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Réacteur en continu et sous pression d’imprégnation et d’hydrolyse du substrat lignocellulosique,
procédé et unité de production d’'un mélange de sucres a base de xylose.

@ On décrit un réacteur en continu et sous ‘
pression d'imprégnation et d'hydrolyse dun b
substrat lignocellulosique, un procédé et une /
unité de production d’'un mélange de sucres 2 &
base de xylose. 2 ] L

Ce réacteur comprend une premiére section L/

(54) d'imprégnation sous pression cbté amont
et une seconde section (5b) d’hydrolyse sous
pression contigué & la premiére section, coté
aval, des moyens de mise sous pression et i
température desdites sections comportant au =~ [ e
moins un moyen d’alimentation (16) de vapeur > =
d'eau, un premier organe (4) étanche d'intro- : .._%_L
duction en continu du substrat dans fa section LN
d'imprégnation des moyens d’alimentation (13)
en une solution comprenant de leau et au
moins un acide ou une base dans la section
d'imprégnation, des moyens (40) de maintien
d'un fluide comprenant ladite solution & un
niveau adéquat dans la premiére section. I
comporte en oufre des moyens de fransfert (11)
du substrat, de I'extrémité amont de la section
d'imprégnation vers l'extrémité aval de la sec- | | ¢! L7IZIT0IT0CTT
tion d'hydrolyse, et & son extrémité aval, un e ]
deuxidme organe (19) étanche d'extraction en YT
continu du substrat hydrolysé, I'ensemble de
ces moyens étant agencés par des moyens ,
d'asserssivement et de contrdle (10). o~
Application & la production de xylose.
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REACTEUR EN CONTINU ET SOUS PRESSION D’IMPREGNATION ET D’HYDROLYSE DU
SUBSTRAT LIGNOCELLULOSIQUE, PROCEDE ET UNITE DE PRODUCTION D*UN MELANGE DE
SUCRES A BASE DE XYLOSE

L’invention concerne un réacteur et un procédé
d'imprégnation et d’hydrolyse, en continu et sous
pression d'un substrat lignocellulosique. Elle
conceme également une unité de production en
continu de pentoses & partir de ce substrat compre-
nantle réacteur ci-dessus, 'obtention des pentoses et
en particulier celle d’'une solution enrichie en au moins
80% en poids de xylose qui est notamment utile en
vue de sa transformation en xylitol par exemple, qui
est un édulcorant naturel,

La plupart des substrats lignocellulosiques (bois,
plantes annuelles) présente une composition hétéro-
géne dans laquelle on distingue habituellement trois
fractions prépondérantes qui sont la cellulose, les
hémicelluloses et ia lignine. Cette hétérogénéité
complique leur valorisation. De ce point de vue, une
séparation des hémicelluloses (qui ont une composi-
tion en sucres variable mais sont souvent riches en
pentoses, notamment xylose) de la cellulose (compo-
sée exclusivement de glucose) est d’'un grand intérét
car elle permet une valorisation séparée des deux
types de constituants. Cet intérét exige que I'objectif
visé soit 'usage chimique ou la fermentation puisque
sila plupart des fermentations utilisent bien le glucose
issu de I'hydrolyse de Ia cellulose, moins nombreuses
sont celles qui utilisent par exemple les pentoses des
hémicelluloses.

On connait déja un traitement dit d’explosion a la
vapeur d’eau dans lequel le substrat lignocellulosique
est soumis pendant un temps variable a I'action de la
vapeur d’eau sous pression 4 une température géné-
ralement supérieure & 150°C. Cette action est termi-
née par une détente explosive. Ce traitement
anciennement connu pour 'amélioration de la diges-
tibilité des fourrages augmente également la suscep-
tibilité des substrats lignocellulosiques & 'hydrolyse
enzymatique (K. BUCHHOLZ, J. PULS, B. GADEL-
MANN, M.M. DIETRICHS, Process Biochemistry,
Dec/Jan. 1980/1981, pp 37-43).

L’art antérieur est aussi itlustré par les brevet DE-
A-2458 386, DE-A-2413 306 et US-A-4350 766.

