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PROCEDE DE TRAITEMENT DE BIOMASSE LIGNO-CELLULOSIQUE

Domaine de l'invention

L’invention concerne un procédé de traitement de biomasse lignocellulosique pour produire des jus
sucrés dits de seconde génération (2G). Ces jus sucrés peuvent étre utilisés pour produire d’autres
produits par voie biochimigue (ex : des alcools comme I‘éthanol, le butanol ou d’autres molécules, par
exemple des solvants tels que I'acétone etc...). Ce procédé comporte généralement trois étapes qui
sont la préparation de liqueur, I'imprégnation de la biomasse et le prétraitement de la biomasse

imprégnée, par exemple par cuisson éventuellement couplée a explosion a la vapeur.

Art antérieur

La biomasse lignocellulosique représente une des ressources renouvelables les plus abondantes sur
terre. Les substrats considérés sont trés variés, ils concernent a la fois des substrats ligneux comme
différents bois (feuillus et résineux), des coproduits issus de I'agriculture (pailles de blé, rafles de mais,
efc...) ou d’autres industries agroalimentaires, papetiéres, etc...

Le procédé de transformation biochimique de la lignocellulosique en jus sucrés 2G comprend
notamment une étape de prétraitement et une étape d’hydrolyse enzymatique par un cocktail
enzymatique. Ces procédés comportent aussi le plus souvent une étape dimprégnation avant le
prétraitement. Les jus sucrés issus de I'hydrolyse sont ensuite traités, par exemple par fermentation, et
le procédé comprend également des étapes de séparation et/ou une étape de purification du produit

final.

La biomasse lignocellulosique est composée de trois principaux polymeres : la cellulose (35 a 50%}),
qui est un polysaccharide essentiellement constitué d'hexoses ; I'némicellulose (20 a 30%), qui est un
polysaccharide essentiellement constitué de pentoses ; et la lignine (15 a 25%j), qui est un polymeére 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.

Parmi les trois polyméres de base qui intégrent la biomasse lignocellulosique, la cellulose et
I'hémicellulose sont ceux qui permettent la production de jus sucrés 2G.

Le plus souvent, 'hémicellulose est majoritairement décomposée en sucre durant le prétraitement et la
cellulose est convertie en glucose par I'hydrolyse enzymatique. Toutefois, I'accés a la cellulose brute

reste difficilement accessibles aux enzymes d'ol la nécessité d’'un prétraitement. Ce prétraitement
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permet de modifier les propriétés physico-chimiques de la lignocellulosique afin d’améliorer
l'accessibilité de la cellulose aux enzymes et sa réactivité a I'hydrolyse enzymatique.

De nombreuses technologies intéressant I'invention pour réaliser ce prétraitement existent, qui seront
ci-apres regroupés sous le terme générique de « cuisson » @ cuissons acides, cuissons alcalines,
explosion a la vapeur, procédés dits « organosolv pulping » selon le terme anglais connu (ou
traitement avec organo-solvent en francgais). Ce dernier procédé concerne un prétraitement en
présence d’'un ou plusieurs solvants organiques et généralement d’eau. Le solvant peut étre un alcool
(éthanol), un acide type acide acétique, acide formique, ou encore l'acétone. Les procédés
« organosolv pulping » conduisent a une solubilisation au moins partielle de la lignine, une
solubilisation partielle des hémicelluloses. On a alors deux flux en sortie : le substrat prétraité avec
cellulose, hémicellulose et lignine résiduels et la phase solvant qui contient la ligne solubilisée et une
partie des hémicellulose. Il y a généralement une étape de régénération du solvant qui permet
d’'extraire un flux de lignine. Certains traitements « organosolv pulping » (notamment avec de
I'éthanol) sont couplés avec I'ajout d’'un acide fort (du type H2SO4). On peut envisager également
d’avoir une mise en contact de la biomasse avec le solvant via un réacteur d'imprégnation avant la
phase de cuisson ou d’avoir une mise en contact de la biomasse avec le catalyseur acide avant

d’effectuer une cuisson « organosolv pulping ».

Différentes configurations sont reportées par exemple dans le document «Production of bioethanol
from lignocellulosic materials via the biochemical pathway: A review », M. Balat, Energy Conversion
and Management 52 (2011) 858-875, ou encore dans le document « Bioethanol production from
agricultural wastes : an overview », N. Sarkar, S. Kumar Ghosh, S. Bannerjee, K. Aikat, Renewable
Energy 37 (2012) 19-27.

Un des prétraitements le plus efficace est I'explosion a la vapeur en condition acide, qui permet une
hydrolyse presque totale de I'hémicellulose et une amélioration importante de I'accessibilité et la
réactivité de la cellulose aux enzymes. Ce prétraitement peut étre précédé d’autre(s) traitement(s).

Tous ces prétraitements s’appliquent sur des biomasses qui sont initialement sous forme solide, c’est
le but du prétraitement de les déstructurer.

Un des prétraitements le plus efficace est I'explosion a la vapeur qui permet une hydrolyse presque
totale de I'hnémicellulose et une amélioration importante de I'accessibilité et la réactivité de la cellulose

aux enzymes. Ce prétraitement peut étre précédé d’'autre(s) traitement(s).

Les brevets US-8057639 et US-8512512 proposent un procédé comprenant une premiere étape
d’hydrolyse de I'hémicellulose en sucres C5 dans des conditions douces les préservant ainsi de leur
dégradation. Cette étape est réalisée dans un premier réacteur sous une pression de 1.5 bar ou plus

par injection de vapeur, a une température de 110°Cou plus, et éventuellement en présence d’acide
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faible. Aprés cette étape, un lavage est réalisé pour extraire et récupérer les jus de sucres C5 avant
d’envoyer la biomasse restante, enrichie en cellulose et lignine, dans une seconde étape (second
réacteur) ou a lieu I'explosion a la vapeur. Ce second réacteur opére a une pression plus élevée que le
premier réacteur avec une injection de vapeur a pression élevée qui provoque une détente brutale de

la biomasse (explosion a la vapeur).

La demande de brevet WO-2013/141776 décrit, dans le domaine papetier, un procédé d’imprégnation
dans un réacteur (imprégnateur) vertical contenant de la liqueur basique d’'imprégnation, définissant
ainsi une premiére zone dans laquelle 'imprégnation est effectuée. La matiére lignocellulosique est
recue en bas de I'imprégnateur, elle est transférée vers le haut de I'imprégnateur au moyen de deux
vis de transfert. Lors de son transfert dans la seconde zone de l'imprégnateur située au-dessus du
niveau du liquide, la biomasse s'égoutte et le liquide retombe dans la premiere zone. Dans cette
configuration, le niveau de liquide est contrblé par I'apport de liqueur basique.

Dés lors qu’un traitement requiert une étape en pression (imprégnation, prétraitement du type cuisson
ou autre), il est nécessaire de faire appel a des moyens d’introduction de biomasse solide compatibles
avec ces étapes de pression. C'est par exemple le cas des vis de compression, dont un mode de
réalisation est décrit dans la demande de brevet CA 2 77322.

L’invention a alors pour but d’améliorer le traitement de biomasse lignocellulosique. Elle a notamment
pour but d’améliorer l'introduction de la biomasse dans un réacteur opérant une ou plusieurs des

étapes du traitement de la biomasse.

Elle a plus particulierement pour but d’'améliorer les étapes d’'imprégnation et d’explosion a la vapeur
de la biomasse telles que décrites dans les documents antérieurs précités. L'invention a aussi pour but
de rendre le procédé de traitement, et notamment ces deux étapes, plus performantes, en termes de

consommation d’énergie et/ou de fluide de traitement.

Dans tout le présent texte, I'acronyme "MS" désigne le taux de matiére séche qui est mesurée selon la
norme ASTM E1756 - 08(2015) « Standard Test Method for Determination of Total Solids in Biomass”.

Résumé de I'invention

L’invention a tout d’abord pour objet un procédé de traitement d’'une biomasse lignocellulosique ou
d’'un substrat lignocellulosique comprenant un taux de matiére séche MS d’au plus 90% en poids, ledit
procédé comprenant la mise en ceuvre d’au moins un réacteur de traitement de ladite biomasse, ou
I'on alimente en biomasse le ou au moins un desdits réacteurs par un moyen d’alimentation créant une
augmentation de pression entre l'entrée de biomasse et la sortie de biomasse dudit moyen
d’'alimentation, et ou on lave ledit moyen d’alimentation par circulation d’un fluide de lavage entre une

entrée de lavage et une sortie de lavage.
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Selon l'invention, on réintroduit une partie au moins du fluide de lavage sortant de la sortie de fluide du
ou d’au moins un des moyens d’alimentation dans 'entrée de lavage du méme moyen d’alimentation

ou d’'un autre desdits moyens d’alimentation.

