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Avant propos.-
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AUBRLVILLE qui & obtenu pour moi une subvention
g Fel.DulloBs

Que lessieurs les Professeurs NORMAN
et ROIG veuillent bien agrder l'hommage de mes trés
regpectueux remerciemnents,
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ANTRODUCTION .~

Apres la wise au point des procédés BERGIUS,
SCHOLLER et MADISON, l'hydrolyse des bois est aujour-
d'hui passée sur le plan industriel en vue d'obtenir
soit de l'alcool, soit des levures alimentaires. Mais
ces procédés ne sont encore appligués gu'aux bois
européens ou nord américains. Le nombre des especes
utilisées est en outre trés réduit ( pin, sapin, trem-
ble principalerent ),

Le probléme s*est posé de savoir si les bois
tropicaux de la PFrance d'Qutre Mer sont aptes 2 1l'hy-
drolyse,

On a parfois transposé les résultats obtenus
avec certaines essences des régions tempérées. Sur ces
bases, des avant-projets 4'usines d'hydrolyse avaient
€té établis, et des rendements de saccharification et
de fermentation avaient été prévus.

Laissant de cbté les difficultés que présen-
Teraisgt 1'installation de complexes industriels aussi
importants et délicats, exigeant une wain d'oeuvre
speécialisée et le concours de nombreuses industries
amnexes, nous avons essayé au cours de cette dtude de
déterminer l'aptitude & 1'bydrolyse d'un certain nom-
bre d'essences tropicales, Cette détermination doit
8tre effectuée avant de pouvoir songer & 1'établisse-
ment d'un avant-projet industriel.

-

ont donné lieu & d'innombrables travaux techniques et

analytigues qui avaient le plus souvent pour objet de

perfectionner ls fobricetion des pAtes 2 papier et de

mettre en valeur les sous produits de cette industrie.
De méme, de nowbreuses études ont ¢té effectudes pour

déterwiner les bois qui convienncnt le mieux & la car-
bonisation ou 2 la distillation. Mais on ne trouve

Les essences europdennes et nord américaines
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que treés peu de données analytiques sur les bois
coloniaux: il fallait d'abord couwbler cette lacune.
Certes l'analyse d'un bois n'est pas un critére suffi-
sant d'hydrolyse mais le contrdle de la marche de la
saccharification en fonction du temps, le choix des
conditions expérimentales optima ( température, concen-
tration de l'acide, durée d'attaque ) exige qu'une
analyse de la matieére premiére ait été préalablement
effectuce., C'est dans cet esprit de contréle ( déter-
mination du maxiumum théorigue possible de rendement en
sucres et en furfurol, de la durée d'atiaque 3 partir
de laquelle intervient une destruction des sucres,
contrble de 1'évolution de la teneur des jus en pento-
ses ) que nous avons effectué une analyse immédiate
somuaire des essences tropicales étudiées,

Nous avons choisi des méthodes d'analyse
simples, adaptées aux possibilités d'un laboratoire
de contrdle établi outre mer et permettant le travail
en serie, Notre analyse ne doit jamais &tre séparée
du probleme pratigue posé: nous n'avons pas la préten-
tion d'avoir établi des fiches analytiques définitives,
pour des essences d'ailleurs stockdes en France depuis
de nombreuses annces et ayant pu subir des altérations.

Mais, nous l'avons déja dit plus haut,
l'analyse d'un bois ne suffit pas pour pouveoir appré-
cier son aptitude & l'hydrolyse: il faut le soumettre
réellement & un essai d'hydrolyse type. C'est 132 le

sujet de 1z 2tme partie de cette étude,

La mcthode adoptée a été celle de BERGIUS
qui est la plus appropride au travsil de laboratoire.
Quelques essaig ont €té effectuds aussi suivant la
méthode de (JELLE, 2 l'acide chlorhydrique dilué en
autoclave,

En possession des résultats de 1l'analyse et
de l'essai d'hydrolyse, nous pouvons alors nous faire
une idée beaucoup plus précise de la constitution,
du comportement chiwique, de la “personnalité" en
gquelgue sorte; du bois étudié,
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Dans une 3eme partie enfin, nous avons
envisagé le passage du laboratoire au 1/4 de grand et
nous avons discuté de certains problémes posés par la
mise au point de procédés industriels d'hydrolyse des
bois ( en particulier, l'analyse des jus, le contrbdle
de la saccharification et de la fermentation ) et de
quelques lois générales de l'hydrolyse,par un acide

N\

dilué & température élevée,
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Les substances dont sont
formées les membranes cellulosiques s'in-
terpénetrent d'une maniére intime et de
plus sont d'une nature collofdale; cela
suffit déjd pour rendre leur séparation
quantitative walaigée, Mais il y a pire:
on ne connait pas avec assez de précision
les caractéres spécifiques de ces subs-
tances, on ne sait méme pas encore s'il
s'agit d'espéces chimiques définies ou de
groupes d'espéces chimiqgues, En ce qui
concerne la plus étudiée et la plus con-
nue d'entre elles: la cellulose, on en
est encore & se demander (et parfois avec
raison) si elle n'existe pas dans un tis-
su végétal sous plusieurs formes présen-
tant des solubhilités et des aptitudes
réactionnelles différentes.

(G. BERTRAND Ann, Ferm. I p. 577),

Avant d'entreprendre 1l'étude des méthodes
d'snalyse et pour éviter toute confusion, j'estime done
nécessaire de préciser la valeur exacte des terues que
Jtemploierai,

Nous conviendrong d'appeler "cellulose" la
substance idéale capable de fournir par hydrolyse la
totalité des sucres fermentescibles; lorsqu'il s'agira
d'une substance réelle, j'indiguerai chaque fois la
méthode gqui m'sura perwis de l'isoler, 3¢ méme pour le
Rfurtorel

Par analogie avee les dénominations industriel-
les, j'ai appelé "lignine" 4'un bois, le résidu de
l'attaque qui faisait passer en solution le plus grand
pourcentage de ce bois,.

En ce gqui concerne chaque subastance, d4'ail=-
leurs, nous donnerons au paragraphe correspondant, les
précisions complémentaires nécessaires,
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~ ECLANTILLONNAGE, SECHAGE, EXTR»:CTION, CENDRES.-

a) - Echantillonnage.-

Le bois est un matériaun essentiellement
hétérogene, sa couposition varie suivan? %es parties de
la plante oY a été fait le prélévement (1), s?ixant
qu*il g'agit . d'un 'o%s de printemps ou d'été 2), de
coeur ou d'‘aubier (3/,

Leg prescriptions ongernant 1'échantillonnage
varient suivont les auteurs (4 g,14).

En ce qui nous concerne, nous devons nos bois
& 1l'amabilité de la Station Coloniale de NOGENT, Ils
nous étaient fournis sous forme de sciure obtenue par
sciage longitudinal, la hauteur de coupe étant de 50 mm
environ. L'échantillon, relativement volumineux (1 Kg.)
pouvait raisonnablement &tre considéré eomme un échan-
tillon moyen. Il s'agissait évidemment de Bois de tronc.

Pour opérer dans des conditions idéales nous
aurions dQl partir d'une sciure de grosseur constante et
uniforme, mais, pour ce faire, il nous auvrait fallu
changer de gcie suivant la dureté du bois car la sciure
est d'autant plus fine gue le bois est plus dur. Qutre
gue ceci était impopssible, une telle fagon d4'opérer ne
corrgspondrait pas & un travail industriel,

La base de notre échantillonnage a donc été
%

la scie de 35 cm. de diametre & 60 dents a crochets
avoyées & la pince utilisée & NOGENT.,

Nous avons toujours évité de tamiser la
sciure brute ainsi obtenue car la fraction que nous
aurions pu isoler de cette fagon n'aurait plus corres-
pondu & un échantillon moyen: car la portion 1la plus
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fine provient des parties les plus dures, et contient
? la_fois plus de cendres et de matidres extractibles
6, 6 bls); nous nous sommes bornés & éliminer 2 la
main les éclats et les copeaux qui souillaient parfois
la sciure.

b) - Séchage .-

Tous nos échantillons ont été séchés avant
traitenent.

scHWALBE (15), et & sa suite SIEBER (6),
déconseillent le séchage & 100-105° utilisé par DCRE (16)
qui, d'aprés eux, provogue un racornissement de la fibre
gqui la rend plus résistante & la pénétration des réac-
tifs. Le chauffage altérerait également les graisses,
cires et surtout résines et les rendrait en partie inso-
lubles dans les ligueurs d'extraction. De son c8té,
le séchage sous vid? ?éme en présence de P205 est
beaucoup plus long 17 et jamais aussi complet: RUSSEL,
MAAS et CAMPBLLL TlS), signalent que la cellulose sécheée
sur P205 dans le vide pendant longtemps, retient encore
0,35 % d'eau enlevable par séchage & 105°.

Le séchage sous vide serait donc difficilement
praticable dans le cas d'analyse en gérie.

~ SCHMIDT et GRAUMANN proposent ?ne néthode
intermédiaire (séchage sous vide a 78°) 19),

Maie examinons de plus prés les critiques
adressées par SCHWALBE et SIEBER au séchage & 1l'étuve
a 100-105°,

L'insolubilisation des résines signalées pax
SCHWALBE serait due, d'aprés lui, & une oxydation qui
se produirait déja 2 tewpdrature ordinsire (vieillisse-
ment) et que le chauffage ne ferait qu'accélérer; 4'ol
la nécessité absolue d'opérer sur du bois frais,



Or, nous ne pouvions disposer, vu les
difficultés des relations avec les colonies que de
bois stockés depuis un temps indéterminé (5 ans au
moins), il nous était donc impossible d'obtenir une
valeur correcte pour l'extrait, non plus que des subs—
tances extractibles inaltérées. Tel n'était d'ailleurs
pas notre but; nous désirions simplement éliminer les
substances qui auraient pu géner le dosage de la cel=-
luloseyquel que soit leur état et leur proportion
pourvu que celle-ci soit exactement connue et que nous
puissions établir un coefficient correct pour rapporter
& la sciure primitive séche les résultets de nos do-
sages sur bois extrait,

L'expérience nous a montré que, avec la
méthode que nous avons utilisée, ce but était atteint,
non seulement dans le cas du dosage KURSCHNER (nous
verrons en effet que, avec cette méthode,l'extraction
préalsble n'est plus nécessaire), mais aussi dans le
cas du dosage CROSS et BEVAN, variante SIEBER et
WALT&R.

Quant au " racornissenent " ?es fibres, il
n'a &té obgervé ni per WINTERSTEIN (20), ni par
REMKsR (21), et n'a pas paru avoir d'influence sensi-
ble sur nos essais d'hydrolyse.

¢) - Extraction.-

Nous avons déja dit le peu 4'intéré€t que
présentait pour nous la détermination exacte des subs-
tances extractibles. Nous n'en discuterons donc pas
et renvgﬁ?ns le lecteur & l'excellent traité de
SIELLR ( choix des solvants). Nous avong finalement
suivi la méthode de M. Gabriel BERTRAND (22), avec
cetie seule diffeérence gue nous séchions le bois &

1050 dés avant l'extraction 2 1l'eau,

Notre échantillon était donc porté 2 l'étuve
& 105° jusqu'd poids constant (3 h., environ en prati-
que), la prise d'essai de 3 4 5 g. était ensuite pla-
cée dans une cartouche de SOXHLLT taréde et extraite a

fes e v a
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l'eau d'abord (6 h,), puis 2 l'alcool (4 h.), et
enfin & 1'étheretchaque extraction étant suivie d'un
séchage & l'étuve dans les conditions indiquées plus
haut. Apreés l'extraction, la cartouche était pesée de
nouveau pleine, puis vide, et l'extrait déterwiné

par la perte de poids du bois.

Oes pesées devaient &tre effectuées avec la
plus grande précaution, car la sciure seche, et plus
encore la cartouche, du fait de leur structure fine-
ment poreuse, sont extrémement hygroscopiques.
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] ] 1 ] ]
{Nom du bois | Extrait total| Nom du bois v Bxtreit 3
] ! % i 1 t
4 1 ] ] ]
S SN S -
i : | : |
| Abalé L 4,2 1 Lo b 4,5 :
1Ad jouaba ] 4,6 | Lonlaviol H 9,6 )
1Afo : 597 | Mélégba i 5,4 i
'Alele A 8,6 ! Movingui : 10;1 :
1Ako i 4,9 1 Niangon A i
{Assas {150 ! Oboto 1 Byl :
'Avodlre t 5,9 ] Ok oumé V4,7 :
| Avomd 1049 1 Olon R o i
iAyous : 759 ! Osizale ! gl :
tAzobé . 4,6 4 Ossol ! 6,2 b
tBa i Ssa 1 Ouotera $ 92 ]
iBilinga T \ Ozigo {149 i
iBodioa g 5,2 I Padouk ! 15,0 (11,6}
:Bosue 1 6,2 1 Palétuvier P 5,8 i
.Coula : 8,5 | Parasolicr. 1 6pé ;
iDabéma i 13,6 ! Potopoto ! 13,8 :
:lectou i 54 i Rikio PR '
i1 Difou T e | Sambe i Dad H
1Dina : 6,2 1 Sipo ¥ 0y :
|DOUSulL § 20,7 1 Sougué 1 2,4 1
\Ebiara ¥ 5.9 ! Tali elair ! 9,8 :
'Emien ' 540 | Tali foncé : 6,9 !
lEseessdng 1 954 1 Teul ¢ 10,0 {
|Etimoé F LB ! Walébé . 8,8 :
1Ezelfou § 10,2 : : :
'Frake ! 9,4 ; !

1Framiré . 14,7 i i

' Iroko . ' i
IKissafoukala ) 10,4 ! Pin ' 15,6
lKotlbe ] 6,6 (5,7) 1 Tremble i 548
iKroma ¥ T . ’

Les deux chiffres entre parenthéses correspondent 2
des extractions refaites 3 ans aprés réception du bois.

O B > o
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Nous insistons sur le fait que les chiffres
donnés ci-dessus n'ont qu'une valeur indicative.

Pour deux des bois, une nouvelle extraction
o été foite trois ans environ aprés la premiere, la
nouvelle valeur est portée entre parenthéses dsns le
tableau I, et confirme bien 25 théorie du vieillisse-
ment de SCHWALBE.

Certains bois présentent une proportion de
subbtances extractibles importante et il serait peut-
&tre intéressant de faire une étude détaillée de ces
substances, mais, outre leur altération probable pen-
dant le stockage prclongé du bois, la complexite des
problimes posés par leur analyse immédiate mettait
cette étude hors de portée des moyens de notre labo-
ratoire,

L'étude rapide d'un extrait acétonique
a'ekoumé nous a donné les résultats suivants :

Extrait acétonique
+ KOH alcoolique 2 h. & reflx,
évaporation de 1'alcool sous

,aﬂ'_ﬁﬂédw‘,,muww~ vide; reprise par l'eau
insoluble ¢ :

\ \\.\
‘.i 2
+ acétone *solution
p + H»SO
1050y,
/ e €Thed
insol, soclution sol.ea ppté sol.ét .
gvaporée + alcool + sous gklyate de Pb
4+ sol, conc.Cacly, + be éne
R ) bouillant
masse ciréuse qui \\\\
donne la reéaction de ¥
SATLKOWSK I sels de Ca (solution )
insol, ac.résiniques 4 D
(ac. résiniques B) 3 i R
L
Sels de Pb solution
insol. (ac. gras non sat.)

(ac. gras sat.)

v FTesoanwae
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Les indications entre parenthises, en l'ab-
sence de toute vérification précise ne doivent 8&tre
considerees que comme des premiéres approximations ().

Une extraction & l'eau & la suite de l'ex-~
traction & 1l'acétone nous a donné de petites quantités
de tanins catéchiques et de matiéres pectiques (?),

Signalons en passant que certains auteurs
?rati vuent aussi l'extraction aux lessives de soude
18, 25, 241 faw résultats obtenus peuvent présenter
de 1'intérét pour la papeterie, mais non pour 1l'hydro-
lyse., Ce traitewent, de plus est absoluuwent contr'indi-
qué pour une prise d'essai destinée au dosage de la
cellulose ?12, 251,

d) - Cendres.-~
Il n'y a guere ici matiére 3 discussion,

Nous n'avons pas jugé nécessaire de donner
le pourcentage de " cendres vraies "; en 1l'absence
d'un contrdle rigoureux des conditions de calcination,
que les moyens dont nous disposions ne nous permet-
taient pas d'effectuer, cette valeur n'est pas assez
stre ( dissociations ); de plus, certaines cendres
particulierement fusiblesretiennent des imbrlés
{tremble).

Nous avons donc jugé préférable de donner
les resultats en " cendres sulfuriques ",

10 g. de bois séché préalablement & poids
constant sont placés dans un creuset et caleinés 2 une
temperature aussi basse que possible. Ia ealcination
doit s'effectuer de préfdérence sans flammes car celles-
ci créeraient un courant d'air ascendant qui risque-
rait d'entraincr las cendres légeres. Les " cendres

e o 008 00
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(®) Une étude récente de l'extrait éthéro acétonique
du pin Douglas ? donné des résultats tout & fait
corparables (83),
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vraies " ainsi obtenues sont reprises aprés refroidis-
seuent par quelques gouttes d'acide sulfurique dilué
et chauffées doucement jusqu'a ce qu'il n'y ait plus
d'émigsion de fumées blanches. On laisse refroidir en
dessicateur et pon pése,

Noue avons donné également les résultats de
" cendres nitriques ", c'est-d-dire la proportion de
cendres ¥raies insolubles dans l'acide nitrique dilue.,
Celles-ci sont constitudes surtout suivant les cas,
soit par de la silice ( movingui et surtout sougué ),
soit par des oxydes insolubles: FegO3 pyrophorique
et 41203 (dabéma).

Bien que ne présentant pas d'intérdt majeur
par elles-méues, ces derniéres valeurs permettent, par
conparaison avec les résultats des cendres sulfuriques,
de se faire une idée de la composition des cendres
vraies.,

Le comportement des différents bois & la
calcination est extrémement verié; certains d'entre
eux dégagent des odeurs trés agréables: de cedre
(bosséT, d'écorce d'orange brfilée (kotibé) ou 4'encens
(parasolier, avodiré). Parfois, le culot de charbon
est trés poreux et brfile bien sous uvne couche de
cendres parfaitement blanches (ako), ou, par contre,
trop cowpact, il brlle difficilewent (tali). A citer
l'extréme légéreté des cendres de movingui, Rares sont
les cendres fusibles chez les bois coloniaux (fraké),

La variété ne se borne pas sux modalitds de
calcination comme permet de le constater le tableau
ol les résultats varient en gros de 1 & 100, meis, dans
l'ensemble la teneur en cendres des bois coloniaux est
élevée; plus de 50 % d'entre eux ont plus de 1 ¢ de
cendres sulfuriques,

: Nous avons joint & titre de comparaison les
resultats obtenus avec les deux bois métropolitains en
notre possession,

2o ¢ 0000
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Deux cas doivent &tre examinés avec atten-
tiong

- 1) - La teneur en cendres nitriques est
anormalevent élevée, Il y a lieu de craindre le pré-
sence de fortes guantités de silices qui rendrait le
bois trop abrasif pour une ut111 sation 1ndustrlellc
commode (usure du matériel): c'est le cas du sougué,
du dina et du movingui.

- 2) - Les teneurs en cendres nitriques et
sulfuriques sont tres differentes,

Les cendres vraies sont donc trés alealines,
et dans le cas d'une hydrolyse par un acide dilué 2
chaud, il faudra tenir compte de COb te alcalinité dans
ie calcul de la quantité d'acide & agouter pour arri-
ver 2 un pH donnc (Eff€t tampon dfi & la présence
probable 4'oxalates), C'est le cas du difou, de l'iro-
ko, du samba et surtout du teul.

Il faut bien avoir présent & l'esprit
cependant, que les resultats ci-dessus ne sont pas une
consbtante pour unc espéce végétale donnee, mals sim-
plement une caractéristique des échantillons étudiésy
le pourcentage de cendres contenues dans un bois varie
en effet considérablerent suivant l'origine de 1l'échan-
tillon considéré. Pour le sougué, par exemple, dont
nous possédions decux échantillons, les pourcentages
de cendres sulfuriques ont été:

- sougué 1 =2,48;cendres sulfuriques/
cendres nitriquess 1,44
-~ sougué 2 =1,70; cendres sulfuriques/

cendres nitriques= 1,53

Or les dosaa,s gque nous avons doublés ont
toujours donné des reésuvltats concordents & 0,01 ¢ preés
(par rapport au boiu)

Sevs 00



Ceci expligque lece écarte

w15 %

énormes entre les

résultats des différents laboratoires:

- iroko (laboratoire LEBEAU) cendres sulfuriguess: 2,38,

- iroko élabormtoire BLSSON% cendr
- iroko (laboratoire SAVARD) cendr

I1 semble par contre que
cendres d'une espice donnee reste

es vraies s 4,57
es sulfuriquest 3,17,

la composition des
plus constante.

TABLEAU II weescnes
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«TABLEAU~-1I1~-

W s T W - (- S ST YD W Wy G G S .

