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Sefiora Jefe de la
DIVISION DE RNRUEVAS CREACIONES
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

E. 5. D.

Referencia : Expediente No. 00.047.560

Solicitante : RM MATERIATH REFRATARIOS LTDA.

Asunto _ : Solicitud de patente para: “APARATO Y

PROCESO DE PREHIDROLISIS DE BIOMASA®

Fecha de solicitud : 23 de junio de 2000.

TRAMITE: 002 - EVENTO: 001 - ACTUACION: 329

1. Yo, Emilio FERRERO, obrando como apoderadc de 1la
golicitud en referencia, atentamente presento con este escrito la
copia certificada de la solicitud de patente brasilera No. PI
9902607.4 del 23 de junio de 1999, junto con sBsu respectiva
traduccién de sus reivindicaciones y certificaciones, de la cual
se reclama prioridad en esta solicitud de patente.

2, Ruego a la Sefiora Jefe se sirva aceptar este escrito con
aus anexos, y se continle con el trimite de la solicitud.

Bogot4, 21 SET, 2000

Sefilora Jefe,

. Pl

EMILIO FERRERO
T.P.A. No. 31.929

COLO 12223-801-002-1
-7

NI T. 860.041.367-3
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REPUBLICA FEDERATIVA DO BRASIL
MINISTERIO DO DESENVOLVIMENTO, INDUSTRIA E COMERCIO EXTERIOR

INSTITUTO NACIONAL DA FROPRIEDADE INDUSTRIAL

COPIA OFICIAL

PARA EFEITO DE REIVINDICACAO DE PRIORIDADE

O documento anexo é a cdpia fiel de um
Pedido de Patente de Invencdo
Regularmente depositado no Instituto
Nacional da Propriedade Industrial, sob o
nimero PI 99026074 de 23/06/1999.

Rio de Janeiro, em 27 de Junho de 2000.

—CEmsat

Chefe do NUCAD
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(Uno axclusive do INPI)

DEPOSITO ] a--t/,

Pedido de Patente ou de 19902607-4¢ eposito
| Certificado de Adigiio Espago reservado pars etiqueta (mimero ¢ dats dc depdaito)

Ao Instituto Nacional da Propriedade Industrial:

O requerente solicita a concessdio de uma patente na natureza e nas condi¢Ges abaixo indicadas:

1. Depositante (71):

1.1 Nome: DALTRO GARCIA PINATTH

1.2  Qualificagdo: BRASILEIRA, DOUTOR EM FISICA DE

MATERIAIS

1.3 CGC/CPF: 156.114.348/00

1.4 Enderego completo: RUA OSWALDO ARANHA 1194 - CASA 1, VILA ZELIA -
LORENA, SAO PAULO - BR- BRAZIL

1.5  Telefone: ( )
FAX: ( ) ( X ) continua cm folha
ancxa
2. Natureza:
[X]2.1 Invengio [J2.1.1. Certificado de Adigo  [_]2.2 Modelo de Utilidade ﬁ}

_Escreva , obrigatoriamente ¢ por extenso, a Naturcza

nvenclio

3. Titulo da Invenciio, do Modelo de Utilidade ou do Certificado de Adigiio (54):
“APARELHO E PROCESSO DE PRE-HIDROLISE DE BIOMASSA"

{ ) conlinua em folha ancxa
4, Pedido de Divisfio do pedido n’. , de / /
5. Prioridade Interna - O depositante reivindica a seguinte prioridade:
N° de deposito Data de Deposito / / (66)

6. Prioridade - o depositan:te reivindica a(s) seguinte(s) prioridade(s):

Pais ou organizaciio de origem

Niimero do depdsito

Dala do depésito

{ ) continua em folha ancxa

Formuliirio 1.01 - Depésito de Pedido de Patente ou de Certificado de Adigdo (folha 1/3)



INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO que & presente fotocdpia, em niémero de uma,
reproduz ficlmente o documento arquivado neste Instituto.

Rio de Janeiro, 27 de Junho de 2000.

GLORIA REGINA COSTA
Téenico 111-Y"Nigt 449119
DIRPANUCAD
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7. Inventor (72):
( ) Assinale aqui se o(s) mesmo(s) requer(em) a ndo divulgacio de seu(s) nome(s)
(art. 6° § 4° da LPI e item 1.1 do Ato Normalivo n° 12797)

7.1 Nome: DALTRO GARCIA PINATTI

CPF: 156.114.348-00
7.2  Qualificagio: BRASILEIRA, DOUTOR EM FiSICA DE MATERIAIS
7.3  Enderego: RUA OSWALDO ARANHA 1184, CASA 1 - VEILA ZELIA, LORENA,

SAO PAULO, BR
74 CEP: 7.5 Telefone ( )

( X ) continua cm folha ancxa
8. Declara¢fio na forma do item 3.2 do Ato Normativo n* 12797:
( ) em anexo

9. Declaracio de divulgacfio anterior nfio prejudicial (Periodo de graca):

(art. 12 da LPI e item 2 do Ato Normativo n° 127/97):

( ) em anexo
10. Procurador (74):
10.1 Nomee CPF/CGC: DANNEMANN, SIEMSEN, BIGLER & IPANEMA MOREIRA
33 163 049/0001-14 O,
10.2 Enderego: RUA MARQUES DE OLINDA, 70 ﬁ—
RIO DE JANEIRO

10.3 CEP: 22251-040 10.4 Telefone: (021 ) 553 1811
11.  Documentos anexados (assinale e indique também o nimero de folhas):

(Deveri ser indicado o n° total de somente uma das vias de cada documento)

X111 Guia de recolhimento 01 _fls | X|11.5 Relatério descrigivo | 33 fls.
11.2 Procuracio fls | X! 11.6 ReivindicacBes l 04 fis.
11.3 Documentos de prioridade fis  X| 11.7 Desenhos \ 06 fls.
11.4 Doc. de contrato de Trabalho fis | X{11.8 Resumo \ 01 fls.
11.9 Outros (especificar): \ fls.

X|11.10 Total de folhas anexadas: 4&\ fls;

12.  Declaro, sob penas da Lei, que todas as informacdes gcima prestadas siio completas

e verdadeiras

Rio de Janeiro )3 de junho

P-099193-SDA

Local e Data

Formuldrio 1.01 - Depésito dc Pedido de Patente ou de Certificado de Adigiio (folha 2/2)



INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO quc a presente fotoctpia, em nimero de uma,
reproduz fielmentc o documento arquivado neste [nstituto.

Rio de Janeiro, 27 de Junho de 2000.

audria COSTA
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ANEXO

1. Depositante (71): ]
1.1 Nome: ALVARO GUEDES SOARES
i CPF: 101.596.528/80
1.2  Qualificacio: BRASILEIRA, FISICO 1.3  CGC/CPF:
1.4  Endereco completo: = RUA MADRE AMANDA DE CASTRO - JUNQUEIRA, 117,
‘ MIRANTE - MOGI MIRIM, SAO PAULO - BR - BRASIL
1.5  Telefone: ( )
FAX: ( ) { )} conlinua cm folha ancxa
7. Inventor (72):
( ) Assinale aqui se o(s) mesmo(s) requer(em) a ndo divulgacio de seu(s) nome(s)
(art. 6° § 4° da LPI e item 1.1 do Ato Normativo n® 127/97)
7.1 Nome: ALVARO GUEDES SOARES
CPF: 101.596.528-80
7.2  Qualificacio: BRASILEIRA, FISICO
,g 7.3  Endereco:  RUA MADRE DE CASTRO JUNQUEIRA, 117 - MIRANTE, MOGI
MIRIM, SP, BR
74 CEP: 7.5 Telefone( )

( ) continua em folha ancxa

03
¥

Formulério 1.01 - Depdsito de Pedido de Patente ou de Certificado de Adicdo (folha 2/2)



INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO que a presente fotacipie, em nimero de uma,
reproduz, fickmente o documento arquivado neste [nstituto,

Rio dc Janeiro, 27 de Junho de 2000.
3,
OLONMIA COSTA
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Relatorio Descritivo da Patente de Invengao para "APARELHO
E PROCESSO DE PRE-HIDROLISE DE BIOMASSA".

Campo da invengéo

A presente invencéo refere-se a um aparelho, particularmente
um reator, e processo para pré-hidrolise de qualquer tipo de biomassa
(madeira, bagago, palhas, capins, residuos vegetais, parte organica do lixo,
etc.) para a obtengéo de produtos comerciais, tais como celulignina e solu-
gOes de agucares, chamadas de pré-hidrolisados, contendo xilose, glucose,
mamose, galactose, arabinose, acstilicos, acidos uranicos, etc. A presente
invencao permite ainda a fabricagio de reatores para digestao mineral, tais
como ilmenita, anatasio, columbita, pirocloro, zirconita, etc.

Descrigdo da técnica anterior

Reatores quimicos s&o dispositivos determinantes dos mais va-
riados processos de transformagéo de materiais, tais como quimicos, meta-
ldrgicos, térmicos, biotecnologicos, farmacduticos, etc. Os reatores séo
classificados por trés critérios:

a) Classificagdo segundo vasos e fluxos: 1°) reator batelada, 2°)
reator semi-continuo, 3°) reator tanque com misturador continuo — RTMC,
4°) RTMC em série, 5°) reator tubular e 6°) reator com reciclagem.

b) Classificagdo segundo as fases existentes: 1°) reatores para
fases gasosas; 2°) reatores para fases liquidas; 3°) reatores para fases li-
quidas e gasosas; 4°) reatores com catalisadores sélidos; 5°) reatores n&o-
cataliticos envolvendo sélidos (gas-stlido, liquido-sélido e reagbes de fase
sélidas), 6°) reatores para processos eletroquimicos; 7°) reatores para pro-
cessos biologicos; B°) reatores para processos fotoquimicos e radioquimi-
cos. Abaixo sdo listados os reatores ndo-cataliticos gas-sélido e liquido-
solido com os quais, a titulo de exemplo, devem ser comparados o reator
objeto da presente inveng&o.

D.1) Reator gas-sélido ndo-catalitico: retorta (reator tipo torre),
reator de bergo movel, reator de bergos muiltiplos, reator tipo forno rotativo,

reator de leito fluido, reator com fluxo recirculante, calcinador de poeira
(spray de poeira).



INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO que a presente fotocdpia, em nimmero de ume,
reproduz ficlmente o documento amquivedo neste Instinno.

Rio de Janeiro, 27 de Junho de 2000.

GLOR A COSTA
Téeniro 1113~ Mat. 449119
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b.2) Reatores liquidos-sdlidos n&o-cataliticos: tanque com mis-
turador (batelada, semi-continuo, cascata — percentual de solido limitada
pela poténcia do misturador), tanque com recirculagéo de liquidos, tambor
rotativo, leito fluido, reator amassador, reator tipo prensa de imersado, para-
fuso transportador, reator de muiltiplo bergo, reator tipo forno rotativo.

c) Classificagdo segundo o estado de movimento dos soélidos
dado pela Tabela 1. O reator da presente invengao tende para as caracte-
risticas de leito fluido embora seja de leito mdvel com os seguintes valores:
dispositivo de reagdo (tanque), movimento dos sélidos (gravitacional), fluxo
gés/iiquido-solido (contra corrente), diametro das particulas (mm a cm),
tempo de retengdo dos sélidos (minutos), tempo de retengdo do gas
(segundos), taxa de transferéncia de calor e massa (alta), controle de tem-
peratura (bom), rendimento em volume e tempo (alto).