Selon linvention, on comprend par « biomasse lignocellulosique comprenant un taux de matiére
séche de X % » : soit une biomasse qui comprend naturellement un taux de X % de matiére séche
(une biomasse dite native), soit une biomasse qui présente ce taux aprés une ou plusieurs opérations

préalables au procédé selon l'invention.

Il s’est en effet avéré trés avantageux de « recycler » ainsi tout ou partie de I'eau de lavage du moyen
d’alimentation, qui peut par exemple étre une vis d’alimentation : a tout le moins, quand la biomasse
ne contient pas de catalyseur, on réalise une économie en consommation de fluide (eau) de lavage.
On peut aussi réaliser une économie en énergie, quand cette eau de lavage doit étre chauffée avant
introduction dans le circuit de lavage, car on réinjecte alors dans le circuit de lavage un fluide « usé »
qui a déja une température au-dessus de I'ambiante. Et quand il s’agit du lavage d’'un moyen
dalimentation en biomasse additionnée d'un catalyseur (par exemple aprés une opération
d'imprégnation par une liqueur catalytique utilisant un catalyseur acide, basique ou oxydant), il s’est
avéré que l'eau de lavage en sortie du moyen d’alimentation pouvait contenir une certaine teneur en
catalyseur (quand la biomasse subit une extraction liquide en traversant le moyen d’alimentation), mais
gue cette présence d’eau de lavage « usée » contenant en outre un catalyseur en entrée du circuit de

lavage ne posait aucun probléme.

A noter que la mise en ceuvre de linvention est simple : I'installation a juste a prévoir une ou des
conduites supplémentaires assurant la connexion fluidique directe entre la sortie de lavage et I'entrée
de lavage du méme moyen d’alimentation ou entre la sortie de lavage d’'un moyen d’alimentation avec

I'entrée d’un autre moyen.

On peut aussi, selon I'invention, conserver la possibilité de purger la partie éventuelle d'eau de lavage

en sortie qui n'est pas recyclée.

La lignocellulosique traitée selon l'invention a le taux de matiére seche MS compris entre 5% et 80 en
poids. De préférence, elle contient au plus 75%, notamment au plus 70 ou 65% en poids, et
notamment moins de 50% en poids de matiére séche.

La biomasse traitée selon l'invention présente donc de préférence un certain taux d’humidité avant
introduction dans le moyen d’alimentation. Cette eau peut étre naturellement présente, comme c’est le
cas par exemple pour une biomasse sous forme de plaquettes de bois. Elle peut aussi étre
naturellement en faible ou trés faible quantité, comme cela peut étre le cas de la paille de blé ou de
mais. Si le taux d’humidité est trop faible, la biomasse peut étre préalablement humidifiée pour
atteindre le taux de matiére séche d’'au plus 90 ou 80% souhaitable a la mise en ceuvre de l'invention.
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Le moyen d'alimentation selon linvention met sous compression la biomasse, son but étant
généralement d’introduire la biomasse dans une zone (un réacteur) a plus haute pression. Cette
compression, de cette augmentation de pression dans le moyen d’alimentation peut entrainer une
extraction, une expulsion d’'une partie au moins du liquide contenu dans la biomasse, qui vient
éventuellement se méler au fluide de lavage en sortie de fluide du moyen d’alimentation. Une
extraction optionnelle d’'une partie au moins du liquide contenue dans la biomasse lors de son passage
dans le ou un des moyens d’alimentation peut donc étre réalisée, qui est une conséquence du choix

du moyen d’alimentation en biomasse.

Ainsi, si le taux de matiére séche de la biomasse est élevé, plutdt dans les valeurs élevées de la
gamme mentionnée plus haut (par exemple de I'ordre de 70 ou 75% a 90%), on n'aura pas ou peu
d’extraction de fluide de cette biomasse hors du moyen d’alimentation via la sortie de fluide de lavage,

et I'invention permet surtout de recycler le fluide de lavage injecté dans le moyen d’alimentation.

Et si le taux de matiére séche est plus faible, plutdét dans les valeurs les plus faibles de la gamme
mentionnée plus haut (par exemple en dessous de 70%, 65% ou méme en dessous de 50%) , alors
on aura une certaine extraction de fluide de la biomasse, et linvention permet alors de diminuer
encore plus I'apport en fluide de lavage, voire méme de le supprimer, le lavage pouvant alors se faire

en tout ou partie avec le fluide extrait de la biomasse.

De préférence, le taux de matiére séche MS du substrat lignocellulosique en sortie du moyen
d’'alimentation est alors supérieur ou égal a 20% en poids, et préférentiellement supérieur ou égal a

40% en poids.

De préférence, 'augmentation de pression créée dans le ou au moins un des moyens d’alimentation
est d’au moins 0,05 MPa, et est notamment comprise entre 0,05 et 4 MPa, par exemple entre 0,1 et
2,5 MPa.

Ce ou ces moyens d’alimentation sont par exemple sous forme de vis d’alimentation, notamment au
moins en partie coniques, comprenant un carénage muni d’'une grille permettant la circulation du fluide
de lavage. La forme conique de la partie terminale généralement, de ce type de vis va donc comprimer
la biomasse, créant une différence de pression. Ce type de moyen d’alimentation présente un
avantage important: la vis permet de former un bouchon hermétique de biomasse qui assure
I'étanchéité et empéche notamment les remontées de liquide depuis le réacteur dans lequel elle
débouche.

Un exemple de ce type de vis est décrit dans le document CA 2 77322 précité.
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L’invention peut donc s’appliquer a tout traitement de la biomasse dans un réacteur utilisant un moyen
d’'alimentation en pression de la biomasse, et notamment tout traitement a une pression supérieure a
la pression atmosphérique ou supérieure a la pression a laquelle se trouve la biomasse avant
introduction dans ledit réacteur.

Selon un mode de réalisation, le procédé de linvention comprend une étape d'imprégnation de la
biomasse par une liqgueur d’imprégnation contenant un catalyseur chimique Cette étape peut étre
suivie (directement ou en prévoyant une ou des étapes intermédiaires) d'une étape de cuisson, cette

étape de cuisson étant mise en ceuvre par le/ un des réacteurs muni du moyen d’alimentation.

Selon un mode de réalisation, le procédé de linvention comprend une étape d'imprégnation de la
biomasse par une liqueur dimprégnation contenant un catalyseur chimique par traversée de la
biomasse dans un lit de liqueur ou par aspersion par la liqueur de la biomasse sur un convoyeur de

type tapis ou par passage de la biomasse dans un réacteur agité.

Selon un autre mode de réalisation, le procédé de l'invention comprend une étape d'imprégnation de la
biomasse par une liqueur d'imprégnation contenant un catalyseur chimique, par introduction dans un

réacteur par ledit ou au moins un desdits moyens d’alimentation.

Selon un mode de réalisation, le procédé de linvention comprend une étape de traitement de la

biomasse par cuisson, notamment dans le ou un des réacteurs muni d’'un moyen d’alimentation.

Un exemple de réalisation du procédé de l'invention est le suivant : il s'agit de traiter une biomasse

lignocellulosique, ledit procédé comprenant les étapes suivantes :

a. Préparation d’'une liqueur d'imprégnation contenant un catalyseur chimique destinée a
l'imprégnation de la biomasse, choisi parmi un catalyseur acide, un catalyseur basique
et un catalyseur oxydant, et de préférence un catalyseur acide, dans une zone de

préparation

b. Introduction de la biomasse broyée par une entrée d'un réacteur d’imprégnation a
l'aide d’'un premier moyen d’alimentation, ledit premier moyen d’alimentation étant lavé
par circulation d'un premier fluide de lavage entre une entrée et une sortie dudit

moyen.

c. Introduction de la liqueur dans le réacteur d’'imprégnation par une premiére entrée de

ligueur du réacteur,

d. Transfert de la biomasse imprégnée et égouttée depuis une sortie du réacteur
d'imprégnation vers une entrée dun réacteur de prétraitement par cuisson,

l'introduction dans ledit réacteur de prétraitement se faisant par un deuxieme moyen
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d’alimentation, ledit deuxieme moyen d’alimentation étant lavé par circulation d'un

deuxieme fluide de lavage entre une entrée et une sortie dudit moyen d’alimentation
e. Prétraitement de ladite biomasse dans ledit réacteur par cuisson
Et le procédé comprend également I'étape (ou les étapes) suivantes:

f. Réintroduction d’'une partie au moins du premier et/ou du deuxiéme fluide de lavage
sortant de la sortie de fluide dudit premier ou dudit deuxieme moyen d’alimentation
dans l'entrée de lavage du premier moyen d’alimentation et/ou du deuxiéme moyen

d’alimentation.

