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Mis en lecture le: 2? -13- 1g81

MINISTERE DES AFFAIRES 2CONOMIQUES

Le Ministre des Affaires Economiques;
Vu la loi du 24 mai 1854 sur les brevets & invention ;
Vu la Conventicn dUnion pour la Protection de la Propriété Industrielle ;
Vu o srocdsvarbal dreest 2o 21 avril 1981 @ 10 k 00

e

au Service de la Propriété industrielle;

m [-]
ARRETE :
Articie 1. — Nl est délivié @  1g Sté dite : THE GREAT WESTERN SUGAR

COMPANY,
1530 16th Street, Denver, Colorado (Etats=Unis d'Amérique),

g repr. par Langner Parry, c/o Mr. Frank Seifert, 11, 't Vliet
LR je, 2800 Mechelen,

un brevet dinvention powr:  Procédé d'augnentation de 1l'efficacité de
1'extraction du sucre d'un tissu végétal en contenant,
en utilisant du gaz carboanique,
(Inv. : A. E. Freytag et R.D. Cooke)

qu'elle déclare avoir fait 1'objet de demandes de brevetl
déposées aux Etats-Unis d'Amérique le 22 avril 1980,

n° 142.664 et le 14 octobre 1980, n° 196.548 au nom de
A.H. Freytag et R.D. Cooke dont elle est 1'ayant cause.
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périls, sans garantie soit de la réalité. de la nouveauté ou du mérite de [invention, soit
de Texactitude de 1a description, et sans préjudice du droit des tiers.

Au présent arrété demeurera joint un des doubles de la spécification de linvention
{mémoire descriptif et éventuellement dessins) signés par lintéressé et dénosés @ Tappui
de sa demande de br;ver.
Bruselles, le 21 octobre 19 81

PAR DELEGATION SPECIALE :
Le Directeur
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Procédé d'augmentation de l'efficacité de l'extraction du
sucre d'un tissu végétal en contenant, en utilisant du gaz

b carbonique.
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Priorité conventionnelle des demandes de brevet déposées aux
Etats-Unis d'Amérique le 22 avril 1980 sous le n° 142 664 et
le 14 octobre 1980 sous le n° 196 548 par Arthur H. FREYTAG

et Rodney D. COOKE.

S (Tams. R.H. ?u).go.té ex RD. Cooke)
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La présente invention concerne des procédés de
récupération du sucre & partir de tiésu végétal contenant du
sucre, et plus particulidrement, un procédé permettant
d'augmenter l'efficacité de 1'extraction du sucre en mettant
le tissu végétal cuntenant qu sucre en contact avec 1'eau de
diffusion en présence Q'une guantité efficace de gaz
carbonique.

Dans les procédés classiques de fabrication du
sucre, comme le traitement des betteraves 3 sucre ou de
produits similaires pour obtenir du saccharose pratiquementt
pur, les betteraves & sucre sont généralement lavées pour
enlever la saleté, les feuilles, les mauvaises herbes et les
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rubans lorngs et fins appelés cossettes. Dans les procédés
industriels, les cossettes sont typiquement transportées

dans un diffuseur continu, par exemple un diffuseur Qe tvpe
en pente ayant une auge allongée orientée en pente ascerndante,
ol les cossettes sont transportées vers le haut dans 1'auge
par des rouleaux comportant des séries de plaques perforées,
ou des dispositifs similaires. L'eau d'alimentation pour la
diffusion, comprenant par exemple l'eau du condensé d'usine
et de 1l'eau d'appoint 3 des températures supérieures a
envircn 50°C, est typiquement introduite dans le diffuseur 2
son extrémité supérieure et descend par percolation sous
1'effet de son propre poids 3 travers les cossettes jusqu'a
1'extrémité inférieure du diffuseur ol les cossettes sont
initialement introduites dars le diffuseur. Dans le diffuseur,
le sucre et les autres matiéres solubles, comme les

impuretés, diffusent hors des cossettes et dans 1l'eau de
diffusion. L'eau de diffusion enrichie en sucre, appel&e jus
de diffusion ou jus brut, est typiquement extraite i
l'extrémité inférieure du diffuseur, tandis que les cossettes
épuis€es, appelfes pulpes, sont typiquement enlevées i

1'extrépité supérieure. Ainsi, dans un processus de diffusion

type, les cossettes pratiquement Epuis€es sont en contact
avec de 1l'eau d'alimentation de diffusion contenant une
quantité relativement faible de mati2res solides dissoutes
au voisinage ou 3 "l'extrémit& pulpes" d'un diffuseur,

 tandis que les cossettes fraliches de teneur en sucre
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reiativement élevée soni en contact avece Ge 1'eau de
diffusion contenant une guantité relativement importante de
matiéres solides dissoutes, comme le sucre et les impuretés
solubles dans l°eau, au voisirage ou 3 "l'extrémité jus"

5 du diffuseur. Bien que le procédé de diffusion précédent ait
€té décrit en se rapportant 3 un diffuseur type continu, en
pente et 4 contre-courant, les mémes principes s'appliquent
€galement & d'autres systémes de diffusion conrus dans le
domaine, par exemple les systémes de diffusion du type en

10 chaine, etc., et les autres systémes utilisés dans des
Procédés de diffusicn pour obtenir du sucre a partir d'un
tissu végé&tal contenant du sucre.

