Americana N° US 6.399.800 sugere esterificacdo de uma matéria-prima
secada, saponificada como um processo para converter acidos graxos em alquil ésteres de
acidos graxos. Isto reatores especiais com investimento intensivo de capital, e necessita de
um processo complexo para eliminar a umidade da matéria-prima saponificada.

Os altos niveis de acidos graxos livres, que estdo muitas vezes presentes em bleos
brutos, velhos, ou reutilizados, podem inibir os catalisadores usados em reagdes convencio-
nais de transesterificagdo. A Publicagdo da Patente Americana N° US 20050080279 fornece
um modo diferente de tratar o 6leo com um elevado teor de acido graxo livre. A presente
invengao necessita que grandes quantidades de glicerina sejam usados no processo, que
necessita de um equipamento com uma maior capacidade, e a presente invengdo também
envolve um processo de energia mais intensiva para obter uma produgéo correta.

A Patente Americana N° US 7.087.771 e 6.822.105 primeiramente fazem referéncia
somente ao estoque de sabdo produzido como um subproduto da transesterificagdo, e ndo
explicam a integragdo de avango ou de retrocesso com todas das etapas do processo de
semente para o biodiesel.

A Patente Americana N° US 6.013.817 descreve um processo em que tanto os aci-
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dos graxos de odleos e livres sdo transesterificados, o que resulta em nao somente numa
maior quantidade tratada, mas também maior consumo de catalisador. Além disso, o pro-
cesso também necessita do reprocessamento do estoque de sabdo formado de acidos gra-
xo0s inteiros de volta a glicerideos. Isto novamente necessita um processo demorado e lon-
go, equipamentos maiores e maiores pregos de processamento devido a multiplos proces-
samentos do mesmo material.

A Patente Americana N° US 6.979.426 fornece uma unidade de produgao biodiesel
modular de todos dos componentes necessarios incorporados sobre uma plataforma de facil
relocagdo. A unidade de produgdo modular inclui uma unidade de mistura, uma unidade de
reagdo, uma unidade de separagdo, uma unidade de destilagdo, e uma unidade de filtragao,
todos incorporados em uma plataforma reservada ou uma carca¢a que € capaz de ser facil-
mente trasladada. Este sistema, contudo, ndo permite o estoque de acido graxo/sabéo de
reciclo o que é capaz de aumentar a producgido de biodiesel.

O pedido de PCT WO 1999/026913 se refere a um método e equipamento para
produzir economicamente biodiesel em um equipamento industrial de larga escala. Contudo,
este Pedido de Patente ndo lida com uma planta industrial integrada ou um processo inici-
ando com sementes oleaginosas como uma matéria-prima.

O pedido de PCT WO 2003/022961 refere se a mecanizagao para a produgio de
biodiesel em que sdo usados tanques de reacgédo especializados com tubos de alimentagao
verticais rotativos possuindo separadores, e entradas e saidas. A mecanizagdo ocupa um
espaco minimo nas plantas industriais; sitio préoprio minimo para matéria-prima; e minimo
armazenamento local. Novamente, ndo ha nenhuma integragdo entre o processamento de
semente com este sistema, resultando em produgao mais baixa total de biodiesel a partir de
uma dada quantidade de semente.

A Publicagido da Patente Americana N° US 20060260184 inclui um método e equi-
pamento da produgdo do combustivel biodiesel, que inclui um processador compacto inclu-
sive um sistema de recuperag¢io de vapor para retirar o excesso de alcool do combustivel e
um limpador quimico adicional. Contudo a publicagdo ndo faz referéncia a reciclagem de
subprodutos e residuos para aumentar a produgao de biodiesel.

Recentemente, os reatores ultra-sénicos foram empregados para acelerar dramati-
camente o tempo da reagao de transesterificagdo. Estes reatores também reduziram quanti-
dades de catalisadores necessarios para a reacdo, e resultam na melhor separacédo das
fases. Todavia, esta aproximagao ultra-sénica € ainda relativamente cara.

Assim, ha uma necessidade na técnica que seja capaz de eficientemente e com
baixos custos produzir o biodiesel de varias matérias-primas inclusive, especialmente, de
6leos de semente ndo comestivel. Adicionalmente, também o processamento dos subprodu-

tos e os intermediarios do préprio processo de produg¢do, como o bolo de sementes, dleo
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bruto, 6leo acido, argila de branqueamento usada, e o estoque de sabido, também podem
levar a recuperagéo adicional de 6leo para transesterificagdo. Finalmente, ha também a ne-
cessidade de um equipamento modular para que todos estes processos possam ser facil-
mente aumentados para a produgdo em grande escala de biodiesel.

OBJETIVO DA INVENCAO.

E o objetivo da presente invengdo fornecer um processo para preparagdo de um bi-
odiesel livre de emissao e de baixo custo.

E o objetivo da presente invengédo fornecer um processo, que é adequado para muil-
tiplas matérias-primas.

E o objetivo da presente invengédo fornecer um processo, que € para extrair a ma-
xima quantidade do triglicerideo de sementes ou o bolo de sementes.

E o objetivo da presente invengdo fornecer um processo, que é industrialmente rea-
lizavel.

E o objetivo da presente invengdo fornecer um processo, que permitira reciclar do
material de residuo gerado no processo. '

_ E o objetivo da presente invengdo fornecer um processo, que é seguro para o am-
biente. |

E o objetivo da presente invengao fornecer elevadas produgdes do biodiesel.

E o objetivo da presente invengéo fornecer biodiesel de acordo com padrdes de
qualidade internacional.

E o objetivo da presente invengéo fornecer a produgio de biodiesel usando uma u-
nidade expansiveis por médulos para facilitar a sua instalagao e, além de varios detalhes de
projeto para facilitar o processamento de diferentes matérias-primas.

E o objetivo da presente invengdo projetar unidades expansiveis na maneira que
possam ser trasladadas quando for industrialmente necessario para a produgéo em grande
escala de biodiesel.

E o objetivo da presente invengdo fornecer um processo, que produzira biodiesel
por um prego razoavel.

SUMARIO DA INVENCAO.

A presente invengdo fornece um método de produzir o 6leo adequado para o uso

na produgdo de alquil ésters de acido graxo de sementes. O método compreende limpar as
sementes; partir as sementes; amolecer as sementes; extrair 6leo das oleaginosas quebra-
das, amolecidas, deixando bolo de semente residual; extrair 6leo remanescente do bolo de
sementes residual com um solvente; e coletar o 6leo extraido das oleaginosas quebradas,
amolecidas e do bolo de semente residual.