Outra caracteristica determinante dos reatores sfo os materiais
utilizados na sua fabricagdo. A Tabela 2 d4 os materiais basicos com res-
pectivas vantagens e desvantagens para condi¢des de alta corrosdo. Os
materiais estruturais e os resistentes a corrosdo mesmo quando usados na
fabricacdo de reatores apresentam cada um uma Unica desvantagem e a
presente invenglo a elimina através da fabricacio do reator com casca e
estrutura em ago carbono e revestimento em materiais especiais (metais re-
fratarios, superligas, inox e plasticos, etc.).

Especificamente os principais reatores de biomassa s3o dos se-
guintes tipos: parafuso (baixo percentual de ocupagdo do volume), torre
(alta relacio L/S - liquido-sélido, tanque/percolaglio (alta relagdo L/S) e
"plug flow” (alta relagiio L/S). Todos os tipos de reatores possuem compie-
xos sistemas de alimentagio e descarga de biomassa. A presente invengdo
compacta a biomassa no reator (alta taxa de ocupagio do volume do rea-
tor), processa a biomassa com baixa relagao L/S = 2, proporciona alimenta-
¢do com simples alimentador helicoidal e descarga imediata decorrente do

fato de que o reator possui ampla tampa, podendo ser bipartido em reatores
de pequeno e médio porte.

y’o}
66
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CERTIFICO que a presente fotochpia, em nimero de uma,
reproduz fielmente o documento arquivado neste Instituto.

Rio de Janciro, 27 de Junho de 2000,
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Uma desvantagem do reatores da técnica anterior é a de esta-
rem sujeitos a implosdo devido a sua construgdo néo permitir a perfeita jus-
lapiosigéo entre a casca e o revestimento e haver vacuo no interior do rea-
tor. O vacuo no interior do reator &, na maioria das vezes causado devido a
condensagdo de vapores. A presente invengdo evita a imploséo através do
vacuo mantido entre o revestimento e a casca, de modo a permitir a justa-
posigdo adequada entre eles.

Uma outra desvantagem dos reatores convencionais é a impos-
sibilidade da deteccio continua e acurada de microvazamentos no revesti-
mento do reator. A presente invenc@io permite a detecgéo precisa de micro-
vazamentos antes que haja vazamentos de l{quidos corrosivos para a casca
de ago carbono do reator. Isto permite que o reator seja ainda utilizado,
mesmo com microfalhas, através da sua programagéio adequada para uso.

Os reatores utilizados ern aplicagbes de alta cofroséo nao utili-
zam o ago carbono na casca e tendem a serem constituidos de materiais
monoliticos de alto custo. A presente invencfo, por possibilitar a identifica-
¢80 dos microvazamentos, detecta as condigSes para a corrosio acelerada
do ago carbono microligado, tal detecgéo facilita o seu uso, o que ocasiona
uma redugso significante nos custos de fabricagio do reator.

Os reatores da técnica anterior s&o construidos com materiais
de grande espessura de modo a obter-se uma garantia maior a corros&o.
Portanto, algumas vezes a espessura do metal na construgio dos reatores
tem uma relac&o direta com a seguranga e a utilizagio de placas de grande
espessura impossibilita seu transporte para dreas onde existe matéria-prima
para uso. O reator da presente invengo proporciona um perfeito controle
de detecgé@o de falhas e possibilita que sejam utilizados materiais mais le-
ves, diminuindo assim o peso total do reator @ conseqientemente facilitando
0 seu transporte.

A patente norte-americana US 5.338.366 trata de um método e
aparelho para pré-hidrolise de biomassa que, dentre outras caracteristicas
diferentes das da presente invengéo, possui um grande peso e por isso fica
posicionado de modo estacionario exigindo que o transporte de biomassa
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CERTIFICO que a presente fotocdpia, em nimero de uma,
reproduz fielmente o documento erquivado neste Instituto.

Rio de Janeiro, 27 de Junho de 2000.

GLORIA COSTA
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bruta seja realizado até ele. Além disso, a pré-hidrélise de biomassa é feita
em varios equipamentos aumentando-se o consumo de energia para sua
execuc3o e onerando o processo de produgdo. A presente invengio além
de resolver todos esses inconvenientes, facilita a alta concentragao de agu-
car no pré-hidrolisado reduzindo os custos dos processos seguintes e pos-
sibilita o uso de agua deionizada devido a baixa relagéo Liquido/Sdlido para
producdo de combustivel celulignina catalitica limpa para uso em turbinas a
gas.

A patente norte-americana US 5.411.594 trata da hidrélise de
biomassa ligno-celuldsica para produgéo de solugdo de agticar nica e resi-
duo de lignina. A hidrdlise total é realizada em dois estagios (hemicelulose e
celulose) em um reator continuo e possui uma relagio L/S de 5 a 10 com
um rendimento maximo de 65% e devido & alta relagéio L/S, hd um complexo
sistema de recuperagdo de calor. A presente invengiio implementa todo o
processamento pois realiza a pré-hidrélise da hemicelulose em um reator do
tipo batelada com uma relagdo L/S= 2 e possui um rendimento de 100%
(maxima utilizagdo da matéria-prima) onde 80% na recuperagio da celu-
lignina e 20% no pré-hidrolisado. A sua recuperagéo de calor se da unica-
mente na descarga do pré-hidrolisado, pré-aquecendo a solugio acida e
agua da caldeira.

A
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Tabela 1 ~ Classificag3o segundo o estado de movimento dos sélidos

Tipo de reator Leito fixo Leito fluido Iransporte
%
Séiido v
N Gas
Fluxo Superior Permeavel Leito Fluido Leilo Fluigo
PR It 1 Expandido
— fesgea]
it H
! t
Disp sitivos de reagéo | Bergo multiplo Fornalha vertical | Torrador fluido Leito fluido cir-| Secagem flash
tipicos Forno rotatério | Grelha mdvet Torrador feito fluido |cutante Pré-aquecedor
Correia de seca-|Queima em gre-|Multi-estdgio Ciclone de fusdo
gem lha Leito fluido Queimador
Fornalhas Fornalha
Movim nto dos sdlidos |Mecanico Gravitacional Gravitacional Gravitacional

69
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Tabela 1 - continuagéo

70

Tipo de reator

Leito fixo

Leito fluido

‘Transporte

Sdlido ‘
Gas

Flux gas/solido

Corrente paralela
Contracorrente
Corrente cruzada

Fluxo misturado

Contracarrente em estagios

Cormrente cruzada

Correntes paralelas
Fluxo misturado: re-
ciclagem

Estdgios em contra

| gés

corrente
Diametro de particulas [Pequeno a muito|Médio a muito|Pequeno e médio |[Muito pequeno|Muito pequeno
grande (mm/m) |grande (cm/m) (mmicm) a pequeno | (symbol 109 \f

(symbol 109 \f|"Symbol" \s 12mm)
“Symbol" \s
12mm/mm)

T mpo de retengéo dos |Horas - dias Horas Minutos Segundos e fragdes

s "lidos

T mpo de retengdo do|Segundos Segundos Fragbes de segun-

dos
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Tab la 1 - continuagio

Tipo de reator Leito fixo Leito fluido Transporte

seido—f! |
_Gdg

Taxa de ftransferéncia|Muito baixa Baixa - média |Alta Muito alta Muito alta

de cal r e massa

Control de temperatu-|Muito bom Pobre - médio |Bom Muito bom Médio — bom

ra

R ndimento em volume { Muito baixo Médio Médio Alto Muito alto

e tempo Médio Alto
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Tabela 2 - materiais bésic s utilizados na fabricag&o dos reatores

(83°C), neoprene (83°C), |-
borracha butilica (93°C), |-

hycar
(204°C).

(121°C), viton

Facilidade de fabricacdo.
Alta resisténcia 4 como-
siio.

- Dutllidade.

MATERIAIS VANTAGENS DESVANTAGENS
Materiais Aco carbono ao Mo (C-|- Baixo custo. Baixa resisién-
estruturais | 1/2Mo), acos ao Cr-(1 ¥%|- Disponibilidade. cia & comrosho.
Cr- % Mo, 2 % Cr- 1Mo, |- Reslsténcia & abrasio.
5 Cr-1Mo), inoxiddveis|- Facilidade de fabricagfo.
(405, 410, 304, 316, 321, |- Resisténcia mecdnica &
347, 308, 310, acos re-| média temperatura.
sistentes ao calor (HH,|- Reciclavel.
HK, HP), monel, latdo, |- Dutilidade.
bronze, aluminio, etc.
Metais resis-} Aco Cr-Mo (9Cr-% Mo), |- Média e alta resisténcia 4|- Alto custo.
tentes niquel, inconel, incoloy,| corrosdo.
i corrosio |hastelioy, ligas duplex, |- Disponibilidade.
Fe-Si, inox ferritico, agos |- Resisténcia a abras8o
a0 Ni (3% Ni, etc),| - Facilidade de fabricaghio.
chumbo Cu-Ni (70/30,|- Resisténcia meclnica a
80/10, elc.), metais re-| aliatemperatura.
fratérios (Ti, Zr, Nb, Ta,|- Recicldvel
W, Mo e suas ligas) e|- Dutilidade (exceto Fe-Si).
ligas proprietérias.
Termoplas- | Teflon (260°C), poliéster{- Baixo cusio. Baixa resistén-
ticos clorinado (121°C), fluo-|- Disponibilidade. cia a abrasdo.
reto de polivinilidene|- Facilidade de fabricacho. Baixa resistén-
(121°C), cloreto de poli-|- Alta resisténcia & como- cia mecanica.
vinilidene (83°C), poli-| s#o.
propileno PP (90°C), po-|- Recicidvel.
lietineo PE (93°C), clo-|- Dutilidade.
reto de polivinii = PVC
(71°C), cloreto de polivi-
nil clorado e PVC refor-
gado (99°C)
Elastdmeros | Borracha natural (66°C),[- Baixo custo. Baixa resistén-
ebonite (82°C), hypalon|- Disponibilidade. cia 4 abrasBo a

média tempe-
ratura.

Baixa resistén-
cia mecanica.

Nao-reciclavel.




{2

INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO que a presente fotoctpia, em nimero de uma,
reproduz fielmente o documento arquivado neste Institato.