-

Jus d2 Jiffuclien chicnmu dans un pacceds
industriel de fabricaticn de sucre comprend typiquement
15 environ 10 % 3 environ 15 % de sucre, qui peut représenter
jusqu'3d 98 % du sucre initialement ncontenmu danc les
cossettes. En cutre, e jus de diffusion comprend
typiquement des sucres gui ne sont pas du saccharose ainsi que
d'autres matériaux qui ne sont pas des sucres, tant comme
20 impuretés dans la solution que sous forme d'autres matériaux
en suspension colioldale. La présence de sucres autres qﬁe
le saccharose et d'autres impuret&s non-sucres solubles dans
l'eau et dissoutes, géne de fagon importante la cristallisa-
tion ultérieure de saccharose pratiquement pur & partir du
25 jus de d;ffu51en. Il est donc nécessaire et courant, dans
1’industrie, de traiter le jus de diffusion pour enlever les
impuretés solubles et pour enlever les mati2res solides non
dissoutes avant de recueillir du saccharose cristallisé i
partir du jus. Typiquement, le jﬁs de diffusion est
30 initialement traité par de la chaux pour provoqguer la
coagulation et la précipitation d'une partie substantielle
. des matieéres solides non dissoutes, comme les colloides,
pour provoquer la précipitation d'une partie des impuretés
solubles, et pour provoguer 1'adsorption des autres impuretés
35 sur les cristaux de carbonate de calcium formés pendant le
processus de purification. Le jus chaulé est ensuite traité
par du gaz carbonique, dans une &tape appelée premidre
‘carbonatation, pour mieux coaquler et précipiter les matidres
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coaqulées et précipitées;, par exemple par fi.ltration, .
décantation, etc. -le jus est ensuite A nouveau traité par du
5 gaz carbon:lque. dans une &tape appelée seconde carbonatation,
d'une manidre congue pour faire précipiter la chaux restant
dans le jus sous forme dg carbcnate de calcium. Le jus est
ensuite filtré puis éventuellemert soumis 3 un traitement
par 1l'anhydride sulfureux, et le filtrat purifié est appelé€,
10 jus dilué. Méme aprés purification du jus de diffusion ou jus.
brut, le jus dilué produit industriellement contient une
quantité importante a’ :lmpuretés solubles dans 1°' eau qui
génent la cristallisation ultérieure du saccharose.
Aprés purification, le jus dilué est typiquement
15 &vaporé pour chasser l'excés d'eau et concentrer ainsi le
sucre dans le jus, alors appelé jus épais ou concentré. Le
jus épais est ensuite typi"uement soumis 3 une &bullition ou
concentré de toute autre mani2re par élimination d’eau, pour

——mssasnnaw ‘1a

concentrer encoz‘e le Sucre ddud 1% Jus sSc preveqnsr -=

20 cristallisation du sucre dans le jus. Le sucre cristallisé
peut ensuite &tre lavé, géché et préparé par la suite pour le
conditionnement, tout -cela d'une manidre classique.

- Pour rendre optimal uri procédé de production de

sucre, il est nécessaire pour des raisons économiques de

25 rendre ma.v_.male 1 extraction globale du sucre, au moins en
partie en concevant la diffusion du sucre d'une maniére
telle gu'elle permet d'obtenir la quantité la plus importante
possible de fagon économlque de saccharose tout en minimisant
la gquantité d'impuretés solubles dans 1l'eau dans le jus ae

30 diffusion. Ainsi, l'efficacité d'extraction d'un procédé de
ai ffusion dépend des apt:ltudes du procédé a extraire autant
de saccharose que possible 3 partir des cossettes, de
l'aptitude du procédé & min:!.miserr 1'extraction simultanée
d'impuretés solubles dana 1'eau indésirables, et de l'aptitude

35 du procédé 3 rendre les :u\puretés solubles dans 1'eau
extraites. suscept:l.bles d une élimination ultérieure a partir
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du jus contenant du sucre.
Les solutions préalablement suggérees pour




LLBCIL N . ] ] |
bt et 1y
.

T e e
- mxﬁ.w W.m—.‘zn,_m‘

Vanmntél. It Erricavioiy 1] .._--.”-‘...—.. L >

5

10

15

20

25

30

s1skale dn encre comprennenc des essais permél

g

s

diminuer la guanhiss &7 im "'até= Sanik 1'eai 3'alimentation

de dirffusion, de réduire le pH de l'eau d'alimentation de
diffusion par addition d'acides chlorhydrique et sulfurique,
de stériliser l'eau d'alimentation de diffusion, de rendre
optimales les températures de diffusion et les dimensions des
cossettes, etc., Bien que ces solutiops aient permis
d'améliorer l'efficacité de récupération globale du sucre,
une am&lioration plus poussée de i'efficacité d'extraction t
du sucre est encore désir€e et si elle &tait obtenue,
permettrait d'avoir un effet écotomique important dans une
entreprise industrielle de préparation de sucre. '

Il a été suggéré dans le brevet des E.U.A.
N° 2.801.940, que la quantité de matidres collolidales,
conme l'arabane, la pectine et les matériaux protéinés,
extraites des betteraves 3 sucre par de l'eau contenant de
i'ammoniac peut &tre réduite par addition d'une quantité
suffisanta de gaz darbbnique dans un systéme de diffusion
3 l'extrémité pulpes d'un diffuseur pour obtenir des
conditions au moins neutres. Ainsi, ce brevet suggére
1'obtention d'une extraction réduite des matidres insolubles
colloidales 3 partirdes betteraves 3 sucre avec de l'eau
contenant de 1'ammr~niac, par un prétraitenent de l'eau de
diffusion par addition de gaz cafbonique dans un diffuseur
3 un moment ol la majeure partie du sucre a d€ja3 &té extraite
de la betterave et ol ce'matériéﬁ épuisé est en contact avec
1'eau d'entrée ou eau d'alimentation..Cette'référencé décrit
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d'un diffuseur est inefficace et non nécessaire car, 3
1'extrémité jus, les cossettes fralches contiemnent des