Nas modalidades preferidas, as sementes sdo sementes de 6leo ndo comestiveis,

‘por exemplo, sementes de Jafropha curcas. Em certas modalidades, as sementes podem
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ser de soja, canola, mamona, coco, milho, algodao, linho, canhamo, jojoba, mostarda, giras-
sol, pongamia, copaiba, cartamo, sésamo, candlenut, Pittosporum resiniferum, ou nim.

Em certas modalidades, as sementes podem ser amolecidas com vapor, e em al-
gumas modalidades, com vapor durante pelo menos 90 minutos. O vapor pode aquecer as
sementes a uma temperatura de até aproximadamente 70 °C.

Em outras modalidades, o 6leo pode ser extraido das oleaginosas quebradas, amo-
lecidas em um expansor de 6leo. O expansor pode ser operado sob alta pressao, por exem-
plo, em aproximadamente 140 °C.

Nas modalidades preferidas, o solvente usado para extrair o 6leo € o hexano.

Em certas modalidades, o éleo extraido pode ser separado do solvente em um se-
parador flash. Em outras modalidades, o 6leo coletado pode ser degomado e descorado. O
6leo pode ser descorado com argila descorante, e o 6leo pode ser recuperado da argila
descorante ap6s o descoramento.

Em certas modalidades, o 6leo extraido pode ser desaerado e desodorizado. Em
outras modalidades, o 6leo extraido pode ser refinado. Nas modalidades preferidas, o éleo
extraido € usado para a produgédo de alqu’il ésters de acido graxo, que, em certas modalida-
des, pode ser produzido por uma reagéo de transesterificagdo.

A presente invencado também fornece um método de produzir o alquil ésters de aci-
do graxo de oleginosas. O método compreende uma combinacdo de alguma das seguintes
etapas: (a) limpar as oleaginosas; (b) partir as oleaginosas; (c) amolecer as oleaginosas
partidas pela emiss@o de vapor; (d) extrair o 6leo das sementes quebradas, amolecidas,
deixando um bolo de semente residual; (€) extrair o 6leo remanescente do bolo de sementes
residual com um solvente; (f) coletar 6leo extraido das oleaginosas quebradas, amolecidas e
coletar o 6leo do bolo de semente residual; (g) degomagem o d6leo coletado; (h) descorar o
6leo degomado; (i) recuperar a argila descorante gasta durante o descoramento e a extrair o
6leo da argila descorante gasta com um solvente; Q) refinar o 6leo descorado por destilagao
para remover acidos graxos livres do 6leo; (k) transesterificagdo do 6leo refinado e dos mo-
noglicerideos, diglicerideos e triglicerideos produzidos por glicerélise para produzir os alquil
ésters de acido graxo e a glicerina bruta; (I) glicerdlise dos acidos graxos livres removidos do
6leo durante o refino com a glicerina bruta produzida do processo de transesterificagdo para
produzir monoglicerideos, diglicerideos, e triglicerideos; (m) separar os alquil ésters de acido
graxo e a glicerina produzidos pela reagdo de transesterificagao.

Nas modalidades preferidas, as oleginosas sédo oleginosas hao comestiveis, € mais -
preferivelmente, as sementes do Jafropha curcas. Em outras modalidades, as oleginosas
podem ser de soja, canola, mamona, coco, milho, algodao, linho, cdnhamo, jojoba, mostar-
da, girassol, pongamia, copaiba, cartamo, sésamo, candlenut, Pittosporum resiniferum, ou
nim.
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Em certas modalidades, a reagdo de transesterificagdo pode compreender também
contatar o éleo refinado, monoglicerideos, diglicerideos e triglicerideos com um alcool e uma
base. O alcool usado pode ser, por exemplo, metanol, e a base pode ser, por exemplo, hi-
dréxido de sédio, hidroxido de potassio, ou metdxido de sédio.

Em certas modalidades, a reacado de transesterificacdo pode compreender também
uma primeira e uma segunda circulo de transesterificagdo, em que pelo menos um pouco da
glicerina produzida no primeiro turno de transesterificagéo é retirada antes do segundo cir-
culo de transesterificagdo.

A presente invengado também fornece um método de purificar e reutilizar a glicerina
bruta produzida em uma reagao de transesterificagdo, compreendendo: (a) obter a glicerina
bruta produzida por uma reagédo de transesterificagdo, em que a glicerina bruta compreende
a glicerina, o alcool, e os acidos graxos livres; (b) retirar pelo menos um pouco do alcool da
glicerina bruta por uma primeira destilagéo flash; (c) separacdo de pelo menos um pouco do
acido graxos livre da matéria-prima de glicerina; e (d) usar a glicerina bruta em uma reagao
de glicerdlise para produzir monoglicerideos, diglicerideos, e triglicerideos de acidos graxos
livres.

Nas modalidades preferidas, uma segunda destilagéo flash para retirar o alcool adi-
cional segue a separag¢ao do acido graxos livre da glicerina bruta. Em outras modalidades, a
reacao glicerélise é contatada em uma temperatura entre aproximadamente 100 °C e 200
°C. Nas modalidades preferidas, os monoglicerideos, diglicerideos, e os triglicerideos da
reacio de glicerdlise podem ser combinados com triglicerideos adicionais. Em certas moda-
lidades os triglicerideos adicionais podem ser de 6leos vegetais ou gorduras animais. Em
outras modalidades, os monoglicerideos, diglicerideos, os triglicerideos combinados e os
triglicerideos adicionais sdo usados para a produgao de alquil ésters de acido graxo.

A presente invengdo também fornece um método de recuperar o éleo da argila des-
corante gasta, compreendendo: (a) extrair a argila descorante gasta com um solvente, onde
a argila descorante gasta compreende triglicerideos de 6leos vegetais ou gorduras animais;
(b) volatizar o solvente e os triglicerideos; e (c) remover pelo menos um pouco do solvente
dos triglicerideos em um separador flash. Em certas modalidades, os triglicérl'deos sao usa-
dos para produzir alquil ésters de acido graxo, por exemplo, por uma reagéao de transesterifi-
cagéo.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS.

Os seguintes desenhos formam parte da do presente relatério descritivo e séo in-
cluidos para demonstrar adicionalmente certos aspectos da presente invengao. A invengéo
pode ser melhor entendida por referéncia a um ou mais desses desenhos em combinagao
com a descri¢do detalhada de modalidades especificas aqui apresentadas.