Il a été constaté dans le brevet FR 2 580 669 que
'addition d’au moins un acide lors du traitement
d’explosion a la vapeur dans une enceinte, en discon-
tinu, & température élevée pendant des temps de 2 &
5 mn, permettait une excellente séparation des frac-
tions hemicellulosiques et cellulosiques et une libéra-
tion frés importante des sucres constitutifs des
hemicelluloses, notamment pentoses (xylose et ara-
binose) sans avoir subi de dégradation importante.
Mais on ne peut opérer en continu pour des raisons
de corrosion.

Cependant, il est connu par le brevet US 4 136
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207 un dispositif de traitement en continu & la vapeur
et sous pression jusqu'a 25 bar par exemple d'un
substrat lignocellulosique préalablement broyé,
amené 3 un état de division spécifique au matériau de
départ. Aux niveaux de température et de pression
recommandés (190-220°C), il est possible de solubi-
liser en particulier des oligoméres de pentoses qui
peuvent représenter par exemple de 50 & 60% de
ensemble des pentosanes. Parmi ces pentoses
environ 10% de monomeéres se trouvent étre dilués
avec 90% d'oligoméres.

Ce dispositif ne peut pas étre utilisé en milieu
acide et & haute température en raison des niveaux
de corrosion que le traitement d’hydrolyse en pré-
sence d’acide engendrerait. En effet, les problémes
liés a l'utilisation d’'un traitement acide sont générale-
ment les suivants :

- un fraitement acide en milieu dilué implique la

présence d'une quantité d'eau telle qu'elie

devient un obstacle lorsqu'on prend en compte
les dépenses énergétiques,

- par ailleurs, opérant de ce fait en milieu dipha-

sique, on augmente nécessairement les phéno-

menes de corrosion sur les parois du réacteur.

De plus, les problémes liés a I'imprégnation d’'un
substrat sont dépendants de son hétérogénéité phy-
sique : ie coeur d’'une rafle de mais est moins poreux
que ne I'est sa périphérie, la rafle elle-méme étant
plus poreuse que le copeau de bois. Il s'agit donc
d'optimiser les quantités d'acide et d'eau qui doivent
étre réellement en contact avec le substrat de fagon
qu’elles soient absorbées et/ou adsorbées par celui-
ci.

Il s’agit de maniére générale d’augmenter la sus-
ceptibilité a 'imprégnation et & I'hydrolyse de subs-
trats difficiles a attaquer par les méthodes
conventionnelles.

Par ailleurs, lorsque les étapes d'imprégnation et
d’hydrolyse sont réalisées dans des enceintes dis-
tinctes et séparées, les organes de fransfert avec
ieurs organes de commande et de contrble dans les
enceintes sont doublés. Les investissements sont
donc augmentés dans des proportions importantes et
la valeur ajoutée réalis€ée sur le produit final peut
remeitre en cause I'intérét de la technique.

Un des objets de I'invention est de répondre aux
problémes soulevés ci-dessus.