" quantités substantielles de bétalne, d'amino-acides et

35

d'autres substances solubles qui présentent une capacité de

tampon et contrarient les effets de l'ean alcaline contenant .

de 1°ammoniac, sur 1‘ext§action des mati2res colloldales
insolubles @ partir des coase*tes de betterave a sucre. Cette
référence ne décrit pas que 1l extracticn des impuretés
solubies dans l'ean A partir d'un tissu végétal contenant du
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Selon cette re;ércnpe décrii i'addition de gaz
carbonique 3 1'eau de diffusion ¥ un endzoit du procédé de

5 diffusion ol la majeure partie du sucre et des impuretés

solubles dans l'eau ont déja &té extrait®® de la betterave
et sont donc déja contemes dans le jus de diffusion ou jus
dilué. Le procédé décrit dans cette référence n'a jamais
obtenu d'acceptation commerciale car les mati2res colloidalgs

10 et les autres solides non dissous sont facilement enlevé&s du

jus de diffusion par coagulation, filtration, etc., et ne
présentent pas un probl2me courant dans 1'industrie. Il
reste toutefois le probléme de 1'obtention d'un jus de pureté

‘accrue et de réduction de l'extrdbtion des impuretés solubles

.15 dans l1l'eau.

On a trouvé que l'efficacité de l'extraction de-
sucre & partir d'un tissu végé&tal contenant du sucre dans

‘un procédé de diffusion peut &tre accrue de fagon

significative et inattendue, en mettant le tissu véqétal

20 contenant du sucre en contact, prés de l'extrémité jus d'un
procédé de diffusion, avec de 1l'eau de diffusion en présence ‘

d'une quantité efficace de gaz carbonique. Le tissu végétal
contenant du sucre est mis en contact avec l'eau de
diffusion en présence de gaz carbonique prés de l'extré&mité

25 Jus du procédé, '12 o0 le tissu végétal frais ou

partiellement extrait vient en contact avec le jus de
diffusion contenant une quantité& substantielle de sucre
extrait soluble dans l'eau, et avant un endroit du proc&dé
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30 solubles dans l'eau @ d&ja 6té extraite 42 partir du tissu

végétal. Une efficacité& accrue de l'extraction du sucre
est obtenue par la mise en oceuvre de la présente invention,
d un prix 4e revient relativement faible.

Selon la présente invention, le tissu végé&tal

‘35 contenant du sucfe.est.mis en contact, prés de l'extrémité

jus d'un processus de diffusion;, avec de 1l‘eau de diffusion

en présence d'une quantité de gaz carbonique permettant.
d'augmenter 1° efficacité de l'extraction du sucre 2 partir
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de sucre” -désigne le rapport de Ia quantité nette de sucre
recueillie dans un procédé de fabrication, de ra:rinage ou

de récupération de sucre, par rapport i la quantité de
sucre entrant dans le procédé tel qu'il est contenu dans le
tissu véqgétal. L'expression *extraction de sucre accrue”
désigne 1'augmentation du rapport de la gquantité nette de
sucre recueillie dans le procédé de fabrication, de - .
raffinage ou de rEcupération du sucre par rapport 3 la '
quantité de- sucre entrant dans le procédé. L' expression
"pureté appaxente désigne le pourcentage de sucre
déterminé par polarisation directe sur les matidres solides
dissoutes, la ‘quantité de matidres solides dissoutes &tant

déterminée par des méthodes réfractométrigues, comme cela est

courant dans le domaine. La “pureté vraie* désigne le

pourcentage de saccharose vrai par rapport & la ‘substance
sache soluble totale. Le saccharose peat gtre déterminé par
la méthode d'inversion et les substances s&ches solubles

D i 4 W

totales par séchage, comme cela est courdani Uaibs  +s acmwsnS,
ou bien la pureté vraie peut &tre déterminée par

chromatographie en phase gazeuse. Les ‘“impuretés" désignent
le non-sucre constitué par les matidres solides nor dissoutea,

comme la‘bétaIne, la glutamine, 1' asparagine, les purines,
les pyrimidines, 1'ammoniac, divers cations et anions comme

ies nitrates et chlcrures, etc. 1.'expression "extrémité

jus® désigne 1' extrémité du procédé de diffusion ol 1l'on
enlave du procédé le jus brut enrichi en sucre. Par exemple,

dans un procédé de diffusion a contre—courant, le jus de

diffusion brut est enlevé de 1'appareii de diffusion 3

1l'extrémité jus tandis que les cossettes y sont introduites.
On peut traiter selon la présente invention tout

tissu végétal contenant du sucre. De préférence, le tissu
végétal comprend une concentration relativement élevée du
sucre que l'on désire récupérer 3 partir du jus de diffusion.
1]l est envisagé 3 1'heure actuelle que le sucre le plus

couramment recueilli sera le saccharose. Cependant, Ga peut
c&dé de la présente invention d‘autres

recueillir par le pro

L] r
iensnaiet A Fr  CTERITLE BT




P e

e

Lo L2 S5 S patae st LN R

PRV SR PR FTLAT IO AN D

10

15

20

25

30

35

-}

nono- et disaccharides. Les tissus végétaux contenant du
sucre particulilrement preéférés 3 1'heure actuelle comprennent
les tissus végétaux provenant des betteraves d sucre, de la
canne 3 sucre, du scrgho 3 sucre, et d'autres sources'de
saccharose moins abondantes. A titre d'illustration, les
modes de rfalisation particuliérerent préférés a l'heure
actuelle de 1'invention seront décrits ici en se rapportant
3 1'extraction et 3 la ré&cupération du saccharose & partir de
la betterave a sucre.