Figura 1: o processo integrado de biodiesel.
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Figura 2: os multiplos pontos de entrada de matéria-prima no processo.

Figura 3: o processo de extragéo do 6leo pelo expansor de 6éleo.

Figura 4: a planta de extragdo com solvente para obter o dleo residual do bolo de
sementes e da argila descorante gasta.

Figura 5: processo de refino de éleo compreendendo etapas de degomagem e des-
coramento.

Figura 6: processo de refino fisico de 6leo descorado.

Figura 7: conversao de 6leos residuais ricos em acidos graxos livres a glicerideos.

Figura 8: Processo de transesterificagdo para converter o 6leo em metil éster de a-
cido graxos, ou biodiesel.

Figura 9: o processo de purificagdo de glicerina.

Figura 10: o processo de recuperagdo de metanol.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO.

O termo “biodiesel” tal como aqui utilizado se refere a quaisquer monoalquil ésteres
de acidos graxos de cadeia longa produzidos de matérias-primas biolégicas, tais como 6leos
vegetais ou gorduras animais, ou butras matérias-primas. Monoalquil ésteres de acidos gra-
xos representativos incluem o metil ésteres de acido graxo e o etil ésteres de acido graxo.

O termo “matéria-prima” tal como aqui utilizado se refere a qualquer fonte biolégica
de triglicerideos, tais como 6leos vegetais ou gorduras animais. Exemplos de matérias-
primas incluem mas ndo sao limitados a: dleos vegetais de soja, canola, mamona, coco,
milho, algodao, linho, canhamo, jatropha, jajoba, mostarda, girassol, pongamia, copaiba,
cartamo, sésamo, candlenut, Pittosporum resiniferum, e nim; e gorduras animais inclusive
mas nao limitadas a sebo, lardo, banha amarela, e gordura de frango. Além disso, os 6leos
residuais do processamento de alimento, 6leo bruto, dleos acidos de refinarias de 6leo, argi-
la descorante gasta, e estoques de sabdo produzidos da neutralizagdo de 6leos alimenticios
podem ser usados como matérias-primas.

O termo “rendimento de biodiesel” tal como aqui utilizado se refere a quantidade de
biodiesel produzido de uma dada quantidade de entrada de 6leo acido ou de acido graxo.

A presente inveng¢ao fornece um método de baixo custo para a produgéo de biodie-
sel utilizando equipamento e componentes expansiveis por médulos, e produzindo o maxi-
mo de metil ésteres acido graxos maximo. Além disso, o biodiesel produzido de acordo com
a presente invengdo esta de acordo com os padrdes de qualidade internacionais estabeleci-
dos para o biodiesel. A presente invengdo também fornece a produgido de biodiesel de mul-
tiplas matérias-primas, e, especialmente, fornece métodos para extrair o 6leo bruto de se-
mentes de 6leo ndo-comestivel, tais como Jatropha curcas e assim por diante; seguido pela
conversdo para libertar os acidos graxos e depois esterifica-los.

Finalmente, a presente invengdo também fornece métodos para extrair o maximo
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de odleo, pré-tratamento do 6leo, processamento dos subprodutos e residuos gerados por
processos tais como argila descorante gasta e acido graxos livres obtidos depois de neutra-
lizagao fisica do estoque de sabado para extrair mais glicerideos.

As etapas envolvidas em uma modalidade da presente divulgag¢do, desde a semen-
te até o biodiesel, sdo: (1) pré-tratamento da semente; (2) extragdo do éleo da semente por
expanséo e/ou expulsao; (3) recuperacao de 6leo adicional do bolo de sementes por extra-
¢ao com solvente; (4) pré-tratamento dos 6leos extraidos e recuperados, tal como o 6leo e o
oleo do bolo de semente; (5) refino do 6leo; (6) recuperagdo do 6leo da argila descorante
gasta por extracdo com solvente; (7) transesterificagdo; (8) glicerdlise; (9) recuperagao de
triglicerideos adicionais do estoque de sabao; (10) recuperagdo de glicerina; (11) recupera-
¢ao de metanol; e (12) analise do produto biodiesel final.

Significativamente, o processo acima mencionado contém o processamento adicio-
nal dos residuos e os subprodutos da expansao/expulsdo de éleo, refino de éleo e etapas
de transesterificagao. Pelo processamento adicional do bolo de sementes deixado depois da
expulsdo de 6leo, a argila descorante gasta usada no refino, e do estoque de sabdo que
permanece depois da transesterificag&o, aqueles produtos inlteis sdo reciclados para extrair
triglicerideos adicionais que seriam de outra maneira perdidos durante o processo de produ-
¢ao. Considerando esta aproximacgéo de processamento, as produgdes de biodiesel a partir
de sementes de 6leo podem ser maximizadas.

| Pré-tratamento da semente.

Quando a matéria-prima inicial no sistema é uma semente, as sementes sdo primei-
ro limpadas para retirar qualquer matéria estranha ou entulho. A limpeza pode ser feita pe-
neirando ou peneirando, e manualmente ou automaticamente selecionando as sementes. As
sementes depois sdo esmagadas ou arrombadas, por exemplo passando as sementes por
um biscoito fino de semente, no qual um rolo ondulado esmaga ou arromba as sementes. As
sementes esmagadas ou quebradas depois sdo cozinhadas com o vapor na temperatura
dada dependendo das oleaginosas da duragdo dada do amolecimento. Os parametros sdo
controlados manualmente ou automaticamente. O fogareiro a vapor € um navio vertical mul-
ti-organizado com o vapor aqueceu chapas de fundo e especialmente pretendeu para a inje-
G¢&o a vapor viva obter o aquecimento uniforme do material. O agitador & projetado para mo-
ver o material de uma etapa ao outro. Os controles automaticos para fazer ajustes de nivel e
regular o fluxo também séo fornecidos.

A preparagdo das oleaginosas antes da extragdo é critica para obter os melhores
resultados da extragdo com solvente. O tamanho de particula das oleaginosas esmagadas
deve ser tal que o solvente pode conseguir o ndcleo, ndo obstante ndo tao perfeito que ele
leva a filtragdo e efeitos canalizam.

As sementes quebradas e cozinhadas depois sdo desfeitas em escamas em um
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flaker. O processo que se desfaz em escamas avaria as estruturas celulares das oleagino-
sas e expde uma mais grande area superficial da extrair o dleo eficiente, oi este processo, o
material € passado por dois rolos onde a fenda & apropriadamente ajustada por um disposi-
tivo hidraulico para obter flocos de 0.25 a espessura de 0.3 mm e pré-condicionada para ter
8 para 10 % do contelido de umidade.