B s e G e e 5 5 e e 9 55 s i 5 5 e e o e e o 4 S S S SR B
] i 1
t " - i Cendres ' Cendres 3§
N e | sulfuriques % ! nitriques ¢ |
o T e e e -+
| Abald : 0,59 } G063
| Adjonaba : 0,90 : 032 :
:Afo i 2,09 : 0,19 :
1 Ako 1 1479 1 0,10 \
1 AidLé : 1,32 ' 0408 %
! Assas : 1,3%8 ' 0,04 :
1 Avodiré 1 0,68 i 0,06 i
i Avomé ! 2,16 : 108
P Ayous I : 3s72 ' 0,08 ;
t Ayous II i 3,92 1 0e13 t
| Azobé : 0,95 H 0,04 !
! Ba : 2953 : 0,05 !
:Bilimga 1 O 517 i 0,04 t
1 Bodioa i 0,46 : 0,05 4
! Bossé : 118 : 0,28 v
:Coula ! 0422 i 0,02 ]
1 Dabéma H 0,61 : Gexh \
! Dibétou : 0,65 s 0,03 H
:Difou ! 4429 ] Oyil i
i Dina . 1,78 ' 1568008
! Doussid : 0473 : 0,02 4
! Ebiara ’ %500 ' 0,02 t
1 FL ' 0473 i 0,05 i
:Emien ! 1:43 : Q407 :
! Egsensang 3 4,84 ! 0,05 :
:Etimoe 1 1403 i 0,03 \
{ Ezelfou : H4is | Oadh 18
=Fraké ! %450 ' 0,08 !
Framiré 1 0,44 1 0,06 i
Troko H 317 - 0,60 -
Kissafoukala ! 1+35 ! 0,47 :
1 Kotibé 1 1,85 t 0,08 {
Kromé H 1,83 : 0,08 8
{ Lo I H 1,88 v 0,05
1 Lo IIX : 1,74 t 0,03 {
Tonlaviol i 3y 2L : 0,24 :
]
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i i e ire . ST RO S NS R i
] . t 1 t
E ggelcggbd ! 1,43 i 0,10 5
! Movingui < s 26 e 0,86 :
;Nlanﬂon ’ 0,97 ! 0,3 ]
1 Oboto ' 1,06 ! 0,03 H
! Ok oumé t 1,20 s SR
} Olon ! 0,19 - 0,03 !
| Osizale H 1,00 { 0,05 i
l OS»DOI = 19U3 : 0701 ;
I Quotera ' 1,88 ! 0,02 :
1 Ozigo i 1,06 i 0,33

| Padouk H 1,34 : 0,11
:Paletuv1cr : 1,08 ! 0.22

t Parasolier i 1,29 : 0,07

} Potopoto : 0,68 H 0,04

| Rikio ’ 1,77 ; 0,57

1 Samba H 2582 1 Osdp

| Sipo ; 0490 | 0,05

! Sougué I (sciure) ] 2,48 1473

y II (copeaux) 1,70 O

! 7ali foncé . 0,27 0,10

P Tali clair : 007 0,03

1 Teul t 6,53 0,10

! Walébé i 1,95 0,09
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- DOSAGL Ldu PLVTOSANLS -

Nous ne parlerons pas du traitement aux
lessives alcalines gui est une méthode d'extraction
mais non de dosage.,

Toutes les méthodes de dosage actuellemcnt
utilisées reposent sur la transformation des pentosanes
en furfurol et le dosage de celui-ci, Elles différent
entre elless ‘

- 1) = par l'agent de transformation des
pentosanes (HCl ou HBr),

-~ 2) - par le mode de dosage du furfurol,

L'essentiel de la documentation sur ce
sujet fient en 5 articles: 1'un, de KULLGREEN ct
TvDEN (26), le 2dme de GIERISCSI (27)et les 3 autres,
de JAYNE et SARTEN (28, 29

La grande nouvesuté de l'article de
KULLGREEN-TYDLN est qu'il étudie le mécanisme de la
transformation des pentoses en furfurol, les autres
auteurs faisant porter surtout leurs efforts sur le
dosage du furfurol. :

Disons tout de suite que nous ne donnerons
pas les résultats de nos analyses en " pentosanes Y,
meis en " furfurol ", on a déjd beaucoup discuté sur
le coefficient de passage du furfurol aux pentoses que
l'on connait bien, il serait donc bien prétentieux de
vouloir proposer un coefficient de passag dg furfurol
aux pentosanes gue l'on ne connait guere

&0 000080
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Ce gu'il nous fallait, c'était une mithode
aussi simple que possible, qui donne des résultats
aisément reproductibles, propre au travail en serie
et qui nous donne le maximum de furfurol.(pourcentage
maximum de furfurol que pourrait fournirle bois dans
les conditions de traitement optima).

C'est pour cette derniére raison que nous
devons quand méme rechercher la méthode qui. donne le
rendement de transforuwation pentose~furfurol le plus
élevé, car il est probable & prewiére vue que cette
methode donnera aussi le rendement de transformation
pentosane-furfurol le plus élevé,

La méthode & l'acide bromhydrique de JAYME
et SARTEN semblait l2 plus indiguée, mais leur appareil
déja, était assez compliqué, donec cofiteux et fragile,
Un essai préliminaire nous a donné, contrairement aux
affirmations des auteurs, des jus fortement colorés
et irrécupérables; la consommation d'acide bromhydrique
devenait de ce fait prohibitive. Enfin, les résultats
du dosage du furfurol formé ne semblaient pas promet-
teurs, Nous n'avons pas poussé plus loin nos essais,
mais ADAMS et CASTAGNE (§2§ ont repris tout récemment
1'étude de cette guestion. Leurs conclusionsa confir-
ment nos doutes; la weéthode & 1l'acide bromhydrique ne
présente guere d'avantages sur celles & l'acide chlo-
rhydrique.

S8i maintenant nous examinons ces derniéres,
nous constatons que_les modes opératoires proposés
sont varidés (33 a 43), L'étude du mécanisme de la
formation et de la destruction du furfurol permettra
de fixer notre choix en déterminant les deux facteurs
qui définissent le type de distillation optimas la
concentration de l'acide et le rythme de distillation,

Cette étude a été faite pour la transform -
tion pentose-furfurol., En voici les conclusions:
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La transformation m'est pas gquantitatives
trois facteurs concourrent & modifier le rendement:

1°) - destruction partielle au cours de la
distillation du furfurol formé,

29) - destruction partielle des pentoses ayant
leur transformation en furfurol, ’

30) -« formation de furfurol par des réactions
autres que la réaction théorique, :

L'étude de la vitesse d'entrainement du
furfurol a montré que,; quelle que soit sa concentration
dans le jus initial, le pourcentage déftruit dans des
conditions de distillation données est constant, Ce
pourcentage est plus faible lorsque la liqueur primiti-
ve est saturde en NaCl (3 % au lieu de 4,2 % dans le
cas de la distillation KULLGREEN-TYDEN) car le furfurol
distille plus vite et est ainsi soumis moins longtemps
& l'action destructrice de l'acides

8i, dans le cas des pentoses, les rendements
sont différents pour l'arabinose et pour le xylose,
c'est que les facteurs 2 et 3 entrent en jeu,

: L§s modes operatoires de PERVIER et
GURTNsR (33) et de Von JOLLES (35) ( entrainement &.1la
vapeur), méme s'ils arrivaient & éliminer complétement
la premicre cause d'erreur, ne pourraient donc augmen-~
ter le rendement que de 4,2 % (ou 3 % suivant le cas)
mais ne permettraient absolument pas d4d'obtenir une
transformetion quantitative; par contre, ils entrainent
une dilution considérable des jus. Ils présentent donc
autant d'inconvénients que d'avantages.
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En ce qui concerne l'acide, la concentration
de 12 % souvent préconisée est arbitrsire; elle entrai-
ne une trop grande veriation de la concentration et de
la température d'ébullition et la réaction n'est pas
régulicre. On a intér&t & adopter directement la con-
centration azéotropique (13,15 % pour une solution
saturée en NaCl),

L'écart entre les résultats obtenus en
distillent avec ou sans sel est cependant faible,
presque négligeable, conme nous 1'avons montré dans une
note précédente ol nous avons examiné l'influence de
quelques autres facteurs,

Nous avons ¢tabli ques

1°) - il est indigpensable de distiller dans
un appareil -rodé car les bouchons de caoutchouc libeé-
rent des substances oxydantes et conduisent & des ré-
sultats trop faibles,

4 20) -~ la prise d'essai de bois ne doit pas
dépasser 0,6 & 0,7 g+ et il faut distiller au moins
350 CCasyp

30) ~ il ne faut pas distiller plus de 25 cc.
& la foise En 1l'absence de sel, les jus se concentrent
trop en acidej en présence de sel, on risque des sou-
bresauts violents.

Enfin nous avons donné les €écarts moyens
entre les résultats obtenus avec différents modes opé-
retoires et ceux obtenus par la méthode de KULLGREEN~-
TYDEN prise comme référence. Ces chiffres ont en effet
un certain intérét car ils permettent de comparer les
résvltats obtenus suivant les différents modes opéra-
toires étudiés.
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- Dosage du furfurol.-
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Nous ne ferons que citer les méthodes & la
mlonylguanidine, & la semioxamazide, au bisulfite,
1'ammoniaque, la pheéenylhydrazine et au pyrogallol

9
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La méthode & la phloroglucine, longtemps
prepondérante est avjourd'hui en moindre faveur; le
produvit de condensation est en effet wal défini,
hygroscopique et oxydable. Il est difficile & filtrer
et le filtre difficile & nettoyer. La méthode de
PuliVILR et GORTNER est trop c mgliquée et couwporte des
risques d'erreurs importants ?2 ); elle ne convient pas
& un laboratoire industriel.

On a souvent vanté aussi les méthodes aux
acides barbiturique et thiobarbiturigque, mais, outre
u'elles nécessitent encore des tables de conversion
les produits de condensation formés n'étant pas abso-
lument insolubles), l'acide barbiturique précipiterait
de petites quantités d'wehydroxyméthyl furfurol et le
précipité obtenu & partir de l'acide thiobarbiturigue
retiendrait de petites quantités d'acide libre par
adsorption (28), Enfin et surtout les réactifs sont

trop rares et couteux pour &tre utilisés pour. des
dosages en séries Restent les méthodes au bromure-
bromate (%),

TR SRS D G U 6 AT 600 §TIETS 8 0 TR €1 s w08 6 £ s @ G ST GTN 0 W T € I e BT @S B4 G RS U 63 BD 6T ST WS €IS GENS NS VR S §9 S8 A Gn Y S5 WS W08

() - Ia méthode photocolorimeétrique semble actuel-
leuent en faveur. D'aprés MM, ADANMS et CASTAGNE
(Canad. J/Res. Sect. B. Mars 1948, 26, 314-24)
le methylfurfurol et 1'hydroxyméthylfurfurol ne
géneraient pas,
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Plusieurs aubteurs ont wis l'accent sur les
imperfections qu'elles présentent, elles restent
ndanmoins, en raison de léur simplicité, les plus
employées ¢t en Allemagne, en 1933, l'Union des
Chimistes et Ingénieurs du Papier et de la Cellulose
les recommandait. ;

Voici les prinecipaux griefs que l'on adresse
& ces ucthodess

1°) - elles dosent d'autres produits gue le
furfurol W-hydroxyméthyl furfurol, méthyl furfurol,
acide formigque, acdétone provenant de la décomposition
du rhamnose), '

20) -~ il est difficile de liwiter l'laction
du brome & un stade ddéterminé,

v 30) - les résultats varient trop avec la
température- et la quantité de brome en excés.

Le premier reproche est applicable prati-
quenent & toutes les méthodes de dosage du furfurol;
citons en particulier les tentatives infructueuses de
séparation des phloroglucides du furfurol, de
1'yp-hydroxyméthylfur furol et du méthylfurfurol.

Dtapris KULLGRERN--TYDEN, 11 serait possible
d'éliminer les substonces génantes par une deuxiéme
distillation. On dé¢truirait ainsi tout 1'yp~hydroxy=
méthylfurfurol, au moins 50 % (33 % par distillation)
du methylfurfurol correspondant aux méthylpentosanes
(en adnettant qu'il en existe dans le bois (26945?.
L'erreur due & l'acide formigue serait négligeable,
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Nous avons montré que dens le cas du bois,
ces produits secondaires ne se trouvent qu'en petites
quantités dans les jus de distillation et gue dans ce
cas, les méthodes de KULLGREEN-TYDEN et de POWELL-
WHITTAKER (37) sont pratiguement égquivalentes. Nous
verrons qu'il n'en est plus de méme lorsqu'on opere sur
des jus d'hydrolyse.,

Si nous consgidérons maintenant lt'action du
brome sur le furfurol, nous constatons qu'elle se deé-
compose en trois temps:

a) - oxydation d'une molécule de furfurol par
une molécule de brome (treés rapide),

b) - substitution d'un atome de brome a un
atome d'hydrogéne dsns le produit formé (lente),

¢) - oxydation plus poussée (trés lente)s

I1 n'y a pas de limite nette entre les stades
b et ¢, mais on peut admettre avec POWELL-WHITTAKER que,
aprés une heure de contact, une molécule de furfurol a
consommé deux molécules de brome; melheureusement ceci
ne serait vrai que si on opere & 0°, KULLGREEN-TYDEN
ont donc imagineé de sc¢ limiter & la premiére réaction
qui est beaucoup plus nettement définie et qui, plus
rapide, est moins sensible & la température et & 1'exceés
de réactif.

Ils operent en solution faiblecment acide de
facon & séparer plus nettement les trois étapes de
l'action du brome, mais ajoutent un catalyseur pour en
accé%ércr la libération (solution de molybdate d'ammo-
niuvum) e«

En conclusion, nous pouvons dire que la
métrhode de KULLGREEN~TYDEN est la plus précise et la
plus fiddle, elle est sans conteste la plus indiquée
pour un dosage précis sur un matériauv pur (pentose),



Cependant, dans le cas du bois, matériau
hétérogéne, une précision de 2 ¢ est considérée comme
suffisente et on peut admettre que la méthode de
POWELL~WHITTAKER donne des résultats suffisamment
correctss
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Le prise d'essai doit &tre calculée de fagon
3 fournir 0,075 & 0,10 g. de furfurol (en pratique
0,600 g. de bois environ). Aprés séchage et pesce, on
1'introduit dans le ballon avec 100 cec, d'acide a
13,15 % en poids et 20 g. de NaCl pur. On chauffe
d'abord 2 feu nu pour arriver plus rapideuent & 1'ébul-
lition. On distille ainsi par fractions de 25 cc, en
10 wmin. en complétant chague fois par 25 ccC. dtacide
frais,

on distille ainsi pendant 140 min. ( 350 cc.
de distillat).

On dilue d 400 cc. dans une fiole jaugée
avec de l'acide standard, ajoute 3 cc. d'acide de poids
spécifique 1,19 et préléve 100 cco que 1l'on distille
coume précédemment (avec de nouveau NaCl pur 20 e }s

On redistille ainsi 100 cc. que l'on verse
dsns un erlenmeyer de 500 cc. On ajoute 200 cc. de les—
sive de soude 1,58N et laisse refroidir & 18-19° (tem—
pérature ambiante), puis 10 cc, de solution de molyb-
date d'ammonium & 25 g./1 et 25 cc, d'une solution de
bromure~bromate contenant par litre: 1,392 g. de bro-
mate de potassium et 10 ge. de bromure de potassium
(solution 0,05N).

On laisse reposer 4 min, aprés l'apparition
de la teinte jaune, soit en tout 4 1/4 & 4 1/2 win.,
puis on ajoute environ 1 g. de 1K, agite aussitdt,
laisse reposer 5 & 10 min., et titre avec une solution
d'hyposulfite de sodium 0,05N.

En fait, nous avons utilisé powr la neutralicae
tion du carbonate de soude en quantité telle que l'aci-
dité finole soit identique (0,15 & 0,25N); la gquantité
de chaleur ddgagde d¢tant beaucoup plus faible, 1'éle-
vation de temperature est négligeable et on peut procé-
der aussitdt & la suite des opérations,

[ S e .
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Nous avons vérifié que le dégagement de CO
ne glnait guére le titrege de l'acidité (nécescaire
pour vérifier la neutralisation) et n'entrainait
auecune perte en furfurol, Enfin chaque dosage ¢tait
accoupsagné d'un essai & blanc.

- METHODL de POWELL-WEITTAKLR =

L'appareil est identique, de m&me que la
prise d'essai, meis on ne met dons le ballon que 70 cc.
d'acide sans sel.

La distillation s'effectue par portions de
15 ec, en 5 mih., On ne redistille pas., On distille au
total, comwe dans le cas précédent, 350 cc. dont on
préléve 100 cc, que l'on verse dans un erlenmeyer de
500 cc. avee 20 ce, de bromure bromate N/10. On bouche
hermetiquement et laisse reposer une heure & 1l'obscu-
rité, Ce temps éeoul¢, on ajoute 10 ec., d'une solution
de 1K 2 100 g/l, laisse reposer 5 min. environ et
titre avec une solution de S,03NapN/10. On effectue
toujours un essai & blanc,

-~ CALCUL DEf RnSTLTATS =

e e S ST S S Y ol

Scit n le nombre de cc. d'hyposulfite versés
pour l'essai rdéel et n' lc nombre de cc, versés pour
l'essai & blane, la guantité de furfurol présente dans
les 100 ce, utilisés est dans les deux cas:¢";Puu,,¢4

# (n' - n)X 0,000024.
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Une simple reégle de trois
totale de furfurol fournie,

donn
Danu le cas

de

- 20 -

e la quantité
la méthode

KULLGREEN-TYDEN, 2 jouter 3,1 % pour tenir compte de la

destruction de furfurol lors de la deuxiéme

Tions
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-~ DOSAGE DE LA CELLULOSE -

Nous avons vu que pour le dosage des pento-
sanes de nombreuses méthodes avaient €été proposées, peu
d'entre elles cependant avaient acquis une réelle im-
portante, Bn ce qui concerne le dosage de la cellulose,
nous sommes hélas encore bien plus éloigné de la stan-
dardisation.

Celle—~ci parait d'ailleurs impossible de
fagon absolue, chague industrie (papeterie, scie artifi-
cielle, nitrocellulose, hydrolyse) attribuant au terme
"cellulose" une valeur différente, La standardisation
ne peut donc se faire que dans le cadre d'une industrie
determinée,

Nous essaierons donc de choisir, paruwi les
nowbreuses méthodes proposées, celle qui convient le
mieux & l'industrie de l'hydrolyse.

SIEBER a clagsé les mdéthodes de dosage de
lz cellulose en 5 grands groupese.

Le premier qui coyprend les méthodes de
WEENDER, TOMULA-PURANEN .(46) et KUNIG (47), vise plu-
t6t & obtenir des fibres enrichies que de la cellulose
& proprement parler et s'applique moins au bois qu'aux
pailles et aux fourrages.

Ia méthode de KLASOR (48) (deuxiéme groupe)
est treés particuliére, elle s'applique presque exclusi-
veuent au pin, elle est empirique et destinée plus
spécialement a la papeteric,
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Le troisieme grouei constitué par la
méthode de JAYME-SCHORNING 9), pousse l'attaque trop
loin et ne dose que 1'0(—cellulose.

Dans le cinguiéme groupe sont elassées les
méthodes de dosage de la " substance squelette "(50,%)
o'est~d=~dire de¢ 1l'enscuble des polysaccharides. Bien
que donnant d'excellents résultats et des produits peu
ou point altérdés, ces mcthodes ne nous conviennent
pas cer elles ne sont pas pratiques (temps et colt
des réactifs prohibitifa),

Restent donc les wmdthodes du 4éme groupe quiy
elles, se proposent de doser la cellulose " vraie ",

Mais d'abord, qu'est-ce que la cellulose
" vraie "? Doit-on rejeter comme non cellulose les
glucosanes de poids moldéculaire trop faible qui sont
éliwinés par lavage 2 la soude? Doit-on au contraire
compter comme faisant partie intégrsnte de la cellu-
lose les pentosanes (5%,54) et mannanes énergiquement
retenus et dont avcunc méthode connue jusqu'a ce Jour
n'arrive & débarrasser la fibre sans L'attaquer profon=-
dément?

Nous ne nous lancerons pas dans ces discus-—
sions dogmatigues. Pour nous, couwme nous l'avons dit
au début de ce travail, nous avons appelé convention-
nellement cellulose " vraie " le produit idéal capable
de fournir pAT hydrolysé, 1'erseuble des sucres fermen—
tescibles engendrés par L'hydrolyse du bois et unigue-

e

NeENt ceux—ci,

Comne dans toutes les celluloses obtenucs
expérimentalement, il reste des proportions plus ou
moins fortes de pentosancs, il faudra, pour obtenir la
cellulose " vraie ", c¢n déterminer le montant et le
deduire du résultat expérimental. Certains auteurs
ont pritendu atteindre directement ce but en maltipli-
ant la cellulose brute par un coefficient constant
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pour une¢ méthode de dosage donndée et un type de
vois(52): ceci impliquerait que le pourcentage de pén—
tosanes retenus par cettc ce¢llulose soit constant,
hypothése qui est absolument infirmee par les faits.
Dans tous les cas, le dosage d:s pentosancs sur la
cellulose brute est indispensable,

Nous ne passerons pas en revue toutes les
méthodes proposdes dang le 4° groupe de SIEBER ( voir
bib.)(45’ 3 4 62), Nous avons retenu particulierement
les deux types les plus commodes et les plus couram-
ment ewployds: la méthode au chlore de CROSS~BEVAN
(variznte SIEBLR-WALTLR) et la méthode & 1'acide nitri-
que alcoolique de KURSCHNER-HOFER. SILBER préconise,
egalement la méthode NORIANN et JENKINS, mais, outre
que toutes les critiques gue nous adrcsserons a la
méthode de SIEBER-WALTER lui sont applicables, lec grand
nombre de transvasecunents qu'elle cxige entraine des
risques de pertes non ncgligeables,

Ia méthode de CROSS-B.VAN a fait 1'objet d'un
grand nombre de travaux,

L'action du chlore, dens la méthode originale,
¢tailt primitivement précdédée d'une extraction par une
leasive de soude dilude & 1'ébullition gui decapait
la fibre et facilitait Ll'action des rdactifs. Il a été
reconnu plusg tard que cette extraction préscentait plus
d'inconvénicnts que d'avantages car l'action de la
soude était trop dnergique et la cellulose était atta-~
qucée; de méme pour l'acide acdétique préconisé par
JOHNBON ct HOVEY,

Le nombrc de chlorurations & effectuer a
aussi fait 1l'objet d'un grand nombre de discussions.
Ce ddfaut est d'ailleurs inhérent & toutes les méthodes
de dosage de la cellulosc, car le seul critere de
pureté du produit obtenu est sa blancheur ou l'absence
de coloration des liqueurs de lavage,
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Il est de plus, diffiicile de coneilier les
deux exigenoess

- obtention d'une cellulose pure,

- obtention d'une cellulose non dégradée,

car tout réactif agit en méme temps aussi bien sur la

cellulose que sur les substances d'accompagnement, les
. s . ’ b . ’

vitesses de réaction c€tant seulewent tres difféerentes,.