Rio de Janeiro, 27 de Junho de 2000

oum%nu COSTA
Técnico 111-3 — Mae. 449119
DIRPA/NUCAD




10

15

9 e s’ et Yae® oles et Nt 8
Tabela 2 - continuagao
MATERIAIS VANTAGENS DESVANTAGENS
Plasticos Fibra de vidro/poliésteri- Disponibilidade. Alto custo.
termo- (93°C), asbesto/epdxi|- ANa resisténcia & como-|- Baixa resistén-
curados (149°C), fibra de vi-| sdo. cia a abraséo.
reforgados |dro/epdxi (149°C), as-|- Facilidade de fabricagdo. Nao-reciclével.
besto/fendlica (149°C),|- Aflta resisténcia mecani-
asbesto/furanica (149°C),| ca.
fibra de vidro/furanica|- Dutilidade.
(93°C), fibra de carbo-
no/furanica (83°C).
Materiais Cimenio ou concreto,|- Baixo custo. Baixa resistén-
ndo metidli-|cimenio reforgado, re-{- Disponibilidade. cia mecdnica.
cos especi-| fratarios antidcidos, tijo-|- Alta resistdéncia 4 abra-{- Fragilidade.
ais los de grafite, grafite im-| sdo. Néo reciclavel.
permeavel, vidros e vitri-| - Facilidade de fabricaglio.
ficagdo, madeira e re-|- Alta resistdncia A corro-
fratarios. sdo.
- Resisténcia mecanica a
alta temperatura.

Sumadrio da invengéio

A presente invengao refere-se a um aparelho, mais especifica-
mente um reator ou caldeira, construido com uma tecnologia que possibilita
seu uso em meios altamente corrosivos. A nova tecnologia consiste na in-
sercio de vacuo entre 0 seu revestimento externo "casca" e o revestimento
interior, de modo a se utilizar de ago carbono microligado como casca e es-
trutura do reator @ materiais especiais, especialmente metais refratarios (Ti,
Zr, Nb, Ta e suas ligas) para o revestimento interno. O vacuo com 0 reves-
timento de material refratario permite até o uso de ago microligado de alta
resisténcia (750 MPa) na fabricagdo da casca ultraleve do reator tipo “casca
de ovo" capacitando oscilagio em maiores freqiéncias com maior homoge-
neizagado do produto e menor tempo de reagdo do mesmo.

O nivel de vacuo satisfatorio é abaixo de 1mm de Hg (1000 pum)

para que o revestimento de metal refratario nao sofra implosdo, bem como
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seja possivel utilizar detector de vazamento de Hélio acoplado entre o reator
e a bomba de vacuo para detecgio e mediglo dos vazamentos através das
microtrincas de soldagem. Taxas de vazamento de 10™ Ncm®min indicam
nivel satisfatorio e taxas de vazamentos 100 vezes maior (102 Nem*min)
indicam a necessidade de reparos das trincas de soldagem ou daquelas
desenvolvidas durante a operagdo do reator. Uma outra caracteristica da
invengéo é a possibilidade de manutengdo e eventualmente substituigio
completa do revestimento de metal refratario com recuperagao de alto valor
agregado da sucata destes metais devido a fabricagdo justaposta mantida
pelo vacuo e ndo-soldada & casca do reator de ago carbono.

O vacuo entre a casca do reator e o revestimento mantém o re-
vestimento fino de metal especial justaposto & casca de ago, evitando a im-
plosdo do reator mesmo quando ha vacuo no seu interior devido a conden-
sacao de vapores e outras causas. O uso do vécuo dentre outras vantagens
também permite a detecgfo continua ou intermitente de microvazamentos
no revestimento do reator através de injegio de gas hélio no interior do re-
ator e sua detecgdo com detectores de vazamentos (Leak Detecfor) na
bomba de vacuo.

Devido a esta caracteristica a nova invengdo recebe o0 nome de
“reator tipo falha segura", através do qual detecta e mede-se o microvaza-
mento em periodos de dias ou meses antes que haja vazamentos de liqui-
dos corrosivos para a casca de ago carbono. Esta caracteristica permite
continuar o uso do reator mesmo com microfalhas e programar o seu reparo
ou substituicdo apés o término da safra ou campanha industrial. Notar o si-
gnificado desta caracteristica da inven¢ao para viabilizar o uso de ago car-
bono na casca do reator para aplicagdes de alta corroséo, sem a qual n&o
se identificaria os vazamentos e conseqlente corroséo acelerada do ago
carbono microligado.

O aparelho da presente invengio por ser mais leve que os da
técnica anterior permite a oscilag&o durante o seu processo de hidrolise que
faz com que seja renovada a camada limite do liquido saturado com agucar

na superficie do cavaco ou particulado de biomassa fazendo assim um pro-
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duto homogéneo. A pré-hidrélise juntamente com a oscilagdo e a purga do
vapor proporcionam a caracteristica de combust#o catalitica da celulignina.

Objetivos da Invengéo

E um objetivc da presente invengao possibilitar o uso de ago
carbono em processos realizados em meios altamente corrosivos.

E um objetivo da presente invengao identificar a corrosao do ago
carbono utilizado no reator.

E um objetivo da presente invengao evitar a implos&o do reator
até mesmo quando houver vacuo em seu interior.

E também um objetivo da presente inveng¢do permitir a detecgéo
de vazamentos ou até mesmo microvazamentos em reatores.

E um objetivo da presente invengio possibilitar a programacgao
adequada de periodos de manuten¢do ou reparos do reator.

E um objetivo da presente invengéo diminuir o peso do reator e
possibilitar o seu transporte para locais onde existam matérias-primas.

E um objetivo da presente inveng&o diminuir os custos de fabri-
cacdo do reator em razéo da possibilidade da utilizaggo de materiais mais
baratos.

E um objetivo da presente invengéio possibilitar o uso de um aco
mais resistente como casca/revestimento externo de modo a permitir a os-
cilagdo em maiores freqiiéncias de modo a melhor homogeneizar o produto
e encurtar o seu tempo de reacéo.

E um objetivo da presente invengao preencher 0s requisitos da
Resolugdo CONAMA n.° 20 de 18/6/1986 — publicada no D.O.U. de 30/7/86,
nas aguas de lavagem dando a inveng&o caracteristicas totalmente ecoldgi-
cas

Breve Descrigdo das Figuras

Figura 1 - llustra o fluxograma da pré-hidrélise de biomassa com

balango de massa.

Figura 2a - Mostra uma modalidade do reator em corte e seus
detalhes de fabricacéo.
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Figura 2b - E uma vista lateral ilustrando a colocagio de uma
modalidade de reator em uma carreta de transporte.

Figura 2c - E uma vista superior de uma modalidade do reator
com um alimentador.

Figura 2d - E uma vista traseira de uma modalidade do reator na
carreta de transporte.

Figura 2e - E uma vista frontal de uma modalidade do reator po-
sicionada em pilares no pétio de biomassa com carreta de descarga de ce-
lulignina.

Figura 3 - Mostra microfotografias da celulignina (eucalipto pré-
hidrolisado), celulose cristalina e lignina globulizada.

Figura 4 - Gréfico da poténcia especifica média irradiada na
combust&o de uma particula de celulignina.

Figura 5 - Gréfico ilustrando a condutividade elétrica do plasma
de combustao para gas, 6leo pesado, carvéo, alcatro e celulignina.

Descrigdo Detalhada das Figuras e da Caracteristicas da In-
vengao

O fluxograma de processamento de biomassa é observado na
figura 1, onde o "reator tipo falha segura", objeto da presente invencéo, é o
equipamento principal. No processamento de minérios as etapas sdo simila-
res, havendo apenas apropriagdo dos equipamentos periféricos e do balan-
¢o de massa para cada tipo de minério. O fluxograma & composto das se-
guintes etapas:

1) plataforma de alimentagdo - onde é descarregada a biomassa
(ou minério) e feita ou ndo a lavagem;

2) alimentador helicoidal - responsavel pela alimentagio e com-
pactacéo da biomassa no reator (esta compactagao é dispensavel no caso
de minérios);

3) reator - objeto principal da presente invenc¢do, onde se des-
envoivem os processos de hidrolise de biomassa, digestdo mineral ou qual-

quer outro processo quimico ou termogquimico de quaisquer materiais;
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4) tracador de calor - encarregado de trés fungbes, a saber: a)
recuperagao do calor na descarga do pré-hidrolisado, b) preaguecimento da
solugdo acida, e c) preaquecimento da agua da caldeira geradora de vapor;

5) tanque ou carreta de lavagem - onde a celulignina (ou miné-
rio) é lavada até a limpeza desejada, sendo a pré-lavagem recuperada como
pré-hidrolisado e as demais lavagens neutralizadas e tratadas em lagoa de
estabilizacdo antes da descarga em veios d'agua ou uso em fertilizagao,
etc.;

6) tanque de pré-hidrolisado estacionario ou instalados em car-
retas - atmazenamento do primeiro produto;

7) secador da celulignina ou mineral - secagem do segundo
produto;

8) moinho de celulignina ou mineral - moagem do segundo pro-
duto;

9) silo estacionario ou instalado em carretas - armazenamento
do segundo produto.

A invengdo define uma nova tecnologia de fabricagéo de reato-
res quimicos para processos em meios altamente corrosivos. A figura 2
ilustra detalhadamente um reator construido com a tecnologia da présente
invengdo e, além disso, mostra para facilidade de entendimento pratica-
mente todos os componentes de um reator comum.

As condigdes de corrosfo interna do reator para os diferentes
materiais, temperatura e teores acidos sdo dados pela Tabela 3, de onde se
tiram as seguintes conclusdes: 1°) Devido a sua alta taxa de corrosdo o ago
inoxidavel s6 pode ser utilizado em altas temperaturas por um curtissimo
periodo de tempo; 2%) E possivel utilizar o Ti grau comercial para as condi-
¢des de pré-hidrélise de biomassa (T=150°C, 1,5% H.SO,, 0,62 MPa) tendo
em vista ser um material reativo e apassivar-se com o aglcar gerado pela
prépria pré-hidrélise; 3°) Para as condigdes de hidrolise total de biomassa
(T=180°C, 1,5% H,SO,, 2,8 MPa) @ necessario usar ligas de NbTi (ex.:
Nb44%Ti) com ponto de fusdo T=1830°C pemmitindo soldagem mais facil
que o Nb puro que tem um ponto de fusdo T=2500°C; 4°) Para as condigdes
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de digestao mineral (T=150°C, 60% H;S0,, P=0,6 MPa) é necessario utilizar
8 liga Nb40%Ta cuja taxa de corrosdo & da ordem de 100 mm/ano. Acima
de 40%Ta as ligas encarecem devido 4 necessidade de se usar o minério
tantalita em vez da columbita na producéo da liga NbTa.
Tabela 3 - dados de corrosdo para as condigfes de pré-hidrdlise, hi-

drélise de biomassa e digestéo mineral (mm/ano)

Biomassa Minério

Pré- Hidrdlise | Digestac mineral

hidrélise
T°C 100°C | 150°C 190°C 143°C | 197°C | Custo de
X% H,S0, 1% 1,5% 2% 60% 80% Material %

US$/kg

SS 318 3550 |¥ ¥ L] ¥ 8,00
Ti 2.500 | 19.000 % ¥ ¥ 50,00
Hastelloy 25 — 250 > 5000 | ¥ 40,00
Nb 0 45 <25 574 31.761 | 50,00
Nb20%Ta — — <1 387 19.243 | 50,00
Nb40%Ta —_ —_ — 67 4,083 50,00
Nb80%Ta —_ — —_— 22 816 3200
Nb80%Ta — —_ - 3.4 275 410,00
Ta 0 <1 <1 0,1 11 500,00
Ti 1% H,SO, 100
7.2% Madeira