Extragdo de Oleo.

O dleo € extraido das oleaginosas amolecidas, por exemplo, passando os flocos de
semente embora um expansor de 6leo na alta press&o para expelir o 6leo das sementes. O
expansor € uma alta maquina cisalhante que tosquia as células de d6leo abaixo, fazendo a
extragdo com solvente do bolo de sementes mais facil. As sementes passam pelo expansor
de um periodo de tempo curto, nos limites de 15 para 22 segundos, dependendo do materi-
al. O expansor é aquecido a quase 140 °C. O alto contato de temperatura dura somente
para alguns segundos, que na descarga, umidade de relampagos. O processo de expansor
leva a extracdo com solvente mais facil do bolo de sementes e também melhora a qualidade
de dleo produzido pela extragdo com solvente.

Na passagem do expansor, um pouco de 6leo é coletado das oleaginosas e logo
mandado buscar pré-tratamento e refino. O quantidade de 6leo extraido pode variar depen-
dendo do tipo de sementes de dleo.

Extragado de Solvente do Bolo de Semente.

O 6leo adicional pode ser recuperado do bolo de sementes deixado da etapa de
expulsao de 6leo. Semelhantemente de 6leo pode ser recuperado passado por descoramen-
to de terra usada na etapa de pré-tratamento de éleo. A argila descorante gasta e os bolos
de semente residuais podem ser inicialmente processados por um interruptor de bolo e moi-
nho de rolo. Dois rolos cravados quebram as grandes partes do bolo em mais pequeno os,
que sao além disso avariados no moinho de rolo ao tamanho necessario. Depois de proces-
sar no interruptor de bolo e moinho de rolo, o 6leo pode ser recuperado da argila descorante
gasta e bolos de semente pela extragdo com solvente. Um solvente da escolha € hexano.
Contudo, outros solventes como solventes polares e solventes clorados podem estar usados
dependendo das sementes.

Pré-tratamento de Oleo Coletado.

O ébleo coletado tanto da expulsdo de 6leo inicial como da extragdo com solvente do
bolo de sementes e descoramento com argila descorante pode atravessar o pré-tratamento
adicional antes do refino fisica. O pré-tratamento pode incluir degomagem e descoramento.
Degomagem é especialmente necessario se os grandes quantidades de phosphatides esti-
verem presentes no 6leo matéria-prima. O Degomagem pode ser realizado acidificando o
matéria-prima. O descoramento além disso purifica o 6leo e é tipicamente feito misturando o

6leo com argila descorante, as vezes conhecida como bentonite, a terra de Fuller ou o acido
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ativaram a terra, por exemplo. A argila descorante absorve a impureza do 6leo e € além dis-
so reciclada no proces‘so. O quantidade da terra usada pode variar dependendo da condi¢ao
de dleo, e ele pode aproximar-se de 2 % (p/v) em maximo. Normalmente, o 6leo € desidra-
tado sob vacuo e céﬁtatado com a terra para retirar pigmentos de cor, sedimento pekfeito e

alguns metais pesados:

Apos o processo de descoramento, a terra pode ser filtrada e envia-
da atras para extrakir‘ofélelé residual na terra gasta, como descrito em cima. Ele pode cénter
aproximadamente 14 para 18 % (v/w) do 6leo nele.

Refino de Oleo.

O dleo pré-tratado pode ser depois refinado antes de enviar a reagédo de transesteri-
ficagdo. O refino pode incluir desaeragéo e etapas de remogédo de umidade. O refino tam-
bém pode incluir uma etapa de destilagdo para remover acidos graxos livres dos trigliceri-
deos. O 6leo é desodorizado em aproximadamente 250 °C em 2 presséao torr em um navio
que contém trés para quatro bandejas que permitem o 6leo ser mantido na mesma tempera-
tura uniforme e vacuo em todas as partes do processo inteiro. O déleo é retificado com uma
pequena quantidade do vapor vivo injetado nas bandejas, despindo fora os acidos graxos e
outros materiais volateis do 6leo. O dleo desodorizado dépois pode ser passado por uma

série de dispositivos de troca de calor para transferir aproximadamente 85 para 88 % do seu

calor ao 6leo de entrada. O acido graxos coletado em um depurador de gas € alimentado a
0 a segao de glicerdlise para converté-lo em glicerideos enquanto o 6leo € tomado para
transesterificagao.

Glicerdlise.

O 4&cido graxos livre coletado do 6leo bruto é mandado buscar glicerdlise. Em glice-
rélise, a glicerina, também comumente glicerina tratada como ou glicerol, & acrescentada
aos acidos graxos livres com um catalisador e incubada em volta 200°C sob um vacuo muito
alto. Este processo converte acidos graxos livres em monoglicerideos e outro glicerideos
que depois pode ser transesterificados junto com os triglicerideos de éleo,' a biodiesel com
um catalisador baseado.

Transesterificagao.

Os triglicerideos do 6leo refinado, bem como o glicerideos da reagédo glicerdlise,
séo convertidos em alquil ésteres de acidos graxos via uma reagdo de transesterificagdo. O
Transesterificagdo pode ser realizado de varios modos diferentes que sdo bem conhecidos
aqueles da habilidade na arte, mas a maior parte de abordagem comum & a reagéo catali-
sada de uma base, na qual os 6leos sdo reagidos com um alcool, o mais comumente meta-
nol ou etanol, na presenga de um catalisador baseado, o mais comumente hidroxido de sé-
dio, sédio methoxide, ou hidréxido de potassio. A reacdo incuba em justamente por cima do
ponto fervente do alcool usado e pressao sob leve.

O Transesterificagido também pode ser realizado enzymatically utilizagdo da enzima
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lipase. Em reagdes catalisadas de tal enzima, o 6leo é combinado com um excesso de alco-
ol, novamente tipicamente etanol ou metanol, € a enzima lipase catalisa a reagdo de tran-
sesterificagdo entre os triglicerideos de 6leoc e o alcool. Um exemplo de transesterificagdo
catalisado de lipase de 6leo Jatropha pode ser considerado no Xa et al., “preparacgdo Biodi-
esel por transesterificagdo lipase-catalisado de 6leo Jatropha.” Energia e Combustivel
15:154-159 (2004). Os produtos predominantes da rea¢do de transesterificagdo sdo sim-
plesmente o acido graxos biodiesel alquil ésteres e glicerina. Como a fase de glicerina &
mais densa do que a fase biodiesel, os produtos podem ser separados pela separagio de
gravidade ou centrifugation.

