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La présente invention s'inscrit dans le cadre d'un procédé de production de sucres et,
éventuellement, d'alcools et/ou de solvants a partir de biomasse lignocellulosique. Un mode
particulier de réalisation de l'invention concerne un procédé de production d'éthanol dit de
"seconde génération”.

La biomasse lignocellulosique représente une des ressources renouvelables les plus
abondantes sur terre. Les substrats considérés sont trés variés, puisqu’ils concernent a la
fois les substrats ligneux (feuillus et résineux), les sous-produits de I'agriculture (paille) ou
ceux des industries génératrices de déchets lignocellulosiques (industries agroalimentaires,
papeteries).

La biomasse lignocellulosique est composée de trois principaux polymeéres : la cellulose (35
a 50%), I'némicellulose (20 a 30%) qui est un polysaccharide essentiellement constitué de
pentoses et d'hexoses et la lignine (15 a 25%) qui est un polymére de structure complexe et
de haut poids moléculaire, composé d'alcools aromatiques reliés par des liaisons éther. Ces
différentes molécules sont responsables des propriétés intrinséques de la paroi végétale et
s'organisent en un enchevétrement complexe.

Le procédé de transformation biochimique des matériaux ligno-cellulosiques en éthanol
comprend en général une étape de prétraitement physico-chimique, suivie d'une étape
d'hydrolyse enzymatique utilisant un cocktail enzymatique, d'une étape de fermentation
éthanolique des sucres libérés, la fermentation éthanolique et I'hydrolyse enzymatique
pouvant étre conduites simultanément, et d'une étape de purification de [|'éthanol. Un
exemple est donné par le document FR 2 945 543.

La cellulose et éventuellement les hémicelluloses sont les cibles de I'hydrolyse enzymatique
mais ne sont pas directement accessibles aux enzymes. C'est la raison pour laquelle ces
substrats doivent subir un prétraitement précédant I'étape d’hydrolyse enzymatique. Le
prétraitement vise a modifier les propriétés physiques et physico-chimiques du matériau
lignocellulosique, en vue d'améliorer 'accessibilité de la cellulose emprisonnée au sein de la
matrice de lignine et d'hémicellulose.

De nombreuses technologies pour réaliser I'étape de prétraitement existent: cuissons
acides, cuissons alcalines, explosion a la vapeur etc. L'efficacité du prétraitement se mesure
a la fois par le bilan matiére a l'issue du prétraitement (taux de récupération des sucres sous
forme de monoméres ou d'oligoméres solubles ou polyméres insolubles) et également par la
susceptibilité a I'hydrolyse enzymatique des résidus cellulosiques et hémicellulosiques. Dans
la plupart des cas, l'étape en aval du prétraitement, c'est-a-dire ['étape d'hydrolyse
enzymatique, est réalisée dans des conditions douces de pH, typiquement entre 4 et 8, alors
que l'étape de prétraitement est menée dans des conditions plus sévéres (pH inférieur a 4
ou supérieur a 8), ce qui impose une étape de neutralisation préalable.
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Le document « Lignocellulosic Biomass to Ethanol Process Design and Economics Utilizing
Co-Current Dilute Acid Prehydrolysis and Enzymatic Hydrolysis for Corn Stover”, Aden et al.
NREL/TP-510-32438 enseigne la séparation de la biomasse prétraitée en une fraction solide
et une fraction liquide. Ladite fraction solide subit ensuite un lavage a I'eau et ladite fraction
liquide est neutralisée par chaulage suivi d'un traitement a I'acide sulfurique afin de faire
précipiter le gypse. Le gypse est ensuite séparé de la fraction liquide, cette derniére étant
remélangée avec ladite fraction solide lavée a 'eau. Cette succession d’'opérations induit une
consommation importante en agents neutralisants (chaux et acide sulfurique) et conduit a la
dégradation de sucres lors des passages a pH élevés aprés chaulage, ainsi qu'a la perte de
sucres lors des étapes de séparation liquide/solide.

Le document “Process Design and Economics for Biochemical Conversion of Lignocellulosic
Biomass to Ethanol, Humbird et al., NREL/TP-5100-57764, May 2011" enseigne la
neutralisation de I'ensemble de l'effluent du prétraitement (une explosion a la vapeur en
conditions acides) par de I'ammoniaque. Cette solution nécessite d'ajouter une gquantité
d'eau importante afin de pouvoir homogénéiser correctement le mélange de l'agent
neutralisant et de I'effluent du prétraitement.

Le document FR2945543 décrit un prétraitement alcalin de la biomasse, suivi d'un lavage ou
d'une dilution. Puis la biomasse subi une étape de mise au pH par mise en contact avec une
solution correctrice de pH. Ensuite, la biomasse est préte pour subir les étapes d'hydrolyse
enzymatique et de fermentation. Ce procédé nécessite de diluer la biomasse dans la solution
de lavage ou dans la solution correctrice.