De préférence, limprégnation et le prétraitement par cuisson a la vapeur se font en continu. Mais
l'invention s’applique également a un procédé ou ces deux étapes sont discontinues, par « batch ». De
préférence, la cuisson est suivie par une explosition a la vapeur, mais cette étape d’explosion reste
optionnelle.

De préférence, I'imprégnation dans ce mode de réalisation peut se faire dans un réacteur dont I'entrée
en biomasse est située dans une premiere zone d’imprégnation dudit réacteur d’imprégnation qui
comprend deux zones superposées, ladite premiere zone d’imprégnation et une deuxiéme zone dite
d’égouttage qui est au-dessus de la zone d’'imprégnation et qui est équipée d’'une sortie de biomasse
imprégnée et égouttée. De préférence encore dans cette configuration de réacteur, l'introduction de la
ligueur dans ledit réacteur se fait par une premiére entrée de liqueur du réacteur qui est située dans

ladite premiere zone d’'imprégnation du réacteur.

L’invention propose donc dans cet exemple de recycler, de réutiliser tout ou partie des fluides de
lavage des deux vis d’alimentation. Ce qui est particulierement avantageux, c’est qu’il s’est avéré
qu’'on pouvait effectivement recycler 'une et/ou 'autre des fluides de lavage, ou les deux, sans que la

qualité de I'imprégnation ou celle de la cuisson en soit affectée en aucune maniére.

Et ce recyclage peut se faire de différentes fagons, de fagon trés flexible, et ceci pour chacun des
fluides de lavage :

Ainsi, le fluide de lavage du moyen d’alimentation du réacteur d'imprégnation est généralement a base
d’'eau, et en sortie du moyen d’alimentation, on récupére donc majoritairement de I'eau dite « usée ».
Recycler cette eau usée en la réintroduisant dans l'entrée de l'une ou l'autre des moyens
d’'alimentation des vis permet une diminution significative de la consommation en eau du procédé.
Quand, en outre, cette eau est chauffée, on observe également un gain en énergie puisque 'eau de
lavage nécessite alors globalement un chauffage moindre. Une circulation de fluide de lavage en
boucle fermée est dons trés avantageuse.
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En ce qui concerne le fluide de lavage du moyen d’alimentation du réacteur de prétraitement par
cuisson, la situation est un peu différente, puisque le fluide de lavage, généralement de l'eau
également, va avoir tendance a se charger en catalyseur en lavant le moyen d’alimentation qui
transporte la biomasse déja imprégnée par la liqueur catalytique : dans cette vis s’opére une expulsion
d’'une partie du liquide de la biomasse imprégnée contenant le catalyseur, et ce liquide vient se méler,
en sortie de la vis, avec I'eau de lavage de celle-ci En sortie de ce moyen d’alimentation, on parle alors
usuellement de « pressat ». Ce pressat peut aussi étre recyclé soit pour retourner a I'entrée de lavage
du moyen d’alimentation du réacteur de prétraitement, soit pour aller a I'entrée de lavage du premier
moyen d’alimentation. Et, méme quand la liqueur d'imprégnation est trés acide, et que le pressat I'est
donc également, dans une moindre mesure, cela ne pose aucun probléme quant aux outillages, le
moyen d’alimentation en biomasse du réacteur d’imprégnation étant généralement congu pour
supporter sans détérioration le contact avec la liqueur catalytique (pour parer a d’éventuelles

remontées de liqueur dans le moyen d’alimentation en biomasse).

Dans les deux cas, il reste possible qu'une partie de I'eau usée et/ou du pressat aille a la purge
également. Et ces deux cas sont alternatifs ou cumulatifs.

Selon un mode de réalisation préféré, le procédé de l'invention comprend également la réintroduction
d’'une partie du premier et/ou du deuxiéme fluide de lavage sortant de la sortie de fluide du premier ou
du deuxieme moyen d’alimentation dans la zone de préparation de la liqueur d'imprégnation en vue de

la préparation a.) de ladite liqueur.

On peut régler et faire varier au besoin au cours du procédé, selon les besoins, la proportion du fluide
de lavage en sortie qui va étre ré introduite dans le moyen d’alimentation par rapport a la proportion

qui est utilisée pour préparer la liqueur catalytique ou encore par rapport a la proportion qui va a la

purge.

Dans le cas ou c'est une partie du pressat qu’on réintroduit dans la zone de préparation de la liqueur,
l'avantage est double, puisqu’on diminue la consommation en eau pour la préparation de la liqueur
mais aussi la consommation en catalyseur, puisque le pressat en contient. L'étape de préparation de
ligueur se fait généralement avec des moyens de régulation variés vis-a-vis de certains paramétres
physico-chimiques, comme la température, le taux de catalyseur dans la liqueur (par la régulation du
pH par exemple quand il s’agit de catalyse acide ou basique), cet apport de catalyseur additionnel peut
donc étre pris en compte par ces moyens de régulation pour maintenir les caractéristiques voulues

pour la liqueur.

Le lavage des premier et/ou deuxieme moyens d’alimentation peut se faire de fagon continue ou
discontinue, donc avec lavage en permanence ou selon des intervalles de temps donnés par exemple.
Le débit de circulation de lavage peut aussi varier, notamment en fonction du débit de masse de

biomasse introduite dans I'un et I'autre des réacteurs.
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La réintroduction d’une partie du premier et/ou du deuxieme fluide de lavage sortant de la sortie de
fluide dudit premier ou dudit deuxiéme moyen d’alimentation dans I'entrée de lavage du premier
moyen d’alimentation et/ou du deuxiéme moyen d’alimentation peut également se faire de fagon

continue ou discontinue.

Selon un mode de réalisation, une partie du premier fluide de lavage en sortie de lavage du premier
moyen d’alimentation est réintroduite dans I'entrée de lavage du premier ou du deuxiéme moyen
d'alimentation, et une autre partie dudit fluide de lavage est réintroduite dans la zone de préparation de

la liqueur en vue de sa préparation.

Symétriquement, selon un deuxiéme mode de réalisation compatible avec le précédent, une partie du
deuxiéme fluide de lavage en sortie de lavage du deuxiéme moyen d’alimentation est réintroduite dans
I'entrée de lavage du premier ou du deuxiéme moyen d’alimentation et une autre partie dudit fluide de
lavage est réintroduite dans la zone de préparation de la liqueur en vue de sa préparation.

L’invention a également pour objet l'installation mettant en ceuvre le procédé précédemment décrit,
notamment une installation qui comprend au moins un réacteur de traitement d'une biomasse
lignocellulosique présentant un taux de matiére seche d'au plus 90% en poids avec une alimentation
en biomasse du ou d'au moins un desdits réacteurs par un moyen d'alimentation créant une
augmentation de pression entre l'entrée de biomasse et la sortie de biomasse dudit moyen
d’'alimentation. Le lavage dudit moyen d’alimentation est opéré par circulation d’un fluide de lavage
entre une entrée de lavage et une sortie de lavage, et un moyen de réintroduction d’'une partie au
moins du fluide de lavage sortant de la sortie de fluide du ou d’au moins un des moyens d’alimentation

dans l'entrée de lavage du méme moyen d’alimentation ou d’un autre desdits moyens d’alimentation

L'invention également pour objet un mode de réalisation d'une installation de traitement d'une

biomasse lignocellulosique, comprenant :

- Une zone de préparation d’'une liqueur d'imprégnation contenant un catalyseur chimique
pour I'imprégnation de la biomasse, choisi parmi un catalyseur acide, basique ou oxydant,
et de préférence un catalyseur acide, et munie d’'une sortie de liqueur

- Un réacteur d'imprégnation, comprenant notamment une premiere zone d’'imprégnation
munie d’'une entrée de biomasse et une deuxiéme zone superposée a la premiére, dite

zone d'égouttage, ledit réacteur étant muni d’'une entrée et d’'une sortie de biomasse

- Un premier moyen d’alimentation en biomasse broyée du réacteur d'imprégnation par
I'entrée de biomasse du réacteur d'imprégnation, notamment située dans la premiére zone

d’'imprégnation
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- Un moyen d’alimentation en liqueur d'imprégnation du réacteur reliant une sortie en liqueur
de la zone de préparation de la liqueur a une premiére entrée de liqueur dans le réacteur

d’'imprégnation, notamment dans sa premiére zone d’'imprégnation

- Un réacteur de prétraitement de la biomasse imprégnée par explosion a la vapeur dont

une entrée de biomasse est reliée a la sortie de biomasse du réacteur d'imprégnation

- Un deuxiéme moyen d’alimentation en biomasse imprégnée du réacteur de prétraitement

par I'entrée en biomasse dudit réacteur de prétraitement

- Une circulation de fluide de lavage entre une entrée et une sortie du premier moyen

d’alimentation en biomasse broyée du réacteur d'imprégnation

- Une circulation de fluide de lavage entre une entrée et une sortie du deuxiéme moyen

d’'alimentation en biomasse imprégnée du réacteur de prétraitement

l'installation comprenant également

- Un moyen de réintroduction d’'une partie au moins du premier et/ou du deuxiéme fluide de
lavage sortant de la sortie de fluide dudit premier ou dudit deuxieme moyen d’alimentation
dans l'entrée de lavage du premier moyen d’alimentation et/ou du deuxiéme moyen

d’alimentation.

