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(54) Title: TREATMENT OF LIGNOCELLULOSIC SUBSTRATES WITH OZONE

v={ (54) Titre : TRAITEMENT DE SUBSTRATS LIGNOCELLULOSIQUES A L'OZONE.

57) Abstract: The invention relates to a method for the preparation of lignocellulosic substrates having a high degree of digestibility.
- prep g gahigh degr g Y
I~ The inventive method consists in bringing said lignocellulosic substrates which are pre-comminuted and optionally humidified in the
@= case of dry substrates, into contact with ozone in an agitated reactor, said ozone being produced from a vector gas, being present in
& the vector gas in a concentration of 80 - 200 g/m3 TPN. The residence time in said reactor ranges from 8 - 40 mins. The invention
& also relates to lignocellulosic substrates thus treated.

—

e (57) Abrégé : L’invention concerne un procédé de préparation de substrats lignocellulosiques présentant un haut degré de digestibi-
lité. Ce procédé consiste a mettre en contact lesdits substrats lignocellulosiques préalablement broyés et éventuellement humidifiés
dans le cas des substrats secs, dans un réacteur agité, avec de 1I’ozone produit & partir d’un gaz vecteur, 1’ozone étant présent dans le

g gaz vecteur en une concentration comprise entre 80 et 200 g/m3 TPN et avec un temps de séjour dans ledit réacteur compris entre 8
et 40 min. L'invention concerne également les substrats lignocellulosiques ainsi traités.
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Traitement de substrats lignocellulosiques 3 1'ozone

La présente invention a pour objet un nouveau procédé de préparation de
substrats lignocellulosiques destinés a 1’alimentation animale et présentant un haut
degré de digestibilité.

Elle concerne également les substrats lignocellulosiques susceptibles d’&tre
obtenus par la mise en ceuvre de ce procédé.

L’invention trouve notamment application dans le domaine du traitement des
produits issus de I’agriculture et de I’agroalimentaire, ainsi que dans la fabrication
industrielle d’aliments pour animaux.

Les substrats lignocellulosiques en tant que tels se prétent mal 4 I’alimentation
animale du fait de leur faible digestibilité due a la présence de lignine.

Pour augmenter leur digestibilité, divers procédés ont ét€ proposés. L hydrolyse
sous 1’action de la vapeur d’eau sous pression (procédé STAKE). et 1’attaque par le
peroxyde d’hydrogéne en présence de cyanamides (FR-A-2 560 898) en sont deux
exemples. Toutefois, ces procédés présentent des difficultés de mise en ceuvre et sont
coliteux. Ce qui explique qu'aucune mise en ceuvre industrielle n'a été réalisée a ce
jour.

Selon la demande de brevet FR-A-2 603 775, il est proposé de traiter des
pailles de céréales et-autres matiéres lignocellulosiques séches broyées par un gaz
contenant de I’ozone en une quantité suffisante pour que soient absorbés entre 10 et
40 grammes d’ozone par kilogramme de paille séche. Le procédé décrit dans ce
document consiste & faire traverser un lit de paille ou autre substrat lignocellulosique
par ledit gaz, ce qui permet d’augmenter la digestibilit¢ avec un plafond d’environ
10%. A titre de comparaison et selon la demande FR-A-2 603 775, le procédé
appliqué a une suspension aqueuse de paille (taux d’humidification de 500%) permet
d'obtenir un accroissement du taux de digestibilité trés faible, de I’ordre de quelques
unités pour cent.

Le procédé décrit dans la demande FR-A-2 603 775 présente cependant les

inconvénients suivants :
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- la digestibilité de la paille séche ne va pas au-deld d’un plafond et décroit
méme lorsque le taux d’ozonation est supérieur a4 25 milligrammes d’ozone par
gramme de paille séche,

- le relativement faible accroissement de la digestibilité doit étre compensé par
’addition d’un composé azoté,

- le procédé ne semble adapté que pour le traitement d’une petite quantité de -
substrat lignocellulosique,

- I'utilisation d’un réacteur 2 lit fixe ne permet pas au substrat, aussi finement
divisé soit-il, de présenter une surface maximale a la réaction chimique,

- l'utilisation d'une quantité d'ozone uniquement déterminée par la quantité qui
réagit avec les substrats lignocellulosiques ne permet pas une bonne maitrise des
conditions opératoires, et

- le mauvais rendement du systtme conduit & une surconsommation d’ozone
pour un résultat plafonné.