La présente invention propose d'effectuer une étape de séparation entre liquide et solide de
la biomasse issue de I'étape de prétraitement et d'utiliser le liquide obtenu par séparation
pour neutraliser le pH de la biomasse issue de I'étape de prétraitement afin de limiter la
dilution de la biomasse et d'obtenir une neutralisation du pH homogéne sur I'ensemble du

substrat.

De maniére générale, la présente invention a pour objet un procédé de production de sucres

et éventuellement d'alcools et/ou de solvants a partir d'une charge de biomasse, dans lequel
on effectue les étapes suivantes :

a) on effectue une étape de prétraitement par mise en contact et chauffage de la charge

de biomasse avec de I'eau et un composé basique ou acide, de maniére a obtenir un

substrat prétraité,
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b) on extrait un flux liquide du substrat prétraité de maniére a obtenir un flux liquide et
un substrat appauvri en liquide,

¢) on mélange au moins une partie du flux liquide obtenu a I'étape b) avec un agent de
neutralisation du pH de maniére a obtenir un flux liquide comportant l'agent de
neutralisation du pH,

d) on mélange le flux liquide comportant I'agent de neutralisation du pH avec le substrat
prétraité obtenu a I'étape a) ou avec le substrat prétraité appauvri en liquide obtenu a
['étape b) de maniére a obtenir un substrat comportant des sucres.

Selon l'invention, a I'étape b), on peut extraire le flux liquide du substrat prétraité obtenu a
['étape a) de maniére a obtenir un substrat appauvri en liquide et ledit flux liquide, et a I'étape
d), on peut mélanger le flux liquide comportant I'agent de neutralisation du pH avec le
substrat appauvri en liquide obtenu a ['étape b) de maniére a obtenir le substrat neutralisé
comportant des sucres. Dans ce cas, on peut extraire un deuxiéme flux liquide du substrat
comportant des sucres obtenu a I'étape d), et a |'étape c¢) on peut mélanger la partie du flux
liguide obtenu a I'étape b) et au moins une partie du deuxieéme flux liquide avec un agent de
neutralisation du pH de maniére a obtenir ledit flux liquide comportant l'agent de
neutralisation du pH. De plus, on peut effectuer une fermentation alcoolique d'une deuxiéme
partie du deuxiéme flux liquide au moyen d'un microorganisme alcooligéne.

Alternativement, selon l'invention, a I'étape b), on peut extraire le flux liquide du substrat
comportant des sucres obtenu a I'étape d) de maniére a obtenir un substrat appauvri en
liquide et ledit flux liquide, et a I'étape d), on peut mélanger le flux liquide comportant I'agent
de neutralisation du pH avec le substrat prétraité obtenu a I'étape a). Dans ce cas, on peut
effectuer une fermentation alcoolique d'une deuxiéme partie du flux liquide au moyen d'un
microorganisme alcooligéne.

Selon l'invention, ledit composé peut étre basique et, dans ce cas, I'agent de neutralisation
du pH est acide. Alternativement, ledit composé peut étre acide et, dans ce cas, I'agent de
neutralisation du pH est basique.

Le composé acide ou basique et l'agent de neutralisation du pH peuvent étre
indépendamment choisi parmi: hydroxyde de potassium, hydroxyde de sodium,
ammoniaque, acide sulfurique, acide chlorhydrique, acide nitrique, acide acétique, acide

formique.

Selon l'invention, on peut en outre effectuer les étapes suivantes :
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e) on met en contact le substrat comportant des sucres avec une enzyme cellulolytique
et/ou hémicellulolytique de maniére a obtenir un hydrolysat comportant un résidu
solide et une phase liquide contenant des sucres,

f) on effectue une fermentation alcoolique de I'hydrolysat au moyen d'un
microorganisme alcooligéne de maniére a obtenir un vin fermenté,

g) on effectue une étape de séparation et purification du vin fermenté de maniére a
obtenir au moins un flux purifi&€ comportant de |'alcool et/ou un solvant.

La charge de biomasse peut comporter au moins I'un des éléments suivants : du bois, des
plantes issues de cultures dédiées, des déchets ligno-cellulosiques agricoles, des résidus de
l'industrie de transformation des matériaux ligno-cellulosiques

D’autres caractéristiques et avantages de l'invention seront mieux compris et apparaitront
clairement a la lecture de la description faite ci-aprés en se référant aux dessins parmi

lesquels :

- lafigure 1 est une représentation schématique d'un premier mode de réalisation du
procédé suivant l'invention,

- la figure 2 est une représentation schématique d'un deuxiéme mode de réalisation
du procédé suivant l'invention.