Avantageusement, linstallation comprend également un moyen de réintroduction d’une partie du
premier et/ou du deuxiéme fluide de lavage sortant de la sortie de fluide du premier ou du deuxiéme

moyen d'alimentation dans la zone de préparation de la liqueur d'imprégnation.

Avantageusement, elle peut prévoir un moyen de réintroduction d’'une partie du premier fluide de
lavage en sortie de lavage du premier moyen d’alimentation dans I'entrée de lavage du premier ou du
deuxiéme moyen d’alimentation, et un moyen de réintroduction d’'une autre partie dudit fluide dans la

zone de préparation de la liqueur.

Linstallation selon I'une l'invention peut également prévoir un moyen de réintroduction d’une partie du
deuxiéme fluide de lavage en sortie de lavage du deuxiéme moyen d’alimentation dans I'entrée de
lavage du premier ou du deuxieme moyen d’alimentation, et un moyen de réintroduction d’'une autre

partie dudit fluide dans la zone de préparation de la liqueur.

Ces moyens de réintroduction sont avantageusement des conduites ou ensemble de conduites

permettant la connexion hydraulique voulue, dont la réalisation est connue en soi.
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L’invention a également pour objet I'utilisation du procédé ou de linstallation décrits précédemment
pour le traitement de toute biomasse lignocellulosique, du type bois, paille, résidus agricoles, et toutes
cultures énergétiques dédiées, qui peuvent étre des plantes annuelles ou pluriannuelles comme le
miscanthus, en vue de produire des sucres, des biocarburants ou des molécules bio-sourcées.

Description détaillée

L’invention sera ci-aprés détaillée a I'aide d’exemples non limitatifs du procédé selon l'invention,

illustrés par les figures suivantes :

- Figure 1 : une représentation synoptique, de type schéma-bloc, du principe général du procédé

de traitement de biomasse selon l'invention,

- Figure 2: une représentation synoptique, de type schéma-bloc, d'un premier mode de

réalisation de procédé de traitement de biomasse selon l'invention,

- Figure 3: une représentation synoptique, de type schéma-bloc, d'un deuxiéme mode de

réalisation de procédé de traitement de biomasse selon l'invention,

- Figure 4: une représentation synoptique, de type schéma-bloc, d'un troisitme mode de

réalisation de procédé de traitement de biomasse selon I'invention,

La figure 1 est donc la représentation du principe de l'invention, la figure 2 se concentre sur deux
étapes de traitement de la biomasse : imprégnation catalytique puis cuisson. Les figures 3 et 4
décrivent le procédé de traitement complet de la biomasse jusqu’a son hydrolyse enzymatique, aprés

l'imprégnation et la cuisson.

L’invention s’intéresse plus particulierement aux deux premiéres étapes, a savoir 'imprégnation de la

biomasse broyée et le traitement par cuisson de la biomasse une fois imprégnée.

Description des figures a partir des références suivantes

Les mémes références correspondant aux mémes composants / fluides / produits sur 'ensemble des

figures :

1 : Entrée d’eau dans la cuve de préparation de la liqueur
2 : Entrée d’acide dans la cuve de préparation de la liqueur
3 : Outil (cuve) de préparation de la liqueur

4 : Liqueur acide vers oultil (réacteur) d'imprégnation
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5 : Biomasse broyée

6 : Vis ou plug-screw feeder de I'outil d'imprégnation

7 : Eau de lavage de la plug-screw feeder de I'outil d’imprégnation

8 : Sortie liquide de lavage de la plug screw feeder de I'outil d'imprégnation
9, 9 : Outil (réacteur) d'imprégnation

9a : Zone d’'imprégnation de la cuve d'imprégnation 9

9b : Zone d’égouttage de la cuve d’imprégnation 9

10 : Biomasse imprégnée et égouttée

11 : Vis ou plug-screw feeder de 'outil de prétraitement

12 : Eau de lavage de la plug screw feeder de I'outil de prétraitement

13 : Pressat de la plug screw feeder de I'outil de prétraitement

13.a : Pressat vers purge

13.b : Recyclage du pressat pour le lavage de la plug-screw feeder de I'outil de prétraitement
13.c : Recyclage du pressat dans la cuve de préparation de liqueur acide 3
13.d : Recyclage du pressat pour le lavage de la plug-screw feeder de 'outil d'imprégnation
14 : Qutil de cuisson (réacteur d’explosion) de prétraitement

15 : Injection de vapeur pour le prétraitement

16 : Biomasse prétraitée et vapeur

17 : Outil (cyclone) de séparation vapeur et biomasse prétraitée

18 : Vapeur vers condensation

19 : Biomasse prétraitée

20 : Hydrolyse enzymatique

21 : Mo0t d’hydrolyse enzymatique contenant des sucres
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22 : Fermentation alcoolique (éthanolique)

23 : Vin de fermentation contenant de I’éthanol (alcool)
24 : Distillation

25 : Alcool concentré

26 : Vinasses brutes

La figure 1 représente de fagon trés schématique le principe de l'invention dans sa réalisation la plus
simple (procédé dont les détails et différentes étapes seront ensuite décrits a I'aide des figures 2 a 4) :
la biomasse 5,10 (imprégnée ou pas d’une liqueur catalytique) est introduite dans un réacteur 9,14
pour un traitement, par un moyen d’alimentation sous pression 6,11 qui est une vis, appelée aussi en
anglais « Plug Screw Feeder », dont la portion terminale est conique, qui présente un carénage avec
une grille d’égouttage, une entrée d'eau de lavage 7,12 et une sortie d'eau de lavage 8,13. Un
bouchon hermétique de biomasse se crée en portion aval de la vis, qui crée une compression sur la
biomasse se traduisant par une différence de pression entre I'entrée de la biomasse et la sortie de la
biomasse de la vis d’au moins 0,05 MPa, par exemple d’environ 0,5 MPa. La compression s’appliquant
sur la biomasse peut conduire a I'expulsion d'une partie du liquide contenu dans la biomasse,
notamment lorsque la MS de la biomasse est inférieure a 80% avant son entrée dans le moyen
d’'alimentation sous pression 6,11. Le liquide ainsi extrait se mélange avec I'eau de lavage et est
soutiré avec I'eau de lavage usée 8,13.

Selon linvention, une partie au moins de 'eau de lavage en sortie de la vis 8,13 est réinjectée en
entrée d'eau de lavage 7,12 de la vis. On note qu'il reste possible qu’une partie d’eau de lavage en
sortie soit simplement purgée, et qu'une partie d'eau de lavage en entrée provienne d’'une arrivée
d'eau comme dans l'art antérieur, pour compléter la quantité d’eau recyclée en entrée de la vis,

ponctuellement ou systématiquement.

Dans cette représentation, le recyclage de I'eau de lavage s’applique a la méme vis, mais, comme
cela sera détaillé avec les autres figures, 'invention concerne aussi le recyclage total ou partiel de
l'eau de lavage en sortie d’une vis vers I'entrée d’'une autre vis d’alimentation, quand le procédé prévoit

plusieurs vis d’alimentation pour plusieurs réacteurs.

Le taux de matiére séche de la biomasse en entrée de la vis d’alimentation est ici de 50%. Il se peut
gu’une partie du liquide de la biomasse soit exiraite lors de son transport dans la vis, cette eau extraite
venant se méler a I'eau de lavage usée en sortie de lavage de la vis. Plus le taux de matiére séche de
la biomasse est faible, plus il y aura extraction de fluide de la biomasse dans la vis d’alimentation, ce
fluide venant compléter voire éventuellement remplacer en totalité le fluide de lavage en entrée de la

vis.
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La figure 2 représente une étape d’'imprégnation de la biomasse par une liqueur acide, puis une étape

de cuisson faisant partie d’'un traitement de biomasse:

Le procédé se déroule de la fagon suivante : L'eau et I'acide sont introduits respectivement par les
conduites 1 et 2 dans la cuve de préparation de la liqueur acide 3. La liqgueur acide de la conduite 4 est
ensuite injectée dans un dispositif d'imprégnation 9’ pour étre mélangée avec la biomasse broyée. Le
dispositif d'imprégnation est ici un convoyeur, du type tapis de convoyage entrainé en translation par
rotation de rouleaux supportant le tapis, tapis sur lequel est disposée la biomasse selon une épaisseur
donnée. La biomasse est soumise lors de son convoyage a l'aspersion de liqueur acide prélevée de la
cuve 3, par des buses disposées au-dessus du tapis. L'excés de liqgueur peut étre récupéré sous le
tapis dans une zone de collecte, pour étre éventuellement recyclé en tout ou partie.