Purificagdo de Glicerina.

O subproduto de glicerina bruto do produto transésterification freqlientemente con-
tém o alcool excessivo que pode ser capturado e reciclado. A glicerina pode ser aquecida e
acesa para retirar o alcool excessivo, e o alcool evaporado depois pode ser coletado para o
processamento adicional.

Como a reagao de transesterificagdo ocorre em um pH basico, a glicerina também
pode ser neutralizada antes que seja além disso processado. A glicerina pode ser neutrali-
zada com HCI ou qualquer outro acido apropriado conhecido na arte. A glicerina purificada
pode ser reciclada atras no processo de produgao na etapa de glicerdlise, onde esta usado
na conversdo de acidos graxos livres em monoglicerideos e diglicerideos, que sdo depois
acessiveis a transesterificagao.

Os métodos adicionais da purificagdo da glicerina produzida de uma reagdo de
transesterificacdo podem ser considerados na Patente Americana N° US 7.126.032 a Aiken,
por exemplo, que é incorporado aqui pela referéncia.

Recdperagéo do Metanol.

O excesso de metanol coletado da reagdo de transesterificagéo e o processo de pu-
rificacdo de glicerina pode ser além disso processado, permitindo o metanol ser reciclado. A
destilagdo € uma abordagem comum a purificagdo do metanol, que pode ser empregado
para a reciclagem.

Anadlise do produto biodiesel final.

Vérias organizagdes de colocagéo padrdo nacionais e internacionais definiram pa-
drées de biodiesel. Por exemplo, a Sociedade americana de Prova e Materiais emitiu um
padrdo de biodiesel como ASTM D6751. Os padroes europeus comuns de biodiesel incluem
em 14214 e ESTRONDO 51606. Estes padroes estabelecem varias especificagbes e para-
metros de biodiesel, por exemplo, o contetido de enxofre, o ponto de centelha, e a estabili-
dade de oxidagéo, que biodiesel produziu sob o padrdo devem encontrar-se. Além disso, os
padroes especificam os testes e procedimentos que devem estar usados na criagdo destas

determinag¢des. Seguinte produgdo, o biodiesel pode ser analisado segundo estes procedi-
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mentos para verificar que ele esta de acordo com os padrbes.

As seguintes unidades, que sdo facilmente expansiveis e instaladas, podem estar
incluidas no processo descrito:

Unidade de pré-tratamento de semente / expansor de 6leo

Unidade de extragdo com solvente com facilidade de recuperagio solvente

Pré-tratamento de unidade de 6leo

Unidade de refino de déleo

Glicerdlise e unidade transesterificagdo

Unidades de recuperagao

Os seguintes exemplos estdo incluidos para demonstrar modalidades preferidas da
invencao. Deve ser apreciado por aqueles da habilidade na técnica que as técnicas descri-
tas nos exemplos que seguem representam técnicas descobertas pelo inventor funcionar
bem na pratica da invengédo, e assim podem ser consideradas constituir modos preferidos da
sua pratica. Contudo, aqueles da habilidade na arte, na luz da presente divulgagdo, devem
apreciar que muitas modificagcdes podem ser feitas nas modalidades especificas que sdo
descritas e ainda obtém um resultado parecido ou semelhante sem partir do espirito e al-
cance da invengao.

EXEMPLO 1.

Pré-tratamento de Semente e Extragdo de Oleo

As sementes de Jatropha de um reservatoério de armazenamento foram alimentadas
em um limpador de semente por elevadores de balde. O limpador de sementes, compreen-
dendo peneiras e dispositivos magnéticos, € usado para retirar toda a matéria estranha das
sementes. As sementes limpas depois foram alimentadas ao quebrador de semente, onde
os rolos corrugados quebraram as sementes de Jatropha em um tamanho adequado. As
sementes quebradas depois foram cozidas em um fervedor a vapor a aproximadamente 70
°C durante aproximadamente duas horas, para facilitar a extragdo facil e eficiente de dleo.
As sementes cozinhadas depois foram desfeitas em escamas de 0,25 mm a 0,35 mm de
tamanho e passadas um expansor de 6leo de alta pressdo que dura de alguns segundos a
22 segundos em aproximadamente 140 °C maximo. O expansor cisalhou e prensou os flo-
cos a pressdes que excedem 100 kg/cm?, expelindo assim a primeira fragdo de dleo das
sementes. O 6leo expulso foi coletado e enviado a seg¢do de pré-tratamento de déleo, en-
quanto o bolo de sementes que permanece do expansor de 6leo foi enviado a seg¢ao de ex-
tragcdo com solvente. Uma esquematica da limpeza de semente e processo para extrair o
6leo pode ser vista na Figura 3.

EXEMPLO 2.

Extragdo com solvente e Sistema de Recuperacdo Solvente.

O bolo de sementes do expansor de 6leo e a argila descorante gasta da se¢ao de
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refino foram passados por um quebrador de bolo e moinho de rolo antes de ser conduzido
ao extrator continuo, onde o 6leo remanescente no bolo de sementes foi extraido com o
solvente hexano. O hexano foi acrescentado ao bolo de sementes borrifando o bolo de se-
mentes conforme o bolo avancasse em um transportador repleto de solvente. A massa de-
pois foi enviada a um torrador e extrator de solvente, onde o bolo sem 6dleo foi separado e
descarregado para o ensacamento. O 6leo volatilizado e o solvente, vindos do torrador ex-
trator passaram por varios trocadores para a recuperagao de calor e depois foram atomiza-
dos em um separador flash para separar o 6leo e solvente. O 6leo recuperado foi passado
por dois retificadores para retirar o hexano residual, e o dleo livre de hexano depois foi envi-
ado a secado de pré-tratamento de 6leo apds o esfriamento. Os vapores de hexano foram
condensados por uma série de condensadores superficiais, e finalmente, os vapores residu-
ais foram absorvidos em um absorvente de vapor. Uma extragdo com solvente esquematica
do bolo de sementes e descoramento com argila descorante € mostrada na Figura 4.

EXEMPLO 3.

Pré-tratamento de Oleo.