On désigne sous l'abréviation "MS" les matiéres séches (solides et solubles) présentes dans
un milieu. Le taux de matiéres séches (ou "Total Solids") est déterminé selon la méthode
ASTM E1756-01 qui consiste en une perte de masse a 105°C.

En référence aux figures 1 et 2, une charge de biomasse C est amenée dans I'unité de
prétraitement P par l'intermédiaire du conduit 1.

La charge de biomasse peut étre composée de bois, de pailles ou de rafles de mais, de
produits de cultures forestiéres dédiées, de résidus de plantes alcooligénes, sucriéres (par
exemple canne a sucre ou betterave) et céréaliéres (par exemple mais, blé...), de produits et
résidus de l'industrie papetiére et des produits de transformation des matériaux ligno-
cellulosiques. La charge peut étre composée d'environ 35 a 50 % de cellulose, de 20 a 30 %
d'hémicellulose et de 15 a 25 % de lignine.

Un flux de composé acide ou basique A et un flux d'eau W nécessaires sont respectivement
amenés dans l'unité de prétraitement P par l'intermédiaire des conduits 2 et 3 afin d'y réaliser
une réaction d'hydrolyse en milieu acide ou basique. Dans l'unité P, la charge de biomasse
C est mise en contact et mélangé avec l'eau W et le composé A dans un réacteur. L'unité P
de prétraitement peut mettre en ceuvre une action mécanique, créée par exemple au moyen
d'une extrudeuse de type bi-vis ou d'une défibreuse.
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Dans le cas d'un agent de neutralisation acide, le composé A peut étre choisi parmi de
l'acide sulfurique, de l'acide chlorhydrique, de l'acide nitrique, de l'acide acétique ou de
l'acide formique. Dans le cas d'un agent de neutralisation basique, le composé A peut étre
choisi parmi de I'hydroxyde de potassium, de I'hydroxyde de sodium, de I'ammoniaque.

Lors de I'étape de prétraitement dans I'unité P, on effectue au moins une étape de chauffage
du mélange de biomasse C, d'eau W et du composé A dans un réacteur. L'eau W peut étre
introduite sous forme de vapeur. Le réle du prétraitement est de rendre la cellulose
accessible aux enzymes en déstructurant la matrice lignocellulosique. On évacue de l'unité P
un substrat prétraité. Selon le type de prétraitement, acide ou basique, mis en ceuvre, le
substrat prétraité est acide ou basique.

Selon un premier mode de réalisation, on réalise un prétraitement alcalin dans ['unité P. Par
exemple, dans |'unité P, on peut mettre en ceuvre un prétraitement au sulfate de sodium,
encore appelé procédé Kraft, classiguement utilisé dans les procédés de production de
produits papetiers, dit Kraft ou "pate au sulfate”, a lissue duquel on obtient des pates
papetiéres. Le prétraitement chimique alcalin réalisé dans I'unité P peut également étre un
prétraitement par explosion des fibres a I'ammoniac, encore appelé prétraitement AFEX
(Ammonia Fiber Explosion) ou prétraitement par percolation utilisant de I'ammoniaque avec
recycle, encore appelé prétraitement ARP (Ammonia Recycle Percolation).

Le procédé au sulfate de sodium ou procédé Kraft est basé sur I'utilisation de soude et de
sulfate de sodium. Le traitement chimique des copeaux de bois se fait 4 150-175°C pendant
une durée de 1 a 7 heures en fonction du substrat utilisé. Les pates papetiéres kraft sont
produites a partir des biomasses les plus variées, mais plus particuliérement depuis les
espéces arborescentes résineuses (softwood tels que les épicéas ou les pins) ou feuillues
(hardwood tels que les eucalyptus) ou encore les déchets lignocellulosiques agricoles (paille
de blé, riz, etc.). Elles sont partiellement délignifiées au moyen de cuissons a haute
température et en présence de soude. Cette délignification est contrélée par les paramétres
opératoires des réacteurs. La cuisson est réalisée dans un réacteur vertical, ou les copeaux
descendent par gravité et rencontrent les diverses liqueurs de cuisson. Le sulfure de sodium
est préparé directement a partir de sulfate de sodium par combustion. Lors de la cuisson, le
sulfure de sodium est hydrolysé en soude, en NaHS et en H,S. Les différents composés
soufrés présents réagissent avec la lignine pour donner des thiolignines plus facilement
solubles. La liqueur appliquée aux copeaux est appelée liqueur blanche. La liqueur extraite
du réacteur ou lessiveur contenant les composés éliminés de la paroi est appelée liqueur
noire. A l'issue de ce prétraitement alcalin, on aboutit a la production d'un substrat prétraité,
enrichi en cellulose puisqu'il contient entre 60 et 90% de cellulose et entre 5 et 20%
d'hémicellulose.