Cette difficulté est d'autant plus grande
d'ailleurs, quc la sciure est plus hétérogéne, la cel-
lulose des parties les plus fines dtant attagude avant
gue les perties les plusg grossiéres soicnt cowplétement
délignifides,

La question est encore compliqucée dans le
cas des méthodes de dosage & deux rdactifs (l'un de
transformation de la lignine, l'autre de dissolution
du composé formé) par le fait que le produit de trans-—
formation de la lignine superficielle protége la ligni-
ne des couches profondes, il faut l'élimincr pour
pouvoir continuer 1l'attagque qui procede donc par cou-
ches successives., Aingi donc, dans ce cas, méme si on
a affaire & une sciure homogene, si les grains en sont
gros, la cecllulose libdérée en surface sera attagude
avant que le ccntre des particules ne soit parfaite-
ment delignifié, wais plus la finesse du matériau est
grande, plus grande est la perte de charge a la tra-
versée de la couche de sciure el la circulation des
reactifs devient difficile. On egt amend ainsi & un
coupromis et on utilise en pratique un échantillon
de fincese moyenne, pasgant au tamis DIN 20 et retenu
par le tawis DIN 30 %5 6). Nous avons dit au paragraphe
Echantillonnage ce que nouss pensions de ce classement,

® 8 0000 08
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Certains auteurs on cssayé aussi de se
rapprocher de 1 'attague en continu en soumettant la
prise d'essai & un grand nombre de chlorurations et
de lavages rapides. La durée totale de la réaction &
ru &tre aingi notablement abrégé, la cellulose obte-
nue étant de meilleure qualité (57). On pourrait ob-
Jeeter que ltaugmentaticn du nombre de traitements
augmentvera é¢galement le nombre de transvasements donc
les risgues dlerreur, meis STLBSR et WALTER ont paré
& ce danger en effectuant toutes les opérations dans
le areuset ol se fait la pesde,

et inconvénient est tris fortement atténué
dans le cas des méthodes & un seul rdéactif (Einstoff
gverfahren de SCHMIDT et KURSCHNLR) Jcar la vitesse
d'attagque au coeur des particules n'est plus condition-
née que par la vitesse de mouwillage du boisg,

On arrive ainsi & la conclusion, en appa-
rence paradoxale que l'hétérogénéité de la sciure ne
serait pas défavorable. En effet, les particules les
plus fines étant également les plus denses et les
plus compactes, lcur " gradient d'attaque " serait
plus élevé que pour les grosses particules plus faci-
lement mouillables, les temps de ddlignification
coitpléte dtant scnsibloment dgaux,

L'emploi d'ecide nitrigue concentré dans
la meéthode de KURSCHNLR pourrait faire eraindre une
hydrolyse ou une nitration de la ccllulose, mais, dans
les conditions opcratoirecs (milieu alcoolique concen-
tré) ces rdactions parasites ne se produiscnt guédre.,
Il est hors de doute cepcndant que la cellulose est
légerenent ddégoradée (ddépolymérisation et oxydation)
et que cectte mithode ne pourrait servir pour un dosage
ultdérieur de 1*X -cellulose, mais contrairement aux
affirmutions de REID et LYNCH (63) les résultats en
cellulose pure concordent bien avec ceux obtenus par
Ta méthode d¢ SIEBER et WALTLR. Ia variation de poids
est en c¢ffet trop faible pour causer une erreur sen-
sible et la cellulose nc parait guére plus oxyddée que
celle traitée au chlore.



Cette oxydation n'entraine vraisenblablewent
45 non plus d'erreur sur le dosage des pentosanes

64’65)0

La wuéthode de KURSCHNER présente par contre
des avantages importantse En prémier lieu, ceux déja
signalés des mothades 2 un seul réactifs nous avons pu
ainsi traiter des plaqucttes de 1 mm, d'dpaisseur et
de 1 em@ qui ont dtd rarfaitement délignifides tout en
gardant leur forme et leur structure alors que la
methode de SIEBLR et WALTLR ne donnait dans ce cas
qu'une délignification tout 3 fait superficielle,

D'autre part, 1l'alecool dissolvant les
graisses, rdésincs et cires, joue en méne temps le r&le
d'agent d'extraction., Nous avons en effet vérifié que
les résultate ge dosages sur bois extrait et sur seciure
brute étaient identiques, On a Pu ainsi supprimer 1'ecx-
traction préalable, ce qui élimine une cause d'erreur
el abrége considérablenent la durde totale qu dosage,

Enfin, 1le pourcentege de pentosanes retenus
par la cellulose KURSCHNER est bien plus faible que
celui qui reste dans les celluloses brutes obtenues par
les autres méthodes, une erreur relative mbme asses
forte sur cette valeur, n'aura donc que peu d'ineidence
sur le résultat en cellulose vraie, en rarticulier, le
fait d'adopter tel ou tel coefficient pour transformer
€n pentosanes les resultats obtenus en furfurol n'sura
guere d'inmportance,

: A noter dgalement que la methode est rarticu-
liercuent simple et que la manipulation d'acide nitri-
que, méme concentrdé est moins désagrdéable que celle
du chlore,

On recommande malgré tout, d'observer les
precautions suivantes s
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1°) - ne jawsis verscr l'alcool dans l'acide
nitrigue,

29) -~ ne Jamals verser l'acide dans un réeci-
plent éncore humide d'alcool, surtout si ce rdéeipient
est a col dtroit,

39) = verser l'acide dsns le volume total
d'alcool correspondsnt en agitant et en refroidissant.

En observant ces prescriptions nous n'avons
Jamais eu aucun incident.

- METHODE DE KURSCHNER-HOFER -

L e LoD, N J DI S S,

Une ;rl xe) d'easaL de 1 g, &4 1,5 g. de sciure
scehée & 105° jusqu'ad poids cons nt, est placco dangs
un ballon de.250 cco, surmonté d'un réfrigérsnt & roflux
rodé¢ et additionne de 100 cco du réactif suivant, fraie

cheunent prep ré de la fagon indiquée plus hautbs

~ acide nitrique pur fumant
48°B ou moins ) ..x 1 Vol

- alcool absolu du commerce ¢.... 4 vole,

On porte & l'ébullition pendant 1 heure (ne
pas 11qui(t€r des soubresauts parfois violents, la
mrs%e n'en e¢st que mieux brfsrce° dans certains cas
cependant, il y aura lieu de prbnﬂrc des preécaution pour
gue des pareclles de cellulose ne soient pas projeties
par le¢ haut du réfrigérant D(Cdntcr sur un creuset

‘eén verre fritté N° 3, ajofter de nouveau 100 cc. et

recommencer,

o000 b
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Aprés 4 attaques semblables, faire passer
sur le creuset la totalité du contenu du ballon,
essorer, laver & l'alcool, copieusement & 1l'eau
Jusqu'd ce que les eaux de lavage ne soient pratique~-
ment plus acides et sécher & l'étuve & 105° jusqu'a
poids constante.

- METHODE DE SIEBER~-WALTER -

- e -——.-—--m._...-..... PN S o . e L

- Schéma de 1'appareil =
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La prise d'essai est pesée directement dans
le creuset., On lave & 1l'alcool, s&che a la trompe,
puis lave & l'eau chsude dont on enléve l'exces a la
trompe en prenant soin que 1l'échantillon forme un 1it
d'épaieseur uniforme. On attend que le creuset soit
bien refrcidi et fait passer alors le coursnt de chlo-
re. (Le chlore provenant d'une bouteille & pression

N

était lavé dans un barbotteur & eau).

La premiére chloruration dure de 3 & 4 min.,
le gaz passant & la vitesse de 1 & 2 bulles par sec.
On coupe ensuite le courant de chlore et lave avec
une solution & 1 % de S02 puis avec une solution
chaude & 3 % de NapS0z. On laisse quelques minutes en
contact en agitant avéc une baguette de verre, puis
aspire au vide et recommence le lavage jusqu'd ce que
la solution passe incolore, On lave alors & l'eau
chaude jusqu'a disparition du sulfite, séche & la
trompe et recommence l'alternance chloruration-lavage
jusqu'd ce que la solution de sulfite sorte incolore
dés le débutb du lavage; 1l'échantillon n'est alors
plus que légérement rosé. On élimine par lavage 2
1l'eau chavde, les derniéres traces de sulfite, séche
a 105° et pese,

TABLEAU IV sceve
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""""""""""""""""""""""""""""" gy IR
Nom du bois cell.brute % cell. brute corrigee
Abalé 44,20 T4d5 41,05
i 473440 5510 41,20
Adjouaba 46, 20 6,20 41,40
Afo 47440 4,00 45,50
46,95 2440 45 80
Aié1é 47,45(49,8)¢ | 5+00(7,70) | 45,10(46,04
47,70(49:8)¢ 5,00(7,15) 45,30(46,3
Ako 47435 5,600 44,70
Asgas 45,10 4445 43,10
45,30 S5 43,50
Avodiré 44,00 5935 41,65
=Avomé 42,45 2,40 41,45
42,65 2,50 41,60
Ayous 44,75 5,60 42415
44,10 4,90 4Y,95
Azobé 40,35 2,95 39,10
41,415 4,20 39,45
Ba 42440 7,70 39,15
42,5Q 6,80 39,60
Bilinge 44,90 5945 42445
43495 34590 42,25
Bodioa 47,10 3,10 45,65
47,50 2530 46,445
Bossé 40,05 Ts15 37420
39,60 63605 37,00
Coula 41.35 3,50 39,90
41,535 3450 39,90

(& suivre)
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Nom du bois Cell, brute 9

Dabém 43380
41,50
Dibétou 42,65
41,80
Difou 33,90
+Dina 40,65
39,65
Doussié 34,00
33525
Ebiara 38,00
78,45
El 41,95
41,90
Emien 45,50
Essessang 44,10
39,85
Etimoé 38,30
44,25
BEzelfou 44,10
44,60
Praké 4—39 40
42430

41,60(42,6)¢
II‘OkO 429 10

44530(50,1)q
Kissafoukala 4175
41,10

W 0 G e W G e G e
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Pentos ¢ de
cell. brute

7505
6,10

ot 03!

5550
9»80(14,70)
4530

2,65

s Lt

Cell,
corrigée

- e e s Bre avn Sar e exv g v g {

38545
38,40

41,20
40,25

30555

39533
38595

32435
32550

36,60
36,60

40,80
40,45

445770

41,05
41,55

36545
36,85

41,70
42,20

41,85

41,10
39960237;93
39,85(39,5

39,80
39,95(38,1)

40,00
39,90

( & suivre).sis
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—————————————————————— )
---------- G i
............ Tentos 4 de | Gell, |
___________ o g Pentos & e rée }
T : | Cell. brute 7 gell- beda ol et < 4
Nom du bois t RS W ‘e '
; e e "}-2_ 70 :37’70 :
o 138,95 50 e :
eotibe { 39,60 e b o |
1 : :4 55 |45990 1
: ! 48,15 1778 g %
o } 47,10 e 145, 50 1
% 3 i5, 50 330 !
! ' 48,20 5, 50 [+ :
(| - 1D,
:LO 1 4-6900 : :36 05 :
: i 16 20 ; ’25 i
i : 1 38,40 16,70 ol !
jLonlaviol ! 39, 90 F ' 1
: b 14,60 e 2 {
: : 0 gy : '
{1iélegba e T 143,80 5
] 1 ’
iMovingui f 1o E6 40 144,40 i
: ! 47,40 g 1445 95 I
T ‘on 1 | 95 ] i
INiango 1 46,730 i 1 i
: | ! FUTHL !
h ! 125 90 ! 7,65 :
1 i 38,90 : 70 :3 . i
1 Oy
0boto { 40,35 : 50,800l
i - ’
3 I 53, 20 igﬂig 150, 40 |
{ Okoumé : 51,70 <0 ] 44,5)1
i h 1 9 145,708 44, :
i : 14.60(10, g 140y 47 40 Js
: { 47290012215 14,6008, 3 :
t0lon : oLy 7 3 ) !
‘ ! : 145, 50 !
i : 50,10 19930 145,00 h
: izale 1 XU 16,90 ! 1
 Bie ¢ 48,30 } 145 60 i
: : 2,80 Poit- T
Lai” i 43,85 14,45 14 A 1
:OSbOl 1 43,85 : 4 :44 40 :
! : 1 ‘ 1tety '
3 : 46,75 B 14430 :
1 Ouotera 1 47,00 fs i 1
. : ! 0 143, 50 -
) 1 45 1453 143565 ;
Vo 1 45, 13,40 ' 1
1 0zigo U 45,20 i ] 1
! Padouk L 42,90 hades aon :
1 Fado ! 42,55 1< 3
E
]
]
]
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+ Présence probable d'environ 1 % de silice,
# Les celluloses SILBER et NALTM d palétuvier conte-
naient encore un peu de lignine; les valeurs obtenues
aprés correction étaient : 46,1 - 45,94
N.B.~ Les chiffres donnés entre parenthtses correspon=-
dent & des dosages suivant SIEBER-WALTER, l'indice ex-
prime le nombre des attaques.

W s e G s et i e e g R W s B T R e €5 G €6 s IS B T @ G S G S5 £ (RS £ WS G5 S U 8 G Wt @ B G B (S ESTA S50 6 GRT W BT 64 A B S B g

B et PR, s B o
b ) ! 4 iPentos % de !} Gelly 8
iNom du bois ECell.brute % %ell br&te 3 corrigée E
] ] 1 ]
""""""""""""""""""""""""""""" o e B e e Tl T e R I
| Palétuvier |} 46,10(59,5) 18,00(17, ,9) }42,4(40,9)%
| 146,80(59,4)g 19,00(17,9) 142,60 48,7) |
) ] 1 ] I
! Parasolier 2 504355 15135 147,65 :
; 1 50,10 15,00 147,60 ;
t ] ! ] |
! Potopoto 139,80 16,60 137,10 :
: :41900 :7760 :37990 :
] | 1 t {
| Rikie b 45,45 13,70 143,75 |
: =46y55 ;6;45 :43955 :
] i 1 ] 1
| Samba 141,60 14595 339,10 3
1 1 ]
} Sipo i 37,60 15,75 { 35,70 ;
t t 1
HSougué 49,85 15,10 { 47,30 !
! :509b0 g5;50 ;47;80 :
' 1 ] | 1
| ali cleir 43,60 14,70 1 41,60 ;
l 1 ] ] i
! Tali foneé |} 49,00 17505 1 45,55 :
' b 47,40 13,80 | 45,55 :
] 1} 1 } 1
¥ Teul 1 43,€0 17,60 } 40,50 ;
! 142,15 15,10 ' 40,00 |
] 1 1 1 1
| Walébé i 49,05 17,40 | 45,40 i
] 249, Ea,lo 545,10 ;
]
| Pin | 46,90 | 4,40 | 44,80 i
: : 45,90 :4140 : 4—3980 :
] i
| Tremble ! 49,25 iégos { 46,30 3
: 1 49,25 16,05 1 46,30 :
i |
1 1
] 1
' :
! :
] 1
] 1
] ]
] 1
i i
] ]
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IV
- DOuAGL DE LA LIGNINL -

Nous n'avons pas dosé la lignine proprement
dite, mais le résidu de l'attague chlorhydrique qui a
’ .
fait passer cw solution le pourcentage de sciure le
1 3
plus élevé, c'est-a~dire ce gue nous dppelons " la li-
gnine Bergius',

Cette valeur est indispensable pour le calcul
d'une unité d'hydrolyse, car la lignine ainsi obtenue,
aprés lavage pour éliminer l'acide sera comprimée en
briquettes et servira de combustible. I1 suffira d4d'ad-
mettre pour ce produit un pouv01r calorifique moyen
pour savoir & quelle quantité de combustible d'appoint
on deyra faire appel. 4 31gndler que pour cet usage la
lignine chlorhydrique est préférable, car, comme nous
le verrons plus loin, elle retient moins 1l'acide,

Cependant, si nous n'avons pas pratiqué nous
méme de véritables dosages de lignine, 1l'expérience
gue nous avons acquise nous permet de discuter utile-
ment des méthodes utilisdées dans ce but,

On a proposét
- 1°) desméthodes direotes (mise en solution

de Tout ce qui n'est pas lignine et
pesée du résidu),

- 29) des methodes indirectes (mesure de
Ta quantité de chlore Tixée par le bois
dosagze des méthoxyles ete..)s

Ces derniéres sont plutou mon avis, des
indices que deu nethodes de dosage & proprement par-
Ler,

® e » 000 s 00
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I1 me semble en effet difficile de "doser"
une substance dont on ne connait pas méme la formule
brute par titrage de tel groupement fonctionnel ou
par détermination d'un degré d'insaturation.

Toi, d'ullleurﬂg plue sﬁrcwent gncore que
dans le cas de la cellulos , on n'a pas affaire & une
esptce chimique dé finlc, me a plu81eurs, associées
de fagon guelcongue, puisque 1 on a trouvé pour des
lxﬂnwnes de provenance différente, mais isolées de la
wéme maniére, des compositions chimiques dlffercntes
(teneurs en mutnoxylc“ en partlculler) ?

HILPLRT(69) a étd gusqu'é contestor ltexig-
tence méme de la lignine, il prétend gqu'elle résulte-
rait de l'action brutale des acides concentrés utili-
sés pour l'hydrolyse de la cellulose sur des anhydri-
des de glucose., En opérant vers -=10°, il aurait obte~
nu on cffet des résultats ne dépassant paq 15 & 20 ¢
des valeurs habituelles. Ces résultats n'ont pas ete
confirmés, En ce qui nous concerne, que nou ayons
effectud nos attaques & 20° ou a 0° ndus n'avons gueére
trouve de différence ni dans la quantltc du résidus
ni dans son aspecty

Aprés cette parenthése destinée & montrer
& guel point nos connaissance sur la lignine sont
ENCOYE Vagues, abordone les methodes de dosage direct.

Nous ne ferons que signaler les méthodes
utilisant des melemoe d'acidesqui sont peu employees
(70,71). ILa méthode & l'acide fluorhydr1 ve (72) sem-
ble excelloﬂt99 malhevreueem€nc 3! a]pare?lla ge en
métal prdécieux qu'elle exige n'est pas & kaporte d'un
laboratoire ordinaire,



Les deux types de méthodes les plus
courants, utilisent, soit l'acide chlorhydrique
(type WILLSTATTER), soit l'acide sulfurique (type
KLASON)

Précisons que: aucune de ces méthodes ne
semble nous permcttre d'obtenir "la" ou méme "les"
lignines vraies en nature 75), mais simplement en
poids. En effet les lignines expérimentales sont
toujours plus ou moing altérdes par le réactif (trans-
pogsition, cracking?)(73 blss

Dans tous les cas, le bois doit 8tre préa-
laplement extrait, mais la plupart des solvants usuels
dissoudraient également des proportions plus ou moins
importantes de lignine., Aprés de nouwbreuses discus-—
sions, on & retenu comme satisfaisants 1' éther, le
benzéne et l'acétone,

Extrayons donc notre boils, au Soxhlet par
exemple, jusqu'a ce que le liquide qui siphone soit
incolore. Si, aprés séchage nous soumettons de nou-
veau & 1l'extraction le bois ainsi traité, le liquide

se colore de nouveau,

Le phénoméne est particuligrement net avec
1l'alcool, il est encore sensible cependant avec l'acé-
tone et le benzine, Il s'observe avec le bois séché
4 l'air, mais il est d'autsnt plus intense que le
séchage a été effectué & plus haute température.,
Celle—-ci a donc, semble-t-il, une action opposée &
celle gui a été signalée par SCHWALBE pour les ex-
traits. o
A guel moment doit-on donc arréter 1l'ex-
tration? Nous retombons de nouveaun sur l'arbitraire.
On edmet générslement gu'une extraction unique de 4
3 6 h, est suffisante,
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Examinons maintenant 1'attaque du bois par
les acides.

Nous nous étendrons peu sur les méthodes 2
l'acide chlorhydrigue (74 & 77) puisque nous allons
étudier en détail dans la deuxitme partie de ce tra-
veil l'action de cet acide, Nous nous bornerons 2
gignaler que le mouillage du bois par l'acide concen-~
tré dégange beaucoup de chaleur, il faudra done opérer
& froid, surtout si on traite le bois par un ?ousant
d'acide gazeux car & la chaleur de mouillage (84
s'ajoute ici la chaleur dc¢ dissolution. I1 semble
d'aillewrs difficile dans ce dernier cas, quelles que
soient les précavtions prises, d'éviter les échauffe-
ments locaux.

Si la température s'éleve, le glucose,
aussitlt formé, est détruit avec production d'acide
lévulique et de maticres humiques qui fausseront les
résultats,

L'hydrolyse de la cellulose et la destruc—
tion des sucres s'effectuent de fagon paralléle et
toute modification qui aide une rdéaction,aide égale-
ment l'autre ce qui fait qu'il est assez difficile de
fixer de fagon précise les conditions de concentration,
de tenperature et de tewps de contact correspondant au
winimim fugitif de la courbe des résidus d'attaque.
Comme nous le verrons plus loin, ces conditions
setlblent varier pour chaque boise.

Ajoutons encore qu'il y a des cas ou l'acide
chlorhydrique, méme & 43 % en poids, & quelque
température que ce soit, sewmble incapable de fournir
des resultats correets pour la lignine, Si la teumpéra-
ture est trop basse, l'action de 1l'acide n'est pas
suffisamment énergique et si elle est trop élevée,

il y a destruction des sucres fragiles avant que
1'hydrolysc des polysaccharides soit compléte,

ee es oo
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uaGeTUND(78) a aéjd signalé qu'il avait
obtenu de l'arabinose per attagque sulfurique d'une
lignine chlorhydrigue. De notre ¢86té nous avons trou-
vé plusieurs bois qui, malgré tous nos efforts, n'ont
jamais pu nous fournir par attague chlorhydrique
antant de sucres fermentescibles qu'on n'en pouvail
attendre a'aprés le résultat du dosage de la cellulose,
1o aifférence s'élevait dans certains cas jusqu'a 8 %
du poids du bois.

T'ascide sulfurigue est le plus employé
(79, 80,€L), Contrairement & ce que 1'onm pourrait
croire, son action est plus douce et plus progres-
sive.

L'acide agit en effet en deux temps!
~ 1°) peptisation de la cellulose,

- 20) nydrolyse proprement ditee

Glest cette deuxidme étape qui s'effectue
plus doucement avec 1tacide sulfurique qu'avec ltacide
chlorhydrique, I1 y & bien un inconvénient, c'est que,
si le temps de contact n'a pas ¢té suffisant, il pré-
cipite & la dilution des flocons blancs qui ne se
redissoudront pas & 1'ébullition mais comme la des—
truction des sucres est semblablement ralentie; on
peut fixer avec une marge de sécurité plus grande les
normes d'une attaque standard.