Os detalthes da Figura 2 apresentam a metodologia de solda-
gem do revestimento de metal refratario in situ e justaposto a casca do rea-
tor de ago carbono sem que o primeira seja fundido ou contamine o metal
refratario. Anéis e chapas de prote¢io do mesmo metal do revestimento s3o
colocadas nas soldagens das partes e pestanas. A soldagem é feita a plas-
ma com proteciio de gds inerte (hélio ou argdnio) garantindo niveis de in-
tersticiais (C, O, N, H) dentro das normas do material inicial. Quanto as ca-
racteristicas metalurgicas ha crescimento de grios nas zonas soldadas di-

minuindo a resisténcia mecénica, principalmente a resisténcia & fadiga. Esta
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diminuigao & aceitavel tendo em vista que o revestimento trabalha em regi-
me de compresséo, havendo aumento da espessur 2 90 T evestimento em re-
giGes sab regime de tragio. A construg3o do reat<r em esirutura bipartida
com leve conicidade nas partes cilindricas permit© que grande parte das
soldagens sejam feitas externamente a casca de 70 Carbono e apenas as
jungBes de grandes partes e pestanas sejam scir3adas in situ. E também
possivel a recuperago de significativas partes dr- revestimento caso seja
necessario sua substituicio devido & facilidade ¢ desmontagem recupe-
rando-se, portanto, parte de seu custo como sucat= de alto valor. Os metais
especiais permitem o uso de outros acidos além dr, Hz804 (HCI, HNO,, etc.)
desde que o pH eficaz seja similar aos niveis das s//lu¢des da Tabela 3.

Outra caracteristica da presente inver,/30 € 0 uso de anéis de
elastomero (voton, silicone, teflon e outros) de se’/780 circular ou trapezoi-
dal em todas as tampas, conexdes e vedagbes a /3Cu0 no revestimento. O
dimensionamento dos anéis de vedagao seguem f,8droes de vedagbes sob
press&o e de vedagbes de vacuo. O tipo de anel ¢ escolhido em fungéo da
temperatura. Quando s&o processados minerais ou biomassas geraimente a
temperatura fica em torno de 200°C e o anel esctlhido é feito de viton, ja
para médias temperaturas o anel deve ser o de tef?n/fibra de vidroffibra de
carbono, nas altas o mais recomandado é o metali¢.’’-

Além de biomassa e minérios é possive! Processar qualquer tipo
de materiais no "reator tipo falha sagura" (polimeri~agoes, alimentos, medi-
camentos, sintese de produtos, etc.) desde que se|=M respeitadas as condi-
¢Ges de corrosao do revestimento. Em condigdes #llamente agressivas usa-
se o Ta puro ou dopado com platina, materiais Ir'superaveis por qualquer
outro material comercial. Para condigSes menos ay!@ssivas, a técnica 'falha
segura” permite a utilizagcdo de revestimentos mor2S nobres mencionados
na Tabela 2 (inoxidaveis, ligas de niquel, termopl:1atiC0S, elastdmeros, plas-
ticos termocurados reforgados, etc.) desde que ax +ondigdes de temperatu-
ra, pressdo, corrosdo, abrasdo e resisténcia me: Anica do material sejam

respeitadas.
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As condigcBes externas de corrosdo do ago carbono s&o mais
agressivas no momento da descarga dos produtos (celulignina, minérios,
etc.). Vapores foram condensados no momento da descarga, medidos seu
pH e ensaiados varios agos pintados com tinta epdxi betuminoso.

A Tabela 4 d4 a comparagdo dos custos/m dos reatores reves-
tidos com Ti, Nb e monoliticos de agos inoxidaveis e hastelloy. Além da su-
perioridade técnica possuem custos menores que 0s reatores monoliticos.

Tabela 4 — custo dos materiais utilizados na construgio do reator/m®

Tipo de re- Material Peso | Prego/kg | Prego total | Prego final
vestimento total R$/m*
Titanio Chapade | 91kg | R$1,00 | R$91,00 | R$ 379,00
aco 12 mm
ChapadeTi| 9kg |R$32,00| R$ 288,00
2 mm
Nidbio Chapa de 91kg | R$1,00 | R$91,00 R$
aco 12 mm 1.211,00
Chapade | 16 kg | R$ 70,00 | R$ 1.120,00
Nb 2 mm
Ago inoxida- | Chapade | 91kg | R$ 16,00 |RS 1.456,00 R$
vel 12 mm 1.456,00
Hastelloy Chapade | 91kg |R$ 3200 |R$2.912,00 RS
12 mm 2.912,00

As caracteristicas principais da presente invengao sao demons-
tradas na figura 2 e a Tabela 5 da a legenda das partes e pegas que com-
péem o reator e o alimentador.

O corpo do reator é composto da parte cilindrica 1.1, calota 1.2,
bocal de entrada 1.3, tampa de entrada 1.4, setor conico 1.5, anel desli-
zante circular ou radial com cunhas ou pinos 1.6, tampas de descarga com
apoio das cunhas 1.7, conexdes de valvulas, medidores, acessorios, etc.
1.8, dobradiga 1.9, articulagéo e cilindro hidraulico de fechamento da tampa
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1.10, cilindro hidraulico de fachamento e abertura das cunhas 1.11. A bipar-
tigAo do reator esta ilustrada no detalhe A, permitindo que a montagem e
desmontagem do revestimento de metal especial seja feito sem soldagem
ou desoldagem da casca de ago do reator. Para reatores pequenos, a tam-
pa é deslocada para a biparticdo, sendo eliminado o setor conico (para re-
atores muito pequenos, a casca e o revestimento podem ser justapostos
apenas por encaixe sem a necessidade de solda). O corpo cilindrico € le-
vemente conico para facilitar a montagem e desmontagem do revestimento.
Este é soldado em grande parte antes da montagem, restando para serem
soldadas dentro da casca do reator as partes ilustradas nos detalhes de A a
F. Esta tecnologia é fundamental para viabilizar a soldagem nas proximida-
des do corpo de ago do reator (ponto de fuséo de 1760°C) dos metais espe-
ciais de alto ponto de fuséo (1800°C a 3100°C), evitando sua contaminagio
com Fe. A abertura e fechamento da tampa é feita através de dois sistemas
hidraulicos, onde o primeiro comanda as cunhas de suporte da pressac in-
terna do reator mantendo a pressdo de confinamento do anel de vedagéo
(o'ring) de viton das solugSes acidas. Este anel de vedag&o suporta por me-
ses ou anos a abertura e fechamento repetitivo durante as operagdes.

O sistema de basculamento é composto de estrutura 1.12, pivd
1.13 e cilindro hidraulico 1.14. O dltimo é utilizado para bascular e chacoa-
Ihar o reator durante a operagdo de descarga da celulignina tendo em vista
ser um material sélido. O sistema de movimentagdo horizontal & composto
de carrinho 1.15 e cilindro hidraulico 1.16. Altemativamente pose-se fixar o
reator e movimentar horizontalmente o alimentador. A estrutura fixa 1.17 su-
porta o reator e o alimentador, através da mesma o reator pode ser descar-
regado da carreta para os pilares suportes {ver Figura 2.d). O sistema gira-
tério de oscilagdo 6 composto de corrente 1.18 e um motor hidraulico 1.19
comandado por micro-interruptores 1.20 que revertem a rotag&io em angulos
pré-determinados. A seguran¢a do sistema giratério de oscilagdo é dada
pelo comprimento da corrente que escapa da engrenagem do motor hidrau-
lico se os micro-interruptores falharem.
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O revestimento em metais especiais 2.1 e 2.2 é feito de acordo
com os detalhes A a F. Os principais esforgos sobre o revestimento s&o no
bocal de entrada no momento do carregamento do reator e no corpo cilin-
drico devido ao movimento do sistema giratério de oscilagdo. As tensdes
s&o baixas e o tempo de vida do revestimento superior a dez anos é deter-
minado pela ruptura a fadiga. As vedagbes s&o feitas com anel de elastome-
ro na tampa de descarga 2.3, na biparticdo 2.4, entre o revestimento e a
casca do reator 2.5. A protecdo da fus@o do ago e contaminagdo da solda
de metal refratario com Fe é feita com anéis de sacrificio de metal refratario
2.6.

As conexdes e valvulas do reator sdo para enirada de agua e
solugcdo 4cida 3.1, entrada de vapor 3.2, saida de vapor 3.3, vacuo no corpo
do reator 3.4.1, no setor cbnico 3.4.2, na tampa 3.4.3, descarga do hidroli-
sado 3.5, valvula de coleta de pré-hidrolisado para analise 3.6. A entrada de
vapores @ na parte inferior e é distribuida por um tubo perfurado. A entrada
de liquido (agua ou solugdo acida) & na parte superior. Obviamente as en-
tradas de liquido e vapores no apresentam qualquer problema de entupi-
mentos. A saida de vapor é na parte superior através de um cano perfurado
e a descarga de hidrolisado esté situada na parte inferior no setor cdnico, o
qual é protegido por placa perfurada interna ao reator para evita: entupi-
mentos. E providenciado retorno de vapor esporadico na placa e tubo perfu-
rado para deseniupimento da saida de vapor através de uma valvula by
pass entre entrada e saida de vapores apés o tubo flexivel de entrada de
vapor 3.7 e 3.8. Alternativamente podem ser usados raspador rotativo das
placas perfuradas. As conexes e valvulas s&o ligadas aos suportes de en-
tradas dos tubos flexiveis de rotacio 4 através de canos rigidos.

Os tubos flexiveis de rotagdo 5 séo constituidos de varias uni-
dades: entrada de agua e solugdo acida 5.1, entrada de vapor 5.2, saida de
vapor 5.3, vacuo 5.4 e outras. A rotagdo maxima permitida é de a = + 45°C a
fim de que ndo haja escoamento de liquidos pela saida de vapor. O nivel da
solugéo &cida @ mantido abaixo da linha d'dgua (Figura 2.d) para que nao
haja escoamento de liquidos. Na hipétese da vélvula de saida de vapor vier
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abaixo da linha de liquidos recorre-se a comandos elétricos da valvula de
saida de vapor 3.3 para seu fechamento sempre que ultrapassar a linha de
liquidos. Em geral estes comandos elétricos sdo desnecessarios porque o
giro oscilante de 45° é suficiente para molhar toda a biomassa, homogenei-
zar a massa liquida e sélida e evitar caminhos preferenciais na pré-
hidrélise. Os suportes das saidas dos tubos flexiveis de rotagdo 6 s&o colo-
cados na parte superior do reator.

As canalizagbes intermediarias 7 sdo constituidas dos mesmos
componentes dos flexiveis de rotagéo 7.1 a 7.4 e interligam as saidas dos
tubos flexiveis de rotagdo com as entradas dos tubos flexiveis de bascuia-
mento.