Le procédé ARP (Ammonia Recycle Percolation) est un procédé de prétraitement utilisant de
l'ammoniaque avec recyclage. Ce type de procédé est notamment décrit par Kim et al.,



10

15

20

25

30

35

2003, Biores. Technol. 90 (2003) p 39-47. La température élevée de la percolation conduit a
une solubilisation partielle a la fois de la lignine et des hémicelluloses, cette solution est
ensuite chauffée pour recycler 'ammoniaque et récupérer d'une part la lignine extraite, par
exemple pour une valorisation énergétique, et d'autre part les sucres solubles issus des
hémicelluloses.

Le procédé AFEX (Ammonia Fiber Explosion) consiste a introduire le substrat
lignocellulosique dans un cuiseur a haute pression en présence d'ammoniac, puis de
provoquer une détente explosive en sortie du réacteur et de recycler 'ammoniac alors sous
forme gazeuse. Ce type de procédé est notamment décrit par Teymouri et al., 2005, Biores.
Technol. 96 (2005) p.2014-2018. Ce procédé conduit principalement a une déstructuration
de la matrice de la biomasse mais il n'y a pas de séparation phasique des composés lignine,
hémicellulose et cellulose en sortie de traitement.

Selon un deuxiéme mode de réalisation, on réalise un prétraitement acide dans I'unité P. Par
exemple, dans l'unité P, on peut mettre en ceuvre un prétraitement de type cuisson a I'acide
diluée. Dans ce mode de réalisation la biomasse est mise en contact avec un acide fort dilué
dans de 'eau, par exemple l'acide sulfurique, en mettant en ceuvre la biomasse a de faibles
teneurs en matiéres séche, généralement compris entre 5 et 20% de matiére séche. La
biomasse, |'acide et I'eau sont mis en contact dans un réacteur et monté en température,
généralement entre 120°C et 200°C. Lors de ce procédé, les composés hémicellulosique
sont principalement hydrolysés en sucres, permettant de déstructurer la matrice
lignocellulosique. A l'issue de ce prétraitement acide, on aboutit a la production d'un substrat
prétraité solide, enrichi en cellulose et en lignine ainsi qu'une fraction liquide enrichie en
sucres.

Le procédé nommé "explosion vapeur", ou "SteamEx" ou "Steam Explosion" selon la
terminologie anglo-saxonne, est réalisé en milieu acide. C'est un procédé dans lequel la
biomasse lignocellulosique est mise en contact avec un acide dilué, par exemple l'acide
sulfurique, dans un réacteur a faible temps de séjour, généralement compris entre 2 et 15
minutes et & des températures modérées, généralement entre 120°C et 200°C. En sortie de
du réacteur, la biomasse est détendue dans un récipient séparateur gaz / solide afin de
produire une biomasse prétraitée a haute matiére séche, généralement comprise entre 20 et
70% de matiére séche.

Afin de neutraliser le substrat prétraité issu de l'unité P par le conduit 4, c'est-a-dire amener
le pH du substrat prétraité proche de la neutralité, de préférence entre 4 et 8, de facon trés
préférée entre 4,5 et 7, on effectue une opération de neutralisation du pH du substrat
prétraité. Selon l'invention, la neutralisation est effectuée en deux étapes : on ajoute un
agent de neutralisation dans un flux liquide qui a été extrait du substrat prétraité issu de
l'unité P et on mélange le substrat avec le flux liquide dans lequel on a préalablement ajouté
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l'agent de neutralisation. Selon un premier mode de réalisation représenté par la figure 1,
I'extraction du flux liquide est réalisée avant de mélanger le substrat avec le flux liquide
comportant l'agent de neutralisation. Selon un deuxiéme mode de réalisation de l'invention
représenté par la figure 2, I'extraction du flux liquide est réalisée apres avoir mélangé le
substrat avec le flux liquide comportant 'agent de neutralisation.

En référence a la figure 1, on effectue une étape Ex1 d'extraction du liquide contenu dans le
substrat prétraité circulant dans le conduit 4. L'extraction de liquide est effectuée dans |'unité
Ex1, qui peut mettre en ceuvre l'une des techniques suivantes : centrifugation, essorage ou
pressage, filtration, décantation, tricantation, etc.

L'extraction dans ['unité Ex1 permet de générer un flux liquide évacué par le conduit 13. Le
substrat prétraité restant aprés ['étape d'extraction, c'est-a-dire le substrat prétraité appauvri
en liquide, est évacué de I'unité Ex1 par le conduit 12.