On a en effet constaté qu'avec le dispositif et le
procédé selon I'invention, on obtenait un rendement
d’extraction amélioré notamment en pentoses et par-
ticulierement en xylose tout en minimisant la corro-
sion de I'enceinte réactionnelle. De plus, en raison de
sa compacité et de sa simplicité, les colts d’investis-
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sement sont réduits dans une proportion importante.
Enfin, le dispositif peut fonctionner en continu dans
des conditions de température et de pression assez
sévéres par exemple de I'ordre de 140°C ousous 14
7 bar. Plus précisément, I'invention concerne un réac-
teur (5) d'imprégnation et d’hydrolyse, en continu et
sous pression d’un substrat lignocellulosique, éven-
tuellement broyé, de forme sensiblement cylindrique
au moins sur sa partie aval, ayant une extrémité
amont et une exrémité aval située sensiblement au
dessus de I'extrémité amont, le réacteur en inox (5)
étant caractérisé en ce qu'il comprend en combinai-
son une premigre section (5a) dite d'imprégnation
sous pression cbté amont et une seconde section (5b)
dite d’hydrolyse sous pression contigiie & la premiére
section, c6té aval, les deux sections étant en conti-
nuité, des moyens de mise sous pression et tempé-
rature desdites sections comportant au moins un
moyen d'alimentation (16) de vapeur d’eau, un pre-
mier organe (4) étanche d'introduction en continu du
substrat adapté & introduire le substrat dans la section
d’imprégnation qui comprend un sas relié &2 un moyen
d’alimentation (3) en substrat et connecté au voisi-
nage de I'extrémité amont du réacteur, des moyens
d'alimentation (13) en une solution comprenant de
I'eau et au moins un acide ou une base dans la section
d'imprégnation, des moyens (40) de maintien d'un
fluide comprenant ladite solution & un niveau adéquat
dans la premiére section, le réacteur ayant un axe de
symétrie et étant en outre caractérisé en ce qu'il
comporte des moyens de transfert (11) du substrat,
selon ledit axe, de I'extrémité amont de la section
d’imprégnation vers 'extrémité aval de la section
d’hydrolyse, et en ce qu'il comporte de plus, & son
extrémité aval, un deuxiéme organe (19) étanche
d’extraction en continu du substrat hydrolysé, adapté
a extraire par débordement le substrat hydrolysé de
la section d’hydrolyse, 'ensemble de ces moyens
étant agencés par des moyens d'asservissement et
de contrdle (10) de telle fagon que le substrat ne
contient sensiblement pas de phase liquide séparée
& I'extrémité aval du réacteur.

Le substrat lignocellulosique est en général du
bois, des rafles de mais, des tiges de mais et de la
paille. On préfére utiliser cependantles rafles de mais
pour I'obtention de xylose.

Le bois est habituellement écorcé et découpé
sous forme de copeaux tandis que les rafles sont
broyées 2 une granuloméfrie comprise en général
entre 3 et 10 nm, de préférence entre 4 et 6 nm. La
paille est par contre hachée et utilisée sous forme de
brins. Pour des raisons de commodité, on utilise le
terme de broyage pour I'étape de division & la dimen-
sion appropriée de chacun de ces substrats. La
teneur en matiere séche du subsfrat est générale-
ment d’au moins 50%, par exemple celle du bois est
d’environ 50% tandis que celle de la paille est d’envi-
ron 75% et celle des rafies d’environ 80 & 90%.
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le réacteur est généralement en pente descen-
dante vers I'amont d’environ 0,1 & 5% de préférence
de 0,5 4 2%, de sorte qu'une accumulation de solution
acide ou basique se réalise dans la partie basse de
la zone d'imprégnation. Le niveau de solution dans
cette zone se trouve généralement & une distance D
de I'extrémité amont du réacteur suivant la généra-
trice la plus longue représentant 0,1 2 0,4 fois la lon-
gueur du réacteur et de préférence 0,2 & 0,3 fois. On
dispose généralement dans la zone d'imprégnation
de moyens de maintien & un niveau approprié de la
solution qui correspond 4 un volant de liquide le plus
faible possible pour un substrat donné.

Ces moyens de maintien sont reliés & une sonde
de niveau connectée & un microprocesseur qui gére
les informations en fonction d'un point de consigne
préalablement affiché. Une sonde de controle d'aci-
dité ou de basicité du fluide est généralement asso-
ciée au microprocesseur qui commande dans les
mémes conditions I'alimentation en la solution.

La section d'imprégnation peut étre cylindrique.
Elle est avantageusement tronconique, Fextrémité
amont étant évasée. La section d’hydrolyse est habi-
tuellement cylindrique.

Pour véhiculer le substrat aussi bien dans la sec-

tion d'imprégnation que dans la section d’hydrolyse,
on utilise des moyens de transfert qui sont en régle
générale une vis sans fin. Elle est avantageusement
de forme globalement tronconique dans la section
tronconique du réacteur. La section d'imprégnation
comporte une exirémité aval définie par la partie du
niveau la plus éloignée de 'extrémité amont. Elle peut
éfre avantageusement sensiblement confondue avec
la partie la plus étroite du fronc de cdne. Les moyens
d’alimentation en la solution de la section d’'imprégna-
tion peuvent étre situés au voisinage immédiat de
I'extrémité amont.
Le substrat est généralement introduit par un organe
d'introduction tel qu’un sas et une fois hydrolysé it est
évacué par un organe d’extraction, par exemple un
sas. Ces deux sas sont avantageusement verticaux,
Fintroduction et I'évacuation du substrat s’effectuant
de préférence par gravité. lis sont avantageusement
disposés respectivement au voisinage immeédiat de
I'extrémité amont et de I'extrémité aval du réacteur.