Selon le bre\'/et canadien n° 1 169 794, il est proposé un procédé de traitement
de substrats lignocellulosiques a 1’ozone comprenant le broyage dudit substrat pour
obtenir une dimension d’au plus 4 mm, le mélange dudit substrat broyé avec de 1’eau
en un rapport de 1 : 10 & 10 : 1, puis I’exposition du mélange ainsi obtenu 4 1’0zone,
la concentration en ozone dans le gaz vecteur étant comprise entre 0,75 4 6,8%.

Ce procédé, utilisé sur des quantités faibles de substrat, de I’ordre de 20 g,
permet d’obtenir un accroissement du taux de digestibilité acceptable. Toutefois, il
comporte les deux inconvénients suivants :

- d’une part, le temps de séjour dans le réacteur de traitement 4 1’ozone doit &tre
d’au moins une heure et de préférence de 16 heures, ce qui constitue un temps
relativement long dans un processus industriel, et |

- d’aufre part, la quantité d’eau utilisée est telle qu’elle conduit 4 une
suspension de matiére de sorte que le produit fini doit étre soumis & un traitement
ultérieur de séchage pour qu’il soit sous une forme acceptable pour les animaux

auxquels ces produits finis sont destinés.
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11 est intéressant de constater la divergence de résultats entre ces deux brevets,
l'un prénant le traitement a 1'ozone de substrats secs et 1'autre pronant le traitement a
l'ozone de substrats en suspensions aqueuses. ‘

La Demanderesse a maintenant trouvé de maniére surprenante que les
inconvénients ci-dessus pouvaient étre surmontés par un procédé consistant 3 traiter
des substrats lignocellulosiques préalablement broyés et éventuellement humidifiés
(sans créer de suspension aqueuse) lorsque le substrat est sec, tel que la paille, dans
un réacteur agité, par de 1’ozone produit par un gaz vecteur, 1’ozone étant présent
dans le gaz vecteur en une concentration déterminée, et avec un temps de séjour dans
ledit réacteur largement réduit.

Ainsi, selon un premier aspect, 1’invention a pour objet un procédé de
préparation de substrats lignoéellulosiques présentant un haut degré de digestibilité,
consistant & mettre en contact lesdits substrats préalablement broyés et
éventuellement humidifiés lorsque le substrat est sec, dans un réacteur agité, avec de
I’0zone produit & partir d’un gaz vecteur, 1’ozone étant présent dans le gaz vecteur en
une concentration comprise entre 80 et 200 g/m3 TPN et de préférence entre 140 et
160 g/m® TPN, et pendant un temps de séjour dans ledit réacteur compris entre 8 et
40 min et de préférence entre 15 et 30 min.

Ce procédé permet de résoudre pour la premicre fois et de fagon entiérement
satisfaisante le probleme de digestibilité insuffisante et plafonnée des substrats
lignocellulosiques relativement secs, en un temps de réaction largement raccourci, et
d’obtenir des substrats lignocellulosiques jusqu’ici non disponibles présentant un
taux d’humidité acceptable pour le stockage et pour 'alimentation des animaux et un
haut degré de digestibilité.

Selon un second aspect, 1’invention a pour objet les substrats lignocellulosiques
susceptibles d’étre obtenus par le procedé ci-dessus.

A titre d’exemple, avec le procédé de 1’invention appliqué 3 la paille de blé
(humidifiée a 4-5%), qui présente normalement un taux de digestibilité initial voisin
de 40%, il est possible d'augmenter ce taux de 20% ou plus par un traitement a
I’ozone en une quantité de 3 kg d’ozone par tonne de paille & une concentration

d'ozone de 115 g/m® TPN, pendant un temps de contact de 20 & 30 min. De méme,
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pour les bagasses de canne a sucre dont la digestibilité moyenne, & 1’état naturel, est
de 20%, il est possible de porter ce taux & 40% ou plus par un traitement a I’ozone en
une quantité de 3 kg d’ozone par tonne de bagasse et & 60 % pour un taux de
traitement de 9 kg d’ozone par tonne de bagasse, & une concentration en ozone de
122 g/m> TPN et pendant un temps de contact de 20 & 30 min.