La fraction liquide est ensuite envoyée par le conduit 13 dans une étape de mélange avec un
agent de neutralisation. La fraction liquide circulant dans le conduit 13 et l'agent de
neutralisation B amené par le conduit 14 sont mélangés dans l'unité M. Le mélange peut étre
réalisé dans une enceinte agitée, par exemple a l'aide d'un mélangeur statique ou tout autre
technique de mélange.

L'agent de neutralisation B est choisi pour neutraliser le substrat prétraité. Par exemple si le
substrat prétraité est acide, on peut utiliser les composés suivants : hydroxyde de potassium,
hydroxyde de sodium, ammoniaque etc. Si le substrat prétraité est basique, on peut utiliser
les composés suivants : acide sulfurique, acide chlorhydrique, acide nitrique, acide acétique,
acide formique etc. L'agent de neutralisation B peut étre introduit dans l'enceinte M sous
forme liquide par exemple en solution aqueuse, ou sous forme solide par exemple en
poudre, en granulés ou en billes.

Le flux d'agent de neutralisation B introduit dans l'unité M est déterminé de maniére a
neutraliser I'ensemble du substrat prétraité 4.

L'unité M permet de produire un flux liquide neutralisé, composé de la fraction liquide du
substrat prétraité ainsi que I'agent de neutralisation B.

Le flux liquide neutralisé est envoyé dans l'unité N par l'intermédiaire du conduit 15, ou il est
mis en contact avec le restant de substrat prétraité 12. Par exemple, la mise en contact dans
l'unité N peut étre réalisée de la maniére suivante : agitation dans une cuve, percolation ou
toute autre technique de mélange liquide / solide.

Le mélange du substrat prétraité avec le flux liquide neutralisé dans l'unité N permet de
produire un substrat neutralisé évacué par le conduit 6.

Le fait d'utiliser le flux liquide extrait du substrat prétraité pour diluer I'agent de neutralisation
puis d'incorporer ce flux liquide au substrat prétraité permet d'améliorer grandement
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I'homogénéisation dans l'unité N par |'utilisation d'un volume de liquide important sans créer
de dilution.

Le substrat neutralisé 6 peut étre directement envoyé par le conduit 7 a I'unité d'hydrolyse
enzymatique.

Alternativement, le substrat neutralisé évacué par le conduit 6 est soumis de fagon
optionnelle a une étape d'extraction de liquide dans l'unité Ex2 de maniére & produire une
flux liquide évacué par le conduit 10 vers l'unité de fermentation F2 et une fraction solide
évacué par le conduit 7 vers l'unité d'hydrolyse enzymatique H.

En cas de mise en ceuvre de l'unité Ex2, on peut prélever, via le conduit 18, une portion ou la
totalité de la fraction liquide obtenue en effectuant la deuxiéme étape d'extraction dans I'unité
Ex2. Par exemple la fraction liquide prélevée par le conduit 18 peut consister entre 5% et
100% volumique du flux liquide 10. La portion de flux liquide est introduite dans l'unité de
mélange M pour diluer de l'agent de neutralisation B dans une phase liquide, afin de faciliter
la mise en contact de flux liquide neutralisé avec le substrat prétraité et, donc, d'améliorer
I'homogénéisation du support neutralisé.

En référence a la figure 2, on envoie le substrat prétraité issu de l'unité P dans l'unité de
mise en contact N avec un flux liquide neutralisé comportant un agent de neutralisation.

Le flux liquide neutralisé est introduit dans I'unité N par l'intermédiaire du conduit 17. Dans
l'unité N le flux liquide neutralisé est mis en contact avec le substrat prétraité issu de l'unité P
par le conduit 4. Dans ce mode de réalisation, le substrat prétraité issu de l'unité P est
directement introduit dans l'unité N, sans subir d'opération d'extraction de liquide. Par
exemple, la mise en contact dans l'unité N peut étre réalisée de la maniére suivante :
agitation dans une cuve, percolation ou toute autre technique de mélange liquide / solide.

Le mélange du substrat prétraité avec le flux liquide comportant I'agent de neutralisé dans
l'unité N permet de produire un substrat neutralisé évacué par le conduit 6.

Le substrat neutralisé 6 est soumis a une étape d'extraction de liquide dans l'unité Ex3 de
maniére a produire une fraction liquide évacuée par le conduit 10 et une fraction solide
évacuée par le conduit 7 vers l'unité d'hydrolyse enzymatique H.

Selon l'invention, on préléve, via le conduit 16, une portion, ou la totalité, du flux liquide
obtenu en effectuant I'étape d'extraction dans l'unité Ex3. La portion de flux liquide prélevée
par le conduit 16 peut consister entre 5% et 100% volumique du flux liquide 10.