Les betteraves 3 sucre sont cultivées, ramassées,
lavées et découpées en cossettes pour une diffusion ultérieure,

Louies ces Cpiraiicmy fianit slfsviuiss
classique. Le tissu vég&tal contenant du sucre est ensuite
mis en contact, prds de l'extrémité jus d'un procédé de

diffusion, et de pré&férence au moins au point ol le contact

Alsima wmami Avra
~tunmo maniara

initial se fait entre les cossettes et le jus de aiffusion,
avec de l'eau de diffusion en présence d'une quantité de gaz
carbonique permettant d4'augmenter l'efficacité du procédé de
diffusion. Dans’ un mode de réalisation particuliérement
préféré, le gaz carbonique gue 1'on utilise est initialement
introduit dans l'eau de diffusior sous forme gazeuse. Il est
cependant considéré que la forme initiale du gaz carbonique
utilisd n'est pas déterminante pour la mise en oeuvre
satisfaisante dg la présente invention. Par exemple, on peut
utiliser de la neige carbonique ou du CO, solide comme
matériaux qui, en solution, peuvent &tre modifi&és pour
produire du gaz carbonique ou pour produire en soluticn les
mémes groupements, ligands ou ions que ceux produits quand
on fait barboter du gaz carbonique dans le mélange complexe
constituant la composition de l'eau de diffusion. Les
paramétres exacts de 1'invention sont souples en ce gu'il
apparait que les effets bénéfiques de la présente invention
sont obtenus en mettant les cossettes de betterave eén
contact de fagon classique avec de l'eau de diffusion qui
est modifiée de fagon non classigue pour. contenir du gaz
carbonique dissous aux températures utilisées. Ceci est
obtenu dans un mode de réalisation particuliérement préféré
de la présente invention, en faisant barboter dans l'eau de

"
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8
giffusion une gquantité de gaz carbonigue aux températures et
volumes d'eau de diffusion utilisés, en excés de ia guantité
qui serait normalement soluble dans cette eau dans les memes
conditione.

T] est donc envisagé que la mise en ceuvre de la
présente invention pourrait également utiliser des carbonates,
bicarbonates et autres composés qui, unc fois dissous,
dispersés ou présents de toute autre facon dans l'eau de
diffusion, donneraient d'une guelconque maniére, ou en
combinaison avec d'autres matériaux et produits chimiques,'

~le contact nécessaire du CO, dissous ou du CO, gazeux avec

les coscettes quand elles sont initialement mises en contact
avec l'eau de diffusion. L'utilisation d'une quantite
efficace de gaz carbonique, telle gu'envisagée ici comme il
sera mieux décrit par la suite, s'est révélée améliorer le
rendement global el augmenter 1tefficacité de l'extraction
du sucre dans un procédé dfextraction de sucre par ailleurs
classique.

Pour obtenir les résultats désirés, le tissu
vEgétal contenant du sucre est mis en contact avec le jus de
diffusion en présence de gaz carbonique prés de l'extrémité
jus d'un procédé de diffusion, c'est-i-dire prés de la
partie du procédé de diffusion cll le jus brut est enlevé de
1'appareil de diffusion, ol le tissu végétal contenant du
sucre frais est' introduit d'abord dans le diffuseur, et ol
le tissu végétal est en contact avec de l'eau de diffusion
ou du jus brut contenant une quantité substantielle de
matidres solides dissoutes comprenant le sucre. A ce point
d'un procédé de diffusion dans la mise en oeuvre de la
présente invention, on a trouvé de fagon surprenante qu'il
reste dans le tissu végétal une quantité importante des
impuret&s solubles dans 1'eau. Ainsi, dans un appareil de
diffusion utiiisant des cellules multiples, le gaz carbeonique
peut &tre introduit dans l'appareil dans une seule cellule
la plus proche de l'extrémité& jus ou dans une série de
cellules i cette extrémité de l'appareil. On a trouvé que
1'introduction de gaz carbenique dans au moins la moitié des
cellules de l'appareil les plhs proches de l'extrémité jus

e
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donne les résultats désirés. On a en outre déterminé que
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l'introduction de gaz carbonique, uniguement preés de
l'extrémité pulpes d'un procédé de diffusion 1& ol une partie
: substantielle des impuret&s solubles dans l®eau ont dé&ja
5 diffusé hors du tissu v8g&tal et dans l'eau de diffusion,
~ne donne pas les résultats désirés de 1'invention.
Bien que le mécanisme précis d'okbtention des