La biomasse imprégnée 10, éventuellement préalablement égouttée, est introduite dans I'unité de
traitement 14 au moyen d’une autre vis d’alimentation de type « Plug Screw Feeder » 11 qui comprime
la biomasse pour former un bouchon de biomasse. Ce bouchon hermétique de biomasse assure
I'étanchéité et empéche les fuites de vapeur, quand la réaction de cuisson dans ce réacteur 14 de la
biomasse se poursuit par une explosion a la vapeur. Lors de cette compression dans la vis 11, une
séparation solide/liquide a lieu, et |a liqueur acide usée est évacuée a travers la grille du carénage de
la vis. Cette vis est lavée avec de 'eau de la conduite 12 qui se mélange ainsi, a de la liqueur acide
usée, le mélange d'eau de lavage et de liqueur acide usée (appelé pressat) est évacué dans la
conduite 13. Le pressat peut en outre contenir du solide issu du lavage de la vis 11.

Optionnellement, une étape de séparation solide/liquide est réalisée sur ce flux 13, par exemple avec

un dispositif utilisant une grille de forme courbe.

Le flux 13 peut ensuite étre dirigé vers :
- une purge par la conduite 13a
- enrecyclage par la conduite 13b pour remplacer tout ou partie de I'eau de lavage 12 de la vis
11

- enrecyclage dans la cuve de préparation de liqueur acide 3 par la conduite 13c;

Différentes possibilités s'offrent alors :
- selon un mode de réalisation, tout le flux 13 est envoyé dans la conduite 13b pour remplacer
tout ou partie de I'eau de lavage 12,
- selon un autre mode de réalisation, une partie seulement du flux 13 est envoyé dans la

conduite 13b pour remplacer tout ou partie de I'eau de lavage 12, et le reste est envoyé via la
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conduite 13c pour contribuer a la fabrication de liqueur (par exemple dans une proportion
volumique entre les deux variant entre 20/80 et 80/20).

La biomasse est traitée dans I'outil de traitement 14 par cuisson et explosion a la vapeur de la fagon

décrite dans les figures suivantes.

La figure 3 présente une variante par rapport a la figure 2 dans la fagon de réaliser I'imprégnation de
la biomasse, et elle représente aussi les étapes ultérieures a la cuisson/explosion a la vapeur de la

biomasse.

Seules seront décrites ici les différences d’avec le procédé selon la figure 2, les deux procédés étant

identiquement réalisés par ailleurs.

L'eau et I'acide sont introduits respectivement par les conduites 1 et 2 dans la cuve de préparation de
la ligueur acide 3. La liqgueur acide de la conduite 4 est ensuite injectée dans un dispositif
d’imprégnation 9 pour étre mélangée avec la biomasse broyée. Il s’agit ici d'un réacteur, ici disposé

sensiblement a la verticale,

La biomasse préalablement broyée est introduite dans le procédé par la conduite 5 dans une vis
d’'alimentation 6, similaire a la vis 11 déja décrite a la figure précédente, avec également un circuit de
lavage a I'eau. Cette vis permet de former un bouchon hermétique de biomasse qui assure I'étanchéité
et empéche les fuites de liqueur acide. Cette vis est lavée par de I'eau qui entre par la conduite 7 et
ressort par la conduite 8. En sortie de la vis, 'expansion du bouchon se fait dans la zone basse du
réacteur d’'imprégnation 9. La biomasse s'imprégne de liqueur acide dans la zone d’'imprégnation 9a
avant d’étre égouttée dans la zone d’égouttage 9b. Elle est convoyée dans le réacteur 9 par une ou

deux vis de transport.

Le flux 13 peut ensuite étre dirigé, comme précédemment vers :
- une purge par la conduite 13a
- enrecyclage par la conduite 13b pour remplacer tout ou partie de I'eau de lavage 12 de la vis
11
- enrecyclage dans la cuve de préparation de liqueur acide 3 par la conduite 13c;
- mais une autre possibilité s’offre également, car ici le flux 13 peut aussi étre recyclé par la

conduite 13d pour remplacer tout ou partie de I'eau de lavage 7 de la vis 6

Poursuivons avec la description plus détaillée du réacteur 14 commun aux figures 2 a 4 et aux étapes
suivant le traitement dans ce réacteur 14 :
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La vapeur nécessaire a la chauffe du réacteur 14 est introduite par la conduite 15. En sortie de
réacteur, le mélange biomasse/vapeur est détendu et conduit par la ligne 16 vers l'outil de séparation
17. L'outil de séparation 17 peut étre de type cyclone, il permet de séparer la vapeur 18 de la

biomasse prétraitée 19.

La biomasse prétraitée est ensuite transformée dans l'outil de transformation 20 en un mo(t 21
contenant des sucres en utilisant un cocktail enzymatique. Les sucres sont convertis en alcool (ex :
éthanol, acétone, butanol) par fermentation dans I'étape 22 de fermentation. Le vin de fermentation 23
est envoyé vers une étape de séparation et purification 24. L'étape 24, réalisée par exemple par
distillation, permet de séparer un flux 25 contenant I'alcool concentré des vinasses brutes (eau usée,

lignine résiduelle) 26.

On ne rentrera pas ici dans le détail des conditions opératoires des étapes d’explosion a la vapeur, de

conversion en mo(t et de fermentation, considérées comme connues de 'hnomme de I'art.

La figure 4 présente une variante par rapport a la figure 3

Les références supplémentaires par rapport a la figure 3 sont :

8 : Sortie liquide de lavage usée de la vis 6 de I'outil d'imprégnation

8.a : Liquide de lavage usé vers purge

8.b : Liquide de lavage recyclé pour le lavage de la vis de I'outil d'imprégnation

8.c : Liguide de lavage recyclé dans la cuve de préparation de la liqueur acide 3

8.d : Liquide de lavage recyclé pour le lavage de la vis 11 de l'outil de prétraitement 14

Seules seront décrites ici les différences d’avec le procédé selon la figure 3, les deux procédés étant
identiquement réalisés par ailleurs :

Ici, on recycle aussi I'eau de lavage 8 de la vis d’alimentation 6 selon différentes possibilités
alternatives ou cumulatives. Le liquide de lavage 8 de la vis de transfert 6 peut étre soit :
- purgé du systéme par la conduite 8a
- recyclé par la conduite 8b pour remplacer I'eau de lavage 7 de la vis d’alimentation 6 du
réacteur d’imprégnation 9
- recyclé par la conduite 8c dans la cuve de liqueur acide 3
- recyclé par la conduite 8d pour remplacer I'eau de lavage 12 de la vis 11 d’alimentation de
l'outil / réacteur d’explosion 14.

Selon un autre mode de réalisation de l'invention, tout le flux 8 est envoyé dans la conduite 8b ou dans
la conduite 8d pour remplacer tout ou partie de I'eau de lavage 12 ou 7. Selon un autre mode, une
partie est envoyée dans la conduite 8b ou 8b, et le reste est envoyé par la conduite 8¢ pour contribuer
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a la préparation de la ligueur d'imprégnation. Le ratio entre les deux parties, en volume, peut étre
compris entre 80/20 et 20/80.

Dans tous les cas de figure, aussi bien en ce qui concerne donc le recyclage de I'eau usée de la vis 6
ou du pressat de la vis 11, une partie peut aussi étre prélevée pour aller a la purge (conduites 13a,
8a).

Naturellement, il est également dans le cadre de l'invention de combiner le recyclage de I'eau usée de

lavage de la vis 6 avec celui du presséat de la vis 11, ou de ne recycler que I'une ou l'autre.

Ci-apres quelgues précisions ou variantes opératoires pour les deux premieres étapes de traitement

de la biomasse décrites précédemment :

L’étape d'imprégnation est opérée a une température allant de 10 a 95°C, et le temps de séjour de la

biomasse dans ladite étape d'imprégnation est compris entre 20 secondes et 12 heures. De maniére
préférée, le temps de séjour de la biomasse est compris entre 30secondes et 60 minutes.

L’étape d’imprégnation peut étre opérée en batch ou en continu. De maniere préférée, cette étape est
opérée en continu. L’étape d'imprégnation est de maniére préférée réalisée a pression atmosphérique.