O dleo coletado do expelidor de 6leo e extragdo com solvente foi pré-tratado por
degomagem e branqueando antes de processamento adicional. O 6leo coletado foi mistura-
do com o acido fosférico em um reator acido em aproximadamente 80 °C e mantido durante
aproximadamente 30 minutos. Isto foi seguido por adigdo caustica e lavagem de agua quen-
te do 6leo em uma temperatura de 75 °C. Depois, as gomas foram retiradas em um separa-
dor centrifugo. O 6leo degomado depois foi enviado a um tanque clareador continuo onde
argila descorante foi acrescentada. Apdés o descoramento, a mistura foi passada por filtros
de folha de presséo para separar fora a argila descorante gasta do 6leo descorado. Este
6leo descorado depois foi enviado a se¢éao de refino de dleo, e a argila descorante gasta foi
devolvida atras a planta de extragdo com solvente para retirar o 6leo residual. Um esquema
da fase de pré-tratamento é mostrada na Figura 5.

EXEMPLO 4. |

Refino do Oleo.

Depois de passar por uma série de trocadores de calor, o 6leo pré-tratado foi ali-
mentado em um desaerador para remocdo de umidade e desaeragdo. O 6leo desaerado
depois foi enviado a um pré-destilador para destilar acidos graxos livres antes de envia-lo ao
desodorizador. A pré-destilagdo e os desodorizador foram acionados sob vacuo de 2 torr
criado por ejetores a vapor e aproximadamente 250 °C. O dleo é retificado com 0 vapor vivo
aberto para retirar matérias volateis inclusive acidos graxos livres. O 6leo destilado, desodo-
rizado foi coletado para transesterificagdo, enquanto o condensado, compreendendo acidos
graxos livres, foi coletado para glicerdlise. O 6leo tinha um teor de menos que 0,1 % de aci-
dos graxos livres (p/v), o teor de sabdo de menos de 2 ppm, e teor de umidade menor que
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0,05 % (v/v). Um esquema do processo de refino é mostrado na Figura 6.

EXEMPLO 5.

Glicerdlise.

Nesta etapa, os acidos graxos livres obtidos do processo de refino e o subproduto
de estoque de sab&o do processo de transesterificagdo foram reagidos com a glicerina (tan-
to matéria-prima como refinados do processo de produgdo biodiesel) na presengca de um
catalisador, acido fosférico a 0,5 %. A reacgao foi executada entre 121°C a 185°C sob alto
vacuo de aproximadamente 1 torr com agitagéo intensa. A glicerina convertida no ¢6leo glice-
rinados ou em glicerideos por este processo foi usada para transesterificagdo como descrito
abaixo. Um esquematico do processo acima mencionado € mostrado na Figura 7.

EXEMPLO 6.

Transesterificagéo.

Os triglicerideos de 6leo refinados, bem como os produtos de 6leo glicerinados do
processo de glicerdlise, foram primeiro misturados com o metanol (volume de 1,5:1 (v/v)) em
um tanque de pré-mistura e depois alimentado no primeiro reator transesterificagdo. O sédio
methoxide foi acrescentado como o catalisador de menos de 0.1 % (p/p). O reator foi manti-
do sob um vacuo e a temperatura de reagdo foram mantidos por rolos de aquecimento a
vapor. A pressao foi inicialmente um vacuo brando para retirar a umidade, e a pressao logo
normal durante a reagdo, com temperaturas aproximadamente 65 °C a 68 °C pela duragéo
de aproximadamente 70 a 80 minutos. O produto transesterificagdo foi enviado ao decanta-
dor, onde o subproduto de glicerina foi retirado. O produto biodiesel (metil ésteres de acidos
graxos), junto com o metanol excessivo e ndo reagiu o 6leo, foram alimentados em um se-
gundo transesterificagao reator da realizagédo de reagdo. Apés o segundo circulo de transes-
terificagdo, o subproduto de glicerina foi retirado em uma unidade que se instala como em
cima, combinado com a glicerina desde o principio transesterificagdo reagdo e mandado
buscar purificagdo e recuperagdo de metanol como descrito abaixo. O metil biodiesel éste-
res foi coletado, aquecido, e flasheada para vaporizar o excesso metanol em ligeiramente
acima do ponto de vaporizagdo de metanol, aproximadamente 75 condensado de C. Metha-
nol ° depois foi refeito circular no tanque que mistura bem antes de usar do uso em reagoes
transesterificagéo adicionais.

O metil éster coletado da luz intermitente foi lavado com a agua (15 % do volume
éster) sob agitagdo em um reator e centrifugado para retirar estoques de sabédo residuais.
Depois de centrifugation, o metil puro éster foi neutroizado com HCl como necessario. Op-
cionalmente, o silicato de magnésio comercialmente disponivel de aproximadamente 2 % foi
usado com éster e aquecido a 75-80 °C e mantido durante aproximadamente 75 minutos. O
metil éster coletado depois foi filtrado para retirar éster e corpos sélidos separadamente em

uma prensa de filtro. Um esquematico completo do processo de transesterificagdo é mostra-
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do na Figura 8.

EXEMPLO 7.

Purificacéo da Glicerina.

A glicerina bruta da reacgéao de transesterificacdo foi aquecida e flasheada em um
tambor de flash para vaporizar o metanol excessivo que permanece depois da transesterifi-
cacao. O metanol evaporado foi coletado e enviado a unidade de recuperagao de metanol. A
glicerina recuperou-se do tambor de flash foi acidificado com HCI e alimentou-se no reator
de divisdo. O efluente do reator de divisdo foi enviado a uma unidade de separador onde a
glicerina foi separada de acidos graxos livres. Os acidos graxos livres coletados do separa-
dor foram reciclados no processo de glicerdlise.

A glicerina do separador foi neutralizada com a base - a solu¢ao caustica de carbo-
nato de sdédio de concentracdo de 50 % e destilada em flash novamente para retirar qual-
quer metanol residual, produzindo glicerina purificada. O metanol residual com o metanol
coletado do primeiro flasheamento foi enviado a unidade de recuperagdao de metanol. Um
esquematico do processo é mostrado na Figura 9.

EXEMPLO 8.

Recuperagao de Metanol.

O excesso de metanol coletado da reagao de transesterificacdo e o processo de pu-
rificacao de glicerina foi além disso processado para que eles possam ser reciclados para
reacoes transesterificagdo adicionais. O metanol coletado foi passado em uma coluna de
destilacao e aquecido acima do seu ponto de fervura. O metanol vaporizado do topo da co-
luna de destilagao foi condensado por cima de uma série de condensadores, o final que é
resfriado com 10 °C agua e o condensado de metanol purificado foi reciclado na reagdo de
transesterificagdo. Um esquematico do processo € mostrado na Figura 10.