TSy s

caractéristiques ci-dessus ne soit pas totalement &lucidé
3 1'heure actuelle, on antrouvé que d'autres facteurs peuvent
10 affecter le rendement dans la mise en oeuvre de 1'invention.
Ces facteurs comprennent des variables comme la nature et la
qualits @es cossettes de betteraves 3 sucre, la nature et le
type de 1l'égquipement de diffusion utilase, etc., gul peuvent
avoir un effet sur la quantité de gaz carbonigue né&cessaire
15 dans une application particulidre. Pour toutes les raisons
précédentes, il est difficile d’estimer avec précision les
limites inférieures des gquantités de gaz carbonique gui
seront efficaces pour cbtenir les résultats désirés dans tous
les cas. La détermination de ces limites inférieures
20 précises fait partie du domaine de la conception et du choix
en fonction des facteurs appropriés dans une application'
particulidre. Cependant, on a trouvé que, dans une
installation de récupé}ation industrielle réeile de
saccharose, une gquantité aussi faible qu'environ 0,7
25 kilogramme de géz carbonique paf tonne de cossettes de
betteraves 3 sucre, que l'on fait barboter dans l'eau de
diffusion de l'installation est suffisante pour augmenter
1'efficacité de l'extraction du saccharose, tandis qu'une
| quantité de 0,125 kilogramme de gaz carbonique par tonne de
30 betteraves 3 sucre ne permet pas d'augmenter l'efficacité
de 1l'extraction du saccharose. Un mode de réalisation
particuligrement préfér€ consiste donc d ajouter a l1l'eau de
‘diffusion au moins environ 0,25, de préférence au moins
_ environ 0,5 et mieux encore au moins environ 0,625 kilogramme
35 de gaz carbonique par tonne de tissu végétal contenant du
sucre. Des quantités équivalentes sur le plan fonctionnel
de gaz carbcnique solide ou d'autres matériaux qui, en
solution, peuvent &tre modifiés pour produire du gaz
carbonigue ou pour produire les m&mes moitiés, ligandé ou

fle
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icns gue l'on obtient guand on fait barboter du gaz
carbonique dans l'eau de cdiffusion, peuvent écalement étre
utilisés. :
Dans un mode de réalisation particuliérement
préféré, le gaz carbonique est dispersé de fagon uniforme
dans l'eau de diffusion prés de l'extrémité jus du procéds.
Une dispersion uniforme peut 8tre obtenue en introduisant
le gaz carbonique dans le diffuseur 4 une série d'endroits
prés de l'extrémité jus a3 la partie inférieure du diffuseur!
en utilisart des buses de dispersion de gaz aux endroits
é'approvisionnement de gaz carbonique, et/ou par d‘autres

moyens appropriés.

Eventuelliemant, danc certaine cas, il nen
indigué& de traiter de fagon supplémentaire l'eau de
diffusion, par exemple par un acide minéral ou uﬁ acide
organique approprié, pour abaisser le pH de lfeau de
diffusion. Les acides appropriés dans ce but comprennent
l'acide sulfurique et i'acide chlorhydrigue, 1'acide
suifurique &tant préféré a 1l'heure actuelle en raison de sa
facilité relative d'élimination ultérieure et de son faible
prix. L'eau de diffusior peut étre traitée par l'acide '
choisi, en ajoutant l'acide 3 l'alimentation d'eau de
diffusion et/ou en ajoutant l'acide directement dans l'eau de
diffusion dans le diffuseur. Quand on utilise un traitement
supplémentaire bar un acide, on ajoute une quantité suffisante
d'acide dans 1'eau de diffusion ou dans la source d'eau de
diffusion pour abaisser le pH de l'eau a environ 5,0 &

environ 6,5, de pré&férence environ 5,2 a enviren 6,0, et
mieux encore 3 environ 5,4 3 environ 5,6. Les facteurs
optimaux pour les divers typés et diverses conditions
d'installatio® particuligre$ et pour diverses variables du
processus sont facilement dé&terminables et l'on peut
effectuer des réglages des variables du processus pendant le
fonctionnement du processus dans la mise en ceuvre de la

‘pré&sente invention.

Aprés contact du tissu v&gétal contenant du sucre
avec de l'eau de diffusion en présence d'une quantité
efficace de gqaz carbonique, comme décrit ici, le jus de

" diffusion résultant peut étre traité d'une manidre classique
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contenant du sucre avec l°'eau de diffusion contenant une

- quantité efficace de gaz carbonique, prads de l'extrémité jus

d'un procédé de diffusion, donne une efficacité d'extraction
nettement accrue. L'efficacité accrue provient au moins en
partie de la puret& accrue des jus de Aiffusion et dilués 4
résultants et en outre, dans certains cas, de 1l'extraction

" stimulée de sucre a parﬁir des tissus végitaux. On a en
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outre trouvé gue l'on obtient une efficacité accrue
d'extraction d'une maniére moins cofiteuse et plus sfire que
par les proc&dés antérieurs utilisant seulement un
traitement par l'acide chlorhydrique ou sulfurique et/ou un
traitement par l'éthyléne, sur l'eau de diffusion. |

Les exemples suivants jillustrent les principes
précédents.

'EXEMPLE I

On traite trois- &chantillons de cossettes de

babbéonravas 3 enave an ajontant 300 g de cossettes. par

P L R A E

&chantillon, 3 1400 ml d'ean du robinet utilisée pour la
diffusion, 3 une température de 58°C. On laisse le sucre des
cossettes de 1'&chantillon N° 1 diffuser dans l'eau de
diffusion sans traitement supplémentaire. On ajuste a 5,5 le
ph de 1l'eau de diffusion de 1l'échantillon N° 2 par addition
d'acide chlorhyarique puis on fait barboter de 1'éthyléne
gazeux dans l'eau de diffusion 3 un débit d'enVYiron 10 1/mn.
Dars 1l'&chantillon N° 3, on fait'barbote: du gaz carbonique

'pratiquement pur dans l'eau de diffusion 3 un débit d'environ

10 1/mn. A des intervalies de 10 minutes, un piSicve des

parties aliquotes de 150 ml de l'eau de diffusion de chaque
échantillon pour analyser la teneur en sucre par polarimétrie.'
Les résultats sont indiqués dans le Tableau I.