De préférence, I'étape d'imprégnation est effectuée en une seule étape.

L'étape d'imprégnation réalise une mise en contact entre la biomasse et la liqueur acide. Elle peut étre

opérée par exemple par trempage ou par aspersion.

L’étape d'imprégnation est réalisée dans des équipements connus de 'homme du métier, par exemple
dans un réacteur agité, par traversée horizontale ou verticale de la biomasse dans un lit de liqueur, par
aspersion sur un tapis transportant la biomasse (comme vu a la figure 2) ou dans une vis de transport.

Le réacteur d'imprégnation ou imprégnateur est généralement muni d’'une ou plusieurs outils qui
transfére(nt) le substrat lignocellulosique depuis son entrée vers l'ouverture de sortie. Ces oultils
peuvent étre par exemple des vis ou des tapis. L'imprégnateur est par ailleurs équipé d'une ou
plusieurs conduites pour amener la liqueur acide ainsi que, si besoin, d’'une ou plusieurs conduites
pour soutirer de la liqueur acide. Lesdites conduites d’entrée et de sortie de la liqueur acide sont

généralement installées de fagon a fonctionner en recyclage co-courant ou contre-courant.

L'étape de prétraitement (cuisson) :

Le substrat lignocellulosique subit cette étape de prétraitement, qui vise notamment a modifier les
propriétés physiques et physicochimiques de la fraction cellulosique, telles que son degré de

polymérisation et son état de cristallinité.
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Le prétraitement inclut une zone de cuisson. Cette cuisson s’effectue a une température comprise
entre 100°C et 250°C, et plus préférentiellement etre 130°C et 230°C, a une pression comprise entre
0,1 et 4 MPa. Le temps de séjour dans la zone de cuisson est compris entre 10 secondes et 4 heures,

et plus préférentiellement entre 3 minutes et 1 heure.

La cuisson peut avoir lieu en batch ou en continu. Elle peut étre réalisée dans tout équipement connu
de 'homme du métier, par exemple un réacteur agité, un réacteur tubulaire horizontal muni d’'une vis
de transport, un réacteur batch non agité, etc... L'énergie thermique nécessaire a la cuisson peut étre
apportée via un échange thermique avec un fluide caloporteur (indirect), par chauffage électrique, ou
bien par injection directe d’un fluide chaud, par exemple de I'eau pressurisée ou de la vapeur.

La sortie du solide en fin de cuisson peut se faire par décompression rapide, par décompression lente,

aprés une baisse de température induite par un échange thermique direct ou indirect, etc...

Dans un mode de réalisation (préféré), la zone de cuisson est chauffée a la vapeur par injection
directe et est suivie d'une décompression brutale du milieu, ce procédé est connu sous le nom
d’explosion a la vapeur ("SteamEx" ou "Steam Explosion" selon la terminologie anglo-saxonne). C'est
un procédé dans lequel le substrat lignocellulosique est porté rapidement a haute température par

injection de vapeur sous pression. L'arrét du traitement s'effectue par décompression brutale.

Les conditions opératoires du procédé d’explosion a la vapeur sont les suivantes :

. la vapeur est injectée directement dans le réacteur ;

. la température du réacteur est généralement comprise entre 150 et 250°C, de préférence
comprise entre 160°C et 220°C,

. la pression est comprise entre 0,5 et 2,5 MPa, plus préférentiellement comprise entre 0,8 et
2,0 MPa.
. le temps de séjour avant la phase de détente varie de 10 secondes a 25 minutes, et de

préférence entre 3 minutes et 15 minutes
L'explosion a la vapeur peut étre réalisée en batch ou en continu et I'étape de dépressurisation qui

permet de déstructurer la biomasse peut se dérouler en une ou plusieurs étapes.

Nous décrivons maintenant des exemples de réalisation de ce ou ces recyclages, utilisant le procédé

selon la figure 4 :

Exemple 1 comparatif
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C’est un exemple avec seulement le recyclage des eaux de lavages usées comme appoint d’eau de la
cuve de préparation de la liqueur. La biomasse a traiter est du bois présentant les caractéristiques
suivantes :

Charge : Bois peuplier, débit 7,47 tonnes / heure, teneur en Matiére Seche (MS) : 50%, composition

moyenne (base MS) :

% (base MS)
Cellulose 42,6%
Hémicellulose 20,5%
Lignine et autres (cendres, extractibles, efc...) 36,9%

L'acronyme "MS" désigne le taux de matiére seche qui est mesurée selon la norme ASTM E1756 -
08(2015) « Standard Test Method for Determination of Total Solids in Biomass”.

Le bois est utilisé sous forme de plaquettes de dimension caractéristique 50 mm. La température des
plaguettes en entrée d’'unité est la température ambiante. Les plaquettes 5 sont convoyées vers le
réacteur d’'imprégnation 9 par la vis conique 6. Cette vis est lavée par de 'eau de lavage 7,8 a un débit
de 1 tonne/h. Lors de la compression opérée par la vis 6, du liquide est extrait des plaquettes de
peuplier a raison de 0,679 tonne/h, le débit total d'eau de lavage usée de la vis 6 du réacteur

d'imprégnation 9 est ainsi de 1,679 tonne/h.

Dans le réacteur d'imprégnation 9 sont introduites :

- les plaquettes de bois compressées, via la vis conique 6

- 2,9 tonnes / heure d'une liqueur acide 4 préparée avec de I'eau 1 et de 'acide sulfurique 2 en

concentration massique 1,57% en poids (pds), a une température de 90°C

Les plaquettes imprégnées sont sorties du réacteur d'imprégnation 9 et transférées vers un réacteur
d’explosion a la vapeur 14. L’'entrée dans le réacteur de prétraitement se fait par transfert par une
autre vis conique 11. Cette vis est lavée par de I'eau de lavage a un débit de 0,6 tonne/h. Lors de la
compression opérée par la vis 11, du liquide est extrait des plaquettes de peuplier imprégnées a raison
de 2,95 tonne/h, le débit total d’eau de lavage usée de la vis 6 du réacteur d'imprégnation 9 est ainsi
de 3,55tonne/h. Ce flux contient 0,5%pds d’'H.SO,.

Le prétraitement par explosion a la vapeur est effectué a 200°C dans une configuration continue

employant un court temps de séjour. Le milieu est brusquement détendu a une pression de 1,3 atm.
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La cuve 3 de préparation de liqueur acide située en amont de l'imprégnation délivre un débit de 2,9
tonne/h de liqueur acide. Cette liqueur est préparée avec de 'eau et de 'acide sulfurique a 96%, les
débits respectifs sont de 2,8526 tonne/h d'eau et de 0,0474 tonne/h d’acide concentré a 96%pds. La
consommation totale d’eau dans cette configuration est de 4.5526 tonne/h et la consommation totale
d’acide de 0,0474 tonne/h d’acide sulfurique concentré a 96%pds.

Les eaux de lavage usées des vis 6 et 11 sont envoyées a la purge par les conduites 8a et 13a.

Example 2 comparatif

Il reprend I'exemple comparatif 1, a la différence qu’ici, une partie 13c du flux issu du lavage de la vis
11 du réacteur d’explosion 14 est envoyé vers la cuve de préparation 3 de liqueur acide : ce débit est
égal a I'appoint de liquide nécessaire compte-tenu de I'appoint d’acide qu’il convient de faire pour avoir
I'acidité ciblée. Ainsi, le débit de liquide recyclé est de 2,8675 tonne/h et le débit d’acide d’appoint est
de 0,0325 tonne/h d’acide sulfuriqgue a 96%pds. Dans cette deuxiéme configuration, la consommation
totale d’eau est de 1,6 tonne/h (pour le lavage de la vis 11 et la consommation d’acide est de 0,0325

tonne/h d’acide sulfurique a 96% pds. Un flux de 2,362 tonne/h d’eaux usées doit étre traité.

Exemple 3 selon I'invention

Dans cet exemple, on présente un procédé d'imprégnation selon l'invention et de prétraitement de bois
traitant la méme charge que les exemples comparatifs 1 et 2 précédents. Le bois est utilisé sous
forme de plaquettes de dimension caractéristique 50mm. La température des plaquettes en entrée

d’'unité est la température ambiante.