1'inconvénient principal de 1'acide sulfu-
rique est qu'il est énergiquement adsorbé par la
lignine et qu'il est pratiquenent impossible de 1'éli-

24

miner complétemcnt par lavage,
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Von EULER qui a fait une étude cri?igge du
dosage de la lignine par l'acide sulfurique 82) est
arrivé aux conclusions suiventes: Les résultats
obtenus péchent par défaut du fait de la dissolution
d'une petite fraction de la lignine par les solvants
d'extrection et de 1l'élimination d'une partie des
groupcs méthoxyles et acétyles, et par exces du fait
de la présence d'scide adsorbé et de cendres. Dans
1'ensemble, sauf présence d'une quantité excessive de
cendres, cecs corrections s'annulent.

Lo méthode & l'acide sulfurique semble donc
la meilleure. A signaler toutefois que la cohcentrae
tion de 64 % parfois préconisée s'est révélée insuf-
fisante dans le cas des bois difficilement hydroly-
sables dont nous avons parlé plus haut.

TABLEAUV L L B
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: : ! Lignine : A ' ignine |
i Nom du bois i Bergius E Nom du beis EBe;gius a
: ' i ' {
Abalé i 36400 !  Niangon L Meae d
Adjouaba i 29,80 i Oboto ¥ 4Le08 "}
Aiélé t . 29;20 ' Ok oume ) 28,60 |
Ako . 2500 1 Olon § - 52,00 3§
Assas : 35:20 ! @sizale : 25:20 :
Avodiré : 39,60 ' Ouotera ' 32420 8
Ayous § 34,60 1 Palétuvier 4 25,00
Azobé $ 44,60 ! Parasolier | 30,10
Ba b 27,20 i  Potopoto ! 34,80 !
Bilinga t 40,40 i Rikio 1 37,80
Bossé 1 38,60 ! 0 Samba : 28'88
Coula t 40,10 ! Sipo H Oy
Dabéma ' 36:20 | x Sougué ) 35,20
Dibétou ;- 34,60 ! Tali clair § 36,80
Difou ! 47,00 ! Tali foncé : 3%,40
Emien t 39,00 1 Teul 36440
gtiﬁqé E Zg,gg s Walébé 25,80
o Fraké
Pramird i 40,00 |
o Iroko 1 39,00 1 i
Kroma : 56520 :
Mé1egba i 22700 i Din 34,60
o Movingui { 40,30 ! Tremble 2.,00

x - Lignine un peu trop élevée par suite de la pré-—
sence de silice dans le bois.

o - Ligninsg trop élevée: saccharification incompléte.

D D P e > S WY e e W S SN D D ST B Cun M S WD G S S G W
e e e B e S M E RO MRS e M o G G G e e T U W

Pour vérificr la valeur de nos méthodes
d'analyse nous avons effectué le calcul suivant @
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Si nos méthodes d'analyse sont bonnes et si
nous avons bien réussi chaque fois & isoler convenable-
ment le constitusnt du bois que nous voulions séparer,
nous devons, en additionnant les pourcentages dtextrait,
de pentosanes non extraits (calculés en multipliant le
furfurol sur sciure extraite ¢ de sciure primitive par
le coefficient de KULLGREEN-TYDEN: 1,70) de cellulose
vraie et de lignine BERGIUS, trouver un nombre peu dif-
férent de 100,

Le calcul effectué sur 14 bois pris au hasard,
a donné les résultats suivants:

Bois | Abalé | Bossé :Bilinga | Coula 1 Dabéma !
e Sasg SR R
Extrait % ! 4,2 1 6,2 | 5,9 ! 8,5 | 13,6 !

I } ] } ' ]

Patiky 4 1 K754 1 36,087 BTG - 1286 1 15,6

i F. ) 1 | {

Cell, % g 45,7 3 3791 ; 42,35 5 3999 5 3844 - |

]

Lign. % | 36,0 | 38,6 | 40,4 L do,a 1 9842
| e 1 s ol SINNL s ol ) AR il ST T

Total | 105,35 | 98,151 101,4 | 100,75 | 101,86 |

: L e -

i

Bois | Difou | Emien ) Etimoé |Framiré |Iroko !

o G2 b D % S S o > e SR S g O S e R rpmp————— PSP PE  E  Lf  d e ]

] ! { I ] :

Extrait %5 17, 2 ; 5,0 3 7,8 ; 14,75 g 1745 i
} ] ] .

et % 1 B63 0 Loy b I¥mes L 8,5 1 A

] ] ] ] t ]

Cell, % ; 30,551 4447 | 36465 b 38T L PR

i ]

Lign. % | 47,0 1 39,0 1 37,6 | 40,0 3 39,0

Moo camees Wi ivars e - fares s By .

Total 110,080 98,7 ' 97,7 ¥ 10395 ¢ X003 a4

}

1

e 000 o0
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Bois - Lo ! Mélegba } Movinguiy Niangon
“““““““““““ T i e e e e DR S S SR
i 1 ]
Extrsit ¢ ! 495 1 5e4 ; 10,1 6,47
]
Pent. % i 15,7 ¢ 12 P 10,1 10,7
i 1 1
Cell, % b 4h,0 ) 42,2 )} 43,8 44,7 i
] [} ]
Lign. % E 33,0 3 40,0 i 40,3 1 38,2
“““““““““““““““““ e i e s b )
Total i ogr,2 99,7 L M0ke § o 100,3
] ] (] §

o e B G G —— v S o S

Mais il faut noter cue les chiffres trouvés
sont certainement trop forts pour le difou, 1l'ircko et
le movingui dont on n'a pu obtenir 1l'hydrolyse complé-
te. 51 pour ces bois nous remplagons la cellulose %
par le produit: (sucres ferm. max. % X 0,9), Bous
obtenons:

- au 1ieu de 110,08 sivuneess 1035,9,

- au lieu de 10945 ecsivsness 32023,

- au lieu de 104,9 +s.ceeae0s 100,25,
ce qui nous donne pour les 14 bois la moyenne de

100,74,

Ce chiffre peut paraitre un peu élevé si on
songe aux pertes inévitables en cours de manipulations,
mais il ne fsut pas oublier que nos lignines n'étaient
pas décirées.
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En ce gqui concerne les différentes méthodes
de dosage des pentosanes, de la cellulose et de la
lignine, nous n'avons donné ici que les références
des principaux types de méthodes et uniquement les
méthodes originales. Pour les variantes et les métho-
des secondaires, on oourra se reporter utilement )
1'abondante bibliographie du traité de M, TEVY HULOT:
" T ANALYSE IMMoDIALE DES BCIS * (MASSON editeur 1946)
prendre garde cependanl qué plusienrs références sont
erronées.
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Sucres totaux,=

Nous les avons dosés par la méthode de
M.G., BLRTRaND. Cette méthode est bien connue et nous
ne ferons gu'en rappeler le principe.

On neutralise & la phtaléine 5 cc. de jus
dans un erlenmeyer de 100 cc., on ajoute 20 cc de li-
queur cuprotartricue préparée su moment de l'emploi,
chauffe 3 minutes & 1'ébullition, filtre sur amiante
et love par décantation, L'oxyde cuivreux formé est
redissout par une solution sulfurique de sulfate fer-
rigue; on dose par manganimc¢trie le sulfate ferreux
formé. Les resultats sont exprimeés en glucose.

I1 va sans dire que l'on dose ainsi cepen~
dant, non seulement le glucose, mais tous les hexcoses,
les pentoses, le furfurol et l'acide formique even=-
tuellement précents.

Furfurol .-

e

I1 ne faut pas perdre de vue que le but de
cette ¢tude était avant tout pratigque, on ne s'etonne=-
ra donc pas gue nous ayons utilisé pour la détermina-
tion du furfurol un acide technigue (identique & 1l'aei-
de d'hydrolyse).

50 cec. de jus sucrés étaient remontés 2 la
concentration de 13,15 ¢ par addition de la guantité
calculée d'acide concentré (environ 20 ce. d'acide

oo s 0 oo 0P
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commercial), puis le melange était distillé suivant
la methode de POVELL-WHITTAKER, Comwe on a affaire

ici, non & deg pentosanes, mais & des pentoses, la
distillation n'est poussée gue jusqu'd 250 cce On
préléve 100 ce. du distillat auxguels on ajoute 20 cc.
d'une solution de browmure-browmate N/10 et laisse
reposer 1 h. & l'obscurité. On effectue parallelement
un essai & blanc, au bout d'une heurec, on ajoute au
contenu des deux erlen-meyers 10 cc. d'une solution

3 10 % 4'IK; on loisse reposer 5 mine et titre 1'iode
1ibéré & l'aide d'une solution d'hyposulfite N/10 de
coefficient k.

S6it n et n' les nombres de cc. utilisés
espectivenent pour l'essail & blanc et pour l'essai
gel; le poids de furfurol fourni par 100 g. de sciu-
e seche seras

(n-n")k x 0,0024 x 250 x _V x 100 = 0,012 (n-n')k ¥
2

00 50 P
~ ou v est le volume total des jus en ecc. (400 dans
le cas de l'hydrolyse par HCLl conc.),

- ou p et le poids de la prise d'essais én g. (5 dens
1c cas de 1'hydrolyse par HCLl conc.),

On a2 donc dans le cas de l'hydrolyse par
HC1 concentré i

0'96 (n"n') k.

Sucres fermentescibles.=

Tl serait fort compliqué de déterminer
rigoureuserent par voie purenent chinique la teneur
des jus en sucres fermentescibles, nous avons donc
convenu d'appeler en premiére approximation "sucres
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fermentescibles %" la quantité:

- sucres totaux %#

- (furfurol % x 1,56 x 1,2)%,
w Soit: sucres totaux %

- 1’872 furfur01 %,

¢'est-a~dire quet

- 1)~ Nous admettons que l'erreur sur les
sucres totsux due au furfurol préformé et & l'acide
formique est négligeable aux erreurs d'experience
pres.

~ 2)- Nous supposons que les hexoses sont tous
fermentescibles,

~ 3)= Nous utilisons les coefficients théori-
gues pour passer du furfurol aux pentoses, puis aux
hexoses (puisque dans le dosage des sucres totaux,
les pentoses ont été comptés en glucose).

Ces hypothéses ne sont évidemment que des
approximations assez grossicres, mais il se trouve que
les erreurs se compenscent.

En effet, des essais rdels de fermentation
de jus d'hydrolyse ont été effectués & 1l'Institut
Pasteur, au laboratoire de M. HEITZMANN. En voici les
resultats.

TABLEAU Paee e

# - 1,56 est le coefficicent de passage théorique du
furfurol aux penteoses correspondants,
1,2 est le coefficient de passage des pentoses
aux hexoses.
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Conclusions,-

1®) -~ Les sucres gue nous avons appelés
fermentescibles sont bien des sucres susceptibles de
fournir de 1l'alcool par fermentation directe.

20) - Nos prévisions chimigues sont le plus
souvent inférieures & la réalité ee qui est rassurant
au point de wvue technique,

30) -~ Ces résultats confirment notre choix
du coefficient thdéorigue de passage du furfurol aux
pentoses, le coefficient empirique nous conduirait &
des valeurs moindres en "fermentescibles chimiques".

Ayant donc déterminé chimiquement les sucres
présents dans les Jjus, nous pourrons désormais, en cas
de mauvais rendement en alcool, accuser la fermenta-
tion; il n'existe pas de sucres fermentescibles ne
méritant pas ce qualificatif (®#), il n'y a que des
ferwentotions wal conduites ou des jus toxiques.

Le probléme pourra se poser de la purifica-
tion de certains jus. Nous reviendrons plus loin sur
cette question.

Une autre série d'essais a été effectuée
plus tard & MORCLNX sur des jus d'hydrolyse BLRGIUS,
d'un mélange de pin des Landes et de hétre.

e 1Y

Tous ces jus ont été ajustés a 1 g. de HCL
et 14,4 g. de NACL par litre,

o &0 0900 00
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(%) - D'aprés TOTTINGHAM et GERHARDT, il existerait
au contraire desg sucres fermentescibles donnant
du furfurol! (Ind. Eng. Chem, 16, 139 (1924).



‘Yoici leg résultats:

Reds |fur~ g Se E S. Se Coef. |S.ferm. {S.n"ferm,"
no totaux! furol! ferme fres- |dis- |Aleool \pss— S.dig~ [S.restent
iente {Per teur (paru.
e/l js/l | &/ i/l /1 oc/1 ;
A 25,6 }2,50 120,9 !4,0 21,6 12,5 10,58 (0,97 1,37
B 29,1 12,90 123,7 | 5,2 123,9 13,1 10,30 0,99 1,04
0 38,6 12,15 }34,6 | 456 15450 11749 10,25 1,02 0,87
D 40,2 3,85 133,0 i 7,0 13342 117,8 10,54 1,00 1,03
E 45,4 4,40 |37,l ) 8,1 37,5 }21,2 0,57 10,99 1,02
P 4705 15.% 137,3 10,6 136,9 |21,2 10,57 {1,01 0,96
¢ 48,2 14,25 140,3 | 7,6 140,6 {21,9 10,54 10,99 1,07
H 49,4 15,65 138,8 12,1 137,3 }20,2 10,54 [1,04 0,88
I 5L,k 14,55 42,6 | 9,0 j42,1 22,2 10,53 1,01 0,94
J 53’2 5915 45,6 9’3 43,9 24,O 0’55 0999 1’03
X 5572 14,80 ) 46,2 110,5 [44,7 124,8 10,56 {1,03 0,86
1 57,5 | 5,90 { 46,5 {11,0 46,5 127,6 10,59 1,00 1,00
M 57,8 15,90 } 46,7 {11,0 146,8 125,6 10,55 1,00 1,01
N 58,0 15,35 1 48,0 110,5 147,5 128,2 0,60 11,01 0,95
0 60,0 16,95 !47,0 114,0 146,0 26,0 (0,57 |1,02 0,93
P 62,0 |6,40]50,0 111,2 150,8 }30,2 10,60 1,00 1,07
Q 62,6 16,40 50,6 112,5 150,1 27,6 10,55 {1,01 0,96
1 ' I} t
i i i i P

TL'accord entre les sucres "fermentescibles"”
caloulés et les sucres disperus est reterquabley
1'erreur maxima est de 4 % et l'erreur moyenne, &
peine de 0,5 %o

La quantité de sucres restants ¢tant faible,
1'erreur reletive eést sensible et l'accord entre les
sucres "non fermentescibles" caleulés et les sucres
restont 650 moins bon, l'érreur msxima atteint 14 %,
1l'erreur moyenne n'eat cependant que de 2 %

® o0 e 0
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Ia fermentation alcoolique des jus concentreés
d'hydrolyse chlorhydrigue BERGIUS (gobtenus & froid)
ne présente aucune difficulté & condition que la te-
neur en ions Cl ne dépasse pss la valeur adoptée de
x g./lo

¥ 54

~ PREHYDROLYSE -

8i nous suivons la marche de 1l'hydrolyse
d'un bois, nous constatons dans tous les cas que le
rendement en pentoses crolt plus vite et passe plus
t6t par son maximum gue le rendement en hexoses; au-
trement dit, les courbes qui représentent graphiquenent
ces résultats sont toujours plus ou moins décalees,
D'ol 1'idée d'essayer, en corbinant convenablement les
conditions opératoires, de diviser l'hydrolyse en deux
phases distinctés, en extraysnt dans le ler temps ap-
pelé Vpréhydrolyse" les pentosanes et éventuellement
les hexXosancs peu condensés appelés hémicelluloses,
sans abaisser sensiblement la teneur en cellulose
proprement dite.

La définition de la préhydrolyse est donc
lide 3 celle de la cellulose; ce terme n'aura donc pas
" exacternent le wéme sens pour un papetier, par exenple,
que pour un hydrolyscur, le premier ne g'intéressant
gutre sux hémicelluloses, tient a sauvegarder la cel-
lulosely , en gardant si c'est nécessaire une certaine
teneur en pentosancs, le deuxitime dégirant avant tout
éliiner les penbosanes sans perdre trop de cellulose
KURSCHNELR »
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Examinons la préhydrolyse d'abord du point
de vue général:

Jusqu'd présent, elle a fait 1'objet de plus
de rapportset de discussions que d'étuies pratigues
systématigques ou d'applications.

, Elle a ?t§ ¢tudice principalement sur les
végéteux ennuels (1) (pailles, roseaux, etc. ) peu
lignifiés, comme méthode d'enrichissement des fibres,

Dans le cas ol le matériau était destiné 2
la fabrication de la rayonne, il sewble que 1l'on ait
obtenu de bons résultats.

La comwbinaison d'une préhydrolysc avec unc
cuisson au sulfite donnersit des jus capables de four-
nir de l'slcool avec un rendeuent appréciable £ X,
mais il sewble bien cue l'augmentation de la teneur en
sucresfermentescibles des jus serait dfe au fait que la
cellulose, sensibilisée par la prehydrolyse, serait
plus déeradée lors de la cuisson au sulfite. Ce n'est
donc pas la préhydrolyse qui fournir le sucre, mais la
cuisson consécutive. Lee papeticrs répugnent donc &
ce mode de traitement qui altere la cellulose,

Pour les metdériaux plus lignifiés tels que
le bole, La question se complique encore du fait gue
par traitement & l'autoclave, méme par la vapeur d'eau
sevle, la lignine peut subir des transformetions qui
la. rendent par*i&l%évent insoluble dans les solutions
bisulfitigques (2, ).

Voir suesis MARPILIERO Tnd. certa I, 89-92, (1947),
I.C GOVLRN Pap. Ind., Pap. World
188-90, (1946),
DURR Finnish. Paper Tumber J 26,
19-23, 37-40, 49-53 (19447,



—65-v

Dans ce cas, la préhydrolyse présenterait
donc surtout de l'intérét coume traitement prélimi-
naire & la carbonisation ou & l'hydrolyse.

Dens tous les cas, elle permettrait de
séparer, avec une consowmation d'scide faible, des
sucres suscertibles de fournir du furfurol par concen-
tration des jus ou capables '"théoriquement" de servir
de nourriture & des levures alimentsires, Je dis bien
théoriquercnt car les jus contiennent, par rapport
aux sucres, une forte proportion de substences extrac-
tibles du bois (tanins, saponines, etc.) parfois
toxigques et une certaine gquantité de furfurol préfor-
mé et constituant de ce fait un milieu gui ne permet
pas toujours une bonne croissance des levures, Dans
le cas ou la préhydrolyse est suivie d'une hydrolyse
proprement dite, cet inconviénient est compensé par le
fait que, inverscment, les jus d'hydrolyse sont plus
purs et plus feciles & faire fermenters de plus, com-
me nous l'avens dit plus havt déjg le bois ainsi
traité est en quelgue sorte préparé & l'hydrolyse.
qui s'cffectue plus facilement et donne des jus plus
concentrés,

Disons tout de suite gue, dans ce cas, la
préhydrolyse ne peut présenter un réel intérét que
8i e€lle ne porte gue sur les seuls pentosanes; avec
les bois riches en hexosanes facilement hydrolysa-
bles (galactenes et surtout mannanes) tels que les
coniféres, la proportion de sucres’ fermentescibles
entreinés dans les jus de préhydrolyse serait trop
élevée,

~ Cette réserve faite, la préhydrolyse est-
elle réalisable pratiguement?

I1 faut avouer que nous n'avons & ce sujet
que des renseigneents frogmentaires; il s'agit le
plus souvent de brevets portent surtout sur la fabri-
cation de cellulose de bois améliorée et qui ne pré-
cisent ni les conditions opératoires ni surtout les
résultats obtenus.
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Par exeuwple, j'ai pu savoir que l'Usine
BELGIUS de MANNHEIM RHEINAN effectue, lorsqu'elle
traite du bois de h&tre, une préhydrolyse avec HCl
% 2 ¢, & 120°, ce qui lui donne un jus & 6 % de sucre
qu'elle traite séparément et une pulpe qui est séchée
dans un trommel avant attaque par l'acide concentré.
Dans le cas des cdniféres, on effectue directement
l'attaque & l'acide concentré (ce qui est, notons-le
en passant, en accord avec les prévisions précédentes),

Mais quelle est la durde de 1'attaque a
120°? Quels sont les sucres extraits? Ia documentation
que- j'ai pu recueillir ne le précis@mif pas.

Nous avons a notre tour effectué quelgues
essais, non pas dans le but de mettre sur pied un
procédé industriel, mais surtout pour étudier le com-
portement & la préhydrolyse des bois qui étaient a
notre disposition.

Comme dans tous nos travaux de laborastoire,
nous avons utilisé comme agent d'hydrolyse, l'acide
chlorhydrique,

- Influence de la concentration de ltacide -

R B L TR e L R T WL ey e e e e e —
T T et T e o g T e o e e e TS e T s T e T e e e e e e .. R B L

a) - Action d'un acide concentré
(34=37 % en poids),.-

On opére & froid, pendant un temps courdt;
1'attaque primeire est suivie d'une hydrolyse secon-
daire suivent la technique que nous exposercns au
chapitre de l'hydrolyse proprement dite.

3 060 0000
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Trois bois ont été ainsi traitéss

Conditions d'attague:

Prise d'essai

5 8. de sciure anhydre,

b co 00 0@
— Volume d'acide se... 30 CC,,
ol Tempérdﬁure EEEREEREERX] 200’
- Durée du contact .. 2-h,
.................................................... T
i ! |
! Acide & 34,3 % | Acidité initisle 12,2 g !
L e e b st R s A I S bt ISR AV -2\ i
‘ | i | }
E Bois ; Abalé g Emien } Niangon |
| ] i i 1
| Permentescibles % | 8,3 | 1843 | 10,6 ;
I i | i
} Rendement en ; § § }
| furfurel 1 81,0 | 58,0 | 73,0 {
! i i |
L RO SR PO s NG: N O
et s e oo o s o o S SRR B . e, B s S v G W R WG WS G W T Y W ST e e W S P e R TR S R Y W AT A BT W S .'—.'ﬂ!
|
| Acide & 37,0 % Acidité initiale 13,2 ge |
|——.--—'-.. “““““““““““““ TR oGe B e e SR SRS S S TV ST —w——.—-——m—-m——-.-—.---——ﬂ——“-‘-—‘
i ; ! ¢ P }
Bois Abalé ! Emien }Nlangon i
| : 1
{ i
! ]
Fermentescibles % 18,4 1. 28,0 E 15,2 |
| ! ; {
. i
! Rendement en furfurol{ 100,0 | 84,0 i 99,0
\ i
| { i
AT i s s AN FELN RIS TR IEUMDPY: . SLUNN RN oL Pt

Nous avons appele
le furfurol obtenu & pariir
le furfurol obtenu & partir

rendement le rapport entre
des jus de préhydrolyse et
du bois x 100.
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TI1 ressort de ces essais que 1'élimination
des pentosanes est bonne, mais que, méme avec l'acide
3 34 %, la quantité de sucres fermentescibles entrainés
est tres sensible. Il ne serait pas avantageux de des-
cendre au dessous de cette concentration car alors
1'4limination des pentosanes serait insuffisante,

A noter cependant qu'il ne semble pas y avoir
de destruction du furfurol,.