 1(d
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Teneur en sucre (%)

Temps (mn) =~ Echantillon 1 Echantillon 2 Echantillon3
10 18,87 20,53 20,98
20 20,76 22,26 22,86
0 21,52 22,94 23,50
40 22,08 23,33 23,89
50 22,19 23,55 24,01
60 22,33 23,62 24,19 |

Comme le montre le Tableau 1, les &chantillons
traités par 1'éthyl2ne/acide et par le gaz carbonique
présentent tous deux des teneurs en sucre supérieures dans
1'eau de diffusion par rabpért dh témoin (Echantillon N° 1),

1'extraction de sucre la plus importante étant obtenue a

partir de 1'é&chantillon traité& par le gaz carbonique.
EXEMPLE 1T
On récéte le mode opératoire de 1'Exemple 1 mais
on ajuste 3 6,0 le pH de l'eau de diffusion de 1'Echantillon
N° 3, avant traitement de 1'échantillon par du gaz carbonique.

Les résultats sont indiqués dans le Tableau 2 :
TABLEAU 2

. Teneur en sucre (%)

Temps (mnr) Echantilloh 1 Echantillon 2 Echantillon 3
10 12,75 13,85 14,70
20 14,40 15,60 16,80
. 30 15,08 1€,20 ‘ 17,88
40 15,50 16,90 18,30
60 15,80 17,30 19,00

A nouveau, comme 1’'indique le Tableau 2, les
échéntillons‘traités par l'éthyléne et un acide et par
1’acide carbonique présentent tous deux des teneurs en sucre
supérieures dans l'eau de diffusion par rapport au témoin.

Cependant, dans cet exemple, il apparait que le pré-
traitement de 1'eau de diffusion de 1'échantillon N°® 3 pour

e
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udllérieur au gaz carbonique de l'échantillon.
 EXEMPLE _1II

On introduit des cossettes de betteraves 3 sucre
dans un diffuseur pilote en pente ayant une capacité de.
traitement de 9 kilogrammes de cossettes de betteraves 3
sucre par heure. Le diffuseur pilote comporte des commandes
de la température, de la vitesse d'alimentation et de la
vitesse des rouleaux, et comporte en outre des orifices dané
le corps du diffuseur congus pour permettre le barbotage d'un
gaz dans l'eau de diffusion. On effectue avec le diffuseur

-pilote trois essais s&parés durant chacun huit heures. Dans

le premier essai (témoin), on transporte 9 kilogrammes de
cossettes de betteraves i sucre par heure dans 1'installation
pilote et on les soumet I un &coilement a contre-courant
d*eau de diffusion. Dans le secofid éssai, on répéte le mode
opératoiré du premier essai mais on ajuste le pH de l'eau de
diffusion a 5,5-avec de 1'acide sulfurique avant d'introduire
1'eau de diffusion dans le diffuseur pilote et on ajoute

20 ml/mn d’acide sulfurique 0,024 N 3 1'eau de diffusion dans
le diffuseur. Dans le troisidme essai, on suit le mode

opératoire ‘du second essai, mais on n'ajouté pas d'acide dans

1'eau de diffusion dans le diffiiSeur mais on introduit du gaz
carbonique dans 'le diffuseur i un dbit de 30 1/mn et on le
fait barboter dans le gaz de Giffusion. Les autres conditions
de fonctionnement de l'installatibn pilote sont donn&es dans

le Tableau 3.
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15
Les résultats des essais du diffuscur pilote cont

donnés dans le Tableau 4.
TABLEAU 4

Cosscttes Jus dilué

Traitement Teneur en  Pureté Sucre res— Dureié ap—  Pureté
sucre (Z) apparente tant dans parente réelle

(2 les pulpes. (7) ()=

(%

Témoin 13,02 91,94 1,24 90,40 87,44
HZSO& 12,98 91,11 1,03 90,80 87,29
oo AL Qi 71 1.21 63,58 38,63

T2

i telle que mesurée par chromatographie en phase gazeuse.

Comme le montre le Tableau 4, la pureté du jus
dilué du diffuseur pilote est nettement accrue par rapport
3 celle du témoin et de 1'schantillon utilisant de l'eau de
diffusion traitée par de 1'acide sulfurique, lorsque l'on
introduit du gaz carbonique Ganas 1'eau de diffusion dans le

diffuseur pilote.

EXEMPLE IV
Dans cet exenple, on introduit des cossettes de

betteraves a sutre dans un diffuseur Silwver Slope d'é&chelle
industrielle, comme décrit dans McGinnis : Beet-5Sugar
Technology, Second eEdiction, at pages 144-145, et on les
traite d'une mani2re industrielle classigue mais en ajoutant
du gaz carbonique dans le systeme de diffuseur. Le diffuseur
utilisé comprend deux auges & cossettes cHdte 3 cbdte et six
chemises de vapeur d'eau qui divisent les auges en six
"cellules" qui sont appelées cellules 1 3 6 ; la cellule l
&tant placée prés de 1 ‘extrémité inférieure de réception des
cossettes du diffuseur et la cellule 6 &tant située prés de

1'extrémité supérieure de décharge des cossettes du diffuseur.