Dans le procédé de I’invention, la concentration d’ozone dans le gaz vecteur est
comprise entre 80 et 200 g/m® TPN (Température et Pression Normales) et de
préférence entre 140 et 160 g/m® TPN. Lorsque cette concentration est inférieure &
80 g/m> TPN, le taux de digestibilité du substrat ozoné n’est pas suffisamment élevé
pour &tre intéressant pour l'alimentation directe des animaux. Lorsque la
concentration d’ozone est supérieure a 200 g/m® TPN, on peut observer une
dégradation du substrat lignocellulosique telle que son transport et son utilisation
deviennent difficiles. Le gaz vecteur est avantageusement constitué d’oxygéne. Le
gaz vecteur peut également &tre produit & partir d’air ambiant, filtré, comprimé et
séché au point de rosée compris entre —50 et —70°C. Selon une autre alternative, le
gaz vecteur peut étre constitué d’un mélange en toute proportion d’oxygeéne pur et
d’air filtré, comprimé et séché.

Selon une caractéristique particuliére, la pression du gaz vecteur ozoné lors de
la mise en contact avec lesdits substrats est comprise entre 0,6 et 1,5 bar relatif, et de
préférence entre 0,6 et 1,2 bar relatif. Lorsque la pression est inférieure a 0,6 bar, il
peut se poser le probléme de la mauvaise pénétration de l'ozone dans le substrat
lignocellulosique et de ce fait un traitement imparfait et une faible augmentation du
taux de digestibilité. En revanche, lorsque la pression est superieure a 1,5 bar, il peut
se poser les problémes suivants :

- au niveau de la génération de l'ozone : les ozoneurs industriels ne
fonctionnent pas avec des pressions supérieures a 1,5 bar,

- au niveau du substrat traité : au-dela de cette pression, l'ozone pénétre dans le
matériau lignocellulosique trés en profondeur et, du fait de sa réactivité, déstructure
quasi-complétement le matériau a traiter.

Les substrats lignoceltulosiques utilisés dans la présente invention comprennent

tout substrat issu de la filiére agroalimentaire. On peut classer ces substrats en deux
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catégories, 4 savoir les substrats secs et les substrats humides. Des exemples de
substrats secs comprennent les pailles de seigle, de blé, de luzerne, les cossettes de
betterave et les grains de céréales, et des exemples de substrats humides comprennent
les bagasses de canne 2 sucre, les sorghos, les ray-grass, les foins.

La quantité de substrat lignocellulosique traitée peut atteindre plusieurs
dizaines de tonnes par heure, du fait de la forte concentration en ozone utilisée et de
la spéciﬁcité du procédé développé, de sorte que le procédé de ’invention est adapté
pour une utilisation & 1’échelle industrielle.

Lorsque le substrat est sec, il doit étre humidifi¢é pour obtenir un résultat
optimal. Cette humidification consiste en la pulvérisation d'eau ou d'eau ozonée en
une quantité comprise entre 1 et 6% de matiéres séches, et de préférence entre 1 et
5%. Si le taux d’humidification est supérieur a 6%, on obtiendra une diminution de la
digestibilite.

Le substrat doit également &tre broyé avant son traitement a 1’ozone. Cette
opération permet d’améliorer le garnissage du réacteur en évitant les passages
préférentiels, de multiplier la surface réactive du substrat et de favoriser
I’homogénéité de brassage. Le broyage est effectué avant humidification et avant son
entrée dans le réacteur agité par des procédés bien connus de I’homme du métier.