Os tubos flexiveis de basculamento 8 sdo constituidos dos
mesmos componentes das canalizagbes intermediarias 8.1 a 8.4 e desti-
nam-se a permitir o basculamento do reator com sua estrutura suporte para
descarga da celulignina. A saida dos tubos flexiveis de basculamento séo
conectadas nas canalizagdes fixas 9.1 a 9.4. Estas conectam os tubos fiexi-
veis de basculamento ao conjunto de tubulacBes de valvulas 9.5 instalado
no painel de controle situado embaixo do alimentador 16.

Os sensores de vacuo 10 s&o constituidos de quatro ﬁnidades:
corpo do reator 10.1, setor conico 10.2, tampa do reator 10.3 e na canaliza-
c¢8o da bomba de vacuo 10.4. O fechamento das valvulas pertinentes e a
observagdo da queda de vécuo permite uma primeira determinag¢io de pos-
siveis vazamentos no revestimento de metal especial.

O medidor de pressdo 11 é do tipo diafragma para resistir aos
meios acidos @ o medidor de.-temperatura 12 é protegido por um pogo de
protegéio do mesmo metal do revestimento.

O sistema hidraulico 13 aciona as seguintes unidades na se-
guinte ordem: motor hidraulico do alimentador helicoidal 14.1, cilindro hi-
draulico de movimentagio 1.16, cilindros hidraulicos da tampa de fecha-
mento 1.10, motor hidraulico do sistema giratério oscilante 1.19, cilindro hi-
draulico de basculamento 1.14, cilindros hidraulicos de abertura das cunhas

1.11. Notar que nao ha simultaneidade de nenhuma operagio, prevalecen-
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do a maior poténcia que & a do motor hidraulico do alimentadar helicoidal
14.1.

O alimentador € composto de motor hidraulico 14.1, semi-eixo
da hélice 14.2, hélice do alimentador 14.3, bergo do alimentador 14.4, bocal
cbnico do alimentador 14.5 e coifa 14.6. O alimentador deve encher o reator
num periodo da ordem de 10 minutos. E construido em ago carbono microli-
gado protegido com tinta epdxi betuminoso. O espago abaixo do alimentador
é ocupado pelo painel de controle 16 (liquidos, vapores, medidores, sistema
elétrico, etc.), sistema hidraulico 13, bomba de vacuo 15, detector de vaza-
mentos 17, ferramentas e dispositivos de trabalho, etc.

A estrutura fixa do reator e alimentador acomoda-se numa car-
reta padrao com plataforma situada a 960 mm do solo 18, altura maxima do
equipamento inferior a 4.400 mm e dentro dos padrSes rodoviarios. O equi-
pamento é transportado para os patios de biomassa onde é levantado com
macacos hidraulicos e apoiados em vigas e pilares na altura desejada de
processamento (Figura 2.e). Alternativamente pode ser operado na prépria
carreta de transporte,

Os equipamentos complementares do reator é composto de: tro-
cador de calor 19, bomba de recalque de agua 20.1 e recalque de solugio
dcida 20.2, deionizador de agua 21, caldeira 22 e estrutura suporte 23. Esta
ultima é transportada em carretas padrGes 1B, levantadas e apoiadas de
modo similar ao anterior.

Tabela § — Legenda das Partes e Pegas do Reator e Alimen-
tador

A - 1* Estrutura (1* carreta)

1 — Casca e Estrutura do Reator

1.1 - Corpo Cilindrico
1.2 — Calota

1.3 - Bocal de Entrada
1.4 —~ Tampa de Entrada
141 -—Tampa

1.4.2 - Cilindros Hidraulicos



INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO quc & prosente fotocdpia, em nimero de uma,
reproduz fickmente o documento arquivado neste Instituto,

Rio de Jeneiro, 27 de Junho de 2000.

¢ .
aLdrma A COSTA
Técmico 1113 - Mt 49119
DIRPA/NLICAD




10

15

20

25

30

S A e

1.5 - Setor Conico

1.6 — Anel Deslizante com Cunhas

1.7 — Tampa de Descarga com Apoios das Cunhas

1.8 ~ Conexdes

1.9 ~ Dobradiga

1.10 - Articulagdo e Cilindro Hidraulico de Abertura da Tam-
pa

1.11 - Cilindro Hidraulico de Fechamento/Abertura das Cu-
nhas

1.12  — Estrutura Basculante

113 - Pivot de Basculamento

1.44 - Cilindro Hidraulico de Basculamento

1.5 - Carrinho de Movimentagéo

1.16 - Cilindro Hidraulico de Movimentag&o Horizontal

1.17 - Estrutura Fixa do Reator e Alimentador

1.18 - Corrente do Sistema Giratério Oscilante

1.19  ~ Motor Hidraulico do Sistema Giratdrio Oscilante

1.20 - Micro interruptores

2— Revestimento em Metais e Ligas Especiais

21 - Corpo do Reator

2.2 — Pestanas

2.3 — Anel de Vedagao da Tampa de Descarga {O'Ring)

24 — Anel de Vedacéo da Bipartigéo (O'Ring)

25 -~ Anel de Vedagho do Vacuo entre Casca e Revesti-
mento.

26 ~ Anel de Proteg¢ao de Ti contra Contaminagé@o de Fe na
Solda de Ti.

3— Conexdes e Valvulas de Agua, Solugdo Acida, Vapor, Vacuo
e Pré-hidrolisado

31  —Entrada da Agua e Solugio Acida

3.2 - Entrada de Vapor

3.3 — Saida de Vapor

95
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3.4 ~ Vacuo

3.41 -Vacuo no Corpo do Reator
3.4.2 - Vacuo no Setor Conico
3.43 -Vacuo na tampa do Reator
3.4.4 -Vécuo na Bomba de Vacuo

3.5 — Descarga do Pré-hidrolisado
3.6 ~ Valvula de Coleta do Pré-hidrolisado para Analise
3.7 ~ Valvula de Retomo de Vapor na Placa Perfurada da

Descarga do Pré-hidrolisado.

3.8 - Vélvula de Retorno de Vapor no Tubo Perfurado da
Saida de Vapor
4— Suporte de Entrada dos Tubos Flexiveis de Rotacédo %8
5 — Tubos Fiexiveis de Rotagao
5.1 — Entrada de Agua e Solugo Acida
5.2 — Entrada de Vapor
53 — Saida de Vapor
54 —Vacuo

Vacuo

6~ Suporte da Saida dos Tubos Flexiveis

7- Canalizagdes Intermediarias

7.1  —Entrada de Agua e Solugdo Acida
7.2 ~ Entrada de Vapor

7.3 — Saida de Vapor

7.4 - Vacuo

8- Tubos Flexiveis de Basculamento

8.1 - Entrada de Vapor e Solugdo Acida
8.2 — Entrada de Vapor

8.3 — Saida de Vapor

8.4 -~ Vacuo

9- Canalizagbes e Vilvulas de Agua, Solugio Acida, Vapor e

9.1 — Entrada de Agua e Solugdo Acida
9.2 - Entrada de Vapor
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8.3 -~ Saida de Vapor

9.4 - Vacuo

9.5 ~ Conjunto de Tubulagbes de Vélvulas
10 — Sensores

10.1  ~ No Corpo do Reator
10.2 -~ No Setor Conico

10.3 - Na Tampa do Reator
10.4 - Na Bomba de Vacuo

11 — Medidor de Presséo

12 — Medidor de Temperatura
13 - Sistemas Hidraulicos

14 — Alimentador

14.1  — Motor Hidraulico

14.2 - Semi-Eixo da Hélice
14.3 - Hélice do Alimentador
144 - Berco do Alimentador

Sistemas Elétricos, etc.)

(20,2)

145 - Bocal Cdnico do Alimentador

146 - Coifa

16 — Bomba de Vacuo

16 — Painel de Controle (Liquidos, Vapores, Medidores,
17 - Detetor de Vazamento

18 — Carreta— Cap. 30 t

B — 2° Estrutura (2" carreta — figuras nao-inciuidas)

19 — Trocador de Calor

20 — Bomba de Recalque de Agua (20,1) e Solugdo Acida
21 - Deionizador de Agua

22 — Caldeira

23 — Estrutura Suporte dos Iltens 19 a 22

{r
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Processo de Pré-hidrélise de Biomassa e Produtos Resultantes

A pré-hidrolise pode ser realizada em qualquer tipo de biomas-
sa, tais como madeira, bagago e palha de cana, residuos vegetais, cascas,
capim, parte organica do lixo, etc. O processo de pré-hidrolise segue as se-
guintes etapas:

1- A biomassa na forma picada & descarregada na plataforma
de alimentacdo que pode ser constituida de uma esteira ou transportador
helicoidal inclinado onde a mesma é |lavada para diminuir o teor de inorga-
nicos (terra, cinzas, efc.).

2- A plataforma de alimentaco descarrega a biomassa no ali-
mentador helicoidal que faz o enchimento do reator até o inicio de compac-
taclo alcangando a densidade da ordem de 300 kg/m® (matéria seca) que é
trés vezes a densidade das biomassas fofas (bagago, palhas, capim, resi-
duos vegetais, cascas, parte organica do lixo, etc.). O alimentador fica aco-
plado ao reator durante a operagéo de enchimento, que dura cerca de 10
minutos. Apds o enchimento, o reator é desacoplado do alimentador através
de um movimento horizontal da estrutura mével em relagdo & estrutura fixa.
Apds o desacoplamento, o bocal de entrada é fechado por uma valvula co-
mandada por cilindros hidraulicos.

3 - Apods o enchimento do reator inicia-se a operago de dega-
seificagéo através da passagem de vapor, inundagio do reator com solugio
acida (da ordem de 1,7% da biomassa) preaquecida a 80°C no trocador de
calor e na relagao liquido/sélido — L/S = 2, aquecimento e pressurizacgio até
160°C, 0,62 MPa. Esta atividade tem uma durag&o da ordem de 10 minutos
e o calor do vapor de escape é recuperado no trocador de calor pela solu-
¢ao acida da reagdo seguinte. Para efetivagio desta recuperagio de calor,
geralmente dimensiona-se o trocador de calor com o dobro do volume de
solugdo acida necessdria para cada reagéo.

4 - Apds aquecimento e pressurizagdo executa-se a pré-
hidrélise por um periodo da ordem de 30 minutos simultaneamente com a
oscilagéo rotatoria do reator e purga de vapor para manter a temperatura
proxima de 160°C 1 10°C fundamental para a obteng&o da caracteristica de

&
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combustao catalitica da celulignina, tendo em vista que temperaturas meno-
res nao hidrolisam completamente a hemicelulose e celulose amorfa e tem-
peraturas maiores provocam a transformagao da celulose de cristalina em
amorfa dificultando assim sua moagem em particulas finas (f < 250mm).
Deve ser observado a importancia das conexoes flexiveis para a manuten-
¢do da temperatura durante todo o periodo de hidrblise e a oscilagéo do re-
ator para renovagéo da camada limite do liquido saturado com agucar na
superficie do cavaco ou particula de biomassa, otimizando o periodo de hi-
drolise em torno de 20 a 30 minutos. O controie da pré-hidrolise é feito
acompanhando o teor de agucar no pré-hidrolisado através de refratometro
ou qualquer outro aparelho medidor de agucar até o valor da ordem de 9
Bricks. Maiores periodos de pré-hidrdlise resultam em queda do teor de
agucar devido a decomposigdo da xilose em furfural e élcool furfurilico. O
controle completo da temperatura, pressfo, teor &cido, oscilacdo
(homogeneizag#io) e pureza de vapor permite otimizagdo completa do pro-
cesso de pré-hidrolise.