Le corps du diffuseur est congu pour permettre l'injection de
gaz carbonique dans 1'eau de diffusion, dans chague auge a
cocsettes 3 six endroits au total : entre les cellules 1 et

Y

-
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2, entre les cellules 2 et 3 et entre ies cellules 3 et 4.
On fait fonctionner le diffuseur pendant plusisurs semaines
de la facon cyclique suivante. Pendant une période de 16
heures, on fait fonctionner le diffuseur d'une maniére
classique et on recueille comme témoin les données concernant
le processus de diffusion. Pendant une péricde ultérieure de
8 heures, on intrcduit du gaz carbonigue dans le systeéme de
diffusion 3 un débit total de 77 kg/heure, 54 kg/heure de gaz
carbonique étant fournis par des orifices d'injection aux
six endroits des auges de diffusion et 23 kg/heure de gaz
carbonique étant introduits et dispersés dans le réservoir
d'alimentation en eau de diffusion. La pression du gaz
carbonicue aux six orifices d'injection est maintenue a
4,14 bars. Aprés la période de huit heures, on suppose que le
systéme de diffusiocn s'est stabilisé en ce qui concerne le
traitement par le gaz carbonigue. Pendant la période de i6
heures qui suit, on poursuit 1'introducticon ée gaz carbonigue
dans le systéme de diffusion et on recueille les données
pour déterminer- les effets du traitement par le gaz
carbonique sur le procédé de diffusion. ‘

Des échantillons sont prélevés du systéme de
diffusion toutes les demi-heures et sont analysés én
utilisant des techniques classiques pour déterminer les
puretés apparentes, la teneur en sucre des cossettes et la
teneur en eau des pulpes. Les résultats donnés comme des

moyennes sur 16 heures, sont donnés dans le Tableau 5.
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statistiques pour les résultats sont données dans le Tablean
6,.
' TABLEAU 6
Quantité Traitement Différence Significatiecn
Témoin C()2
Pureté apparente
()
Jus de diffu-
sion 87,78 88,86 - 1,08 0,070 N.S.
Jus dilué 90,74 92,42 1,68 - 0,005 T.S.
Jus de 2nde '
carbonata-
tion 90,82 92,08 1,27 0,005 T.S.
Pureté des '
cossettes 86,07 86,62 0,57 ~— N.S.
Teneur en sucre
des cosseltes 15,86 16,04 0,18 - N.S.
Teneur en eau :
des pulpes 78,47 77,47 1,00 0,00! T,S.
N.S. - non significatif 3 un niveau de 0,05
T.S. = trés significatif 3 un niveau de 0,01

Comme le montrent les Tableaux 5 et 6, le
traitement par le gaz carbonique ddns une installation
industrielle de diffusion donne une pureté apparente du jus de
diffusion améliorée, une pureté apparente améliorée du jus
dilué et une pureté apparente améliorée du jus de seconde
carbonatation. En outre, le traitement par le gaz carbonique
donne des pulpes ayant une teneur en eau réduite, ce qui
permet une meilleure &conomie dans le pressage ultérieur des
pulpes.

EXEMPLE V \

On remplit deux séries de récipients de 0,5 1,
chaque série comprenant six récipients, avec 250 ml d'eau du
robinet et on les maintient 3 60°C. On identifie les ré&cipients

e
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Aa chague serié comme Ies Celliules i, 2, 3,-4,
Fivenmani. On 2ioutae 3 IPeau de chaaue celluls
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" cossettes de betteraves 2 sucre fraichement PiSpazc
intervalles de 10 minutes, on transfire les cossatl
chaque cellule 1 dans la cellule correspondante 2 et l'on

ajoute dans l'eau de chaque cellule 1 150 g supplémentaires de

realads
P e e —

cossettés fraichement préparées. On suit ce mode cpérateoire

jusqu'd ce que les cossettes aient atteintes chaque cellule 6.
A des intervalles de 10 minutes par la suite, on ajoute a
chaque série un récipient supplémentaire de 0,5 litre contenant
250 ml d’eaun du robinet 3 60°C, les nouveaux récipients
 devenant les cellules 6 de chaque série et les autres cellules
descendant dans la série. La cellule initiale de chaque série
&tant enlevée de la position de la cellule 1 est enlevée des -
séries pour 1l'analyse de l'eau de‘diffusion. Dans une des
géries de cellules, on introduit continuellement du gaz

carbonique en excés dans la cellule 1 de la série {c'est-a-

dire du c&té jus du procédé de diffusion). Dans la seconde

—Kain Aa ~allunlaes an intraduit continuellement du gaz

DAl e AW WSt ke e WS e A

carbonique en exc2s dans la cellule 6 de la série (c'est-a-

dire du cbté& pulpe du pfocédé).

On analyse la pureté apparente du jus dilué en
utilisant une modification de la méthode de Carruther dans les
cellules enlevées des séries 3 des intervalles de 10 minutes.

Les résuitats son& donn&s dans le Tableau 7 :
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Minwinn SonniZes " LUp idliudult gans
depuis le d&fout ce ia celinia &
} '&chantillonnage {(c5té pulpe)
10 96,39
20 87,71
30 82,48
40 89,18
50 84,44
60 92,57
70 84,35
80 87,01
Moyenne 88,02

procédé de diffusion entrafne une augmentation de la pureté du

97,23
87,82
21,39
92,01
90,90
91,34
94,08
92,87
92,21

Les résultats du Tableau 7 montrent que
1'introduction de gaz carbonique préds de l'extrémité jus du

jus dilué de plus de 4 points par rapport 3 1'introduction

PH de 9,5 par addition d'hydroxyde d'ammonium avant le contact

EXEMPLE VI

du gaz carbonique ‘pras du QQté pulpes du procéde.