L'invention concerne aussi une unité de produc-
tion en continu de pentoses a partir du substrat ligno-
cellulosique. Elle comporte en combinaison des
moyens d'alimentation en substrat, renfermant avan-
tageusement des moyens de broyage (1) du substrat
a4 une dimension adéquate, qui comprennent une
entrée et une sortie, le réacteur d'imprégnation et
d’hydrolyse dont le premier organe d'introduction (4)
est connecté 2 ladite sortie, ledit réacteur étant
adapté a réaliser dans la premiére section 52, I'impré-
gnation en milieu acide aqueux du substrat broyé
dans des conditions de température et de pression
appropriées et dans la seconde section 5b une hydro-
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lyse acide du substrat imprégné & température sensi-
blement constante et en milieu ne contenant sensible-
ment pas de phase liquide séparée, des moyens
d’extraction (27) des pentoses du substrat hydrolysé
ayant une entrée reliée au deuxiéme organe d’extrac-
tion (19) du réacteur ci-dessus, les moyens d’extrac-
tion comportant en outre des moyens (28)
d’alimentation en eau, des moyens de récupération
(29) du substrat dépentosé et des moyens de récupé-
ration (30) des pentoses produits.

L'invention concerne par ailleurs un procédé
d'imprégnation et d’hydrolyse en continu du substrat
ci-dessus dans une zone réactionnelle sous pression
comportant une premiére zone d'imprégnation et une
seconde zone d’hydrolyse contiglie & la premiére
2one, On introduit, de préférence par gravité, le subs-
trat que I'on a éventuellement broyé et qui contient au
moins 50% de matiére séche dans la zone d'impré-
gnation sous pression supérieure 2 au moins 1 bar.
On imprégne a une température d’au moins 120°C
ledit substrat en présence d'une solution aqueuse
acide dans des conditions d'imprégnation en milieu
diphasique puis on effectue immédiatement aprés
une hydrolyse du substrat imprégné dans la zone
d’hydrolyse en présence de vapeur d’eau a une tem-
pérature sensiblement constante en milieu ne conte-
nant sensiblement pas de phase liquide séparée et
dans des conditions de pression et de temps de
séjour telles que l'on obtient le substrat hydrolysé
contenant de 25 & 55% en poids de matiére séche et
on récupére ledit substrat hydrolysé. L'alimentation
en solution acide est avantageusement réalisée &
Fentrée de la zone d'imprégnation.

Le débit d’alimentation en eau et acide est ajusté
en fonction de la quantité de fluide séjournant dansla
zone d’imprégnation laquelle dépend de la teneur ini-
tiale en matiére séche du substrat, de sa teneur finale
souhaitée et de sa vitesse de transfert dans la zone
subséquente.

Les acides organiques ou minéraux convention-
nels sont habituellement utilisés. On préfére cepen-
dant I'acide sulfurique ou I'acide chlorhydrique. Leur
concentration par rapport 2 la matiére séche du subs-
trat est ajustée de fagon & ce gqu'elle soit générale-
ment comprise entre 0,1 et 10%, de préférence
comprise entre 2% et 5% en poids. '

La température dans la zone d'imprégnation et
d’hydrolyse est avantageusement comprise entre 120
et 180°C tandis que la pression est habituellement
comprise entre 1 et 10 bar et de préférence comprise
entre 2 et 5 bar.

L'alimentation en substrat broyé de la zone
d'imprégnation s'effectue en général par un sas piloté
gréce & des moyens d'asservissement et de contrdle
reliés & une mesure de niveau dans le sas et a une
minuterie commandant 'ouverture ou la fermeture
des vannes du sas. Cette alimentation est avantageu-
- sementgravitaire et'équilibrage des pressions se fait
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par des vannes trois voies reliant le sas soit au réac-
teur soit & 'atmosphére.