Selon une caractéristique particuliére, la taille des substrats broyés est comprise
entre 5 mm et 20 mm, la gamme de 10 2 20 mm étant davantage préférée. Lorsque la
taille est inférieure 4 5 mm, le substrat peut étre a I'état de poudre pour les matériaux
secs et & 1’état de bouillie pour les substrats humides, états non acceptables. Lorsque
la taille est supérieure & 20 mm, le traitement est difficile et on peut observer des
passages préférentiels et des vides dans le garnissage.

Le traitement & 1’0zone est effectué dans un réacteur agité qu’on appellera dans
la suite réacteur d’ozonation. Ce réacteur peut étre de type vertical ou horizontal.

D’une fagon générale, le réacteur d’ozonation utilisé peut étre constitué¢ d’un
corps  cylindrique comportant un dispositif d’introduction du substrat
lignocellulosique broyé, tel qu'une trémie, ainsi qu’un dispositif interne assurant un
brassage et un temps de séjour du substrat lignocellulosique dans le réacteur pour

conduire & un traitement optimal par 1’ozone. La mise en contact du substrat
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lignocellulosique broyé avec le gaz vecteur ozoné peut étre réalisée de fagon continue
ou discontinue dans ledit réacteur d’ozonation.

Le temps de séjour dans le réacteur d’ozonation est compris entre 8 et 40 min
et de préférence entre 15 et 30 min. Lorsque ce temps de s¢jour est inférieur a 8 min,
le traitement a 1’ozone est insuffisant. Lorsqu’il est supérieur & 40 min, on observe
une dégradation de la structure lignocellulosique.

Ainsi, contrairement aux procédés connus de I’art antérieur, le procédé de
I’invention permet de traiter une grande quantité de substrat lignocellulosique,
adaptée pour une utilisation a I’échelle industrielle, en un temps de réaction trés
rapide.

Les matériaux constitutifs du corps du réacteur d’ozonation seront choisis de
telle sorte & assurer une résistance a l’abrasion et a l’oxydation générée par la
présence d’ozone & forte concentration. Un tel matériau peut &tre par exemple un
acier inoxydable connu de ’homme du métier.

Le dispositif de brassage dont le réacteur d’ozonation est muni peut €tre tout
dispositif connu de I’homme du métier. Ce dispositif doit permettre un brassage
homogéne du substrat broyé tout en permettant son transport vers la sortie du
réacteur d’ozonation ou son recyclage interne, suivant qu’on est en présence d’une
réaction en continu ou en discontinu.

La vitesse de rotation dudit dispositif de brassage et la dimension du réacteur
utilisé seront calculés par I’homme du métier en fonction de la quantité de matiére a
traiter, de la concentration en ozone utilisée et du temps de séjour visé. Selon un
mode de réalisation préféré, pour traiter 3 tonnes de substrats lignocellulosiques
broyés, avec une concentration en ozone de 150 g/m® TPN dans un réacteur ayant
1,20 m de diametre et 4,60 m de hauteur totale, la vitesse de rotation est de 1’ordre de
100 & 120 tr/min.

Des exemples de dispositifs de brassage comprennent une vis d’Archiméde,
une vis conique ou un arbre d’entralnement sur lequel sont montées des pales.

Lorsque ce dernier type de dispositif est utilisé, a savoir arbre d’entrainement et
pales, la distance entre les derniéres pales et le bas du réacteur d’ozonation doit &tre

suffisante pour que la masse 2 traiter ne soit pas stockée au bas dudit réacteur.
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L’homme du métier sera capable de déterminer une telle distance en fonction de la
densité de la masse en réaction. Dans le cas des réacteurs d’ozonation verticaux, un
dispositif de raclage et de brassage du fond conique peut étre ajouté.

Dans le cas des réacteurs d’ozonation horizontaux, le dispositif de brassage est
centré dans ledit réacteur. De fagon avantageuse, on utilise un arbre d’entrainement
comportant alternativement des jeux de pales de deux dimensions différentes calées a
120° sur 1’arbre horizontal. Chaque étage de pales est constitué de 3 pales de méme
longueur et de grand diametre, 1’étage suivant étant constitué de 3 pales de ’autre
longueur (plus petit diamétre), décalées par rapport aux pales du premier étage de
60°. Ces petites pales peuvent comporter un dispositif de mélange incliné de
quelques degrés sur 1’axe vertical afin d’assurer un mouvement de rotation hélicoidal
du substrat en cours de traitement. Ce mouvement assure par ailleurs un mouvement
de translation horizontale de la maticre a traiter avec un renouvellement permanent
de I’interface.