Les plaguettes sont convoyées vers le réacteur d'imprégnation 9 par la vis conique 6. Cette vis est
lavée par un liquide de lavage 7,8, 13d a un débit de 1,0 tonne/h, ce liquide provient du mélange d’eau
7 et du liquide de lavage 13d de la vis 11 du réacteur de prétraitement 14. Lors de la compression
opérée par la vis 6, du liquide est extrait des plaquettes de peuplier a raison de 0,679 tonne/h, le débit
total d’eau de lavage usée de la vis 6 du réacteur d’'imprégnation 9 est ainsi de 1,679 tonne/h.
Dans le réacteur d'imprégnation 9 sont introduites :

- les plaquettes de bois compressées via la vis 6 conique

- 2,9 tonne / heure d’'une liqueur acide 4 préparée avec de I'eau 1 et de I'acide sulfurique 2 en

concentration massique 1,57% pds, a une température de 90°C

Les plaguettes imprégnées sont sorties du réacteur d'imprégnation 9 et transférées vers un réacteur
d’explosion a la vapeur 14. L’entrée dans le réacteur de prétraitement 14 se fait par transfert par une

deuxiéme vis conigue 11. Cette vis 11 est lavée par de I'eau de lavage 12,13 a un débit de 0,6 tonne/h.
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Lors de la compression opérée par la vis 11, du liquide est extrait des plaquettes de peuplier
imprégnées a raison de 2,95 tonne/h, le débit total d’'eau de lavage usée de la vis 11 du réacteur 14
est ainsi de 3,55 tonne/h. Ce flux contient 0,5% pds d'H».SO4. Le prétraitement par explosion a la
vapeur est effectué a 200°C dans une configuration continue employant un court temps de séjour. Le

milieu est brusquement détendu a une pression de 1,3 atm.

La cuve 3 de préparation de liqueur acide située en amont de I'imprégnation délivre un débit de 2,9
tonne/h de liqueur acide. De préférence, elle est équipée de capteurs de mesure de pH et de débit

pour I'eau, I'acide, la liqueur usée et la liqueur préparée.

Une partie du flux issu du lavage de la vis 11 du réacteur d’explosion 14 est envoyée vers la cuve 3 de
préparation de liqueur acide : ce débit est égal a I'appoint de liquide nécessaire, compte-tenu de
I'appoint d’acide qu'il convient de faire pour avoir I'acidité ciblée. Ainsi, comme dans les exemples
précédents, le débit de liquide recyclé est de 2,8675 tonne/h et le débit d’acide d’appoint est de 0,0325
tonne/h d’acide sulfurique a 96% pds. La partie 13d du flux de liquide de lavage usé 13 de la vis 11 du
réacteur de prétraitement 14 qui n'est pas envoyée pour I'appoint de liquide de la cuve 3 de liqueur est
envoyée pour laver la vis 6 du réacteur d'imprégnation 9 , a un débit de 0,683 tonne/h, en complément
de 0,317 tonne/h d’eau. La consommation d’eau totale est donc de 0,917 tonne/h. Un flux de 1,679

tonne/h d’eaux usées doit étre traité.

Ainsi, le procédé selon l'invention permet par rapport a la configuration de 'exemple 2 comparatif :

- une réduction de la consommation massique d’eau de plus de 42%

- une réduction de 29% de la masse d’eaux usées a traiter
Exemple 4 selon invention

Dans cet exemple, on présente un procédé d'imprégnation selon l'invention et de prétraitement de bois
traitant la méme charge que 'exemple comparatif 1.
Le bois est utilisé sous forme de plaquettes de dimension caractéristique 50mm. La température des
plaquettes en entrée d’'unité est la température ambiante.
Les plaguettes sont convoyées vers le réacteur d'imprégnation 9 par la vis conique 6. Cette vis est
lavée par de I'eau de lavage 7 a un débit de 1,0tonne/h. Lors de la compression opérée par la vis, du
liquide est extrait des plaguettes de peuplier a raison de 0,679 tonne/h, le débit total d’eau de lavage
usée de la vis 6 du réacteur d'imprégnation 9 est ainsi de 1,679 tonne/h.
Dans le réacteur d'imprégnation 9 sont introduites :

- les plaquettes de bois compressées, via la vis 2 conique

- 2,9 tonne / heure d’'une liqueur acide 4 préparée avec de I'eau 1 et de I'acide sulfurique 2 en

concentration massique 1,57% pds, a une température de 90°C
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Les plaguettes imprégnées sont sorties du réacteur d’imprégnation 9 et transférées vers un réacteur
d’explosion a la vapeur 14. L’entrée dans le réacteur de prétraitement 14 se fait par transfert par une
deuxiéme vis conique 11. Lors de la compression opérée par la vis, du liquide 13 est exirait des
plaquettes de peuplier imprégnées a raison de 2,95 tonne/h. Une partie 13b de ce flux, 1,5 tonne/h, est
utilisé pour laver la vis conique 11, selon linvention. Le débit total d’eau de lavage usée de la vis 6 du
réacteur d'imprégnation 9 est ainsi de 4,45 tonne/h, dont 1,5 tonne/h sont recyclés pour le lavage 13b.
Ce flux contient 0,602% pds d’H.SO,. Ce flux est plus concentré en acide que le flux extrait de
'exemple 1, car la liqueur acide usée extraite lors de la compression n'a pas été diluée par I'eau de
lavage de la vis. Le prétraitement par explosion a la vapeur est effectué a 200°C dans une
configuration continue employant un court temps de séjour. Le milieu est brusquement détendu a une
pression de 1,3 atm.

La cuve 3 de préparation de liqueur acide située en amont de I'imprégnation délivre un débit de 2,9
tonne/h de liqueur acide.

Le flux 13 issu du lavage de la vis 11 du réacteur de prétraitement 14 qui n'est pas utilisé pour le
lavage 13b de la vis est envoyé 13c vers la cuve 3 de préparation de liqgueur acide a un débit de 2,87
tonne/h, le reste 13a (0,08 tonne/h) est purgé. Le débit d’acide d’appoint est de 0,0294 tonne/h d’acide
sulfurique a 96% pds.

Dans le procédé selon cet exemple, la consommation totale d’eau est de 1,0 tonne/h (pour le lavage
de la vis 6 d'imprégnation) et la consommation d’acide est de 0,0294 tonne/h d’acide sulfuriqgue a 96%

pds. Un flux de 1,759 tonne/h d’eaux usées doit étre traité.

Ainsi, le procédé selon cet exemple conforme a l'invention permet par rapport a la configuration de
I'exemple 2 comparatif :

- une réduction de la consommation massique d’eau de 37%

- une réduction de 9,4% de la consommation massique d’'acide sulfurique concentré

- une réduction de 25% de la masse d’eaux usées a traiter

En conclusion, ces exemples démontrent que l'invention permet des gains énergétiques/ de matiéres
premieres treés significatifs, avec une grande flexibilité de mise en ceuvre. En outre, la modification
induite sur linstallation reste modeste et facile a réaliser, avec 'ajout de conduites munies le cas
échéant de moyens de variation de débit, de mesure de pH ou de températures, ces conduites
additionnelles restant dans leur conception tout a fait a la portée de 'homme de l'art. L'invention reste
bénéfique méme si les différentes opérations de traitement de la biomasse (par exemple I'opération de
d’'imprégnation et de cuisson et/ou d’explosion a la vapeur) ne se font pas en continu, on privilégiera
dans ce cas le recyclage des eaux de lavage au niveau de la méme vis d’alimentation (boucle 8b pour
le lavage de la vis 6, boucle 13b pour le lavage de la vis 11.
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REVENDICATIONS

Procédé de traitement d’'une biomasse lignocellulosique comprenant un taux de matiére séche
d’'au plus 90% en poids, ledit procédé comprenant la mise en ceuvre d’au moins un réacteur
de traitement de ladite biomasse (9,14), ou l'on alimente en biomasse le ou au moins un
desdits réacteurs par un moyen d’alimentation (6,11) créant une augmentation de pression
entre I'entrée de biomasse et la sortie de biomasse dudit moyen d’alimentation, ou on lave
ledit moyen d’alimentation par circulation d’'un fluide de lavage entre une entrée de lavage
(7,12) et une sortie de lavage (8,13), caractérisé en ce qu’on réintroduit une partie au moins du
fluide de lavage sortant de la sortie de fluide du ou d’au moins un des moyens d’alimentation
(6,11) dans I'entrée de lavage du méme moyen d’alimentation ou d’'un autre desdits moyens

d’alimentation.

Procédé selon la revendication précédente, caractérisé en ce qu'on extrait du liquide de la
biomasse lors de son passage dans le ou un des moyens d’alimentation (6,11).

Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que I'augmentation de
pression créé dans le ou au moins un des moyens d’alimentation (6,11) est d’au moins 0,05
MPa, notamment entre 0,05 et 4 MPa.

Procédé selon l'une des revendications précédentes, caractérisé en ce qu’il comprend une
étape d'imprégnation de la biomasse par une liqueur d’'imprégnation contenant un catalyseur
chimique, qui est mise en ceuvre par introduction de la biomasse dans le/ un des réacteurs
(9,1) muni du moyen d’alimentation (6,11).