La portion du flux liquide 10 est ensuite envoyée par le conduit 16 dans une unité de
mélange M avec un agent de neutralisation B. La fraction liquide circulant dans le conduit 16
et I'agent de neutralisation B circulant dans le conduit 5 sont mélangés dans l'unité M.

L'unité M permet de produire un flux liquide neutralisé, composé de la fraction liquide du
substrat prétraité ainsi que I'agent de neutralisation B du pH.
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Le flux liquide comportant I'agent de neutralisation du pH est envoyé dans l'unité N par
lintermédiaire du conduit 17, ou il est mis en contact avec le restant de substrat prétraité
arrivant par le conduit 4. Ainsi, la portion de la fraction liquide circulant dans le conduit 16 est
introduit dans l'unité de mélange M pour améliorer la dilution de I'agent de neutralisation B
dans une phase liquide, afin de faciliter la mise en contact de flux liquide neutraliser avec le
substrat prétraité dans [unité N et, donc, d'améliorer I'homogénéisation du support
neutralisé, tout en limitant la distribution du substrat prétraité.

La mise en ceuvre des unités N et M, ainsi que le choix de |'agent de neutralisation du mode
de réalisation décrit en référence a la figure 2 peuvent étre réalisés selon les mémes critéres
gue ceux énonceés lors de la description du mode de réalisation de la figure 1.

En référence aux figures 1 et 2, I'hydrolyse enzymatique est réalisée dans |'unité H en
mettant en contact, dans un réacteur, des enzymes E via le conduit 8 avec le substrat
prétraité arrivant par le conduit 7.

Les enzymes E sont produites par un microorganisme, par exemples des champignons
appartenant aux genres Trichoderma, Aspergillus, Penicillium ou Schizophyllum, ou les
bactéries anaérobies appartenant par exemple au genre Clostridium. Les enzymes produites
par ces microorganismes contiennent notamment les cellulases et les hémicellulases,
adaptées a I'hydrolyse poussée de la cellulose et des hémicelluloses.

Dans l'unité H, les conditions de I'hydrolyse enzymatique, principalement le taux de matiére
séche du meélange a hydrolyser et la quantité d'enzymes utilisée, sont choisies de telle fagon
que l'on obtienne une solubilisation de la cellulose, c'est-a-dire le taux de transformation de
la cellulose en sucre, comprise entre 20% et 99% poids, de préférence entre 30% et 95%
poids (le taux de transformation de cellulose en sucre est égale a la quantité en poids de
cellulose transformé en sucre par rapport a la quantité totale de cellulose introduite dans
l'unité H). L'eau nécessaire dans l'unité H est ajoutée par un conduit (non représenté sur les
figures 1 et 2). Le taux de matiére séche souhaité dans ['unité H est généralement compris
entre 5% et 45% poids, de préférence entre 8% et 35% poids.

L'hydrolyse enzymatique dans l'unité H est préférentiellement réalisée a pH compris entre 4
et 6 et a une température comprise entre 30°C et 60°C, de préférence entre 40°C et 60°C.
L'hydrolysat, c'est-a-dire le produit de la réaction d'hydrolyse enzymatique, est évacué de
l'unité H par le conduit 9 pour étre introduit dans |'unité de fermentation alcoolique F1.

Dans 'unité F1, I'hydrolysat est mis en contact avec un ou plusieurs micro-organismes de
fermentation. Les sucres fermentescibles sont ainsi transformés en alcools et/ou solvants
par les micro-organismes. L'étape de fermentation dans l'unité F1 peut étre réalisée a une
température comprise entre 30°C et 35°C. A l'issue de |'étape de fermentation, on obtient un
moUt de fermentation, évacué par le conduit 21 de l'unité F1, comprenant des matieéres en
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suspension et une phase liquide dans laquelle se trouve le ou les produits recherchés
(alcools et/ou solvants).

Selon un premier mode de réalisation de l'invention, les étapes d'hydrolyse enzymatique et
de fermentation alcoolique sont réalisées dans deux réacteurs H et F1, comme représenté
sur les figures 1 et 2. Ce mode de réalisation est couramment nommé SHF ou "Separated
Hydrolysis and Fermentation".

Selon un mode particulier de réalisation de l'invention, les étapes d'hydrolyse enzymatique et
de fermentation alcoolique sont réalisées simultanément dans un méme réacteur. Ce mode
de réalisation est couramment nommé SSF ou "Simultaneous Saccharification and
Fermentation". La température dans le réacteur peut étre comprise entre 30°C et 45°C.
Selon un autre mode de réalisation de l'invention, I'étape de fermentation alcoolique peut
permettre la fermentation simultanée de différents type de sucres. Ce mode de réalisation
est couramment nommé SSCF ou "Simultaneous Saccharification and CoFermentation". La
température dans le réacteur peut étre comprise entre 30°C et 45°C.