Dans le cas des réacteurs d’ozonation verticaux, le dispositif de brassage est
soit centré sur ’axe vertical dudit réacteur, soit excentré par rapport a cet axe et .
animé d’un mouvement giratoire autour de cet axe vertical. Dans ce dernier cas, on
utilise de préférence une vis conique. L’axe de rotation de la vis présente un angle
par rapport a I’axe vertical du réacteur d’ozonation. La partie supérieure de la vis est
reliée a un dispositif d’entrainement par le biais de carters d’engrenage et la partie
inférieure est centré au fond dudit réacteur sur 1’axe vertical. La vis tourne sur elle-
méme pour assurer le brassage et tourne autour de I’axe vertical pour intéresser le
volume total du substrat a traiter. En fonction de la vitesse de rotation de la vis autour
de I’axe vertical du réacteur d’ozonation, le mouvement décrit peut étre assimilé a
une cycloide simple ou a une hypocycloide a pas raccourci.

Le dispositif de brassage est entrainé par un dispositif électromécanique
permettant d’ajuster la vitesse du dispositif de brassage pour assurer avec précision le
temps de séjour visé dans le réacteur d’ozonation. De préférence, le dispositif de
brassage est entrainé par un groupe moto-réducteur a vitesse variable.

Le dispositif électromécanique est lui-méme doté d’un ou de deux dispositifs

de centrage et d’étanchéité bien connus de ’homme du métier.
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Dans le cas des substrats lignocellulosiques secs nécessitant une
humidification, le réacteur d’ozonation est muni également d’un dispositif
d’humidification de la masse en réaction. Un exemple d’un tel dispositif comprend
les buses de pulvérisation. La vitesse d’humidification sera déterminée en fonction de
la quantité d’eau nécessaire pour obtenir le taux d’humidité choisi. L’homme du
métier pourra aisément déterminer une telle vitesse.

Le réacteur d’ozonation est €galement muni d’un ou plusieurs dispositifs
d’injection du gaz vecteur ozoné, ledit gaz étant lui-méme produit & partir d’un
ozoneur bien connu de ’homme du métier. Le ou les dispositifs d’injection du gaz
vecteur ozoné sont congus de telle sorte & assurer une répartition du gaz dans ledit
substrat broyé avec une vitesse d’injection suffisante pour assurer une bonne
pénétration dudit gaz dans ledit substrat. Ce sont par exemple des buses d’injection.
D’une fagon générale, la vitesse d’injection du gaz vecteur ozoné est comprise entre
30 et 60 m.s™.

Dans le cas des réacteurs d’ozonation horizontaux possédant un seul dispositif
d’injection du gaz vecteur ozoné, celui-ci est placé dans la partie amont dudit
réacteur, juste apres le dispositif d’introduction du substrat broyé et le dispositif
d’humidification. Lorsque ce type de réacteur comporte plusieurs dispositifs
d’injection du gaz vecteur ozoné, ceux-ci peuvent &tre placés sur toute la longueur du
dispositif de brassage, par exemple entre les pales. D’une fagon générale, ces
dispositifs d’injection seront disposés & une distance comprise entre 0,08 d et 0,15 d,
ou d représente le diameétre du réacteur. Le nombre de dispositifs d’injection sera
choisi de telle fagon que la vitesse d’injection rentre dans la gamme indiquée ci-
dessus. Une telle disposition permet un meilleur contréle de la concentration d’ozone
utilisce.

Dans le cas des réacteurs d’ozonation verticaux, les dispositifs d’injection du
gaz vecteur ozoné sont placés dans la partie basse dudit réacteur afin que leur action
soit du type contre-courant.