En bref; nous pouvons dire que 1l'acide concen-
tré & froid ne permet pas de séparer de fagon suffisam-
ment nette les deux phases de l'hydrolyse.

b) - Nous avons essayé alors l'attague &
1'acide dilué & chaud (5 g. de sciure anhydre, 50 cC.
TEcide, chauffage & reflux).

. Avec l'acide 0,31 N (1,13 %) on a extrait,
aprés 3 h,50 d'ébullition avec un beis donné, 62 % des
pentosanes sans fermentescibles.

Dans les mlmes conditions, avec des acides
0,45 N et 0,61 N (1,64 et 2,23 %) on extrait respecti-
vement 65 et 78 ¢ des pentosanes de ce bois. Avec l'a-
cide 1,02 N (3,72 %), on extrait encore 78 % des pen-
tosanes meis on entraine aussi une quantité de fermen-
tescibles correspondant a 3 % du bois anhydre. Il est
donc prudent de ne pas dépasser cette concentration.

Dans ces conditions (acide 1,02 N) les ren-
dements de lz préhydrolyse en fonction du temps sont:
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DUrGBE sisnssnbrvania
FUBTuzol 9 sawnesse o
Rendewent en furfurol

Fermentescibles % e

Izckos

TOrEeR saabisseniirsa
Purtudol % s vensews
Rendement en furfurol

Fermentescibles % see

Okoumé :

mrées ® 0 b oe v e o s e b0
Poriurel B ses s neeins
Rendement en furfurol

Fermentescibles & 4o

Ping
DIrEes sssasnsbassbne
Purfurol &G ssressswvs
Rendement en furfurol

Fermentescibles % oo

h,15
5,8
51
0,9

h, 30
449
54

1,4

n,15
6,1
63
0,0

n,15
257
44
653

0 h,40
750
61
1,3

0 h,30
6,0
62
%39

“ EOw

Tsl T8 841
62 68 Tsl
3,0 4,6 6,6

1 h. 2 h.
By 6 62
99 65
2,6 31

Ibe 2he 3B
6,7 751 6,8
69 . .3 70
352 4,6 7,9

i By 28 3ia

394 35T 359
56 61 64
11,3 13,3 1498
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Tremble:
-Durées .lo.oooltcuoonoooh’jo lh. 2h. 3h0
= BBETrtL & scncivesnioy . 205 120 12,5 ik

Rendement en furfurol . 69 79 83 82
- Fermentescibles # ..... 0,0 0,9 0,9 4,0

Nous constatons une fois de plus que la préhy-
drolyse ne présente guére d'intérdt dans le cas des
cOniferes,

Une question se pose: les quantités de pento-
sanes et d'hexosancs extraites du bois ne sont-elles
pas supérieures & celles que l'on pourrait déduire de
ces tableaux? En d'autres termes, n'y a-t-il pas de
destruction de furfurol ou de sucres au cours de 1'ébul-
lition prolongée?

L'expérience montre qu'il y a, en effet, perte
en produit furfurogéne d'sutant plus forte que 1'ébul-
lition a £€té plus longue, mére avec un acide trés dilud.

Pour 1l'abalé, par exemple, avec un acide
03 N, on &3
-~ Durées d'attaque 3850 16 h,%0

- Furfurol ¢ du bois:

- dans le bois primitif.icececes 10,5 10;5
-~ dans les jUS ®Soo0resecesesesenae 6’5 6?5
o GERS L& POEIAN. sap snewadeisns 352 1,2
~ perte ¢ du furfurocl primitif. 740 26,0

®@ e o5 060 0 0
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Avec l'acide 0,61 N, on perd de méue, au
bout de 3 h,30: 9,5 % et 10,4 % au bout de 10 h,30.
Avec l'acide 1,02 N, on perd déja 17,1 % au bout de
2 h,30. On aure donc intérét & limiter autant cue pos~
sible la durde de la préhydrolyse, par exemple, avec
l'acide 1,02 N, on ne dépassera pas 1 h.

On obtient alors:

‘ - B S o > B 215 St e e e e Y ShA S O R G AR S GSla W B . GRS G54 PP TR T P S SR 67 B S o @A €U S oy s G g o T g

; s o) i i, i SN R
i Bois %Alele§Iroko§OkoumegPlngTremble}Emlen{Nlangoﬂ
1 i : ' ] 1 i

: i ! ! ! ' !
| Fermentescibles ! { { A } | |
| entrainesgdes | ! ] { | } ] i
i fermentescibles |} : i ; | ; % g
! totaux v' o-t-ooo! 6,0 ; 5’9 { 5’7 12301 1,8 ‘ O,6§ 0,0 E

, |
| Rendewent en | | § i } ; g :
H ! 2 g ! § 1 1 |

!
:
!
i
i
!

Mais une question iwportante se pose.

On sait que, lorscuton attague un bois par
un acide, les rendements en pentoses et en hexoses ne
gont jamais guantitatifs, il y & toujours une certai-
ne proportion de sucres tronsformés en matiéres humi-
ques qui ne presentent gucre d'intérdt au point de vue
vue pratigue et congidérés comme perdus.

Si maintenant nous opérons l'hydrolyse en
deux tevps (préhydrolyse, puis hydrolyse proprement

dite) les pertes ne sont-elles pas plus élevées?

et ss v



- 85 4

Pour vérifier si nos craintes étaient fondées,
nous avons détermine le furfurol et les sucres fermen-
tescibles:

~ a) Sur les jus d'hydrolyse directe (acide
40~-41 ¢, durée 2 h,30),

- b) Sur les jus de préhydrolyse (acide
1,02 N, durée 1 h.),

- ¢) Sur les jus d'kydrolyse (dans les méues
conditions qu'en a) faisant suite & la prehydrulyce.

Les résultsts suivants sont rapportés & 100 &
de bols sSec.

g"ﬁaig """""""""""""" rAi@Ie,—"Tfaia"rwﬁﬁEﬁﬁéT" TFEEEIE'E
% Furfurol: i 3 i %
§ i { ? i %
! (a) T U R PR
| i PR Ay G L
' (e) 1,8 % 2,0 !l 147 z 2,8 E
E Fermentescibles: E % % %
% (a) %44,0 : 3019 | 44,8 i 38,9 :
3 (b) | 3,0 1 26 S
| (c) 441 | 36,6 | 445 L 38,8 |

Nous constatons:

~ 1) Nos résultsts, en ce qui concerne les
fermentesc’blps, gemblend® tou & fait parodoxaux. En
effet, loin d'aveir des pertes en fermentescibles, nous
ootcncn. avec l'iroko, un rendement jameis atteint par
hydrolyse directe,

9 e 6 00 000
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La seule explication possible de ce fait
est, & mon avis, que les sucres appelés "fermentes-
cibles" dans les jus de préhydrolyse de 1 h. avec
HCl 1,02 N, ne seraient en fait pour la plupart que
des réducteurs divers non furfurogénes (tanins, ctc..)
gui sersient détruit par l'acide concentré dans une
hydrolyse directe,

Le cas marticulier de 1 'iroko, n'est gqu'une
confirmetion de notre affirmation, qu'une préhydro-
lyse préalable facilite souvent l'hydrolyse ultérieure,

- 2) En ce qui concerne le furfurol, le
taux d'extraction par préhydrolyse par rapport aux
resultats de l'hydrolyse directe, varie de 71 & &8 9
et la perte, de 5,3 & 0 %,

Nous pouvons donc dire gue, le pin mis 3 part,
Ttous les bois que nous avons exaninés ici (et comme
nous les avons choisis tris différents, nous pouvons
admettre qu'il en est de mBme de 1la majorité des bois
coloniaux), se préhydrolysent bien,

Dans la pratique industrielle, on aura
intérét, pour réduire la consommation dtacide, & uti-
liser un acide plus dilué, & tempdrature plus élevée
(autoclave), en effectuant des attagues de plus cour-
te durée encore, On aurait peut &tre aussi avantage &
utiliser l'acide sulfurique qui, comme nous l'avons
vu & propos du dosage des lignines, est un réactif
moins brutal et permettrait une séparation plus nette
encore des deux phases de l'hydrolyse (?).

Il est cependant douteux que 1'on parvienne
& extraire du bois une proportion de rentosanes sen-
siblenent plus forte sans attacuer la cellulose; nous
avons vu, en effet, & propos du dosage de la cellulose
que celle-ci contient toujours une certaine quantité
de pentosaenes qui 1lul sont énergiquement 1lids,
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DES D'HYDRCLYSE -

Avant de commencer l'étude de l'hydrolyse
propremcnt dite des bois coloniaux, il est bon de pas-
ser en revue succintement les principales méthodes
proposées jusqu'é ce Jour.

Lorsqu'on parle d'hydrolyse, deux noms
viennent immédiatement & l'esprits BERGIUS et SCHOLLER;
les procédés mis au point par ces deux savants sont
en effet les seuls & avoir regu la consécration de
l'exploitation & 1'échelle industrielle, Nous passe-
rons en revue ensuite les principaux brevets frangais
appliqués parfois dans des installetions pilotes,

1 -~ PROCEDE BERGIUS.-

o o g s e Y 0 S e e B B e

Dens sa. forme classigue, il utilise l'acide

chlorhydrique & 40-41 % en poids, & froid, par diffu-
gl on continue,

Les variantes proposées sont multiples et
tendent principalement & une utilisation optima et &
wne réeupdration aussi aiséde que possible de l'acide
mis cn jeu. A

On propose taontdt de l'acide & 37 % 05),
ou inversement & 44 % (17 u bien on conseille
1l'addition de catalyseur 18 , en particulier de l'a-
cide sulfurique gui facilibe de gl s la récupération
de 1l'acide chlorhydrique 8&9;209 1?.



- 75 -

On a suggéré aussi l'apport d'acide gazeux
en cours de réaction qui permettrait d'obtenir des jus
sucrés plus concentrés (22), ou l'utilisation de l'aci-
de acétigue d'hydrolyse qui remplacerait en partie
l'acide chlorhydrique ?23) signalone également deux
procédés gui ont pour but d'accélérer le processus
~d'hydrolyse en avgmentant la vitesse du courant d4'aci-
de par rapport au bois 24925¥.

Enfin deux brevets concernent des prggédés de
diffusion continue dans chaque diffuseur (35,39),

Quelgues brevets ont trait & des wméthodes
d'hydrolyse en présence de solvants organiques qui
permettraient d'éviter la récupération de l'acide
employé par distillation sous vide (26,27,28) qui est
toujours le point délicat du procédé (29 a 32), Ctest
toujours cette méthode cependant qui est utilisée en
pratique suivant le principe ancien déja de 'L'évapé-
ration 2 1'huile" (33,%4). Dés le prime abord en effet,
les methodes 2 deux liquides paraissent compliquées au
point de vue mécanique et de conduite délicate.

La désacidification est enfin compl?té? par
un séchage par pulvérication dans un cyclone (40),

S1 nous examinons l'utilisation des produits
d'hydrolyse nous avons, pour les sucres:

1) = L'utilisation sans transformation
chiuwigue ultéricure pour 1l'obtention de sucres
purs (57, 38, 39), la fabrication d'aliments pour le
bétail gui permet d'utiliser des jus non, complétement
désacidifiés (il suffit de neutraliser) (41§, enfin
l'encolage ou autres usages industriels.,
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2) - la fermentation alcoolique, celle-ci

ne consommant ¢u'une partie des sucres, on a envisagé
- dleffectucr une pré-hydrolyse qui permettrait & la
fois une meillcure fermentation ¢t une valorisation
des pentosce, mais dans la pratique, on stegt orienté
vers une troisiéme solution,

3) - Lo fabrication de levures alimentaires
par culture de Torula Utilis qui consomme sussi les
pentoscs.,

En ce qui concerne la lignine, on a envisa é
d'abord évidemment l'utilisation cotme comwbustible (43
puis la fabrication de charbon actif 44?, mais on &
trouvé depuis beaucoup d'autres débouchés, en parti-
culier la fabricetion des matiéres plastiques et tout
réceument la plastification du caoutchouc.

En résumé, ce procédé convient parfaitement
au laborotoire oh on travaille & acide perdu car il
n'exige pas d'apparcillage spécial résistant 2 la
pression; c'est lui gue nous utiliserons pour naes
études sur L'optitude & 1'hydrolyse comparée des bois
coloniaux. Mais, dens la pratique industrielle, cette
méthode, malgré les divers perfectionnenents appor tés,
nécessite un apparcillage trés spéeial (tubes de tan-
tale) et trés délicat & conduire; il présente un
grand intérét par les rendements dlevés obtenus et
1a rapidité de traitement, mais il n'est viable que
dems un peys technigquement trés <volué.

2 = PROC.LDE SCHOLLER.~

e €3 g @ e v I g aehe W L SR BT WD B g

Il consigte on un traitement du bois par
pereolation par l'acide sulfurique dilué & des tempé-
roturcs varisnt progressivement de 158 3 195°, En
général, on utilise de 1l'acide 8 0,5 % et on effectue
4 percolations.

Ql."‘ll
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Toutes les modifications proposées (45 & 49)
tendent & extraire aussi vite que possible du perco-
lateur le sucre form§ car aux teupératures utilisees,
celui-ci s'altére rapidement. De toutes fagons, les
rendenents ont tendance & 8tre leégercment moins bons
gue dans le procédé BniGIUS, par contre, la récupéra-
tion de l'acide n'est plus necessaire et toute la
partie speciole de l'usine se réduit aux percolateurs
et plus particuliérsnent 3 leur revétement anti-acides
Néanmoing le réglage des opérations nécessite beaucoup
d'attention et les errcurs de wanoeuvre sont fréquen-
tes,

Dans les usines européenncs, la durée de
1l'hydrolyse était relativement grande, mais les amé-
ricains sont parvenus par le procédé MADISON (50) (qui
n'est dons son principe qu'une variante du procédé
SCHOLLLR) & l'abréger notablement, réduisant ainsi
% néant le principal grief adressé ® cette méthode (#).

En ce qui concerne l'utilisation des pro-
duits d'hydrolyse, nous ne reviendrons pas sur les
usages proposés pour la lignine qui sont les mémes que
dans le cas du procédé BLRGIUS,

A notre connaissance, on n'a pas essayé
d'isoler les sucres des Jjus SCHOLLER (%); ils ont été
utilisds, soit pour la fabrication de levures
(sllemagne) scit pour la fabrication d'alcool (51),

B e n $R T G T G K B9 A S P € e BT G € WS M G e G RSA ey e

(%) - KATZEN et OTHM:R ont proposé aussi un procédé
d%hydrolyse & l'ecide dilué en continu basé sur le
,rinc%pe du pipe still (Ind. Engng, chem. 34, 314,
1942).

(%) -~ On fabriqucrait actucllement & TORNESCH du
glucose pur.
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Sienalons & ce sujet 1la solution élegante
euployée aux U.S.A. pour utiliser au mexinum les
sucres; ils effectuent la fermentation alcoolique 2
1'aide de Torula utilis en procdédant & la reprise des
levures, En opérant suivant ce proc¢dé, lcs pentoses
sont utilisds en partie par la levure pour sa nourri-
ture ¢t sa prolifération; malgré les pertes 2 1la cen-
trifugation, la concentration en levure reste donc
sensiblerent constonte ¢t les sucres fermentescibles
sin*B%FiIiSCS su meximum pour la fabrication d'alco-
0 .

3 -~ PROCEDLS FRANCAIS .-

s e e e e £ e NS S S ARA 28 SR S8 WiAw W

a) - Procédé MELLE BOINOT: nous l'étudie-
rons & propos de¢ nos e€ssais gscni~1industriels,

b) - 2599§g§“§g§§p3!: - de méme -. Signalons
seulement qu'il ¢tait utiliseé en demi-grand par le ser-
vice des Poudrecs & la station de MORCLNX,

¢) - Procédé MEUNILR: A l'acide sulfurique
dilué en autoclave dans un courant de vapeur. Bons ren-
dements en furfurol, rendements mcdiocres €n SUCTES.
Utilisé en dewi-grand per la Socidté "LE GLUCOL" &
SORGULS,

d) - Procédé MELLE GUINOT (52)1 Tris élégant
dens son principe, mais difficilement viable au point

de. vuc économiqué car il nécegsitersit une récupcration
cofitcuse d'acide formique treés concentré.

¢) - Procédé HERENG (53,54): Dérivé du
BERGIUS, Trop compligué mecaniguement.

A citer aussi des méthodes & SO,H, concentré
(FERRART et TORRESI U.S.Ps 2.323.022 - DU&N%NG et FASH
U.S.Pe 2.426.677) avee unc mithodc de récupération de
S04Hp par dialyse (Brcvet - Russe 54.974)

¢ 9 s 800 b0
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- HYZROLYSE BnRGIUS AU LABORATUIRE -

Il peut paraitre rrétentieux, aprés tous les
trevaux gue nous avons cités, de vouloir entreprendre
une etude sur 1l'hydrolyse. Mais nous remarquerons que
tous les travaux qui ont &té effectuds jusqu'd présent
n'ont porté que sur des bois des régions tempérées ol
le nombre des essences est trés limitd ot méme presque
uniquement sur les cdniféres., Il serait présomptueux
de vouloir appliquer d'emblée les résultats obtenus 3
la for&t tropicale oY les essences sont différentes et
extrémement varides d'sutant plus que les conditions
d'exploitation ne nous permettraient vraisemblablement
pas de choisir telle ou telle essence déterminée, mais
nous obligeraient & utiliser su mieux tout le bois
d'une concession; nous aurions en particulier 2 trai-
ter une forte proportion de feuilinug.

Il nous fallait donc entreprendre 1'dtude
du plus grand nombre possible de bois afin de pouvoir
obtenir un apercgu stotistique des possibilités d'hy-
drolyse d'un lot de bois donné et de pouvoir régler
en conséquence les conditions opératcires,

Il nous fallait avant tout faire choix, pour
pouvoir comparcr les bois ctudiés, d'une méthode d'a-
tagque standard.

Comme nous l'avons dit plus haut, 1a
méthode BLRGIUS €st la plus cowmode au laboratoire,
nous avons donc opéré,comme suit:

A - Préparation de 1'acide.-

L'acide & haute concentration nécessaire a
nos essoils était préparé A 1l'aide de l'appareil
suivants

e e v o0
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Lz dissolution d¢ 1'acide chlorhydrique
s'accompagnant d'un fort dégagement de chaleur, il
€tsit necessaire de refroidir énergiquenent le flacon
récepteur. Dans le cas géncral (acide & 40-42 % en
poids), la glace fondante suffisait, mais pour obte-
nir des solutions Plus eoncentrées, il était néces-
saire d'utiliser 1g 8lace salée si on voulait éviter
d'avoir & travailler sous une trop forte pression,

La concentration de l'acide commercial
s'effectuait commc suits

Dans un premicr stade, on s'efforgait de
chasser aussi coupletement que possible 1'air contenu
dans l'apparcil (en effet s'il était resté ge 1tais,
pour une mére pression totale, la pression pertielle
de l'acide chlorhydrique gazeux et rartant, la concen-
tration de la solution, eét €t¢ moindre); pour céla,
le robinet A étant ouvert, on faisait circuler un
courant vielent d'HCL, 1a purge était complétée par
deux ou trois mises cn pression suivies de détentes
brutales, Ceci fait, on commengait la concentration,

Pour cela, on fermait les robinets A et B,
la pression wontait et l'acide sulfurique contenu dans
l'ampoule Q était refould dans la branche montsnte du
siphon qui nous scrvait ainsi en quelque sorte de
munometre,

Lorsque la pression et per suite la concen-
tration désirde était atteinte, on coupait le chauf-
fage, fermait le robinet C et ouvrait progressivement
le robinet B de fagon que 1l'acide sulfurique remonte

entement dans l'ampoule P,
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Une fois & ce point, on pouvait ouvrir B en
grand ¢t laisser HCl se dégager & l'air libre sans
danger de¢ projections. Il suffisait alors d'adapter
un tube de dégageuent en D pour pouvoir effectuer
commodement les prélévements d'acide; en effet, G
¢tant ouvert, l'acide s'dcoulait de lui-méme par suite
de la pression qui régneit dans le flacon récepteur,

Le flacon dans lequel on faissit le préle-
vement devait &€tre au préalsble refroidi dans la glace,
sans quoi, & son contact, l'acide se mettait & bouil-
lir et son titre pouveit baisser de fagon importante,
Mé&me en prenant ces precavtions, onm ne pouvait dviter
un dégageuent intense de vapeurs chlorhydriques qui
nous obligeffeit 2 traveiller avee le masque 4 gaz et
détériorait rapidement tout objet métallique qui se
trouvait & proximitd,

L'appareil devait évidemment 8tre protégé
de l'action directe des ravons solaires, ‘
g

i Pour titrer l'acide, on en prélevait c¢nviron
10 cc. dane une dprouvette graduce et diluait aussi-
6t & 100 cc. avec de 1'eau distillée; la solution
ainsi obtenue étsit titrée de la fagon habituelle,
Comme, pour la raison indiquée plus haut, la concen-
tration de 1l'acide varisit plus ou wmoins au cours des
prelevements, on efrectuait plusieurs prises d'essai
et on faisait la moyenne deos resultats,

Les acides & 40-42 4 dtaient conservés dens
des flacons cn verre épais hermétiquement bouchés
¢t gerdés av frais, L'acide 3 plus forte concentra-

tion devait dtre utilisé immédiatewent ce qui nous a
contraint plusicurs fois 2 travailler de nuit,

»

¢ 00 00 000
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B -~ Marche de 1'hydrolyse,~

la sciure traitée ¢tait obtenue par sciage
longitudinal avec une scie circulaire de 35 om. de
diametre coumprenant 60 dents & crochet avoyées & la
pince; la hauteur de coupe ¢teit d'environ S50 mm. Les
€ssais portaient sur la sciure non trempée, non extrai-
te, non préhydrolysée ot non tamisce,

La prise d'essai (5 &€. de bois séché comme
indiqué précédemment) était plecée dens un eérlenmeyer
de 250 cc., refroidie dans le glace, puis additionncde
de 30 cc. d'acide glaed (environ 35 g, soit 7 fois
le poids du bois), Comme le mouillage du bois ddgage
besucoup de chaleur, 1la tempe rature du nclange remonte
vite, On préparait zinsi une série d'échantillons que
l'on gardsit 2 une tewpérature constante,

Au bout d'un temps déterming, on arrétait
l'hydrolyse primeire en diluant l'acide.et on foisait
passcr la bouillie obtenue dens un erlenmeyer de 500 cec.
rar lavages répétés (370 cc. d'cau en tout, ce qui
porteit le volume de liquide 3 400 ce.) e

On chauffait alors le tout 2 h. au réfrigé-
rant & reflux dsns un bain marie chargé avee une solu-~
¥ion de chlorure de caleium (hydrolyse seccondaire).
L'expéricnce nous a montre en effet que ce temps était
suffisant pour dépolymériscr les nolyoses de faible
poids moleculaire résultant do L'astaque de la cellu-
lose du boig sans pour cela entrainer de destruction
sensible d¢ "sucres fermentcscibleg® (nous verrons
plus loin ce Yut nous entendons par 13).