L’hydrolyse du substrat imprégné et acidifié est
habituellement réalisée en présence de vapeur d’eau,
moyenne pression. L'alimentation en vapeur est en
régle générale effectuée a I'entrée de la zone d’hydro-
lyse, de préférence au voisinage de extrémité aval
de la zone d'imprégnation.

Les conditions de débit de vapeur, de tempéra-
ture, de pression, de vitesse de transfert dans ladite
zone sont choisies de sorte que la teneur en matiére
séche du substrat hydrolysé soit généralement
comprise entre 25 et 55% et de préférence comprise
entre 40 et 50% en poids. Dans ces conditions géné-
rales, le subsfrat ne contient sensiblement pas de
phase liquide séparée.

La vitesse de transfert du subsfrat et la longueur
du réacteur conditionnent le temps de séjour dans le
réacteur. Il est en général de 10 mn a 1 heure, préfé-
rentiellement de 20 & 30 mn. Il est d'autant mieux
contrdlé que I'hydrolyse est effectuée en absence de
phase liquide séparée.

L.es moyens de transfert du substrat dans la zone
d'imprégnation puis dansla zone d’hydrolyse peuvent
comprendre soit une mono-vis sans fin pour ie chemi-
nement des rafles soit une bi-vis pour les autres subs-
trats qui sont par nature moins poreux. La vis sans fin
peut selon un mode de réalisation particuliérement
avantageux étre constituée d’'un arbre épais a pas de
vis ressemré au moins sur une partie de sa longueur
et d’un arbre plus petit & pas de vis plus grand sur le
reste de sa longueur. Cette configuration permet de
mieux répartir le substrat et de mieux régulariser son
debit.

Par ailleurs, lorsque la zone d'imprégnation est
de forme tronconique, Ia vis sans fin épouse de pré-
férence la forme de la zone dans laquelle elle se
trouve de sorte qu'un minimum de substrat baigne
dans la solution.

Linvention sera mieux comprise au vu de la
figure ci-jointe illustrant de maniére schématique un
mode de réalisation avantageux du dispositif.

Les rafles de mais, aprés avoir été broyées dans
un broyeur 1 de type conventionnel & une granulomé-
trie appropriée sont envoyées & 'aide d’un élévateur
2 par exemple 2 disques, dans un réacteur en inox §
via un doseur gravimétrique 3 alimentant un sas
d’introduction 4 en continu du substrat dans le réac-
teur 5 selon linvention. Ce réacteur calorifugé
comprend, en amont, une premiére section d'impré-
gnation 5a de longueur sensiblement comprise avan-
tageusement entre 0,2 et 0,3 fois la longueur totale du
réacteur et de forme globalement tronconique, la par-
tie évasée se trouvant du coté de 'extrémité amont du
réacteur,

Vers 'aval du réacteur, une seconde section 5b
dite d’hydrolyse est disposée en continuité avec la
section d’'imprégnation. Cette section est de forme
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sensiblement cylindrique et est aménagée de telle
fagon qu'une pente descendante vers 'amont d’envi-
ron 0,2 & 1% permet 'accumulation de liquide dansla
partie basse de la section d'imprégnation. Le sas
d'introduction 4 étanche est disposé de fagon a ali-
menter au voisinage de son extrémité amont, le sec-
teur d'imprégnation par gravité et de préférence grace
& sa disposition verticale sur la partie supérieure du
réacteur. Il comprend une vanne d’entrée 6 du sas, a
guiliotine, reliée au doseur graviméfrique 3, des
moyens de mesure de niveau en substrat & l'intérieur
du sas tels une sonde 8 et une vanne de sortie 7 a guil-
lotine en liaison avec la section 5a. Des moyens
d’équilibrage de pression 9 3 I'intérieur du sas sont
respectivement reliés & la pression atmosphérique et
au réacteur d'imprégnation 5a. L'indicateur de niveau
8 commande par les moyens d'asservissement 10 la
fermeture de la vanne 6 lorsque le sas est suffisam-
mentrempli, la mise sous pression du sas en équilibre
avec la pression infeme du réacteur et enfin 'ouver-
ture de la vanne 7 pour que le contenu du sas puisse
s'écouler dans le réacteur 5. Une vis sans fin 11 de
forme globalement tronconique avec un pas ressemé
dans la section d'imprégnation 5a, puis de forme
cylindrique dans la section d’hydrolyse achemine le
substrat gréce & un moteur 12, respectivement dans
chacune des deux sections. Des moyens d'asservis-
sement et de contrble permettent d’asservir des
débits d'injection d’'une solution acide au débit d'ali-
mentation en substrat broyé via le doseur 3, a sa
teneur en matiére séche et & sa vitesse de transfert,
de sorte que la teneur en matiére séche des rafles
passe d’environ 90% a 'entrée du réacteur & environ
40% en sortie.