Le réacteur d’ozonation est également généralement muni d’un dispositif

d’évacuation du gaz vecteur ozoné aprés réaction a la partie supérieure du réacteur



WO 03/000070 PCT/FR02/02162

10

15

20

25

30

d’ozonation (résiduel d'ozone présent dans le gaz vecteur aprés réaction) et d’un
dispositif de mesure de la pression bien connus de I’homme du métier.

Enfin, le réacteur d’ozonation est muni d’un dispositif de sortie du produit
traité situé & 1’opposé du dispositif d’introduction du substrat lignocellulosique broyé.
Ce dispositif de sortie peut &tre constitué par exemple de fenétres pratiquées dans le
fond plat opposé & I’introduction. Dans le cas d’une réaction en continu, le dispositif
de sortie du produit, ainsi que le dispositif d’introduction du substrat
lignocellulosique broyé doivent étre étanches. Un tel dispositif est par exemple une
vanne alvéolaire.

Par ailleurs, la réaction d’ozonation étant du type exothermique, le corps du
réacteur d’ozonation est habituellement muni d’un dispositif de contréle de la
température, ainsi qu’un dispositif de refroidissement permettant de maintenir une
température constante & ’intérieur dudit réacteur et dans le milieu réactionnel sans
gradient de température vertical ou radial, et ce durant le temps nécessaire a la
réaction.

Ce refroidissement efficace du réacteur d’ozonation favorise une utilisation
sécuritaire de celui-ci, et permet un contrdle précis de la réaction d’ozonation.

Le dispositif de refroidissement peut &étre situé sur la partie externe du réacteur
d’ozonation ou dans la partie interne de celui-ci. Il peut étre par exemple alimenté en
eau froide sous pression ou par I’intermédiaire d’un circuit d’eau glacée produite par
un groupe frigorifique. Le corps du réacteur d’ozonation est avantageusement refroidi
au moyen d’un dispositif de refroidissement externe qui peut €tre constitué par
exemple par un dispositif classique de type « WATER JACKET » ou par un circuit
constitué de demi-coquilles assurant la captation du flux thermique provenant de la
masse réactionnelle et I’évacuant vers 1’extérieur.

Le substrat lignocellulosique traité & 1’ozone dans le réacteur d’ozonation sera
collect$, par exemple dans une trémie, pour étre ensuite dirigé vers ’ensachage, le
pesage ou toute autre opération de conditionnement avant distribution. On obtient
ainsi un produit fini prét 4 ’emploi, ayant un haut degré de digestibilité de sorte
qu’aucun agent de complément n’est nécessaire, et destiné a I’alimentation animale,

notamment pour 1’alimentation des bovins, ovins et de la volaille.
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L’invention sera mieux comprise a la lecture des exemples et schémas annexés
donnés uniquement 3 titre illustratif mais non limitatif et dans lesquels :

- la figure 1 est une courbe montrant la variabilité de la digestibilité in vitro en
fonction du taux de traitement a 1’ozone du substrat lignocellulosique sec humidifié
(paille) dans un réacteur dynamique (agité) et dans un réacteur statique, et

- 1a figure 2 est une courbe montrant la variabilité de la digestibilité in vitro en
fonction du taux de traitement a4 I’ozone du substrat lignocellulosique humide

(bagasse) dans un réacteur dynamique (agité) et dans un réacteur statique.

Exemple 1 : Comparaison de la modification du taux de digestibilité de paille traitée

dans un réacteur dynamique et dans un réacteur statique

On a broyé de la paille de blé jusqu’a obtenir une dimension de l'ordre de
13 mm. Puis on a traité ladite paille broyée, ayant divers taux d’humidification par
humidification préalable, avec un gaz vecteur ozoné, soit dans un réacteur statique
(R. Ste), c’est-a-dire un réacteur contenant un lit fixe de paille traversé de bas en haut
par un courant d’ozone supporté par le gaz vecteur oxygene, soit dans un réacteur
dynamique (R. Dym) (ou agité), c’est-d-dire un réacteur vertical ou horizontal
présentant comme dispositif de brassage un arbre et des pales (réacteur horizontal) ou
bien une vis centrale avec recirculation (réacteur vertical), le temps de séjour dans les
réacteurs étant de 20 a 30 min.