Le modt issu de l'unité F1 de fermentation est introduit par le conduit 21 dans une unité de
séparation SP qui permet de séparer le modts en différents produits : I'alcool ou le solvant
évacué par le conduit 22, une vinasse liquide, contenant des sucres non fermentés, évacuée
par le conduit 23 et un résidu solide, couramment nommé marc, évacué par le conduit 24,
comportant la cellulose, de I'hémicellulose qui n'ont pas été hydrolysées et de la lignine.
L'unité de séparation SP peut mettre en ceuvre différentes techniques de séparation, par
exemple séparation par distillation, décantation, centrifugation, filtration.

Dans le cas ou, dans le procédé de la figure 1, on préléve seulement une portion du flux
liquide 10 de l'unité d'extraction Ex2 par le conduit 18 ou dans le cas ou, dans le procédé de
la figure 2, on préléve seulement une portion du flux liquide 10 de l'unité d'extraction Ex3 par
le conduit 16, la portion restante de flux liquide peut étre introduite dans l'unité de
fermentation F2 ou peut étre envoyé dans une autre unité extérieur au procédé.

Dans le cas ou la portion restante de flux liquide est introduit dans |'unité F2, le flux liquide
est mis en contact dans 'unité F2 avec un ou plusieurs micro-organismes de fermentation
des pentoses et des hexoses. Les sucres fermentescibles sont ainsi transformés en alcools
et/ou solvants par les micro-organismes. L'étape de fermentation dans l'unité F2 peut étre
réalisée a une température comprise entre 30°C et 45°C. A lissue de l'étape de
fermentation, on obtient un modt de fermentation, contenant le ou les produits recherchés
(alcools et/ou solvants).

EXEMPLES

Les exemples ci-aprés illustrent l'invention, sans en limiter la portée.
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Dans les exemples, la matiére séche MS correspond a la matiére séche d'origine organique.

Exemple 1 (non conforme a l'invention)

On met en ceuvre le procédé selon la figure 1, sans les unités d'extraction Ex1 et Ex2. Dans
cet exemple, I'agent de neutralisation B est dilué dans un flux d'eau liquide extérieur au
procédé. Afin de garantir un bon mélange du flux prétraité 4 avec I'agent de neutralisation
15, l'opération de neutralisation N est effectuée en milieu dilué, généralement inférieur a 15%
de matiére séche MS afin de garantir la bonne diffusion de l'agent de neutralisation dans la
phase liquide.

Le tableau suivant résume les flux mis en jeux. On note que 100kg/h d'eau ont été ajoutés
au procédé pour obtenir un marc neutralisé a faible MS (11%).

Neflox ] 4 5 .6
Marc Agent Marc

Description prétraité neutralisation neutralisé

Solide (kg/h) 15 15

MS soluble (ka/h) 7 7

Eau (kg/h) 78 100 178

Base (kg/h) - 10

pH 1,4 5

MS 22% 11%

Exemple 2 (conforme a l'invention)

On met en ceuvre le procédé selon la figure 1, en mettant en ceuvre I'étape d'extraction dans
l'unité Ex1, mais pas [|'étape d'extraction dans |'unité Ex2. La mise en place d'une extraction
Ex1 permet d'obtenir un flux liquide 13 a faible teneur en matiére séche MS permettant
d'homogénéiser correctement |'agent de neutralisation B en le dispersant dans la phase
liquide. Une fois l'agent de neutralisation correctement homogénéisé, le flux liquide
neutralisé peut étre mélangé avec le marc sans provoquer de dilution du procédé comme le
montre le tableau 2.

N° flux 4 13 12 14 15 6

- Marc ) Agent de Agent de Marc
Description prétraité Jus extrait | Marc pressé neutgralisation neu?ralisation neutralisé
Solide (kg/h) 15 0 15 0 0 15
MS soluble (kg/h) 7 5 2 0 5 7
Eau (kg/h) 78 56 22 0 56 78
Base (kg/h) 0 0 0 10 10
pH 1,4 1,4 1,4 5
MS 22% 8% 44% 8% 22%
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La mise en csuvre du procédé selon l'invention a ici permis I'économie de 100kg/h d'eau par
g

rapport a I'exemple 1.

Exemple 3 (conforme a l'invention)

On met en ceuvre le procédé selon la figure 2. Dans ce mode de réalisation, le liquide
nécessaire a la neutralisation du flux prétraité 4 est obtenu par pressage dans l'unité Ex2 du
flux 6 obtenu aprés ladite opération de neutralisation dans l'unité N. Cette mise en ceuvre
avec recyclage de liquide en amont du procédé permet de réaliser l'opération de
neutralisation N a des teneurs en matiére séche MS plus faible qu'avec la mise en ceuvre de
la figure 1 sans pour autant devoir ajouter de I'eau extérieur au procédé. Cette mise en
ceuvre permet un avantage supplémentaire en facilitant la mise en ceuvre de la neutralisation
dans l'unité N, notamment en permettant la mise en ceuvre d'une agitation moins
perfectionnée possible a faible teneur en matiére séche MS.