Le jus sucré obtenu était filtré aprés re-
froidissewent sur donble filtre; le résidu, lavé
Jusqu'a Elimination totale de 1l'acide retenu, était

A
P

séché & 1'étuve 2 105° jusqu'd poids constont et pesé;

L A I Y
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c'est ce que nous appellerons la "sciure résiduaire®,
Sur le filtrst, on déterminait les "sucres totaux®
et le furfurol.

C - Etude des courbes d'hydrolyse,Influence
de la Terpératurc ¢t dc I8 concentrailon

CERA

lcidC.‘

——n st e st

1) = Influence de 1la terpirature ¢=-

N Sp 612 40 i e G S 1 s 1 @ 0 s A e s e W O G5 e e B B s

- ACidité constante (40-41 %) .-

MELEGBA - Acide standard:s 10°,

Durde (heures) 4 8  14M30 54
Buores t0baUE . vesos s 3544 5145 5145 50,4
FurfurOlooo-o-ococ'{ 7,5 7’3 7!4 7,4
PentOSCS ® s 0005000000 11,7 11’4 11,5 11,5
Pentoses en hexoses, 14,0 13,4 13,8 i
Ss fermentescibles,, b3 38,1 $7s7 36,6
Sciure dissoute ..4a 43,0 572 58,6 58,4
MELEGBA - Acide standards: 250,

Durée (heures) 4 8 15 54
SuCT@S tOt&UX.-.-... 51,1 5197 51,2 46’2
FquUTOl e 0000090000 8)0 7p3 6’5 4"4
PﬁntOSeS Peenvesseean 12’5 11,4 10,1 699
Pentoses en hexoses., 15,0 b & 1248 8,2
9. fermentescibles.,, 36,1 38,0 290 38,0
Oeiure dissoute..... 5T 4B 59,2 58,0 54,4
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ETINMOE ~ Acide standard: 10°,

Durée_(heures) 4 8 4t 34
SUCTES F0tAUT e ees s o 31,9 44,6 48,6 50,4
Furfurol-..no.-ooooo 9’7 997 9’8 9’8
PR OEEBs v as b by s 15,1 151 1543 15,3
Pentoses en hexoses. 18,1 18,4 18,3 18,3
Se fermentescibles. . 13.8 2645 2043 sk
Sciure dissoute...,, 41,2 B2 2 56,8 60,0

STIMOE - Acide standard: 250,

Durécuﬁggures)

15
‘\n

Sucres POTAUR o5 4 45 45
PRITUEOh e« snmsasvs
Pentoses............
Pentoses en hexoses,
24 fermentescibles, .
Sciure dissoutesees,

1
\U1
o~

OV = = iUy
O OGO

N W v v w w

N S S T S
U\ = et

O ~Ihorn O
w“o\o“
U1 N3 s 4
OV -
O~ N OHO

YW W Y v w v
AN V-3
UTA
O\PO A -3

YW W v Vv Y w
PO O3V

MOVINGUI - Acidc standards 1009,

Durée (heures) 4 8 14h30 4

OUCTES B0tAUK ev ey oos 36
Furfurol...........¢ 6
PCntOS@Soocnoc-oooon 9
Pentoses en hexoses, 11
. fermentcscibles.., 24
SCiure disSsoute.e.,. 45

e v a0 00000



MOVINGUI ~ Acide standard i 25°.

Durée (heures) 4 8 1> 22
Sueres totouX.vessnn 49,9 h2y9 5044 46,2
Ful”ful“Ol........-... 790 6!3 6,2 5'8
e VN (v 9y 7 9,6 9,0
Pentoses en hexoses, 13,0 11,6 3145 10,8
S. fermentescibles.. 36,9 41,3 38,9 35,4
Sciure dissoutCeesee 5796 59,0 59,0 558

COULA ~ Acide stsndard s 109,

Durée (heures) 4 8 ;gf;g 54
suecres LOGSUN s se e 4‘1’2 4‘7’8 53’1 52’6
FurfurOl-oooao-cnooo 7,6 7’3 791 7!1
PentosESevsecsssnnnne 11,7 1is 3 B 3% 508 11,0
Pentoses en hexoscsS. 1440 13,6 13,2 h
S, fermentescibles.. b, 2 34,2 39,9 39,4
Sciure dissoute s 46,2 Yo 59,4 57,8

COULA - Acide standard s 25°.

Durée (heures) 4 8 15 54
Sucres TotaUX v evec s 5291 51,2 50’4‘ 4594‘
Furfurolesssssassnns (e 6,6 6,0 4,2
PCn'tOSCS.......--... 1098 1091 9,3 6’5
Pentoses en hexoses, 13,0 1841 Ll T8
S, fermentesciblesa. 1 A 39,1 592 37,6
Sciure dissoutCecess 5746 5E,2 58,0 5246

9 ¢ 5 00 w0
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SOUGUE - Acide stendard 3 10°.

Durée (heures)

Sucres totauXeeeases
HUrEUT Ol e slee s vaiesw
PentoSESssnonesvesos
Pentoses en hexoses.
S. fermentescibleSe.
Sciure dissoulCesseoe

SOUGUE -~ Acide standard
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% v e v v e
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W
OO O H

259,

Durée (heures)

Sucres totauXsessess
TUT EUP 0N scesisieroin b oivivia

PENTOSESeeseossocnons

Pentoses en hexosesS.
s. fermentescibles..
Sciure dissoutCesese
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Le rendement maximum en furfurol est plus

dlevé & 25° qu'ad

10° comme le montre le tableau

suivant, mais il décroit plus rapidement avec le

tenps:
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Remarquons en passant que le dosage du
furfurol dens les jus n'cst pas un critére suffisant
de la propartion des pentosanes nydrolysés. En effet,
comme dans le cas de la préhydrolyse, les pentoses
formés et mlme le furfurol résultant de lemr destruc-
tion sont décomposés partiellement par un contact

prolongé avee l'acide et cela d'autant plus rapidement
que la température st plus élevée,

Le tableau ci-dessous donne les pourcentages
de furfurol ddtruit apres 5 heures da'attaques

§ Boig § Etimoé%Melegba§Movingui§Sougué;qula i
§ Température 10° ; i i 3 % i 595 %g 6,6 %i
E Tenpérature 256 E 26,5 %i 45 % 515,9 % ;41,9 %i40,0 %E
: . % A e e

En ce gui concerne les sucres fermentes—
cibles, on constate un aceroissement trés nct de leur
vitesse de formation, mais le rendement meximum n'est
pas sensibleuent nodifié dans les limites de tempé—
rature envisagees.

Il n'est donc pas nécesgaire de prévoir un
dispositif de réfrigération; on pourra travailler
sons inconvénient & temperature subiante (20°).

2) - Influence de la concentretion de l'acides

e o e D S 7 B e e B €4 Y G G Gy e e e e g e - o Sy WSS 53 Se8 5 BT BET SRS (R D s s e g

g) - Bois moyen Ex.: Bilings,
b) - Bois s'hydrolysant mal Ex.:Iroko,
¢c) - Bois s'hydrolysant facilenent

Ex.: Okoumé,

e s e o e
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BILINGA - Température 20° - Acidc 40-41 e~

Durée (heures) 4 8 40 12
Buores fototiEivenves - 90y 7 50,6 5542 49,3
Furfurol.......-.... 9,3 9’2 9,5 797
Pent0SeBiescccconens 14,5 453 14,8 1,240
Pentoscs en hexoses. 17,4 17,2 L0 14,4
S. Fermentescibles.. 18,3 234 564 24,9
Sciure digsoute eves 41,2 53,8 572 B5dsd

BILINGA - Température 20° - Acide 41-42 %e-

Durée (heures) 4 8 15,30 54
Sucres HotEUL e sns 56,0 s 5359 50,6
FurfUTOlvuooo-.oo~po 7’6 791 7’0 6’9
PEntoSCSeseesnrnssas 11,8 11,1 10,9 10,7
Pentoses en hexoses, 14,2 13,3 13:1 1239
S. fermentescibles.. 41,8 41,8 40,8 il
Sciure dissout€eeese 58,4 59,8 59,4 59,0

BILINGA - Tempérsture 20° - Acide maximum.-

Durée (heures) 4 8 15,30
SUCTOS totauX-oovoo’ 5591 57,3 5194
Furfurol..........-. 7’8 7,1 792
PentoSESeeeesscsssee 12,2 & 5 % Leliy
Pentoses en hexoses. 14,6 iy S 125.:4
S. fermentescibles.. 40,5 44,0 38,0
Sciurc dissoutCeesss 59,2 59,4 58,4

e & 4500 6
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3

Durde (heures)

[ro

N
o~

Sueres tolauX ee e es o
.I.‘UI_LL'{I‘Ol.........--.
PentodeSssemuanoesesd
Pentoses en hexoses.
S. fermentescibles..
Sciure dissoutCecese 3
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IROKO ~ Température 20° - Acide 41-42 %.-

Durée (heures) 6 8 15
Sucres totauXesssese 48,2 46,6 45,8
Furfurolseveceascsses 7,1 6,5 6’3
PentosESecessssesone 11;1 10,1 9’8
Pentoses eén hexoses. 15:3 12,2 7
8 fermentesciblesee 34,9 34,4 34,1
Sciure dissout€eecess 53,4 5540 s Pl
IROKQ - Température 20° - Acide maximum.-
Durée (heures) 2 4 2
Sucrag totalResesnses kS 5047 47,4
Furful‘ol............ 790 7,7 6,7
antot«)(/sbl...l.'.ll. 10’9 12,0 10’4
?LntONec en hexoses. 1% 53 14,4 13s5
S. fermentescibles.. 18,8 Byt 54,9
Sciure dissoutCssess 40,6 61,0 59,4
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OKOUME ~ Tempeérature 200 - Acide 40e4l %e=

Durde (heures) 4 8 15 54
Sucres LotaUXeoons 0s 70,2 71,2 72’5 68)6
Furfurol.....o-..... 8y9 8,5 8,3 7,0
PentosESesecasssoecns 1329 13.2 12’9 11,0
Pentoses en hexoses. 36,5 15,9 15,5 155
S. fermentescibles.. 5340 8545 5750 55,4
Sciure dissoutessses 69,0 710 71;8 68,4

OKQUME-Température 20° - Acide maxipum,-

Durée (heures) 2 4 6 &

Sucres totauXeseos oo 53,8 68,3 69,6 69,0
Purfurolsseseovesases 8,4 9’0 8,6 896
PentoteBsckwcasnnsss - Logd 14,0 139D 13,5
Pentoses en hexoses. 15,7 16,8 36,2 16,2
S. fermentescibles.. 38,1 51,5 53,4 52,8
Sciure dissoute eeee 53,0 68,2 71,4 70,8

Nous constatons une évolution réguliére des
courbes d'hydrolyse, particuliérement nette dans le
cas de l'irokol

a) - pour des concentrations inférieures &
une certaine valeur limite variable suivant le bois
étudié, la courbe croit d'abord rapidemént, puis
gtinfldchit et continue & croitre trés lentement mais
de fagon continue (au moins pendant 48 ha).

b) - pour la valeur critique de la concen-
trotion, la deuxitwe partie de la courbe constitue
un palier,
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¢c) -~ enfin, si on augmente encore la concen=
tration de 1'acide, il apparait un meximum de plus en
plus aigu et qui se déplace vers les temps courts;
clest-a~dire que la pente de la premi¢re partie de la
courbe s'accentuc, Ia valeur de ce maximum passe elle-
méme par un maximum puis déeroilt,

On peut ici cncore distinguer trois cas,
suivant que les mexima atteignent des valeurs supérieu~
res au palicer (bois difficilewment hydrolysables), ne
dépassant pratiquement pas ce palier, ou sont deés
1'abord inférieurs au palier,

Le rendement meximum en furfurol semble par
contre sensiblement moins affecté par ure augmentation
de concentrotion de l'acide que par uvne augnentation de
la teupérature d'hydrolyse. '

Pour la plupart des bois, la valeur critique
de la concentration est voisine de 40-41 %; c'est
cette valeur que nous adopterons pour nos e€ssais
comparatifs plutdt que des concentrations plus élevées
gui nous domncraient des maxima plus ou moins fugitifs
donc difficilement observables,

Nos conditions d'hydrolyse stendard seront

dones

~ Concentration: 40-41 %,

- Température: 20°C,

D - Interprétation succinte des phénoménes
obscrvés .~

e s

Etant domnée la complexité de la constitu-
tion des substsnces naturelles, il est impossible



P

- 03 -

d'établir une théorie cinétigue de 1'hydrolyse
valable pour tous les bois. Une_tglle étude n'est
cependant pas sans inteérét (6 bpis),

Si nous unettons en presence un polyosane
et un acide, trois rdéactions sont possibles:

1) -~ hydrolyse du polyosane,
2) - destruction des produits d'hydrolyse,

3) - destruction directe du polyosane,

L'expérience a montré que dans le cas de
12 cellulose cette troisiéme réaction était négli-
geable; nous n'avons aucune certitude dans le cas
des autres hexosanes, mais, surtout dans le cas des
feuillus ol ils sont en proportion relativement fai-
ble on peut admettre que la proportion de sucres
fermentescibleBprésent dans les jus & un instant
donné, résulte de léquilibre:

- polyosanc _1_, sucre _2 , produit de
dégradation (%). g s :

Les dcux réactions envisagées étant du
ler ordre, la concentration c¢n sucres & 1l'instant

t est théoriguercnt: b - ?
- t o 3 .t e
e = a -kl (e L A o Tk )

s
-

kl et k, roprésentent respectivement les constentes
d"équilibre des réactions 1 et 2.

-
e 00 o2l
S

(%) - Cettethéoric est évideumment trés élémentairey
en fait, la vitesse d'hydrolyse dépend également dg
la vitesse de diffusion de l'acide dans le matériau
dtudié, et per suite de son gonflement qui peut ne
pas &ire wniforme (Trens. électrochem. Soc.73, (19%8)

D'sutre part, sous l'action de l'acide, le
glucose tend & reformer des molécules complexes (di
et triméres par exemple).
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Ces deux “constantes" croissent avec la
temperature et la concentration de l'acide, mais
svivant des lois différentes,

A partir de ces données nous pouvons in-
terpréter la courbe d'hydrolyse de l'okoume de la
fagon suivante:

Jusqu'd la concentration critique, ko est
pratiquenent négligeable, mais il croit rspidement
avec la concentration au point que l'on observe une
destruction sensible des sucres avant méme que l'hy-
drolyse des hexosanes ne soit complete,

Si nous congidérons maintenant les courbes
du bilinga et de l'iroko, nous constatons que, pour
un acide de concentration donnde, les résultats dif-
ferent de ceux que nous avons obtenus avec 1'okoumé;
ce fait ne peut s'expliquer qu'en admettant gue les
celluloses de ces bois sont différentes.,

En fait, il existe vraisemblablement dans
chacue bois, en proportion variable, toute une série
de ceclluloses de divers dogrés de condensation (=),
Dans l'iroko, par cxemple, il doit exister une cellu-
lose tellement condensée qu'il est impossible d'obte-
nir,avec l'acide chlorhydrique, une saccharification
totale des hexosanes sans destruction notable des
sucres Tormés, si on suit notre mode opératoire.
peut-8tre y parviendrait-on en opérant par diffusion
continuc (2 wmoins que pour la concentration et la
teupérature envisagées le ky de cette cellulose soit
inférisur & k,, auquel cas quelque soit le mode
opératcire, o% n'obtiendrs jamais le résultat cher-

1 5
y
Crig)
U I B B B I
i e o s . W T 8 W A7 M A T SR € W e 4T RS $59 BT KR S S $5 S S G N T (S (Y e PN et Y 05 (R S € g G G e e s (o e £ % e

(%) - NICKLRSON est arrivé, par une autre méthode, &
des conclusions identigues, sur 1l'hétérogénéité des
%ellu%OSbS de bois, Ind. Engng. Chem. 33, 1022-7
1941).
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Le phénoméne est encore plus net avece lcs
pentosanes, Examinons par exemple les jus d'hydro-
lyse de¢ l'abalé. Apréu 4 h, d'atteque, on obtient 2
partir de ces jus 75 % du furfurol théorioue total,
nalo apreés 66 h., il reste encore danq le résidu
14 % des produilts furfurogénes, 4 % étznt détruvits,
Dans le cas de l'ewien, avee un acide de méme concen-
tration et & la méme teup:rature, il ne resté plus
a}ILu 50 h. que 5 % de yrodULuq furfurogenes dans le
rdsiduy,meis la proportion de destruction e¢st de 23 %,

Nous reviendrons d'ailleurs sur cette
queéstion de destruction des sucrcs dens le chapitre
suvivant.

E - Etude statistiquc de 1 hydrolyse standard,

Le laboratoire d'snatomie des bois de
NOGuNT que dirige M. NORMAND a wis & notre dlSpOSltlon
une cinguantaine d'échantillons de bois de la Codte
d'Ivoire et du Gabon, choisis parmi les plus courants
ou les moins susceptibles d'utilisation pratigue par
une autre industrie.

A tous pownt de vue (essenoe botanique,
durcté, densité) le choix éteit extrémement varié,

TABLEAUVI tseves s
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-TABLEATU VI -

i | i
i Nom : Now | Pamille des: |Densité |
| vulgaire | botanigue e '
E : L} | |
i Abalé ! Combretodendron | Lecythidacées }0,80-0,90)
: : africanum } : :
: : ' ! '
1 Adjouaba 1 Pachylobus | Burseracées 10, 70~0,80)
} : dcliciosa | } :
: : 1 | [}
;Afo 1 Pogas oleosa i Rhizophoracéos.O,50w0,60{
[} I }
! . [ ) ] i
I Aiéle | Canarium : Burseracées 1 0 400, 50!
: ! Schwaufurtii: | |
i
I ] 1 i i I
I Ako ! Antiaris | Moracées »0,35—0,45:
' | africana ! : ]
: : : : :
! Assas | Bridelia : Euphorbiacées :0,60—0 701
! I Aabrevillei ¢ . :
| 1 ] ]
: 4 ! ! i . ’ ! '
! Avodiré | Turracanthus ! Méliacées :0,45—0,60:
1 | " africana 1 | ]
: : : : :
;Avomé ! Cleistopholis ! Annonacdées :0,45—0,55:
! | patens : ] ]
I |
! 1 1 . | 1
! Ayous I Priplochiton | Sterculiacées 10,35-0, 50!
; : scleroxylon ! : i
|
] ! ] X ! '
! Azobé ! Lophira protera! Ochnacces 10,95~ -1,15!
| | I !
| Ba | Celtis Sauyoxii; Ulmacées Y0, 60~O,u9
| I | 1
i i ' e
: Bilinga : Sarcocephalus + Rubiacees :O 70~ O,SO:
i i Prillesii : ! :
: : : : :
! Bodioa | Anopyxis ! Rizophoracées :O 80-0,E5
| i calaensis | " :
| | ! i :
| Bossé I Guarea cedrata | ] Meliacdes ;0,55~0,7q
I [} I ] ]
! Coula ! Goula aedulis | Olacacées }O,Oo—l 10
: i
Lo e e o o e v e s e e e S o G s o s D o > e T e G G e — T R U G W Y € s s B -

LgE R

Dureté

dur

6,0

G0
y )

1,0

257

1,9

1a0

9,9

mi-dur

6,3

6,4

298
6’1

— o g S —— — G 3 P - -

o P00 s

!
|
|

s g o G s S 3 R POGD @4 e Gh €3 Wk o

- - — - - - — — —— - - " > W W = TS A e S W A m G M . e S e me T A e e S S



1 vulgaire
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~-TABLEATU VI (Suite) =

P B e e e s e e G s G s . S S (Sh G S A0 s e s S

Nom Nom

7 A l . .

Dabema I Piptadenia
i africana
]
]

Dibétou ;Lovoa
! trichiliofides
|

" |

Difou :Morus
1 mezozygia
|
]

Dina ;Dialium
| connaroides
]

’ ' -

Doussie :Afzella
| Zenkeri
]
]

Ebiara :Berllnla
1 bracteosa
1
’ -

Eloun | Erythrophlecum
1 guineense
]
!

Emien ;Alstonia
| congensis
]

Essessang | Ricinodendron
: africanum
]

Etimoé | Copalifera
: salikunda
1

Ezelfou | Sterculia
! tragacantha
1

Frakd | Terminalia
4 superba
i

Franiré | Terminalia
I

ivorensis

1 [} t ]
.Fam1lle des: (Densité |Dureté !
S P SRR AL R Mt ' i
: : : |
:Nlmosacées :O 65—0,75: b 0 e
1 I 1 ;
| | i |
;Meliacées :0,45-0,55: 2,0 !
i i | '
! i | i
:Moracéos :O,&B -0, 5: 8,6 !
I ] L} ]
| I 5 ]
;Gesalpiniacées:l 05-1 lO: 18,9 !
i E o ;
iCesalpiniacées10,70-0,8 0! 6,0 :
e ey o
:Cesalpiniaoées:0,65 ~Qy 75; 4,6 5
s e
iCesalpiniacéesi0,90-1,101 8,5 E
E E E |
lApocynacées 10,40-0, 501 tres
' | i tendre]
| | } |
tEuphorbiacées 10,30-0, 35! env.l !
s -
(Cesalpiniacées)mi~lourd ! mi-dur!
i E E :
|Sterculiacées } 035 J 1,53
| -
jCombretacées !0,55-0, b5 1,4 !
E E 5 i
jCombretacées | 0,50~0,60! 2¢2 4
!