On aréalisé 5 essais ayant les caractéristiques suivantes :

- X : concentration d’ozone (CO3) de 115 g/m® TPN, siccité de la paille de 89,6%,

réacteur dynamique,

- e : concentration d’ozone de 111,5 g/m® TPN, siccité de la paille de 85%,
réacteur statique, |

- 0 ; concentration d’ozone de 47 g/m3 TPN, siccité de la paille de 85%, réacteur
statique,

-V : concentration d’ozone de 47 g/m3 TPN, siccité de la paille de 55%, réacteur

statique, et
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- ? : concentration d’ozone de 115 g/m3 TPN, siccité de la paille de 55%, réacteur
statique.

Aprés traitement, on a déterminé la digestibilité in vitro (DIV) selon la méthode
de Tilley et Terry, en pour cent, en fonction du taux de traitement a I’ozone, lui
méme exprimé en pour cent d’ozone par matiére séche (3% signifie qu’on a utilisé
30 g d’ozone pour traiter 1000 g de substrat).

Les résultats de ces tests sont donnés sous forme de courbes sur la figure 1.

Les résultats obtenus aménent aux deux conclusions suivantes :

Premiérement, dans le cas des réacteurs statiques, le fait d’augmenter la
concentration en ozone, dans le cas présent de 47 g/m3 alis g/m3, a 55% de siccité,
ne fait que trés peu varier la digestibilité de la paille, ce qui est en accord avec les
résultats obtenus selon la demande de brevet FR-A-2 603 775.

Deuxiémement, lorsqu’on utilise un réacteur dynamique et une forte
concentration d’ozone (115 g/m>), les résultats de la digestibilité sont croissants en
fonction du taux de traitement appliqué.

Ces résultats prouvent de fagon éloquente 1’accroissement de la digestibilité a la

condition de travailler avec des facteurs opératoires parfaitement maitrisés.

Exemple 2 : Comparaison de la modification du taux de digestibilité de bagasse

traitée dans un réacteur dynamique et dans un réacteur statique

On a répété le mode opératoire de I’exemple 1, & ceci prés que le substrat
lignocellulosique utilisé était de la bagasse et qu’on a effectué les 3 essais suivants :
- X : concentration d’ozone de 112 g/m® TPN, réacteur dynamique,
- » : concentration d’ozone de 111,8 g/m3 TPN, réacteur statique,
- 0 : concentration d’ozone de 46 g/m3 TPN, réacteur statique,
Les résultats de ces tests sont donnés sous forme de courbes sur la figure 2.
Les résultats obtenus ameénent aux mémes conclusions qu'indiquées dans

I’exemple 1.
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Exemple 3 : Amélioration de la digestibilité des grains de blé traités & 1’ozone
L’analyse de la digestibilité des grains de blé traités & 1’ozone a été réalisée sur

des cogs selon la mesure de 1’énergie métabolisable (EMA), conforme aux
procédures d’élevage SVDC 03 et SVDM 01. La méthode appliquée est la méthode
rapide de mesure de 1’énergie métabolisable mise au point par Monsieur Lessire de
I’INRA et la méthode de détermination de la viscosité des extraits aqueux (Méthode
au viscometre, Norme NFV 03749).
Les cogs, 9 par lot, ont ét€ nourris pendant 8 jours avec 4 lots différents de
grains de blé non traités ou traités & 1’ozone de la fagon suivante :
- lot 1 : grains non traités
-lot 2 : grains traités par 3 g d’ozone par kilogramme de grains (85 g/m® TPN) &
4% d’humidité
- lot 3 : grains traités par 4 g d’ozone par kilogramme de grains (85 g/m® TPN) &
4% d’humidité
- lot 4 : grains traités par 5 g d’ozone par kilogramme de grains (85 g/m? TPN) a
4% d’humidité.
Les grains de blé correspondaient & 97% de la ration alimentaire.
Les résultats bruts sont donnés dans le tableau ci-aprés dans lequel :
- VU signifie viscosité utile,
- EB signifie énergie brute,

- MS signifie matiére séche.
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Echantillon 1 | Echantillon 2 | Echantillon 3 | Echantillon 4