EXEMPLO 9.

Analise de Biodiesel e Calculo de Producéo.

O metil ester de adico graxo produzido deste processo foi analisado de acordo com
os procedimentos de prova prescritos por em 14214 e ASTM D6751 e encontrou para con-
formar-se com os padroes.

Um equilibrio de massa do processo de produgcido é mostrado abaixo na Tabela 1.
De uma entrada inicial de 3.330 quilogramas de sementes de Jatropha, este processo pro-
duziu 1014 quilogramas. Considerando que o contetido de dleo de sementes de Jatropha é
30 %, a produgao de biodiesel para semear entrada de éleo foi 1,015.

A producio biodiesel adicional, por cima do conteludo de dleo original da semente
de Jatropha, pode ser atribuida ao contetido &cido graxos livre das sementes.

Tabela 1.

Balan¢o de massa para o processo de produgao biodiesel a partir da semente de
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Jatropha.

Descricao Quantidade Unidade | Observagao
Teor de dleo na semente de Jatropha 30 %

Quantidade de semente de Jatropha 3330 kg

Oleo extraido pelo expansor/extrator de | 590 kg

6leo '

Bolo de semente levado para extragao | 2740 kg

com solvente

Entrada da se¢do de extragao por solven- | 2765 kg Residuo reciclado
te, incluindo o reciclo de argila descorante

gasta

Oleo extraido por extragao com solvente 413 kg

Bolo de semente sem oleo 2352 kg

Consumo de hexano na extragao por sol- | 4,5 L

vente |

Oleo bruto alimentado na refinaria 1003 kg

Argila descorante usada no refino de 6leo | 20 kg

Acido graxo livre recuperado no refino 148 kg

Oleo refinado levado diretamente para | 847 kg

biodiesel

Glicerina bruta reciclada para glicerdlise 25 kg Residuo reciclado
Glicerina pura levada para glicerdlise 12 kg

Metil éster de acido graxo produzido 1014 kg

Glicerina pura, 82 a 85% 89 Kg

Rendimento de biodiesel a partir do teor | 1,015 Razao

do 6leo original das sementes de Jatropha

Enquanto se descreveram novas caracteristicas fundamentais da invencao, enten-
deu-se que varias omissdes e substituicdes e modificacées na forma e nos detalhes podem
ser possiveis sem fugir do espirito da invengao. Por exemplo, pretende-se expressamente
que todas as combinagdes daqueles elementos e/ou etapas do método, que realizam subs-
tancialmente a mesma funcgéo, substancialmente do mesmo modo, para atingir os mesmos
resultados, estdo dentro do alcance da invengao.
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REIVINIDICACOES
1. Método para obtencao de 6leo de semente adequado para uso na produgio de

alquil ésteres de acido graxo proveniente de sementes, CARACTERIZADO pelo fato de
compreender:

(a) limpar as sementes;

(b) partir as sementes;

(c) amolecer as sementes;

(d) extrair 6leo das sementes, deixando um bolo de semente residual;

(e) extrair 6leo remanescente do bolo de semente residual com um solvente; e

(f) coletar o 6leo extraido das sementes e do bolo de semente residual.

2. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADO pelo fato das se-
mentes serem oleaginosas ndo comestiveis.

3. Método, de acordo com a reivindicagao 2, CARACTERIZADO pelo fato das se-
mentes serem sementes de Jatropha curcas.

4. Método, de acordo com a reivindicacao 1, CARACTERIZADO pelo fato das se-
mentes serem selecionadas do grupo consistindo de soja, canola, mamona, coco, milho,
algodao, linho, canhamo, jatropha, jojoba, mostarda, girassol, pongamia, copaiba, cartamo,
sésamo, candlenut, Pittosporum resiniferum, e nim.

5. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADO pelo fato das se-
mentes serem amolecidas por vapor.

6. Método, de acordo com a reivindicagao 5, CARACTERIZADO pelo fato das se-
mentes serem cozidas no vapor por pelo menos 90 minutos.

7. Método, de acordo com a reivindicagdao 5, CARACTERIZADO pelo fato do vapor
aquecer as sementes a uma temperatura de até cerca de 70°C.

8. Método, de acordo com a reivindicacdo 1, CARACTERIZADO pelo fato do dleo
ser extraido das sementes em um expansor de dleo.

9. Método, de acordo com a reivindicacdo 8, CARACTERIZADO pelo fato do dleo
ser extraido das sementes partidas, amolecidas sob alta pressido de cisalhamento.

10. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADO pelo fato do sol-
vente ser hexano.

11. Método, de acordo com a reivindicagcdo 1, CARACTERIZADO por compreender
ainda separar o 6leo extraido do solvente em um separador flash.

12. Método, de acordo com a reivindicagao 1, CARACTERIZADO por compreender
ainda degomagem e descoramento do 6leo coletado.

13. Método, de acordo com a reivindicagdo 12, CARACTERIZADO por compreen-
der ainda descoramento do dleo coletado com argila descorante e recuperacdo do dleo da
argila descorante apés o descoramento.
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14. Método, de acordo com a reivindicagdao 1, CARACTERIZADO por compreender
ainda desaeragio e desodorizagdo do 6leo coletado.

15. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADO por compreender
ainda refinar o éleo coletado por destilagao de acidos graxos.

16. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADO por compreender
ainda produzir alquil ésteres de acido graxo a partir do dleo coletado.

17. Método, de acordo com a reivindicagdo 16, CARACTERIZADO pelo fato dos
alquil ésteres de acido graxo serem produzidos a partir do dleo coletado através de transes-
terificacao.

18. Método para produgdo de alquil ésteres de acido graxo a partir de oleaginosas,
CARACTERIZADO pelo fato de compreender:

(a) limpar as oleaginosas;

(b) partir as oleaginosas;

(c) amolecer as oleaginosas partidas;

(d) extrair 6leo das oleaginosas, deixando um bolo de semente residual;

(e) extrair 6leo remanescente do bolo de semente residual com um solvente;

(f) coletar o dleo extraido das oleaginosas e do bolo de semente residual;

(g) degomar o éleo coletado;

(h) descorar o éleo degomado com argila descorante;

(i) recuperar a argila descorante gasta e extrair éleo da argila descorante com um
solvente;

(i) refinar o 6leo descorado por destilacdo para remover acidos graxos livres do 6-
leo;

(k) glicerdlise dos acidos graxos livres removidos do 6leo para produzir monoglice-
rideos, diglicerideos e triglicerideos;

() transesterificagéo do dleo refinado e dos monoglicerideos, diglicerideos e triglice-
rideos produzidos por glicerdlise para produzir alquil ésteres de acido graxo e glicerina; e

(m) separar os alquil ésteres de acido graxo e a glicerina produzidos pela reacdo de
transesterificagao.