Le débit d'alimentation en solution acide est
assuré par des injecteurs 13 conventionnels reliés a
une ligne 14 via une pompe 14a et disposés de
maniére sensiblement annulaire au voisinage immé-
diat de I'extrémité amont du réacteur. lIs distribuentla
solution de maniére sensiblementradiale dansle sec-
teur d'imprégnation.

En raison de la forme du secteur d’'imprégnation
ou de l'inclinaison du réacteur, un volume 15 de solu-
tion s’accumule dans la partie inférieure du réacteur.
Le niveau maximum du liquide atteint une zone 25 du
réacteur correspondant sensiblement a Iextrémité
aval de la zone d’'imprégnation.

Des moyens 40 comprenant une pompe 41 per-
mettent de maintenir le fluide accumulé au volume
minimum souhaité pour imprégner le substrat et
d’atteindre sensiblementla zone 25, avec notamment
une sonde de niveau reliée au moyen de contrdle 10,
ce niveau de fluide étant en contact avec la paroi du
secteur d’'imprégnation en un point extréme situé ala
distance D de l'extrémité amont du réacteur. Des
injecteurs 16 alimentés parune ligne 17 distribuent de
la vapeur moyenne pression au voisinage de 'extré-
mité aval du secteur d'imprégnation, c6té secteur
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d’hydrolyse. lls sont plus précisément disposés au
début de la zone cylindrique de maniére annulaire.
Cette vapeur confribue & la mise en température et
sous pression du réacteur. A 'extrémité aval du réac-
teur, une évacuation 18 sensiblement verticale récu-
pére par débordement et par gravité, de préférence,
le substrat hydrolysé et I'envoie dans un sas étanche
d'évacuation 19, qui comprend unie vanne guillotine
supérieure d’enfrée 20 et une vanne guillotine infé-
rieure 21 de sortie, commandé par les moyens
d’asservissement 10, I'équilibrage des pressions tan-
tét & la pression du réacteur tantdt & la pression
atmosphérique s’effectuant par une vanne & 3 voies
23 comme dans le cas du sas supérieur 4, comman-
dée par les moyens d'asservissement 10.

La pression et la température du réacteur sont
régulées par des capteurs (non représentés sur la
figure) et par les moyens d'asservissement 10 autour
d’'une valeur de consigne. Lorsque cette valeur fixée
est dépassée, I'alimentation en vapeur est stoppée.
Par contre, celle-ci est ouverte lorsque la valeur de
consigne n'est pas atteinte. Une électrovanne 24
commande donc 'ouverture et la fermeture de {'ali-
mentation 17 en vapeur en fonction du signal délivré.

Le substrat hydrolysé s’écoule dans un bac tam-
pon 26, & partir duquel ce méme substrat hydrolysé
estrécupéré pour alimenter un diffuseur 27 effectuant
en continu, en présence d’eau de diffusion amenée
par une ligne 28 une extraction liquide-solide 2
contre-courant. C'est ainsi que I'eau de diffusion ren-
contre en premier le substrat hydrolysé dont la teneur
en sucres solubles est pratiquement épuisée en tota-
lité.