Humidité (%) 12,6 15,5 15,5 15,4
Protéine brute (%) 10,32 9,92 10,04 10,09
Matiere grasse (%) 1,38 1,36 1,33 1,42
Cellulqse brute (%) 2,06 1,96 1,76 1,75
Mat. Minérale (%) 1,49 1,43 1,38 1,38
Amidon (%) 60,39 58,81 58,14 58,01
Sucres (%) 2,19 2,75 2,75 2,88
Paroi (%) 10,54 9,54 9,59 8,91

Visc. Spécif. (cPs/g sec) 0,30 0,40 0,50 0,40
VU pentosane (Log/sec) 1,80 2,40 2,40 2,20
EB (kCal/kg MS) 4369 4354 4369 4347

EMA (kCal’kg MS) | 3604+26 3597426 357812 3618+14

EMAV/EB (%) 82,5 82,6 81,9 83,2

Analyse des résultats

Dans le cadre de I'alimentation des volailles, deux paramétres sont a considérer :
la viscosité et 1'énergie métabolisable (EMA). La viscosite est considérée comme un
inconvénient et constitue un bon facteur pour I'analyse de la digestibilité.

L'effet du traitement & l'ozone sur les grains a entrainé quelques variations de
composition, faibles, mais significatives : une légere dégradation de la cellulose brute
et de la composition en amidon et des parois, ainsi qu'une augmentation des sucres
libres.

Cette dégradation se vérifie 4 la fois en viscosité spécifique et en viscosité
pentosane. En effet, une 1égére dégradation des polysaccharides, spécifiquement des
pentosanes, entraine d'abord un accroissement de la viscosité, par solubilisation des
pentosanes et des fragments courts de cellulose.

Si I'oxydation est augmentée, une baisse de la viscosité est prévisible. Cette

baisse apparait a partir de 5 g d'ozone par kg de grains.
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Cette analyse est confirmée par le fait que 'EMA s'accroit réellement & partir de

5 d'ozone par kg de grains, c'est-a-dire a partir de I'échantillon 4.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques présentant un
haut degré de digestibilité, caractérisé en ce qu’il consiste a mettre en contact lesdits
substrats lignocellulosiques préalablement broyés et éventuellement humidifiés dans
le cas des substrats secs, dans un réacteur agité, avec de 1’ozone produit & partir d’un
gaz vecteur, I’ozone étant présent dans le gaz vecteur en une concentration comprise
entre 80 et 200 g/m® TPN, et avec un temps de séjour dans ledit réacteur compris
entre § et 40 min.

2.Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques selon la
revendication 1, caractérisé en ce que le temps de s¢jour est compris entre 15 et
30 min.

3. Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques selon 1’une des
revendications 1 ou 2, caractérisé en ce que la concentration de 1’ozone dans le gaz
vecteur est comprise entre 140 et 160 g/m’ TPN.

4, Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques selon 1’une
quelconque des revendications 1 & 3, caractérisée en ce que le taux d’humidification
desdits substrats est compris entre 1 et 6 % de matiére séche et de préférence entre 1
et 5%.

5.Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques selon 1'une
quelconque des revendications 1 a 4, caractérisé en ce que la taille desdits substrats
broyés est de 5 mm a 20 mm et de préférence de 10 mm a 20 mm.

6. Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques selon 1’une
quelconque des revendications 1 & 5, caractérisé en ce que la pression du gaz vecteur
ozoné lors de la mise en contact avec lesdits substrats est comprise entre 0,6 et
1,5 bar relatif et de préférence entre 0,6 et 1,2 bar relatif.

7.Procédé de préparation de substrats lignocellulosiques selon 1'une
quelconque des revendications 1 & 6, caractérisé en ce que les substrats
lignocellulosiques sont choisis parmi les substrats secs tels que les pailles de seigle,
blé, luzeme, les cossettes de betterave et les grains de céréales, et les substrats

humides tels que les bagasses de canne & sucre, les sorghos, les ray-grass et les foins.
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8. Substrat lignocellulosique susceptible d’étre obtenu par le procédé

selon I’une quelconque des revendications 1 a 7.
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