5 - Apos a pré-hidrdlise inicia-se a operagio de descarga do
pré-hidrolisado (solugdo de aglcares) que é dirigida ao tanque estacionario
ou carreta tanque através do trocador de calor, desse modo recupera-se
sua energia no pré-aquecimento da solugéo acida e na agua da caldeira. A
recuperagio do calor do pré-hidrolisado do vapor de escape (aquecimento e
purga) e o uso de baixa relagao liquido/sélido (L/S=2) permite reduzir o con-
sumo de energia da presente inven¢do a valores inferiores a 6% da energia
contida na biomassa original. Estes valores sdo significativamente abaixo de
quaisquer outros processamentos de biomassa que, na maioria das vezes,
s&o da ordem de 30% (relagdo L/S=12). A operagdo de descarga do hidroli-
sado tem uma duracio de cerca de 10 minutos.

6 - Apds a descarga do pré-hidrolisado procede-se a lavagem
de recuperagdo do agucar na proporgdo L/S = 1 visando um Brick * 5. Esta
segunda fragdo do pré-hidrolisado pode ser ou ndo misturada na primeira
fraga@o (Brick * 8). Em geral a 1* fragfo deve ser destinada a produgso de
furfural (maior concentracdo de agticar possivel) e a 2* tragdo a produgio
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de aicool (por exemplo através de fermentagdo com echerichia coli enge-
nheirada). Notar que a segunda fragdo contém (5x1S)/(9x1,55+5x1S) = 0,27
= 27% do agucar contido nas duas fragbes e ndo pode ser perdida. Notar
também que as duas fracdes totalizam (0,09x1,58+0,05x15)/0,28 = 0,925 S
= 92,5% do agucar contido na hemicelulose e celulose amorfa. Devido a
esta alta taxa de recuperago n&o ha necessidade de complexos e custosos
aproveitamento dos aglicares das aguas de lavagem que é descartada. A
presente invengdo dispensa o uso de custosas prensas parafusos para ex-
tragdo do pré-hidrolisado e recuperagéo de agucares. O pericdo de recupe-
ragao de agucar ¢ da ordem de 10 minutos.

7 - ApGs a recuperagio de aglicar é procedida a descarga da
celufignina com abertura da tampa de grandes dimensdes e basculamento
do reator. A celulignina pode ser descarregada em lavadores mecanicos
(tanques conicos, cilindricos, rotativos, etc.) ou em carretas a serem lavadas
por percolagdo (difusdo). A descarga é@ feita em poucos minutos e, junta-
mente com a limpeza dos anéis de vedagio e recolocagéo do reator em po-
sicao de recarregamento, consome-se menos de 10 minutos. O ciclo com-
pleto dura cerca de 80 minutos permitindo 16 raages por dia com coefici-
ente de utilizagio da maquina de 90%.

8 - As operagdes de lavagem podem ser feitas em qualquer tipo
de lavador. Preferéncia é dada para lavagem por percolagio (difusdo) em
carretas ou big-bag que apresentam um menor consumo dé agua, mantém a
celulignina em condigGes protegidas de impurificagbes e permite o facil des-
carregamento em carretas graneleiras. As aguas de lavagem preenchem as
exigéncias da Resolugdo CONAMA n® 20 de 18/06/1986 (publicada no
D.0.U. de 30/7/86) e em principio poderiam ser descartadas em qualquer
veio d'agua. Visando dar a invengdo caracteristicas totalmente ecoldgicas,
as aguas de lavagem sdo neutralizadas com leite de cal e biologicamente
tratadas em lagoas de estabiliza¢ao.

9 - Existem duas opgbes de |lavagem na presente invenc¢do com
agua normal e agua deionizada. Com a primeira agua obtém-se a celuligni-

na normal com teores de cinzas normais decorrentes dos inorganicos pre-
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sente nas biomassas e impurezas do meio ambiente (principalmente terra).
A lavagem com agua deionizada visa obier a celulignina limpa a ser utiliza-
da como combustivel de turbinas a gas, cuja maior exigéncia é o baixo teor
de K + Na £ 5 ppm. O processo de pré-hidrolise @ um processo altamente
eficiente de reduc@o de cinzas das biomassas, onde os inorganicos reagem
com o H,SO, resultando sulfatos soluveis que séo lixiviados da celulignina
na pré-hidrdlise e nos processos de lavagem. A utilizagdo de agua deioni-
Zzada aumenta significativamente a eficiéncia de lavagem, permitindo a re-
dugdo do teor de Na + K aos niveis exigidos em turbina a gas. A utilizagdo
da agua deionizada nesta inven¢do é viavel e de baixo custo, tendo em
vista a baixa relagdo L/S=2. Nos processos convencionais com alto consu-
mo de agua (L/S=12) jamais se considerou a utilizagdo de agua deionizada
e consequentemente a utilizagdo da celulignina como combustivel de turbi-
na a gas.
O processo de pré-hidrolise de biomassa executado pelo rea-

tor Tipo Fatha Segura, gera dois produtos (duas commodities): celulignina e
pré-hidrolisado.

CELULIGNINA

Quanto a celulignina, deve ser observado que a madeira & com-
posta de hemicelulose, celulose e lignina disposta em microfibrilas. O objeti-
vo da pré-hidrélise executada no Reator Tipo Falha Segura é digerir a he-
micelulose e celulose amorfa, deixando a celulose intacta na sua forma
cristalina e a lignina na forma globulizada. Todas estas caracteristicas foram
alcangadas e mostradas na microfotografia da Figura 3. Nesta microfotogra-
fia estd mostrado o fractal das fibras de celulose cristalina com a celulignina
globulizada, onde os vazios eram ocupados pela hemicelulose e celulose
amorfa antes da pré-hidrélise.

Este resultado possui as seguintes caracteristicas:

a) Devido ao completo controle dos parametros de processos do
reator Tipo Falha Segura, as caracteristicas s3o uniformes em toda massa

do reator permitindo a produgéo de uma "commodities homogénea".

(%983}
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b) Devido & manutencgéo da cristalinidade é possivel moer a ce-
lulignina em particulas abaixo de 250 mm em moinhos de martelos, de pinos
ou similares com consumo de energia de 12 kWh/t que aplicado a férmula
de Bond: W=10 Wi/=10Wi/onde W = trabalho em kWht, Wi = indice de tra-
balho do material, P = tamanho da malha por que passa 80% do produto
(em microns), F = tamanho da matha por que passa 80% do material de ali-
mentag¢do (em microns) resulta em Wi = 15, que é da mesma ordem da mai-
oria dos materiais minerais (isto &, cristalinos). O custo da energia de moa-
gem é inferior a US$ 1.00/t.

c) Devido & aita porosidade, a celulignina sofre desague por
gravidade natural a teores de 50% de umidade, dispensado custosas pren-
sas parafusos para esta etapa de processamento. A secagem final é feila
em secadores rotativos alcangando umidade inferior a 12% com o mesmo
consumo de energia da secagem de cereais (750 MJA) ilustrado pelos
exemplos abaixo:

c.1) Secagem de celulignina: Consumo de 0,4 kg/h de GLP (42
MJ/kg de poder calorifico) durante 10 horas para secar 224 kg de celuligni-
na - (0,4x10x42)/0,224=750MJ#t celulignina.

c.2) Secagem de arroz: consumo de 1/3 estéreo de madeira
(396 kglestéreo, 10,5 MJ/kg de poder calorifico) para secar 30 sacos de ar-
roz por dia, 60 kg/saco) - (0,33x396x10,5)/1,8@760 MJ/t arroz.

O custo de secagem utilizando combustiveis nobres {(madeira —
US$ 10.00/estereo — US$ 1.80/t de celulignina ou GLP — US$ 0.50/kg - US$
9.00/t de celulignina) & sempre muito caro, devendo ser utilizado calor resi-
dual a 125°C das caldeiras. Como conseqiéncia a secagem e a moagem
devem ser sempre feitas anexas a usina termoelétrica ou caldeira utilizando
calor residual.

d) Devido a globulizagdo da lignina, abrem-se vazios para o
ataque da celulose por microorganismos dos animais ruminantes, podendo
a celulignina ser usada como componente volumoso de rag&o animal com a
digestibilidade de 58% comparével a volumosos de alta qualidade (silagem
de milho umida — 61%, silagem de alfafa — 56%, forragem de grama ~ 56%,
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palha de aveia — 44%) e muito superior & digestibilidade de capins naturais
(35%).

e} A maior aplicagdo da celulignina &€ como combustivel de cal-
deira, turbina a gas e geragdo de energia por magnetohidrodinanica (MHD).
A Tabela 6 da um exemplo de aplicagéo da celulignina como combustivel de
caldeira comparada com o 6leo combustivel. O menor poder calorifico da
celulignina (20 MJ/kg) comparado com o do 6lec combustivel (41 MJ/kg) é
compensado pelo seu custo (US$ 40.00/t) ser um tergo inferior ao do dleo
(US$ 120.00/t). Embora seja necessdrio o dobro de celulignina, é possivel a
substituig@o pura e simples do oleo combustivel em qualquer tipo de caldei-
ra tendo em vista ser um combustivel oxigenado (29% de O;) e exigir uma
insuflagdo de ar com volumes préximos ao do éleo combustivel. Isto signifi-
ca que qualquer caldeira a 6leo ou gas é apta a queimar celulignina geran-
do a mesma poténcia térmica com ajustes da ordem de 15% dos queimado-
res e insufladores de ar. A celulignina produzida com agua deionizada pre-
enche os requisitos de cormbustivel limpo para queima em turbina a gas com
teores de Na+K < 5 ppm. Embora a celulignina limpa contenha valores < 15
ppm, estes valores sdo reduzidos pelo ciclone de limpeza. Para particulas
inferiores a 200 mm sua queima € do tipo catalitico como mostrado na Figu-
ra 4. Esta cara:eristica decorre de dois fatores, sendo o primeiro devido a
grande superficie exposta (2 m%/g medidos por BET - Brunaur, Emmett e Te-
llen ou nimero de lodo 100) comparado com a superficie da biomassa natu-
ral (0,4 m%g), e o segundo devido a sua moagem a particulas finas (f < 250
mm) possibilitando a entrada do oxigénio carburante e saida do monodxido
nos poros da celulignina sem colisdo entre as moléculas originando a com-
bustao catalitica (tamanho da particula de celulignina < caminho livre médio
do carburante e gases da combustao). Ao que tudo indica, a ceiulignina é o
unico combustivel sélido catalitico possivel de ser produzido em larga es-
cala, sendo seu periodo de combustdo (< 20 milissegundos) da mesma or-
dem que o do gas natural. Turbinas a gas exigem também teores de parti-
culados totais < 200 ppm e particulados maiores que 5 mm < 8 ppm. Estas

caracteristicas sado alcangadas através de trés técnicas: combustdo com-



2y

INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO que n presente fotocdpia, em miimero de uma,
reproduz fielmente o documento anquivado neste Instituto.