Procédé sleon l'une des revendications 1 a 4, caractérisé en ce qu'il comprend une étape
d'imprégnation de la biomasse par une liqueur d’imprégnation contenant un catalyseur
chimique par traversée de la biomasse dans un lit de liqueur ou par aspersion par la liqueur de
la biomasse sur un convoyeur de type tapis (9°) ou par passage de la biomasse dans un
réacteur agité.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 4, caractérisé en ce qu’il comprend une étape
d'imprégnation de la biomasse par une liqueur d’imprégnation contenant un catalyseur
chimique, par introduction dans un réacteur (9) par ledit ou au moins un desdits moyens
d’alimentation (6).

Procédé selon l'une des revendications précédentes, caractérisé en ce qu’il comprend une
étape de traitement de la biomasse par cuisson, notamment dans le ou un des réacteurs (14)

muni d’'un moyen d’alimentation (11).
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8. Procédé selon l'une des revendications précédentes, ledit procédé comprenant les étapes

suivantes :

a. Préparation d’une liqueur dimprégnation (4) contenant un catalyseur chimique (2)
destinée a l'imprégnation de la biomasse (5), choisi parmi un catalyseur acide, un
catalyseur basique et un catalyseur oxydant, et de préférence un catalyseur acide,
dans une zone de préparation (3)

b. Introduction de la biomasse broyée (5) par une entrée d’'un réacteur d'imprégnation (9)
a l'aide d'un premier moyen d’alimentation (6}, ledit premier moyen d’alimentation
étant lavé par circulation d’'un premier fluide de lavage (7,8) entre une entrée et une
sortie dudit moyen (6)

c. Introduction de la liqueur dans le réacteur d’imprégnation (9) par une premiére entrée
de liqueur (4) du réacteur

d. Transfert de la biomasse imprégnée et égouttée (10) depuis une sortie du réacteur
d'imprégnation vers une entrée d’'un réacteur (14) de prétraitement par cuisson,
l'introduction dans ledit réacteur de prétraitement se faisant par un deuxiéme moyen
d’alimentation (11), ledit deuxiéme moyen d’alimentation étant lavé par circulation d’un
deuxiéme fluide de lavage (12,13) entre une entrée et une sortie dudit moyen

d’alimentation

e. Prétraitement de ladite biomasse (10) dans ledit réacteur par explosion a la vapeur
(14)

f. Réintroduction d’'une partie au moins du premier et/ou du deuxiéme fluide de lavage
ortant de la sortie de fluide dudit premier ou dudit deuxie¢me moyen d’alimentation
(6,11) dans l'entrée de lavage du premier moyen d’alimentation (6) et/ou du deuxiéme
moyen d’alimentation (11).

9. Procédé selon la revendication précédente, caractérisé en ce qu'il comprend également :

g. Réintroduction d’'une partie du premier et/ou du deuxiéme fluide de lavage ortant de la
sortie de fluide du premier ou du deuxiéme moyen d’alimentation (6,11) dans la zone
de préparation (3) de la liqueur d’imprégnation en vue de la préparation a.) de ladite
liqueur

10. Procédé selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce que le et/ou au moins

un des moyens d’alimentation est une vis d’alimentation (6,11), notamment au moins en partie
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conique, comprenant un carénage muni d'une grille permettant la circulation du fluide de

lavage et éventuellement I'extraction de fluide de la biomasse.

Procédé selon la revendication 7 ou 8, caractérisé en ce qu’'une partie du premier fluide de
lavage (8) en sortie de lavage du premier moyen d’alimentation (6) est réintroduite dans
I'entrée de lavage (8b,8d) du premier ou du deuxiéme moyen d’alimentation, et en ce qu'une
autre partie dudit fluide de lavage est réintroduite (8c) dans la zone de préparation (3) de la

ligueur en vue de sa préparation.

Procédé selon la revendication 7 ou 8, , caractérisé en ce qu’une partie du deuxieme fluide de
lavage (13) en sortie de lavage du deuxiéme moyen d’alimentation (11) est réintroduite
(13b,13d) dans I'entrée de lavage du premier ou du deuxiéme moyen d’'alimentation (6,11) et
en ce qu'une autre partie (13c) dudit fluide de lavage est réintroduite dans la zone de

préparation (3) de la liqueur en vue de sa préparation.

Installation mettant en ceuvre le procédé selon l'une des revendications précédentes,
caractérisée en ce qu'elle comprend au moins un réacteur de traitement d’'une biomasse
lignocellulosique présentant un taux de matiére séche d'au plus 90% en poids avec une
alimentation en biomasse du ou d’au moins un desdits réacteurs par un moyen d’alimentation
créant une augmentation de pression entre I'entrée de biomasse et la sortie de biomasse dudit
moyen d’alimentation, avec lavage dudit moyen d’alimentation par circulation d'un fluide de
lavage entre une entrée de lavage et une sortie de lavage, et un moyen de réintroduction
d’'une partie au moins du fluide de lavage (8,13) sortant de la sortie de fluide du ou d’au moins
un des moyens d’alimentation (6,11) dans I'entrée de lavage du méme moyen d’alimentation

ou d’'un autre des dits moyens d’alimentation
Installation de traitement d’'une biomasse lignocellulosique, comprenant :

- Une zone de préparation (3) d'une liqueur d'imprégnation (4) contenant un catalyseur
chimique pour I'imprégnation de la biomasse (5), choisi parmi un catalyseur acide, basique
ou oxydant, et de préférence un catalyseur acide, et munie d’une sortie de liqueur

- Un réacteur d’imprégnation (9), ledit réacteur étant muni d’'une entrée et d’'une sortie de

biomasse

- Un premier moyen d’alimentation en biomasse broyée (6) du réacteur d'imprégnation (9)
par I'entrée de biomasse du réacteur d'imprégnation, Un moyen d’alimentation en liqueur
d’'imprégnation (4a) du réacteur (5) reliant une sortie en liqueur de la zone de préparation
(3) de la liqueur (4) a une premiére entrée de liqueur dans le réacteur d'imprégnation,
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- Un réacteur de prétraitement (14} de la biomasse imprégnée (10) par cuisson dont une
entrée de biomasse est reliée a la sortie de biomasse du réacteur d'imprégnation (9)

- Un deuxiéme moyen d’alimentation (11) en biomasse imprégnée (10) du réacteur de
prétraitement par I'entrée en biomasse dudit réacteur de prétraitement (14)

- Une circulation de fluide de lavage (7,8) entre une entrée et une sortie du premier moyen
d’alimentation (6) en biomasse broyée (5) du réacteur d'imprégnation (9)

- Une circulation de fluide de lavage (12,13) entre une entrée et une sortie du deuxiéme
moyen d’alimentation (11) en biomasse imprégnée (10) du réacteur de prétraitement (14)

caractérisée en ce que linstallation comprend également

- Un moyen de réintroduction d’'une partie au moins du premier et/ou du deuxiéme fluide de
lavage sortant de la sortie de fluide dudit premier ou dudit deuxieme moyen d’alimentation
(6,11) dans 'entrée de lavage du premier moyen d’alimentation et/ou du deuxiéme moyen

d’alimentation.

15. Utilisation du procédé ou de l'installation selon I'une des revendications précédentes pour le
traitement de biomasses lignocellulosiques (5), du type bois, paille, résidus agricoles, et toutes
cultures énergétiques dédiées, notamment des plantes annuelles ou pluriannuelles telles que

le miscanthus vue de produire des sucres, des biocarburants ou des molécules bio-sourcées.
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[X] Le demandeur a maintenu les revendications.
] Le demandeur a modifié les revendications.

[l Le demandeur a modifié la description pour en éliminer les éléments qui n'étaient plus
en concordance avec les nouvelles revendications.

| Les tiers ont présenté des observations aprés publication du rapport de recherche
préliminaire.

1 Un rapport de recherche préliminaire complémentaire a été établi.

DOCUMENTS CITES DANS LE PRESENT RAPPORT DE RECHERCHE

La répartition des documents entre les rubriques 1, 2 et 3 tient compte, le cas échéant,
des revendications déposées en dernier lieu et/ou des observations présentées.

[X] Les documents énumérés a la rubrique 1 ci-aprés sont susceptibles d'étre pris en
considération pour apprécier la brevetabilité de linvention.

[X] Les documents énumérés a la rubrique 2 ci-aprés illustrent l'arriére-plan technologique
général.

| Les documents énumérés a la rubrique 3 ci-aprés ont été cités en cours de procédure,
mais leur pertinence dépend de la validité des priorités revendiquées.

1 Aucun document n'a été cité en cours de procédure.
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