8 BUAVER Wdadswis :
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~-TABLEAU VI (Suite) -

B s e 2 977 @ TS € s s P S S g VS €S 3 SN TS e e e e b3

S s e G e o e o

f : ] ' | <
t Nom : Nom Fawille des: :Den91té IDureté |
1 vulgaire i botanique I ] ' ]
:---n“ﬁ -nnw-,mLMM,.“mmmmmnﬁnm__ﬁﬂm_“mMmmuﬂ-"¢_mm-__,,_m,,mmwm,f
? Iroko :Cllorophora | Moracées :0,70—0,80: L e
: ! excelsa | | : :
' | : | | |
' Kissafoukala :Pachylobug 1Burseracdées 10,65-0, 75: B8 %
i i  Le Testul - | : - :
| | | i ; |
I Kotibé | Cistanthera :Tlliacées :O uO*O,)O: 6,0 !
i 1 papaverifera: ! ! H
i ! 1
I ' “ 1
i Kroma iKknnedoxa :Slmarubees 50,85-0 95; trés !
: 1 gabonensis : : h dur :
] )
L} . ! ]
| Lo | Parkia | Minosacdes 10,40-0,601 1,2 |
H 1 africana ' | 1 1
| ! | i i !
| Lonlaviol Daniellia ICe salpiniaoées;0955—0 65: 2,8 !
1 1 Klainei ) | ! !
| : | | } |
| Nelegba | Berlinia 1Ce alpiniacéesao 70-0,60: 4,4 |
i 1 acuminatea i | ! i
: : : : : |
! Movingui ! Distemonantus 1Ce salplnlaoeeszo 65-0,8 O: 5,0 !
: i bGPtuamLﬂngn ! : )
[ ]
] ] ] | 1
! Niangon ' Cola 'Sterculiacées :0,60»0 75: 20 !
! t  proteiformis ] ] ]
i | ! i i |
! Oboto | Mammea lGuttiferes :0,65—0,85: 9% 5 !
: i africana ! (cluolacee;): : !
i I | ) | ] !
1 Okoume I Aucoumes  Burséracces :O,40—O,50: 1,2 !
! ! africana i ' ‘ i
: | : : ! |
1+ Olon } Parkia ! Rutacées 1 0,50-0,601 2,4 |
t i Dbicolor ! i ' ]
| | | | | i
| Osizale | Piptadenia sp.! Mimosacdes 1 0,60-0,70! mi-dur!
1 I | ' L} [}
| Ossol | Symphonia | Cuttifires ' ? |
: i eabonensis ; (clusiacées)}0,50-0,55! 3,0 !
|
: B SHivre s E
[ S — 2 e L €7 e B . o R B (0 G e 8 s A B 8 G R G WSS G WSS i Y W e e e s B B WS WS e e AN g e K s s s e s
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- T ABLERAY ¥I (Sulte) -

r ——————— P G s W e e . g ﬂ-‘-.‘”-—“——n"—“r mmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmm —v—-*;.- WD e i s S - e -,'-"'
| Nom ] Nom 1 Fanille d<3° lDL nsite :Durcte:
ivulgaire | botanique ! : ! |
¥
o o e e et e o i e e e e e i e
| I Sl e ) |
}Ouotera i Allanblackia ) Guttiferes { 0,60-0,70 | 1,6 !
I |  parviflora ! (clusiscdes) ! ! |
1 { ! f |
i : 7 . | !
1 0zigo :Dacryodes | Burséracées 1 0,55-0,70 | 5,0 !
| | Buettneri } | ! :
! 1 1 1 !
i ] ]
1 Padouk :Pterocarpus y: Papilionacées | 0,65-0,80 .mlndur:
i ! Sauyoxii : | ! :
| l l 1 i
I Vé 2 . < . ] |
:Paletuv1er:Rlzophora :Rhlzophoracees t 1,0 «1,15 1 10,8 :
i ! racemosa : ! ! :
' 1 1 1 !
! el e | 1 !
:P&rasollerukuunn ga. Smithii | Urticées :0,20-0,30 : 1.5 |
]
! 1 . 1 i !
| Potopoto lStrephomena | Combretacées :0,65-0,75 : 4,4 |
! ! pseudocola : ! ! :
! | 1 1 ! !
| Rikio | Uapaca Hendelotil Fuphorbiacdes 1 0,650,755 I 249 4}
! I ] | ' !
3 . . rd ‘
| Samba | Triplochiton | Sterculiacées ! 0,35-0,45 ' 1,0 |
| . ] ~ 3 |
! 1 scleroxylon : ! : :
] 1 ] i
b R et !
i Sipo | Bntendrophragma | Meliacées 1 0,500,751 - 2,8 :
| | utile i | : ;
: 1 i t : :
1 Sougud it Parinarium | Rosacées 1 0,80-0,90 ) 5,0 i
} i} tenuifolium ! : : i
1 ; I ] ! !
[ ; sei il i 8o c 1 | '
t Tali clair ¢ Erythrophloeum  Cesalpiniacdes | 0,90~-1,10 , 12,4 :
H | ivorence : ; | .
‘ i : : o
: Tali fmecé " ) 4 ' " ; " |
] 1 1
| ! 1 i 1 !
i Toul ) Ficus vogcliena ! Moracdes ; 0440-0,501! 1,8 |
! i i 1 | !
4 £ E T . . 4 b 1
1 Walébé | Pyenanthus kombo) Myristicées 1 0,40-0,60 | trés |
i i I I 1 tendre!
| i { | 1 i
1 " o 4% i |
t Pin des 1 Pinus meritime ! Conifires 1 0x5 =0,7 | 158
| Landcs | ! : ! :
! | 1 1 !

® s e s 080
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Les résultats obtonus ont été eux aussi
extrémement varids et malgré tous nos e¢fforts, nous
n'avons pu trouver de réglec permettant de prévoir, 2
partir des résultats de gquelques essais simples, la
valeur d'un bois au point de vue hydrolyse. Il n'y a
en particulier aucun rapport entre les propridtés

. Physiques d'un bois ¢t son aptitude & l'hydrolyse.

Il n'y & non plus aucun rapport entre
1laptitvde & 1'hydrolyse d'un bois ¢t son espdce bota-
nigue: par cxemple, le dina, cesalpiniacée, donnc par
hydrolyse standard, un rendcment maximum en sucres
fermentescibles de 44,4 % alors que le doussié, autre
cesalpiniacée, ne donnc dans les mémes conditions gque

3345 Yo

Le seul moyen permettant de juger de la valewr
d'un beis est donc de le soumettre réellement 2 1'hy-
drolyse.

Voici les résultats de cet essais pour 51
bois colonizux et deux bois métropolitains de référence.

TABmAU ® 68 000008



Abalé
Durée (heures)

ETEE - BOTOME s shnins
i o 2 e § ORI U
EERTOBER e wssas tnin s sind
Pentoses en heXos6Seeees
Sitlernenteseibles s ve v
BQIAre GiBo0REe g e iists

Ad jouabz,
Durée (henrcs)

NOPCs TOVRIIE o b« enn iy i
FU.I'fU.I'Cl..-...o---.ono-u
gy s T SR GRS DN
Fentoscs en heXo0SESeees s
Se. fermentescibleScesess
Sciure Adissoute s enc s

AiéLé
Durde (hcuren)

SUEReE SOt s vn s e ms s
I‘urfl)—rolit..0.!..‘..!...

PGntQSCS......-........‘
Pentoses en hexoseSeeees

Q; ferl"(u{ltb&c 1b1680 seoace
Sciure dissoudeiseeccens

KO
Durdéc (heurcs)

oneres 0L vivis snc o
,—E‘llrlel’lclntl.lootooIt.’.‘.
FOTSOBOS 4 v an it vni s vy € ik
Pentoses en hexosCSeeeee
Se LermentescibleSeeee s
Beiure dissoute s es veess

g

3045

1445
1744
1341
45,0

1S

0643
11,8
18,4
22,0
44.2
68,6

2
49 ')

1057 .

16,7
19,9
29,4
5498

1o

672
11,9
18,6
22,3
44,49
70,2

jco

N EHON
UITUI\OON O

N\ OWH WIW

23

Al
O W
v v -
00 0w

2Q,2
33,1
o8 ,4

2

o7 97
V3
17,4
20,8
46 ,8
69

- 101 -

26

53,9
10,9
1710
20 ’4
3349
29,0

24

63,2
1555
1T,
4446
68,0

40 000



Assgas

Durée (heures) 1 4 8 15 24
gucres LOVNIT Jaisesvie . BLLT bl 61.0 i
FurfurOl Secresns e ey 8:2 8:0 7:9 5;:3
PentoseSeesseicnsaaseas 12,8 12,5 12,3 11,5
Pentoses en hexoses.... 15,4 15,0 14,8 1548
S. formentescibleseeves 46,3 46,7 46,2 44,0
deiure dissoutCesiesces 64,8 64,6 64,4 63,6
Avodiré

Durée (heures) 4 g 12 24
SuchS tﬁtauX|o.coonnld 47’0 5602 5750 5456
Faorfurol Ses s es o0 s e 7,2 ‘ 798 8.5 6,7
Pentoses $0eses eceepees 11,2 12’2 13,3 10’5

Pentoses en hexosess... 13,4 14,6 15,9 12,5
5. fermentesciblesi,see 33,6 41,6 41,1 42,1
Sciure dissoute seseeee 5194 60,6 60,0 59,2

Ayous
Duréc (hcures) s 2 9 29

iy

Sueres tOTAUX veansesse 26,0 47 ¢4 51,0 54,6
T Nt G ¥l S &0 SR 1 O
Pentoscs Seceovsas v ane 16,8 17,2 17'2 17’2
Pentoses en hexoses.... 2042 20,6 20,6 20,6
Se Tfermentcsciblesessss 5,8 26,8 30,4 34,0
Scinre dissoutessveceee 40,2 53,8 54,4 59,6
Azobé

Durée (heurcs) 2 8 66 12
SUCYeEs TOtaKeaeesensas 44,3 51,8 54,1 49,3
Furfurol ®ectes c00 e san 8,8 8’4 9,1 6,9
PERYgeoBie, v ovhiviansnn ~ L30T 1351 1442 10,8
Pentoscs en hexosesseee 16,4 15,7 17,0 33,0
S« fermentesciblessaees 27,9 36,1 3Tsl 3643
ceiure digBoutes.cevever 4552 50,2 95,2 45,2

® 8 008
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Ba
Durée (heures) 4 8 15 24
Sucres HBOLEUXervenes 5648 59,0 60,7 54,2
PP BUToLl vy s enwsibnson - 2hel 15,7 13,8 10,1
Pel’ltOSeS-.......-o.o 21;8 2194 2096 1‘5’8
Pentoses en hexoses, 26,1 256 24,8 19,0
O« fermentescibles.. 30,7 33,4 35,49 o3
Sciure dissoute s.es 67,8 68,8 70,0 65,6
Bilinga (voir p. 89).
Bodioa
Duréde (heures) 4 8 15 54
SUCI‘GS tO‘taUX....... 66’9 67’8 68’7 64,2
FU.I"fuI’Ol............ 7’3 791 791 5,7
PentoBes,ensrensoess 11,4 id;1 11,1 €y 9
Pentoses en hexoses. 13,7 13,4 3.4 0.7
S.fermentescibles... 53,2 54,4 5552 3090
Sciure dissou‘te..... 6394‘ 68’4‘ 69’2 65,8
Bossé
Durée (heures) 2 8 56 12
Sueres totauXe.esess 43,5 5246 53,6 48,5
FurfuTOl........-..a lOg5 1092 9,2 8’6
Pel’ltoses............ 16,4- 15’9 14‘93 1394
Pentoses en hexoses, 19,7 19,1 1742 16,1
S. fermentescibles.. 23,8 S axh 56,4 32,4
Sciure dissoute s.es 47,8 54,8 58,5 53,0
Coula (voir p, &6).
Durde (heures) 2 8 20 12
Sucres totauX..veses 38,6 48,9 56,8 47,7
E‘Llrf])rOl.o.o--oo.on- 11;1 11,4 11,5 898
FonhONas s wesnuvin s Ll 17,8 17,9 13,7
Pentoses en hexoses, 20,8 21,4 21,5 1645
» Termenteseibles.. 17,8 2755 5553 12
peiure iasoute. sves ¢354 5242 60,8 50,6

& ¢ 590 0 0 00



Dibétou
Durée (heures)

POUBIES LOTAUE svanouiisn
FuriurOl Ss evessensenes
FBONUECE o4h ve d ik khe b
Pentoscs €N heX0Ses oo
S. fermentescibles oeee
Sciure dissoute ceecsese

Difou
Durde (heures)

Sucres tOtauX EEEEEEEEY
FurfurOl ® o8 20c00¢e00 080800
Yo LOSeE suyiias vinebe s
Pentoses en hexoses e..
Se fermentescibles eeee
S¢iure dlissoute cives o

Dinag

Durée (heures)

Sdcres tota AKX s aisovesds
PORTEEER Cweh e vus e id
EEATOERE. 0t iensin ks nnd
Pentoges en hexoses oo
Se fermentescibles eeee
SCinre dissoute weasens

38,8
10,5
16,4
e
15,1
49,6

5),8
643
949

11,9

4149

5244

{[e3]

42 46

-
1091
2445
5248

{ea)

2649

10,44
i2 55
44,4
55 44

4444
943
14,5
e
27 40
52 40

15

55:7
643
949

11,8

43,8

2442

- 104 -

24
60,1
12,3
14,8

4593
62,4

66
40,6
12,3
14,8
25,8
51,4

52,5
By
10,7
41,8
53 44

s s ifwid
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Doussié

Durde (heures) : 4 8 a5 54
Bueres OB« « s wv 43 2 46,1, 45,7 42,4
Porfurolssesnesssins ,8 6’7 6’5 4,9
PCl’ltOSGSo........c. 10,7 10’4 10’1 7’6
Pentoses en hexoges 12,8 1245 283 9,42
Se fermentescibles. 30,4 33,6 25 ,5 33,2
Seciure dissoute..ss 48,0 50,8 50,4 49 44
Ebiara

Durée (heures) : 4 8 b 54
Sucres totaux ees.ee 39,9 55 ol 60,0 58 46
Turfurol eseecesseees 10,3 10,3 10,2 10,0
PentoseSesesasssscs 16,1 16,1 15,9 15 ,6
Pentoses en hexoses 19,3 19,3 19,1 1837
S. fermentescibles« 20,6 35,8 40,9 3939
Sciure dissoute e+ 54,6 62,2 65,6 65,0
Emien

Durée (heures) : 2 9 29 56
Sucres totebX ,.v... 30,9 5445 60,5 61,0
.FU,I‘:EU.I'O]—..--.-----' 8’4- &),6 8,6 8,7
PolltoBes .. .isessavs +opl 13,4 13,4 13,6
Pentoses en hexoses 15,7 16,1 16,1 16,3
Se fermentescibles,. 15,2 3844 44,4 44,7
Scinre digssonte ... 3944 ,6 60,4 60,4

s vl sun
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Essessang

Durée (hevres) ¢+ 3 [ 15h30 QQ
Bucres to0taUX c.sves 54,4 59,7 6l 44 5750
F‘UI‘fUI‘Ol ® o0 e s sV 10,3 lo,) 10,7 8,3
Pentoscgiseses swsese X gh ;6A4 16;7 12,9
Pentoses en hexoses 19,3 19,7 20,0 15,5
S. fermentescibles » 35,1 40,0 41,4 4145
Scivre dissoutess-«« 05,4 68,8 69,8 67,2
Etimoé (voir p.85) 2a 25°
Ezelfou

Durée (heures) : 3 [ 15 50
Sucres totamx ,....% 552 Sial 60,2 56,2
Purtorol . ...a. o 9,0 848 9,2 T 48
Pentoses;oo-o--ooot 14,1 13,7 14',4' 12’2
Pentoses en hexoses 16,9 1644 1752 14,6
S. fermentescibles, 38,3 40,7 42,9 41,6
Scivre dissoute ,,,., 66,0 63,3 69,2 68,4
Fraké

Durée (heures) s 4 8 15 ,ﬁg
Sucres tOLAUX see e 5249 5443 5344 Bhkad
FOrfiirol seeeecoess 842 8,0 745 6,8
Fentoses ecoeecsons 12,8 1245 11,7 10,6
Pentoges en hexoses 1543 15,0 14,0 12,7
S. fermentesciblese 37 y6 3943 39 44 3846
Scivre diggoutese-«-. ,6 59,0 59,4 57;

sosd sns
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Framiré

Durée (heures) : 2 8 66, zg
Sucres totaux «sev+v 45,5 57 '3 56 4,0 54,5
I“U.I'fUI‘Ol........... 8 2 ’4- 8’6 7’.[.
PentoSes cossnsvssns 12,8 13;1 1544 11k
Pentoses en hexoses 15,4 1547 L1l 1353
S. fermentescibles 20,1 41,6 39,9 k1%
Scivre dissoute eee 40,4 64,4 5732 52,8

Iroks (voir p.90)

Kigsafoukala

Durée (heures)

2 & L2, 20
Sucres totaux ceeees 45,9 60,9 6440 61,)
EU.I’LCU.I’OL...-.-...-. 9,_) 9'4- 9’7 9,1.
Pentoses seeeviesnes 1.4- 8 14-,7 15,1 14,2
Pentoseg en hexoses l{,7 17,6 18,1 11,0
S+ fermentescibles 28 42 4343 45 49 4443
Sciure dissoutbe ... 56,8 68,0 ©9,0 6u,6
Kotibé
Durée (heures) ¢ 4 8 ;2 2&
Sucres bobaMX seeess 5241 5249 53,9 50,4
I‘il.rfllI‘Ol........... B,D 8,2 U’l 699
Pentoses cecvocseess 13,0 12,8 12,6 10,7
Pentoses en hexoses 15,6 15,3 1542 12,9
S. fermentescibles 56 45 37 96 3847 3742
Sciure dissouvte seee 55,38 57 +4 87,6 56,8

oo-/o_-n :



Lroma
Durée (heures)

Sucres totaUX coeve s
BUE e sisvs e s o s ioie s
PentogeSssssessvocei
Pentogses en hexoges .
S. fermentescibleg e
Sciure dissonte ceese

Durée (hevures)

Sucres TOtaUX esseee
AP TVRONE ool st w e
PONTUBEE o sunivsnras
Pentoses en hexoses
S. fermentescibles .
Sciure disgoutess..

4
849

10;9
13,1
45,8
59,0

3

5T 48
9,6
15,0
13,0
39,8
60,2

llelegba (voir pga) & 25°

o

Niangon

Durde (heures)

SHCIES TOLAIK o e s e
EPPRIC L, o e svnsns
PetOBeH .« . consrne én
Pentoses en hexoges.
S. fermentegeibles..
Scivre digsouteees se

lovincui (voir p.gs) & 25°

309)

S,0
14,0
16,8
1358
4%0

62,0

1244
14,9
L il
63 ,O

joo

66 45

15,4
18,5
48,0
66 43

U0

NP0+

P B I B

Ul -
DO N PO W

L
62 ,8
10,0
12,0

50,7
63,8

ul
mqmmwm‘w

- W e v e e -

VI .
ORI

S

61,8

66

59,8
848
13,7
16,4
4344
65,2

25
B
15,4
18 45
56,7
5912

Y



Qboto
Duréec heures

BUOEES TOTAME Livsisxissa
FUPTREO Lk o' it s ks se
PentO&e Gss e eenseessan
PGnt)°LS CnuhLXOSGu.---o
3¢ Lermenteseibles <se o0
SCIUYE dlSuOQtCooaooocto

Okounié (voir pe 91)

Olon

Duréc (heures)

Budres BotoAE ¢ e it omene
FurfuTOl............cé..
PentOSGS.........-6.¢...
Pentoses en hexoSeSees ..
Se fermentescibleSeeee s
weitre d1980Ute s ciniivese

Ogizale

Durée (heures)

SHOPEE HOTEUL L v os snmwn e
Fogel i 5 e k HPRNELRIRIRRRIE YR
gt ol To - PR A SO
Pentoses en hexoseSeses e
Se fermentescibleSeeeees
Seivrs -AIH80UEe s 4 o 55 5 56

I~

56,45

Tyt
11,0
19,2
4)95
58,0

12,5
60,8

72,9

10,8
16,8
20,2
52,3
T304

58,1

g
118
13,7
4444
58 44

{Co

64,5

13543
15,9
48 46
87,8

joo

7344
1018
16,8
20,2
53,2
7344

2

60,0
o7
12,0
14,4
45 46

58,4

I

12

e %
10,5
16,4
19,7
)0,6
7)18
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AHFEMNDOOW
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57,9
2

11,2
13,4
4445
65,6

65,3

8,4
13,1
15,7
49,6
69,6

L R AN B O ]



Osgol

Durde (heures) :

Seres -XoRanK v iw v i ias

rPural savevd

000048000

Pen‘toses R R
Pentoses en hexoses sas
Se fermentesciblegr eoee
Seiure dissSOute eoeoeos

Quotera

Durée (heures) :

Sucres totaux 3
farfarel. ...
Pentosds s ves o

® e 0 e 0 e b

Pentoses en hexoses oo
Se fermentesciblese oo
Spl‘)l(/ ll J,QO')betocuou-o

Padouk

Durée (heures) :

Sucres totaux..
SREterel . ais .