Rio de Janeiro, 27 de Junho de 2000.

ALORIA mﬂs

Técnico 1113 - Mn. 449119
DIRPA/NUCAD




10

15

pleta devido a caracteristica catalitica da celulignina, ciclone instalado entre
o combustor externo e a turbina a gas e separador magnético apos a moa-
gem da celulignina para retirar as contaminagdes magnéticas advindas dos
moinhos. Sem separadores magneticos chega-se a valores < 50 ppm de
particulados totais e com separagdo magnética atende-se o requisito de 8
ppm < 5 mm. Devido & combust3o catalitica, a celulignina € um excelente
combustivel para MHD alcangando alta condutividade elétrica no plasma de
combustao a alta temperatura de 2727°C (3.000 K). A Figura 5 mostra a
condutividade elétrica da ordem de 70 S/m comparada com os valorcs de 15
S/m para carvao mineral purificado, 12 S/m para dleo derivado de petroieo e
8 S/m para o gas natural. Deve ser observado que a madeira tem um teor de
carbono de 48% e de hidrogénio de 6% dando uma relagéo C/H = B. A pré-
hidrélise eleva o teor de carbono na celulignina para 66% e baixa o teor de
H para 4,3% dobrando a relagdo C/H = 15.

Tabela 6 — comparagdo de queima do 6leo e celulignina numa caldeira
convencional

Dados de Projeto

Nitrogénio 0,30 - -

Pressao de projeto 7.4 Mpa
Vazdo de vapor continua maxima — Gauge 67.000 kg/h
Press3o de vapor maxima — Gauge 6,5 Mpa
Temperatura do vapor 485°C
Temperatura da agua de alimentagéo 180°C
Sistema de exaustdo Balanceado
Dados dos Combustiveis
Composigio (% em peso) Oieo Celulignina
(APF-Al)
Normal ™ [Limpa ™ |

Carbono 87,04 66,20 66,30
Hidrogénio 11,12 4,30 4,30
Enxofre 0,04 0,10 < 0,01
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Tabela 6 - continuagao

Dados dos Combustiveis

Composigao (% em peso) Oleo Celulignina
(APF-Al)
Norm |Limpa ™
al™
Oxigénio 1,50 29,30 |29,40
Cinzas - 0.10 |< 15 (Na+K)™
Poder calorifico superior 43,7 20,7 20,7
Poder calorifico inferior 41,2 188 [19.8

(a} Produzido com dgua nédo deionizada; (b) Produzida com dgua deionizada;
(c) Valores em ppm.

Combustivel ' Oleo | Celulignina @ |
Maxima taxa de evapo.raq:éo continua (kg/h) 67.00 |60.300
0
Pressao de vapor Gauge (Mpa) 6,5 6,5
Temperatura do vapor (°C) 485 1485
Temperatura da agua de alimentagéo (°C) 180 |[180
Temperatura de gas na saida do preaquecedor (°C) {180 1200
Temperatura ambiental do ar (°C) 25 25
Fluxo de combustivel principal (kg/h) 4687 (8.770
Fluxo de combustive! suporte (kg/h) - 186 ¥
Fluxo de ar (kg/h) 73.80 |84.710
0
Fluxo de gas (kg/h) 84.04 {100.000
0
Excesso de ar na combustio (%) 20 137309
Eficiéncia (Base PCI) (%) 90,7 |86,5

(d) Normal; (e) Gas natural ou dleo diesel; (f) 13% para celulignina, 30%
para o suporte.
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Tabela 7 - impurezas inorganicas principais do eucalipto e pré-

hidrolisado

mglg Ca| K |Na| Mg P |A | Si | Mn|Fe| Zn S

Eucalipto [700} 250 | — | 150 [100| 50 | 30 | 10 | B 3 70
Celulignina { 1 15 | - | 80 2 |40 {100 2 8 - 80
limpa

Pré- 2801420 | 80| 160 | 90 | 15| 30 | 25 | 40 | 50 |2500

hidrolisado

Este resultado ¢é altamente significativo tendo em vista que a Fi-
gura S mostra que a condutividade elétrica é muito baixa para baixos valo-
res de C/H e cresce significativamente até C/H=15 saturando dai para a
frente. Durante a combustéo, o hidrogénio forma a hidroxila OH que tem
uma secgio de choque de 400 A para o elétron no plasma de combustso,
diminuindo sua condutividade elétrica e deixando de influenciar seu valor
para teores menores que 3% de H.

f) Além das aplicagfes como combustivel e componente de vo-
lumoso para ragdo animal, ha varias outras aplicagées da celulignina nas
seguintes areas: pirdlise para producio de 6leos e carvo ativado, produgéo
de negro de fumo (combustdo incompleta), produ¢cdo de metanol, resinados
de celulignina (aglomerados, MDF — Medium Density Fiber), substrato para
fermentacao semi-solida (fungos, bactérias e enzimas), etc.

PRE-HIDROLISADO

O pré-hidrolisado @ uma solugdo de agucares contendo xilose
(80%), glicose, mamose, galactose, arabinose, acetilicos, acidos uranicos,
etc. Além dos agulcares, contém acido sulfurico adicionado no processo de
pré-hidrélise e impurezas inorganicas dada na Tabela 7. O aito controle de
processo do Reator Tipo Falha Segura permite executar uma pré-hidrélise
praticamente perfeita, permitindo a digestéo de todos os produtos facilmente
hidrolisaveis, a0 mesmo tempo que evita a decomposigdo dos agucares de-
vido & baixa temperatura do processo (160°C). O teor de agucares sollveis

(Bricks) & acompanhado minuto a minuto, havendo a paralisagdo do proces-
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so (inicio da descarga, despressurizagdo, esfriamento) tdo logo o Bricks
passe por um maximo. A baixa relagao L/S=2 permite alcangar teores de
agucares da ordem de 10 Bricks similares a outros caldos de agucares
(cana, milho. etc.). O pré-hidrolisado em geral possui pH = 1. A recuperagao
de agucares (espécie de lavagem com L/S = 1) gera um pré-hidrolisado com
Bricks da ordem de 5 e pH = 1,5, que pode ser misturado ao primeiro ou ndo
para processamentos seguintes.

O pre-hidrolisado tem trés aplicagGes principais: produgio de
furfural pela técnica de dois estagios (desidratagcdo de pentosas), produgao
de etano! (bactéria echerichia coli engenheirada) e produgdo de xilitol
(hidrogenacao catalitica da D.xilose).

Deve ser percebido que o exemplo de reator descrito juntamente
com os valores mencionados sdo apenas ilustralivos e que em nenhum
momento visa limitar o escopo de protegdo da invencgao.

‘o
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REIVINDICAGOES

1. Aparelho para pré-hidrolise de biomassa compreendendo:

um revestimento externo (1),

um revestimento interno (2), o referido revestim2nto interno (2)
revestindo o interior do revestimento externo (1);

sendo que entre o referido revestimento interno (2) e revesti-
mento externo (1) existe um espaco, o referido aparelho caracterizado pelo
fato de que no dito espaco entre o revestimento interno {2) e o revestimento
externo (1) & produzido vacuo (3.4).

2. Aparelho de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado pelo
fato de inciuir um mecanismo de oscilagao.

3. Aparelho de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado pelo
fato do mecanismo de oscilag8o permitir a oscilagdo do aparelho em tomo
do seu eixo disposto horizontalmente.

4. Aparelho de acordo com a reivindicacéo 3, caracterizado pelo
mecanismo de oscilagdo permitir a oscilagdo de modo alternado em inter-
valos de tempos iguais.

5. Aparelho de acordo com a reivindicac&o 1, caracterizado pelo
fato do vacuo produzido ser abaixo de 1mm de Hg.

6. Aparelho de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de ser um reator.

7. Aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
ou 6, caracterizado pelo fato do revestimento externo (1) e revestimento in-
temo (2) serem feitos de materiais resistentes a corroso.

8. Aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagées 1,
6 ou 7, caracterizado por seu reveslimento externo (1) e revestimento inter-
no (2) serem feitos de ago carbono microligado e material refratério, res-
pectivamente.

9. Aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1,
6, 7 ou 8, caracterizado pelo fato do revestimento externo (1) e do revesti-

mento intemo (2) serem montadas por simples justaposicdo, isento de sol-
da.

98



35

INSTITUTO NACIONAL DA PROPRIEDADE INDUSTRIAL

CERTIFICO que » presente fotocdpia, em nimero de uma,
reproduz fielmente o documenio arquivado neste Instituto.

Rio de Janeim, 27 de Junho de 2000.

- ‘
GLORIA REGINK COSTA
Ticnleo 111-3 - Mat. 449119

DIRPA/NUCAD



9

10

18

20

25

30

LI T T
- »
s ®_ ®® B [T -
. "er vom & . »

» L ) » L] » »
"y L 2} -y &k sSEan *R -8 2

N

10. Aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 9, caracterizado por compreender dispositivos para detectar e monitorar o
vacuo entre o revestimento externo (1) e o revestimento interno (2).

11. Apareiho de acordo com a reivindicagdo 10, caracterizado
pelos dispositivos de detecgdo e monitoragéo detectarem microvazamentos
de vacuo, de modo a permitir a detecg@o de microtrincas do revestimento
interno (2).

12. Aparetho de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
10 ou 11, caracterizado pela detecgdo de microtrincas ser feita de forma
continua.

13. Aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
10 a 12, caracterizado pelo fato do gas Hélio ser inserido no interior do re-
ator para detecgao de microtrincas do revestimento interno.

14. Aparelho de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 7
a 10, caracterizado pelo fato de que os detectores de microvazamento estfo
acoplados na bomba de vacuo (15).

15. Processo de pré-hidrélise de biomassa compreendendo as
seguintes etapas:

descarregamento da biomassa no alimentador helicoidal;

inicio no dispositivo de pré-hidrélise de biomassa da operagéo
de pressurizagao que compreende as seguintes etapas:

b.1) inundag&o do dispositivo de pré-hidrélise de biomassa com
solugdo acida pré-aquecida; b.2) aquecimento; e b.3) pressurizagao;

c) o referido processo caracterizado pela pré-hidrélise ser exe-
cutada simultaneamente com a oscilacdo rotatéria do aparelho de pré-
hidrélise de biomassa, purga do vapor e controle da temperatura, presséao,
teor de acido, tempo de pré-hidrolise e relag¢ao liquido/solido;

d) acompanhamento do teor de agucar até um valor préximo de
10 Bricks através de um dispositivo medidor de agucar,;

e) descarga do pré-hidrolisado no tanque através do trocador de

calor:

f) lavagem de recuperagéo do agucar; e

A
1
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g) descarga da celulignina em lavadores mecanicos ou carretas
a serem lavadas por percolagao.