La matiére organique non hydrolysée (lignine,
cellulose) estrécupérée a une extrémité 29 delaligne
d'extraction ol arrive la ligne d’eau 28 tandis que le
mélange de sucres en solution contenant au moins
80% en poids de xylose est récupéré & I'autre extré-
mité 30. Par des moyens et techniques connus, ces
sucres sont ensuite concentrés, neutralisés générale-
ment par de 'hydroxyde de calcium, déminéralisés,
décolorés par passage par exemple sur des résines
et enfin cristallisés.

Revendications

1. Réacteur d'imprégnation et d’hydrolyse, en
continu et sous pression, d'un substrat lignocel-
lulosique de forme sensiblement cylindrique
ayant une extrémité amont et une extrémité aval
située sensiblement au dessus de l'extrémité
amont, le réacteur étant en inox (5) et étant carac-
térisé en ce qu'il comprend en combinaison une
premiére section (5a) dite d'imprégnation sous
pression cdté amont et une seconde section (5b)
dite d’hydrolyse sous pression contigiie & ia pre-
miére section, c6té aval, les deux sections étant



4.

6.

9 EP 0434 512 A1

en continuité, des moyens de mise sous pression
et température desdites sections comportant au
moins un moyen d'alimentation (16) de vapeur
d’eau, un premier organe (4) étanche d’introduc-
tion en continu du substrat adapté a introduire le
substrat dans la section d'imprégnation qui
comprend un sas relié a un moyen d’alimentation
(3) en substrat et connecté au voisinage de
I'extrémité amont du réacteur, des moyens d’ali-
mentation (13) en une solution comprenant de
I'eau et au moins un acide ou une base dans la
section d'imprégnation, des moyens (40) de
maintien d’un fluide comprenant ladite solution a2
un niveau adéquat dans la premiére section, le
réacteur ayant un axe de symétrie et étant en
outre caractérisé en ce qu'il comporte des
moyens de transfert (11) du substrat, selon ledit
axe, de I'extrémité amont de la section d'impré-
gnation vers lextrémité aval de la section
d’hydrolyse, et en ce qu'it comporte de plus, & son
extrémité aval, un deuxiéme organe (19) étanche
d’exiraction en continu du substrat hydrolysé,
adapté a extraire par débordement le substrat
hydrolysé de la section d’hydrolyse, I'ensemble
de ces moyens étant agencés par des moyens
d'asservissement et de contrdle (10) de telle
fagon que le substrat ne contient sensiblement
pas de phase liquide séparée a I'extrémité aval
du réacteur.

Réacteur selon la revendication 1, dans lequel la
longueur de ia section d’'imprégnation représente
0,1 & 0,4 fois celle du réacteur, et dans lequel les
moyens de maintien du fluide au dit niveau sont
disposés en un point de la section d'imprégnation
contenant le fluide, compris entre ledit niveau et
'extrémité amont du réacteur.

Réacteur selon la revendication 1 ou 2, dans
lequel la section d’imprégnation 5a est une sec-
tion tronconique ayant une extrémité amont éva-
sée et dans lequel la section d’hydrolyse 5b est
sensiblement cylindrique.

Réacteur selon I'une des revendications 1 3 3,
dans lequel les moyens de transfert comprennent
une vis sans fin dont arbre est de préférence
plus épais avec un pas de vis plus resserré au
moins sur une partie de la section d'imprégnation.

Réacteur selon la revendication 3 ou 4 dans
lequel la vis sans fin est de foorme globalement
tronconique dans la section tronconique du réac-
teur.

Réacteur selon 'une des revendications 1 & §
dans lequel la section d'imprégnation comporte
une extrémité aval et dans lequel les moyens
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d'alimentation en la solution sont situés au voisi-
nage immédiat de I'extrémité amont du réacteur
et dans leque! les moyens d'alimentation en
vapeur sont disposés au voisinage de 'extrémité
aval de la section d'imprégnation c6té section
d’hydrolyse.

Réacteur selon I'une des revendications 2 a 6,
caractérisé en ce qu'il est établi une pente des-
cendante de l'extrémité aval vers l'extrémité
amont au moins égale & 0,1% et de préférence
comprise entre 0,5 et 2%.

Réacteur selon 'une des revendications 2 a 7
dans lequel 'organe (4) d'introduction du substrat
etl'organe d'extraction (19) du substrat hydrolysé
sont verticaux et constitués par des sas.