On répéte le mode opératoire de 1l'Exemple V mais
1'eaun dans chaque cellule de chaque sé&rie est ajustée 3 un

des cossettes et de 1'eau. Les résultats sont donnés dans le

Tableau 8.

‘Minutes &coulées

TABLEAU 8

COy introduit dans CO, introduit dans

depuis le début de la cellule 6 la cellule 1
1'&chantillonnage (c5t€ pulpe) (c6té jus)

10 100,00 101,00

20 81,89 88,20

30 .82,74 80,07

40 82,96 85,07

50 86,83 89,59

60 182,43 87,81

70 83,88 87,56

8o 84,286 87,26

Moyenne 85,62 88,32
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utilisant trois séries de ceiluies. Dans une serie de uc&&ua;;; f
on introduit Gu gaz carbonique e excds dans l'eau de la ’
cellule 1 de la série (c' est-3-dire prés de l'extrémité jus).
Dans une seconde série de cellules; on introduit -du gaz
carbonique en excés dans 1l'eau de ia cellule 6 de la série
(c'est-3-dire du c&té& pulpe). Dans la derniére série, on

ajoute du gaz carbonique dans aucune cellule de la série.
Les résultats sont donnés dans ‘le Tableau 9.

. . TABIEAU 9
Minutes &coulées Pas d'addi- CO; introduit COy introduit
depuis le début tion de dans . la , dans la
de 1'&chantillon- €O, " cellule 6 cellule 1
nage _ (c5té pulpe) (coté jus)

10 80,20 82,75 86,66
20 84,64 81,75 89,08
30 , 86,44 83,48 92,69
40 . 88,30 86,10 93,31 -
50 , S5 ,0e Sg,es as 137
60 89,92 86,20 92,09
Moyenne 85,85 | 84,32 - 01,37

Comme le montre le Tableau 9, 1l'addition de gaz
cafbonique dans la cellule 6, c'est-a-dire du c8té pulpes d'un
procsdé de diffusion, apparait abaisser la pureté& apparente
du jus dilué par rapport a celle obtenue sans addition de CO,
d*environ 1,5 point, tandis que 1'addition de gaz carbonique
2 la cellule 1, c'est-3-dire du cbté jus d'un procédé de
diffusion, é&ldve la pureté apparente du jus dilué d'environ

5,5 points.
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REVENDICATIONS

1. Procédé d'extraction de sucre & partir d'un

tissu végétal contenant du sucre, dans lecuel le tissu
v&gétal est mis en contact avec de 1'eau de diffusion &
laquelle on a ajouté du gaz carbonique, caractérisé en ce
gu'on met le tissu végétal contenrant du sucre en contact,
prés de 1l'extrémité jus d'un precédé de diffusion, avec de
1'eau Ge diffusion en présence d'une guantité de gaz carbonique
pernettant d'augmenter 1'efficacité de 1l'extraction du sucre .
3 partir du tissu végétal.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé

conowe gn'on £z2it havhator 1. caz carhoniome dans ifeau de

diffusicn.
3. Procédé selon l'une ou l'autre des

revendications 1 et 2, caractérisé en ce qu'on disperse le gaz
carbonigue dens 1'eau de diffusion avant de mettre le tissu
végétal en contact avec l'eau de diffusion.

4. Procédé selon l'une guelconque des
revendications 1,°2 et 3, caractérisé en ce gue on met en
contact avec du gaz carbonique le tissu végétal provenant de
betteraves 3 sucre, de canne 3 sucre, de sorgho i sucre ou de

leurs m&langes.
5. Proc&dé selon la revendication 4, caractérisé

en ce qu'on fait barboter dans 1'eau de diffusion au moins
environ 0,25 kg et de préférence 0,4 kg de gaz carbonique par

tonne de tissu végétal.
6. Procédé selon la revendication 5, caractérisé

en ce qu'on fait barboter 0,5 kg de gaz carbonique par tonne
de tissu végétal.

7. Procédé selon l'une gquelcongue des
revendications 1 3 6, caractérisé en ce qu'on ajuste le pH de
1'eau de diffusion 3 environ 5,0-6,5, de pr&férence environ
5,2-6,0.

8. Procédé selon la revendication 7, caractériseé
en ce qu'cn ajuste le pH de l'eau de diffusion en ajoutant de
1*acide sulfurique 3 l'eau de diffusion.

' 9. Procédé selon l'une quelcongue des
revendications 1 & 8, caractfrisé en ce qu'on met le tissu
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vég8tal en contact avec 1'eau de ciffusion en présence é'un.

agent comprenanc le gaz carbonigue, le gaz carbcnique dissous,

les macéyiaux sur lesquels on peut agir dans l'eau de

diffusion pour obtenir les mémes groupements, iigands ou ions

que ceux preduits quand on fait barboter le gaz carbcnique

dans l'eau de diffusion, ocu leurs mélangas, en guantité

suffisante pour augmenter 1'efficacité de l'extraction au

sucre 3 partir du tissu végEtal.
10. Procédé selon lune guelcongue des
actérisé en ce gu'on met le tissu

végétal en contact avec 1'eau de diffusion en présence d'une

guantitd de gaz carbonigue permettant d'inhiber l'extraction,
iz 1ahlez Annn

au cours du procédé de diftusion, des LGPGItTis ZUi=siTs

1'eau provenant du tissu végétal.
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