19. Método, de acordo com a reivindicacdo 18, CARACTERIZADO pelo fato das
sementes serem oleaginosas nao comestiveis.

20. Método, de acordo com a reivindicagdo 19, CARACTERIZADO pelo fato das
sementes serem sementes de Jatropha curcas.

21. Método, de acordo com a reivindicacdo 18, CARACTERIZADO pelo fato das
sementes serem selecionadas do grupo consistindo de soja, canola, mamona, coco, milho,
algodao, linho, cAnhamo, jatropha, jojoba, mostarda, girassol, pongamia, copaiba, cartamo,
sésamo, candlenut, Pittosporum resiniferum, e nim.
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22. Método, de acordo com a reivindicagdo 18, CARACTERIZADO pelo fato das
oleaginosas serem amolecidas por vapor.

23. Método, de acordo com a reivindicagdo 18, CARACTERIZADO pelo fato dos a-
cidos graxos livres serem removidos do 6leo durante o refino com glicerina para produzir
monoglicerideos, diglicerideos e triglicerideos.

24. Método, de acordo com a reivindicagdo 18, CARACTERIZADO pelo fato da
transesterificagdo compreender ainda o contato do 6leo refinado e dos monoglicerideos,
diglicerideos e triglicerideos com um alcool e uma base.

25. Método, de acordo com a reivindicagdo 24, CARACTERIZADO pelo fato do al-
cool ser metanol.

26. Método, de acordo com a reivindicagao 24, CARACTERIZADO pelo fato da ba-
se ser selecionada do grupo consistindo de hidréxido de sédio, hidréxido de potassio, e me-
toxido de sodio.

27. Método, de acordo com a reivindicagcao 24, CARACTERIZADO pelo fato da ba-
se ser metoxido de sédio.

28. Método, de acordo com a reivindicagdo 18, CARACTERIZADO pelo fato da
transesterificacdo compreender ainda:

(a)uma primeira rodada de transesterificacdo para produzir alquil ésteres de acido
graxo e glicerina;

(b)remover pelo menos um pouco da glicerina produzida na primeira rodada de
transesterificacao; e

(c)uma segunda rodada de transesterificacdo para produzir alquil ésteres de acido
graxo adicionais a partir do dleo nao reagido, monoglicerideos, diglicerideos e trigliceridoes
remanescentes apds a primeira rodada de transesterificagao.

29.Método para purificagdo e reuso da glicerina bruta produzida na reagéo de tran-
sesterificacdo, CARACTERIZADO pelo fato de compreender:

(a) obter glicerina bruta produzida pela reagdo de transesterificacdo, onde a gliceri-
na bruta compreende glicerina, alcool, e acido graxo livre;

(b) remover pelo menos um pouco do dlcool da glicerina bruta através de uma pri-
meira destilagao flash;

(c) separar pelo menos um pouco do acido graxo livre da glicerina bruta; e

(d) usar a glicerina bruta em uma reacgao de glicerdlise para produzir monogliceri-
deos, diglicerideos e triglicerideos a partir de acidos graxos livres.

30. Método, de acordo com a reivindicagao 29, CARACTERIZADO por compreen-
der ainda uma segunda destilagdo flash para remover alcool adicional da glicerina seguida
de separagao do acido graxo livre da glicerina.

31. Método, de acordo com a reivindicagdo 28, CARACTERIZADO pelo fato da re-
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acao de glicerdlise ser conduzida a uma temperatura entre cerca de 100°C e 200°C.

32. Método, de acordo com a reivindicacdo 28, CARACTERIZADO por compreen-
der ainda combinar monoglicerideos e diglicerideos com triglicerideos.

33. Método, de acordo com a reivindicagdo 32, CARACTERIZADO por compreen-
der ainda produzir alquil ésteres de acido graxo a partir da combinag¢do de monoglicerideos,
diglicerideos, e triglicerideos.

34. Método, de acordo com a reivindicagdo 33, CARACTERIZADO pelo fato dos
triglicerideos serem obtidos de dleo vegetal.

35. Método, de acordo com a reivindicagdo 33, CARACTERIZADO pelo fato dos
triglicerideos serem obtidos de gorduras animais.

36. Método para recuperacdo de dleo da argila descorante gasta,
CARACTERIZADO pelo fato de compreender:

(a) extrair a argila descorante gasta com um solvente, onde a argila descorante
gasta compreende triglicerideos de 6leos vegetais ou gorduras animais;

(b) volatizar o solvente e os triglicerideos; e

(c) remover pelo menos um pouco do solvente dos triglicerideos em um separador
flash.

37. Método, de acordo com a reivindicagido 36, CARACTERIZADO por compreen-
der ainda usar os triglicerideos para produzir alquil ésteres de acido graxo.

38. Método, de acordo com a reivindicagdo 37, CARACTERIZADO pelo fato dos
alquil ésteres de acido graxo serem produzidos a partir dos triglicerideos recuperados de
uma reacao de transesterificacao.

39. Método para obtengao de 6leo de semente adequado para uso na produgédo de
alquil ésteres de acido graxo a partir de sementes, de acordo com as reivindicagdes exem-
plificadas acima, CARACTERIZADO pelo fato de estar substancialmente nos exemplos e
figuras.
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RESUMO

“PROCESSO INTEGRADO PARA PREPARAGCAO DE METIL ESTER DE ACIDO
GRAXO (BIODIESEL)”

A divulgacgéo revela métodos e sistemas para a produgdo de biodiesel a partir de
matérias-primas biolégicas como éleos vegetais e gorduras animais. Em particular, a divul-
gagéo é direcionada ao produto de biodiesel a partir de sementes como oleaginosas nao
comestiveis. Métodos para maximizagdo de dleo recuperado das matérias-primas sdo for-
necidos, assim como métodos para converter acidos graxos livres das matérias-primas em
glicerideos adequados para transesterificagdo. Assim, os métodos e sistemas fornecidos
séo eficientes para produgao de biodiesel.
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