Unité de production en continu, notamment de
pentoses & partir d’'un substrat lignocellulosique
comportant des moyens d'alimentation en subs-
trat renfemant des moyens de broyage (1) du
substrat & une dimension adéquate, qui compren-
nent une entrée et une sortie, le réacteur d’'impré-
gnation et dhydrolyse selon [l'une des
revendications 1 & 8 dont le premier organe
d’introduction (4) est connecté & ladite sortie, ledit
réacteur étant adapté a réaliser dans la premiére
section 5a, I'imprégnation en milieu acide aqueux
du substrat broyé dans des conditions de tempé-
rature et de pression appropriées et dans ia
seconde section 5b une hydrolyse acide du subs-
trat imprégné a température sensiblement cons-
tante et en milieu ne contenant sensiblement pas
de phase liquide séparée, des moyens d'extrac-
tion (27) des pentoses du substrat hydrolysé
ayant une entrée reliée au deuxiéme organe
d’'extraction (19) du réacteur ci-dessus, les
moyens d’extraction comportant en outre des
moyens (28) d’alimentation en eau, des moyens
de récupération (29) du substrat dépentosé et
des moyens de récupération (30) des pentoses
produits.

Procédé d'imprégnation et d’hydrolyse en continu
d’un substrat lignocellulosique dans une zone
réactionnelle sous pression comportant une pre-
miére zone d'imprégnation et une seconde zone
d’hydrolyse contigiie & la premiére zone d'impré-
gnation, les deux zones étant en continuité et en
pente descendante vers la zone d'imprégnation,
dans lequel on introduit le substrat préalablement
broyé contenant au moins 50% en poids de
matiére séche dans ladite zone d’'imprégnation
sous pression supérieure 2 aumoins 1 bar, ouon
imprégne & une température d'au moins 120°C,
ledit substrat en présence d'une solution
aqueuse acide dans des conditions d’imprégna-



11.

12

13.

14.

1 EP 0 434 512 A1

tion en milieu diphasique puis on effectue, immé-
diatement aprés, une hydrolyse du substrat
imprégné dans la zone d’hydrolyse en présence
de vapeur d'eau & une température sensiblement
constante, en milieu ne contenant sensiblement
pas de phase liquide séparée et dans des condi-
tions de pression et de temps de sé€jour telles que
I'on obtient le substrat hydrolysé contenant de 25
2 55% en poids de matiére séche et on récupére
ledit substrat hydrolysé.

Procédé selon la revendication 10 dans lequel on
imprégne le substrat broyé avec une proportion
d’acide par rapport & la matiére séche du substrat
de 1 & 7% en poids et de préférence de 2 4 5%
en poids.

Procédé selon la revendication 10 ou 11 dans
lequel la zone réactionnelle est inclinée et dans
lequel on détermine un niveau de solution
aqueuse dans la zone d'imprégnation & une dis-
tance de I'extrémité amont suivant la plus longue
génératrice représentant 0,1 & 0,4 fois la lon-
gueur de Ia zone réactionnelle.

Procédé de production en continu de pentoses &
partir d’'un substrat lignocellulosique comportant
une étape de broyage, une étape d’imprégnation
en milieu aqueux acide, une étape d’hydrolyse,
une étape de dilution (diffusion) en milieu aqueux,
une étape d'extraction des pentoses produits du
substrat hydrolysé et une étape de récupération
des pentoses, caractérisé par la combinaison des
étapes suivantes :
a) on broye ledit substrat & une dimension
adéquate,
b) on alimente en continu en subsfrat broyé,
une zone d'imprégnation et d’hydrolyse et on
imprégne le substrat et on I'hydrolyse selon
I'une des revendications 10 & 12 dans des
conditions telles que le substrat hydrolysé ne
contient pas de phase liquide séparée et ren-
ferme de 25% & 55% et de préférence de 40
4 50% en poids de matiére séche.

Procédé selon 'une des revendications 10 a 13
dans lequel le temps de séjour du substrat dans
le réacteur est compris entre 10 et 60 mn et de
préférence entre 20 et 30 mn. '
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