Le tableau 3 montre un exemple de mise en ceuvre selon la figure 2. Le recyclage de jus
neutralisé 16 a I'étape de neutralisation N permet de réaliser I'opération N a 16% de maniére
séche MS contre 22% de matiére séche MS dans I'exemple 2, sans pour autant provoqué
une dilution des flux dans le procédé. L'agent de neutralisation B est ajouté via le conduit 5
au flux 16 recyclé pour obtenir une bonne homogénéisation de I'agent de neutralisation dans
la phase liquide. Le flux obtenu 17 est ensuite mis en ceuvre a ['étape N. La neutralisation a
donc lieu a faible teneur en matiére seche MS (16%) sans ajout d'eau supplémentaire.

N° flux 4 17 6 10 7 16 5

Description Marc; Ageqt dg Marq Jus. Marc Jus. Ageqt dg
prétraité | neutralisation | neutralisé | neutralisé| pressé | neutralisé | neutralisation

Solide (kg/h) 15 0 15 0 16 0 0

MS soluble (kg/h) 7 6,9 13,9 11,5 2,4 6,9 0

Eau (kg/h) 78 78 156 130 26 78 0

Base (kg/h) 0 10 0 0 0 0 10

pH 1,4 5 5 5 5

MS 22% 8% 16% 8% 40% 8%




10

15

20

25

30

35

13

REVENDICATIONS

1) Procédé de production de sucres et éventuellement d'alcools et/ou de solvants a
partir d'une charge de biomasse, dans lequel on effectue les étapes suivantes :

a) on effectue une étape de prétraitement par mise en contact et chauffage de la charge
de biomasse avec de I'eau et un composé basique ou acide, de maniére a obtenir un
substrat prétraité,

b) on extrait un flux liquide du substrat prétraité obtenu a I'étape a) de maniére a obtenir
un flux liquide et un substrat appauvri en liquide,

¢) on mélangé au moins une partie du flux liquide obtenu & |'étape b) avec un agent de
neutralisation du pH de maniére & obtenir un flux liquide comportant l'agent de
neutralisation du pH,

d) on mélange le flux liquide comportant I'agent de neutralisation du pH avec le substrat
appauvri en liquide obtenu a I'étape b) de maniére a obtenir un substrat comportant
des sucres ayant un pH compris entre 4 et 8

procédé dans lequel

-on extrait un flux liquide (dit deuxiéme flux) dudit substrat obtenu a I'étape d), et

-a I'étape c) on mélange une parte dudit flux avec la partie du flux liquide obtenu a l'étape

b) et avec ledit agent de neutralisation du pH de maniére & obtenir ledit flux liquide

comportant 'agent de neutralisation du pH

-on effectue une fermentation alcoolique d'une partie dudit deuxiéme flux liquide au

moyen d'un microorganisme alcooligéne.

2) Procédé selon la revendication 1 dans lequel a I'étape a), ledit composé
est basique et dans lequel I'agent de neutralisation du pH est acide.

3) Procédé selon l'une des revendications 1 a 2 dans lequel & I'étape a), ledit composé
est acide et dans lequel 'agent de neutralisation du pH est basique.

4) Procédé selon l'une des revendications 1 a 3, dans lequel le composé acide ou
basique et l'agent de neutralisation du pH sont indépendamment choisi parmi:
hydroxyde de potassium, hydroxyde de sodium, ammoniaque, acide sulfurique, acide
chlorhydrique, acide nitrique, acide acétique, acide formique.
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5)

g)

6)

14

Procédé selon I'une des revendications 1 a 4, dans lequel on effectue en outre les
étapes suivantes :

on met en contact le substrat comportant des sucres avec une enzyme cellulolytique
et/ou hémicellulolytique de maniére & obtenir un hydrolysat comportant un résidu
solide et une phase liquide contenant des sucres,

on effectue une fermentation alcoolique de ['hydrolysat au moyen d'un
microorganisme alcooligéne de maniére a obtenir un vin fermenté,

on effectue une étape de séparation et purification du vin fermenté de maniére a
obtenir au moins un flux purifié comportant de l'alcool et/ou un solvant.

Procédé selon I'une des revendications 1 & 5, dans lequel la charge de biomasse
comporte au moins l'un des éléments suivants : du bois, de plantes issues de
culturés dédiées, des déchets ligno-cellulosiques agricoles, des résidus de l'industrie
de transformation des matériaux ligno-cellulosiques.
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