16. Processo de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado
pelo enchimento do dispositivo de pré-hidrélise de biomassa ser realizado
com a compacta¢édo da biomassa no dispositivo de pré-hidrdlise.

17. Processo de acordo com a reivindica¢do 15 ou 16, caracteri-
zado pela purga do vapor do dispositivo de pré-hidrélise manter a tempera-
tura em torno de 150 °C a 170 °C.

18. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
15, 16 ou 17, caracterizado pela purga do vapor do dispositivo de pré-
hidrélise manter a temperatura preferenciaimente em torno de 160°C.

19. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
15 a 18, caracterizado pela pré-hidrolise ser efetuada durante cerca de 30
minutos simultaneamente com a oscilagéo e purga do vapor.

20. Processo de acordo com a reivindicagao 15, caracterizado
pelo fato da alimentacdo de biomassa ser realizada na plataforma de ali-
mentagdo constituida de um transportador helicoidal inclinado.

21. Processo de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado
pelo fato do enchimento do dispositivo de pré-hidrdlise de biomassa ser
feito pelo alimentador helicoidal até o inicio da compactagio de modo a al-
cangar uma densidade em tomo de 300kg/m”.

22. Processo de acordo com a reivindica¢géio 15, caracterizado
pelo fato da inundagéo do dispositivo de pré-hidrdlise de biomassa ser feita
com solugio acida, que corresponde a 1,7% da biomassa, ser preaquecida
até aproximadamente 80°C no trocador de calor e na relagéo liquido/sélido
= 2 com aquecimento entre 150 °C a 170 °C, preferencialmente 160°C e
pressurizacio de aproximadamente 0,62 MPa.

23. Processo de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado
pelo calor do vapor de escape na degaseificagdo ser recuperado no troca-
dor de calor pela solugdo acida da reagédo seguinte.
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24. Processo de acordo com a reivindicagéo 15, caracterizado
pelo uso de agua filtrada no processo para produgéo de celulignina normal
e agua deionizada no processo para produgao de celulignina limpa.

25. Processo de acordo com a reivindicagéo 15, caracterizado
pelo fato de que as aguas de lavagem preenchem as especificagdes de
dguas doces podendo ser descartadas em quaisquer veios d'agua.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "APARELHO E PROCESSO DE PRE-HIDROLISE DE
BIOMASSA".

A presente invengdo refere-se a um aparelho para o processoc
de pré-hidrélise de biomassa, particularmente um reator denominado do tipo
Falha Segura, movel ou ndo, e que pode ser fabricado em ago carbono mi-
croligado e revestido com materiais especiais (metais refratarios, superligas,
inoxidaveis, plasticos, etc.). A inser¢do de vacuo entre a casca do reator e
seu revestimento evita sua implosdo e permite a detecgdo de vazamentos
com gas hélio. A resisténcia & corros8o dos metais refratarios permite a
execucao de pré-hidrélise e de digestdo mineral.

No processo da presente inven¢ao a biomassa é compactada a
300 kg/m® por um alimentador helicoidal, degaseificada, inundada, aqueci-
da, agitada, pré-hidrolisada o aglcar 6 recuperada em uma primeira lava-
gem dentro do reator com valores superiores a 90%. A baixa relacao liqui-
do/solido = 2 permite alcancar teores de agucar de 10 Bricks no pré-
hidrolisado e consumo de energia de 6% da energia contida na biomassa
processada.

O pré-hidrolisado é constituido de solugbes de xilose e outros e
destina-se & producgio de furfural, dlcool e xilitol.

O controle de processo permite produzir uma celulignina com
alta superficie especifica, 2 m*/g (medidos por BET) comparado com o valor
de 0,4 m’lg de biomassa n&o-hidrolisada, manter cristalinidade das fibras de
celulose viabilizando sua moagem a particulas finas (f < 250 mm), globuli-
zando a lignina expondo a celulose a ataques de microorganismos do ru-
mem de animais ruminantes, fungos, bactérias ou enzimas em fermentagéo
microbiologica ou enzimatica. A combustio catalitica devido a grande su-
perficie especifica resulta em um novo combustivel para caldeiras, com-
bustores em geral e MHD quando produzida com agua filtrada e para turbi-
na a gas quando produzida com agua deionizada.
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GOLORIA RIJSINA COSTA
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TRADUCCION: Se traduce la carftula y las reivindicaciones anexas

a una copia de la sclicitud de patente brasilera No. PI 9902607-

4, escrita en portugués.
ANEXOS

REPUBLICA FEDERAL DEL BRASIL
MINISTERIO DE LA INDUSTRIA, COMERCIO Y TURISMO

INSTITUTO NACIONAL DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

COPIA OFICIAL

PARA EFECTO DE REIVINDICACION DE PRIORIDAD

El documento anexo es una fiel copia de wuna
solicitud cie Patente de Invencién regularmente
depositadc en el Instituto Nacional de la
Propiedad Industrial, bajo el niGmeroc PI 9502607-
4 del 23-06-99.

Rio de Janeiro, 27 de junio de 2000.

Firmado: (Gloria Regina Costa)

Directora del NUCAD

HAY UN SELLO EN RELIEVE
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. REIVINDICACIONES
Aparato para prehidr6lisis de biomasa que comprende:

Un revestimiento externmo (1),

Un revestimientc interno (2),

el dicho revestimiento interno (2) que reviste el
interior del revestimiento externo (1);

siendo que entre el dicho revéstimiento interno (2) y
revestimiento externo (1) existe un espacio, el dicho
aparato caracterizado porque en el mencionado espacio
entre el revestimiento interno (2) y el revestimiento

externo (1) se produce vacio (3.4).

Aparato de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado

porque incluye un mecanismo de oscilacién.

Aparato de acuerdo con la reivindicaclén 2, caracterizado
porque el mecanismo de oscilacién permite la oscilacién
del aparato "alrededor de gu eje dispuesto

horizontélmente.

Aparato de acuerdo con la reivindicacién 3, caracterizado
porque el mecanismo de oscilacién permite la oscilacién

de modo alternado en intervalos de tiempos iguales.



10.

Aparato de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado

porque el vacio producido es inferior a 1mm de Hg.

Aparato de acuerdo con la reivindicacibén 1, caracterizado

porgque es un reactor.

Aparato de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
1l 6 6, caracterizado porque el revestimiento externmo (1)
y revestimiento (2) se fabrican en materiales resistentes

a la corrosién.

Aparato de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
1, 6 6 7, caracterizado porque se revestimiento externo
(1) y revestimiento interno (2) se fabrican en acero
carbono microligado b4 material refractario,

respectivamente.

Aparato de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
l, 6, 7 u 8, caracterizado porque su revestimiento
externo (1) y revestimiento interno (2) est&n montados

por simple yuxtaposiciém, éxentos de soldadura.

Aparato caracterizado de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque comprende
dispositivos para detectar y controlar el vacio entre el

revestimiento externo (1) y el revestimiento intermno (2).

12



-

11.

12.

13-

14.

15.

Aparato de acuerdo con la reivindicacién 10,
caracterizado porque 1los dispositivos de deteccién vy
control detectan micro-escapes de vacio, permitiendo la
deteccién de micro-fisuras en el revestimiento interno

(2).

Aparato de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
10 u 11, caracterizado porque detecta micro-fisuras en su

forma continua.

Aparato de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
10 a 12, caracterizado porque inyecta el gas Helio en el
interior del reactor para la deteccién de micro-fisuras

en el revestimiento interno.

Aparato de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
7 a 10, caracterizado porque acopla detectores de micro-

escapes a la bomba de vacio (15).

Proceso de prehidr6lisis de biomasa que comprende las

siguientes etapas:

a) Descarga de la biomasa en el alimentador
heliocoidal;
inicio, en el dispositivo de prehidr6lisis de
biocmasa, de 1la operacién de presurizacién que

comprende las siguientes etapas:

G .
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b.1) inundacién del dispositivo de prehidr6lisis de
biomasa con solucién &cida precalentada:

b.2) calentamlento; y

b.3) presurizacién;

c.) el referido proceso caracterizado porque la
prehidrélisis se ejecuta simultineamente con 1la
oacilacibn rotatoria del aparato de prehidr6lieis de
biomasa, purga del vapor y control de temperatura,
presidén, contenido &cido, tiempo de prehidrdlipis y
relacién liquido/eélido;

d.) acompafiamiento del contenido de azlGcar hasta un
valor cercano a los 10 Bricks a través de un
dispogitivo medidor de azdcar;

e.) Qescarga del prehidrolizado en el tanque a través
del intercambiador de calor;

£.) lavado de recuperacién de azilicar; y

g.) descarga de la celulignina en lavadores mecénicos o

carros que se lavan por precolacién.

Proceso de acuerdo con la relvindicacién 15,
caracterizado porque el 1llenado del diepositivo de
prehidrflisis de biomasa compacta la biomasa en el

dispositivo de prehidréflisis.



17.

18.

19.

20.

21.

Proceso de acuerdo con la reivindicacién 15 & 16,
caracterizado porque la purga de vapor del dispositivo de
prehidréflisis mantiene la temperatura alrededor de 150°C

a 170°C.

Proceso de acuerdo con'cualquiera de las reivindicaciones
15, 16, 6 17, caracterizado porque la purga de vapor del
dispositivo de prehidr6lisis mantiene la temperatura, con

preferencia, alrededor de 160°C.

Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones
15 a 18, caracterizado porque la prehidrflisis se efectda
durante cerca de 30 minutos eimultéineamente con la

oscilacién y purga de vapor.

Proceso de acuerdo con la reivindicacién 15,
caracterizado porque 1la alimentacién de bicmasa se
realiza en la plataforma de alimentacién constituida por

un transportador helicoidal inclinado.

Proceso de acuerdo con la reivindicacién 15,
caracterizado porque el 1llenado del dispositivo de
prehidr6lisis de biomasa s8e 1realiza a través del
alimentador helicoidal hasta el inicio de la
compactacién, de forma que alcanza una densidad de

alrededor de 300Kg/m’.



22. Proceso de acuerdo con la reivindicacibn 15,
caracterizado porque la i1nundacién del dispositivo de
prehidrélisis de biomasa se realiza con solucidn &cida,
que corresponde a 1,7%¥ de la biomasa, se precalienta
hasta aﬁroximadamente 80°C en el intecambiador de calor y -
la relacién 1liguido/sé§lido=2 con calentamiento " entre
150°C a 170°C, con preferencia 160°C y presurizacién de

aproximadamente 0,62 Mpa.

23. Proceso de acuerdo con la reivindicacién- 15,
caracterizado porque el calor del vapor de escape en la
desgaseificacién se recupera en el intercambiador de
calor a través de la solucién &cida de la reaccién

siguiente.

24, Proceso de acuerdo con la reilvindicacién 15,
caracterizado porque se utiliza el agua filtrada en el
proceso para la produccién de celulignina normal ; agua
desionizada en el proceso para la produccién de

celulignina limpia.

25. Proceso de acuerdo con la reivindicacién 15,
caracterizado porque las aguas de lavado cumplen con las
especificaciones de aguas dulces, lo que permite que sean
descartadas en cualquier veta de agua.
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