© o 8000900

Pcnto es).‘.‘......‘.."
Peniloses en hexoseges .
Se fermentescibles eeees

Sciure digssoute

Palétuvier

® e 00309 0 ¢

Durée (heures)

SUOres HotaKE v ies oo
FRERONGL i Vv e
EBULOBEN s o hah v s biwkn
Pentoses on hexoses ooo

Se fermentescib
Sciure dissoute

les s s e

® @ o 090 00 0

48,9

15 ,l
18,2
30,7
D444

>

66,2
17,3
27 3.
22,4
33,8
73,4‘

63,1
10.2
15,9
19,1
44,0
68,2

()Y
OO\ oy |0
W e v v w e

O -

[ {o4)

50,9
6

10,7
12,9
33,0
5244

| {3¢]

69,9
16,49
2645
31,6
)89')
T4 ¢4

O uviov-a

2

65,8
10,5
16,4
19,7
46,1
7042

AV~ = Oy

A OV 0~ k;
‘Oh---’-v-

D HAAVWOY

{5

5241

10,0
b 0
40,1
54,2 yc

15

68,9
15.7% 9
2542
3042
38,7
7[}-,0
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24
64,9

14,8
17,8
4741
040

5344

64,9

26 y3

'bt/.ob



Paragolier

Durée (heures) :

Suctes totanZe aesasie
Tl e R o R RS QR R
PontoseBeissunsinnss
Pentoses en hexoses.
S. fermentescibles. .
Seivre dissoute.es e

Potopoto

Durde (heures) :

sSucres totaux [, .,
Iarfurol , Geeasvssene
PentOSeS......-..---
Pentoses en hexoses

S« fermentescibles. .
Sciure digsoute iews

Rikio
Durée (hevres)

Sucres Ot eeecena
0 i B OV U ET AT P R
Pentosegesessoaivsne
rentoges en hexoscse
oe. fermentegsciblegs.
Scivre JdissoutGeeees

53,8
10,6
16,5
19,

34,0
338

60,6
10,0
15,6
18,7
41,9
612

14,9

fco

60,6
10,8
16,8
20,2
4044
66,0

oo

63,7
10,1
15,7
18,9
44,8
6446

22,
63,2
15,1
18,1

45,1
65,2

G

W 8 g N

ROl 1 00 PO o

(o)
no

- 111~

Ie
99,8
15,1
18,2

41,6
64 y4
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Samba

Durée (heures) : 4 8 ;ﬁ 54
Sueras totanE sse s . 4238 47,8 51,2 50,2
FllI'fU.I‘OL.,....--... 7,6 8’2 9’1 7’1
Pentosesh s s sanssevee 11,8 12,8 14 2 ll,l
Pcntoses en hexoses 14,2 15,4 17,0 13,3
S. fermentescibles.. 28,7 3244 3442 3649
Sojure dissoutel,es 5448 58,0 61,2 61,8
Sipo

Durée (hevres) : 2

joo
R
Ny

Sucres totaicesseee 41,9 51,8 49,8 47,7
F'ﬁ,)_I'i‘U_I'Ol. soeccss s e 8 8 9,0 8,4 7,2
Perntose gl cse ssietvs s 0w 13,7 14’0 13’1 11,2
Pentoses en hexoses. 16,4 16,8 1547 1344
S. fermentescibles.. 25,5 %85 40 34,1 3443
Sciuvure dissouteeeces 44,4 518 50,8 51,6
Sougué (voir p.g7) & 25°

Tali clair

Durée (heures) : 2 8 12

stcres totauX esvese 45,9 60,6 54,4
FU.I‘fU,rOl..........- 9’& 10,4 7’9
Pentosegescesescars 15,0 16,2 12,3
Pentoses en hexoses 18,0 19,4 14,8
S. fermentescibles 27 49 4142 39,6
Sciure disgoute seee 49,0 58 44 5),6

o wisfoin



Tali foncé

Durée (heures)

Sucres tOtaUX ceas o
FurfurQl cecevsseso e
PentosCS esescsevvas
Pentoses en hexoscs
S. fermentescibles .
Sciure digsoutC eee e

Teul

Durée (heures)

Sucres tOTAUK covene
Forfurol,  sessss poes
PerbOS0El aielsiwi s ueae
Pentoses en hexoses,
S. fermentescibles,.
Sciure dissoute, ...

Walébé
Durée (heures )

Sucres totauX,eenes
FU.I‘.'EU.I'OL.-‘.o.-o-0
Pentoses, seeeceso v
Pentoses en hexoses
S. fermentescibles

gcinre dissoutiesees

3845

11,4
1341
24,8

39,8

5

. .
ﬂw

RN RO E o
kD-\’l-P (\)-dr\)
¢A0¢>O

s 4

67,8
10,2
1549
18 %
48,7
1342

3h30
62,3

11,2
1344
4849
62,2

jlss}

70,6
10,8
16,8
20.2
20 44
1442

i1
62,1
Ts3
11’4
1337
43 44
62,6

4L

]

532

11,0
13,3

39,9

61,4

7%4

1] 3=~

66

6244

Ty2
Ll48
1”4
49,0
62,0

70,4

v wnn



Pin
Durde (heures)

Sucres toloulesnsse
FurfiarOle cesceossee e
PentogesSecaeasens a sl
Pentoses en hexoses
S. fermentegcibles.
Sciure dissoutees e

Tremble

Durée (heures)

Sucres LOLORX, sweee

PoDEULQh cws o456 pwew
PontoBes . uu s us s ni
Pentoses en hexoses
S. fermentescibles.
geiuvre dissCutC eese

6245

64, 2

T4 41
14,4
02 4_
26,9
47, 2
79,6

o\ o)}
VIO ol 00
a W e e v e -
=GNNSR G AWAR AV ]

{co

7543
14,2
M
26,6
48,7
8,8

o A
=
N UTAO WY T >

o\t
\TIUILO QO W\l

W @ e W e

15

74 44
13,5
21,0
25,0
49 42
78 14

w1t N

62,1

6543
1348
17,5
21,0
4443
74,0

seefoos
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Nous voici maintenant en possession d'un
fatras de chiffres et de courbes, Comment allons-
nous l'vtiliser? Quel critére allong-nous adops
ter pour caractériser l'aptitude d'un bois & 1'hy~
arolyse 7

Lo premiere idée qui vient & l'esprit est
de classer les bois suivont l'allure de la courbe
d'hydrolyse en 3 catdégories correspondant en gros
avx trois groupes déja signalés s

1) -~ Bois pour lesquels le rendement en sucres
fermentescibles serait sensiblement relevé sang des-
truction notable de sucre par ltemploi d'un acide
plus concentré (courbe continuellement croissante).

2) - Bois qui, avec un acide plus concentré
donneraient vn maximom un pevw. plus élevé, mais suil-
vi d'uvne destruction rapide des sucres (courbes &
palier en générale).

3) - Bois dont les courbes présentent déjd un
maximum net et qui, avec un acide plus concentré,
ne donneraient qu'un maximum plus aiga encore sans
avgmentation sensible du rendement ou méme avec uiL
rendement inférieur.

I1 est aisé d'effectuer ce classement en
comparant les résultats de l'hydrolyse standard
avee les "sucres fermentescibles" mexime théoriques
déduits de la "cellulose corrigde",

Nous avong en effet vérifié que, en choi-
sissant convenablement les conditions d'hydrolyse,
on parvient bien a obtenir un rendement en suecres
Termeniescibles correspondant a ces "sucres fermen-
tescibles moxima théoriqgues®

sov/vase
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Bois
Abalc
Adjouaba
Aielé
Ako
Assas
Avodiré
Ayous
Azobé
Ba,
Bilinga
Bocdioa
Bossé
Coule
Dabdng
Dibétou.
Difou
Dina
Dousgid
Ebiara
Enicen
+Essessang
Btinoé
+Ezclfou
Fraké
Fronird
Ircko
KKissafoue
kals,
Kotibd
Krora

rrnpnm e o ane
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e v

t
¢
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i

5050 90 Bit3 ey T iy @S0 €6 0 P8 SR Y il wen

45 47
46,2
50,1
49,6
48,1
46,3
46,1
43,6
43,7
47,1
- 1 Y 4
61,2
44 i
6257
45,2
34,0
4345
36,0
40,7
49 40
4549
4057
45 46
46,9
v pl
Yty _y3
b 44

42,0
50 49
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TABLEAU VII

B o g 8 i3 e 4% R e g

o a0

o
L. SO RIS AR e T el
U 44,7 Conc. na
| 46,8 40~41 5
50,9 42=43 %
46,3 Conc. nax.
20,1 42-43 %
45 48 Cenec, nax
4347 42=43 %
4344 42=473 4
40,2 Conc . rax
44,0 ae
57 42 ae
41,6 ae
44,1 ae
4'2 ’l 41"’42 /3
48,0 4f2=43 %
28,4(1) Cone, riex
47,1 ae
34)) g
40,9 40~-41 %
49 42 Conc . nax
4145 40=4Y %
40,5 Cone, max
42,49 40-41 7
41,8 41=42
4345 Conc. max
56,3(2) LA
""5 ,9 40"41 fo
L 41,3 Conc, nax
0. 4041 1
]
i

s
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2
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209
20°
20°¢
209
209
20°
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20¢
20°
20?
20¢
20°
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=
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20°
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TABLEAU VII (svite)

-

i ! | ?
. Bois 0 e _g | - )
: Lo P 49,7 47 4 Conce max, 20° 4 h i
| Melegbe | 6.9 1 4543 : a0 a0° 5 h'He
i Movingui | 48,6 4335 : ae 20° %R i
t Niangon  : 49,6 : 48,9 : ae 20° B W e
. Oboto i 41,9 . 45 46 . 40=-41-% 20% 15 5 !
. Okoumé : D02 | 58,0 ; a° gule j
i Qlon i 508 0 Bl :Conce. max, 20° 5 h i
. Osizale I 505 ¢ 5344 : g9 20 6 b §
. Ossol P 47,0 1 47,1 D 40~41% a0 54 k"
: Quotera i #489,3 | 51 i 40-41 % 20% 15-h i
¢ Padouk P gbal 43,9 iConc, mex, 20° 6:h30 :
i Palétuvier! 47,2 | 47,6 : q° g% BB
i Parasolier: 52,9 i 50,7 C42-47315 euf 6 h i
. Potopoto : 41,7 45;1 D 40=41 % 20° 15 B
i Rikio I 48,5 18 42 L 40-41 % 207 15 A ]
i Samba i 43,4 ! 37 : 4 iConc, max, 20° T h |
Sipo . 3046 | 39,8 ; ae 200 Lo

. Sougué i 52,8 | 49,7 : e 200 £y 4
Tali clairi 46,2 i 45,6 ; d° oY ‘&1

. Tali foncé! 50,6 | 51,0 - 42-43.% 209 8 h |
1 ‘Renl i 4457 ! 41,5 D 41=42 % 20 B R4
. Waldbé i B3 | 49,9 :Conc. max, 20° 4 h
. Pin 14942 | 50,5 . 14041 %  20° 15®
i Tremble : 51,4 : 49,2 i 40=41 % 208 18 el
]

Les deux bois marqués d'tun 8ster1que
n‘ont pas €té traités avec un acide concentré, i

(1) Par attaque de la cellulose isolée aveé
l'acide sulfurique concentré, on a obtenu par
rapport an bois primitif un rendement de 32,6. !

(2) Rappelons que par attaque standard de
2 h 30 apres préhydrolyse, on a obtenu un rende-—
ment de )6 S i

s TR T S eI B Y AR AT 07 35 L T AT 619 T W (3 8 R 6 ¢ -8 00 gy ) O o) o ik
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Dang le tableau VII, la colonne 1 indigue
la tenevr en cellulose corrigée, exprimée en hexoses,
la. colonne 2, les rendements mexime en sucres fermen-—
tescibles obtenus dans les conditions spécifiques op-
tima indicvuées dans la colonne 3,

La concordence est en zénérale irés bonne.

On peunt expliguer les 2 ou 3 cas ol les
rendements pratigues sont superieurs aux rendements
théorigues par une légdre destruction d'hémicellu~
loses fragiles lors du dosage de la cellulose ou la
présence de tanins abondants dans le bois (Assas).
rour le contraire, nous &vons déja proposé une exXe
plication au § Influence de la concentaation.

(Remarquons en pagsant que, au moximum de
rendement en sucres fermentegcibles ne correspond
pas un résidu d'hydrolyse minimam. (lignine BERGIUS
minime) car & ce moment on a souvent une destruction
notable des pentoses).

Le mode de classement que nous venons de
proposer permet de choisir un bois, étant donné la
concentiration de l'acide d'hydrolyse, de fagon & en
tirer le rendement maximum, mais il ne prejuge en
rien de la valeur de ce maximum. Noug avons donc en-
visagé un deuxieme systeme de classement (Tableaw.
V1117 base sur le rendement en sucres fermentescibles
obtenus avec l'acide standard lorsque la tangente 3
la courbe d'hydrolysc devient scnsiblement horizone-
tale.

Nous dirons que le bois est & faible,
moyen ou bon rendement suivant gue celui-ci est in-
férieur & 35 4, comprig entre 35 et 45 i ou supé-
rieur & 45 %.

soes/ves
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Boisg

Abalé

Ad jouaba

<y

Aiéls
Ako
Assas
Avodiré
Ayous
Azobé
Ba
Bilinga
Bodioa
Bossé
Coula
Dabéma
Dibétou
Difou
Dina
Doussié
Ebiexs
Enmien

Essessang

Etimoé
Ezelfou
Fraké
Framiré
Iroko
Kiss
Kotibé
Kroma,

acae

16

afoukala.:

45

4T
F4T
ch 4
34
| 36

}:36
|58

£ 39
i35
147
127
44
£33
4L
44
41
P34
43
L 39
4L
i 26

46

: 39
.50

TABLEAU VIII

e oy e € e o

Boig

Lo 1

lielegba
Hovingui
Niangon i
Oboto
Okoumé
Olon
Osizale
Ossol
Quotera
Padouk :
Palétuvier ;
Parasolier !
Potopoto
Rikio
Samba

Sipo
Sougué
Tali clair
Tali foncé
Teul
Walébé

Pin
Tremble

50

38

45
P 5.7
. 50
| 23
: 46
1 51
© 40

38
41

145

£ 35
C 43
41

. 49

55
| 49

48
| 29
i

%0,67
O 70
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’72

= 06l
- 0,78
0,80
. 0475
t 0,72
- 0,70
i 0,75

0,74
0,52

10,462

: 0,69
50,77

0,62

0,67
0,69
0,70

1 0479
1 0,65
. 0468

sl il

Il T G
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TABLEAU IX

Boig :
Abald {9 n
Ad jouaba . ah
Aielé .8 h
Ako : & R
Assas i 2h
Avodiré { 4 n
Ayous i1 9 h
Azobé i 5
Ba 6 h
Bilinga i B h
Bodioa 4B
Bogsé .2 h
Coula -
Dabdme, ile B
Dibéton Ve B
Difou i 8 h
Dina i ' 3h
Dougsié * T8
Ebiara ! 9 h
Lmien Il &
Egsessang ! 4 h
Etimoé o
Ezelfoun S 4 h
Traké : h
Framiré P2 h
Iroko :10 h
Kiscafoukala 7 h
Kotivé 2h
Kroma 4 h

- e g v e

45
30 !
45
30

15

30 |
: 20,6
523a7

30
50

45

29,7 |

{3204
30 i
45 :
30 i
13013
§39 .

36 59

Bk

1 2344
41,4
345,1

4) ,O

R A TR € M e i e £ e 4

Boig i
Lo Ly
; Melegba {3
. Movingui 14
Niangon 8
Oboto 12
Okoumé i3
Olon 4
Osizale i L
Ossol i 6
Ouotera i1
Padouk i 4
Palétuvieri 4
Pﬂrasoller:Z
Potopoto g3
lelO i e
Samba {9
olpo i3
Sougué 1 2
Tali clair! 2
Tali foncéj2
Teul 18
Walébé il

Pin
Tremble

o

[a ey

sswr::wssswsswsssswswwé
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La colonne 1 du tableaw. indique les ren-
dements et la colonne 2 les coefficients d'hydrolyse
clest-a~dire le rapport entre le rendement en sucres
fermentescibles et le pourcentage de sciure dissoute.

llats la vitesse d'hydrolyse est, au point
de vue technique, sudput lorscu'on opére avec un mé-
lange de bois, un critére av moins aussi important
que le rendement. On a adopté comme mesure de cette
vitesse le temps nécessaire & 1'obtention de 90 % du
rendenent maxinmum obtenu avec L'acide standard. Ce
temps correspond sensiblement an point ol la courbe
commence & s'inflechir. Le bois est dit & hydrolyse
lente, moyenne ou rapidec, suivent que ce temps est
supérieur & 7 h, compris entre 3 et 7 h, ou inférieur
& 3 h. On a noté dans la colonne 2 du tablean IX les
rendements correspondants en sucres fermentescibles.

Enfin, on pewt combiner avantageusement
les deux derniers classements en affectant chaque °
bois d'un coefficient obtenu en divisant le rende~
Dent maximum standard par le "temps d'hydrolyse de
90 5" (cf. tableaun précédont). Ce coefficient correg-
pond sengiblement (& un facteur prés), & la pente

5

de la premiére partie de la courbe d'hydrolysc.

Un bois sera d'avtant plus avantageux
que gon coefficient sera plus élevé,

Voicli la liaste des bois ¢itndiés, clagsés
par ordre dc¢ coefficicrt déeroissant (les decux bois
metropolitains ont ¢té cochég).

-00/00.
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Bois Bois
IR ST R . P0G R e R ARIP I Pt S e o

Bodioca 36,6 Potopoto 10,3
Osizale j } Hovingui 10,2
Waldbé 3343 Lo 10,1
Quoters 29,2 Palétuvier 9,45
Tremble 28,0 ; Bossé 9,3
Tali foncé 24 45 ] Avodiré 9,3
Rikio 24,0 Sipo 943
Assag 2345 : Ezelfou 9,1
Pin 20,0 ! Esgessang 9,0
Coula 19,5 | Padouk 9,0
Ad jouaha 18,4 ﬂ Douggiéd 8,9
Framiré 16,4 Etimoé 8,5
Oboto 16,4 Ossol Te3
Aiélé 16,3 Ako T4
Sougué 15,6 i Kissafoukala 6,4
Okoumé 15,2 3 Ba 6,0
Tali clair 14,9 ! Bilinga 4,5
Parasolier 14,9 Niangon 445
Teul 145 Ebiaras 4,5
Dibétou 14,5 Sanmba &.2
Kotibé 14,2 Emien 4,0
Dina 155 Ayous 348
Fraké 13,2 ' Difou 3,4
Kroma, 12,45 Abaléd 394
Hlelegba, 12,0 | Dabiéma 2,8
Azobé 1240 Iroko 2,6
Qlon 11,8 .

0 5 s 8 2 1 8 S i e 7 5 £ 5 e £ s e e P B 1 o e v g s 5 g 8 5 Pt et P e 0]

soa/see
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On remarguera que prés de la moitié des

bois a un coefficient moyen de 15 a g,

La répartition est en somme agsez netie

Tris bons é} 18) 20 %
Hoyens >89 ¢ 15) 50 %
Trés nouvois (< 5 20.%

Les 10 % restont asoorant la transition
entre les 3 groupes., :

Rendements possibles en gucre et en
furfurol.

Ces rendements ont &t calculés & partir
des résultats obtenus: on temps correspondant av. ren-

dement en fermentescibles;égal a 60 % du rendementmax,

(ef. tableau des vitesses d*hydrolyse),

On a adopté comme coefficient de trang-
formation en alecool la moyenne de 18 essois de fer-
mentation soit 0,54.

Tous les chiffres du tableau XI sont rapm-
portés a 100 kgs de Loig Primitif anhydre, L'alcool
est compté en litres {colonne 1), le furfurol et 1a
lignine en kgs (colorme 2 e+ 3). Le renCement en
forfarol indique coliennond 2vx pentoses existant

dans les jus avant ferweatation. Lo lignine rési-
duaire pourrait €ire trensfoimée en charbon avec

un rendemeiit: de 60 o,

qa-/ooo
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TABLEAU XI

B . e o e

TGN M- Ol el T ST, 5 o L et o A MR 5 7l T en L -
’ 1 ]
. k i
= 4
501, 1 i
L B o e s e e 7 1 G B B e . i i 5 1 G e 5 0 ot e #

( Abc)lO | 16,0 ; 10 ’7 ) 45
i Ad jouaba 5 Eael | !

- PRSI SRSy - SR

k-l
NVe)
0
=

Etimoé 5 645 |
Lzelfon P 20,9 |

i Aidlé i 21,9 i 10,4 41
: Ako ; 02 8 : 9 ,3 35
| Assas i 22,8 § 8,0 38
§ Avodiré P fled 1 fis i 43
i Ayous e angg 46
L Azobé P L7,5 1 8,7 i 93
i Ba % 17,5 ; 15 ,8 g 32
: Bilinga i 1745 g 9,2 I 46
| Bodioa ' 26,8 | 70 i 40
; Bossé P30 10 dhe r S
i Coula i~ 1940 1 Tl i A t
! Dobéma R R | 46 j
. Dibétou 1 22,8 Q42 - 38 ;
; Difou [ T 5 S 947 48 :
; Dina V2,4 6,0 50 i
i Douvgsié : 16,0 : 6,7 52
: Tplqru i 19,9 10,3 36
i CTEmien | 214 8,6 41
i Bssessang ! 0,4 33
0,2
8,9
7,8
iyl
949

. 32

Traké i 19,0 i

5 Framire ; 1999 5 -4

g Iroko i 12,6 P -90
ks NP ' ' *
i {
: 2 SUiVIe cen 5
; i
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TABLEAU XI (swite)

e et e e 6 el

' .
o ST S (Ao

Bois A S YOROH e Pl
Kissafoukala' 22,4 '9,5 |58
Kotibé ¢ 19,0 ! -8yl 48
Kroma, | 243 Lo Tl b4l
lelegba i 19,0 i T 43
lovingui : 19,9 1 549 47
Niangon | 17%D [ 943 i 46
0boto Lodaag . 1 cgg
Okoumé, BT I 8,6 31
Olon i 24,43 P 6,7 1 ot
Osizale { 2538 i 1045 R 5
Os501 2284 ] w2 1B
Ouotera | 2448 I 836 i 38
Padouk | 1945 i 642 i Bd
Palétuvier | 18,5 3143 P27
Parasolier | 19,9 10,6 P4l
Potopoto 1 21,5 947 R
Rikio 2844 TsD P42
Samba, i 18,5 843 P41
Sipo L Ir0 849 54
Sougué : 20,9 740 41
Tali clair | 19,9 9,7 44
Tali foncé | 23,8 ey 49
Teul i 19,5 1 Ty | 43
Walébé L 2443 1 31
Pin i 8648 B 38
Tremble b e i 1250 25

oo./..-
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E) Remargues sur 1'hydrolysc standard

1) - Les
eteé choisies

conditions de l'hydrolyse standard ont

s de fagon
18 courbe "& palier",
réalité gulun maxdiman
sufl¢sznmcnt le tenps
on finit tounjours por
cetie destriaction est

a correspondre senulblement a
pis ce palier n'est janais en
tres 31” ti et, si on prolonge
de oont”ot du bois avec l'acide,
avoir une dcstruction des sucres,
néannoins trés lente.

‘_.,.
} i l ) i
i Boig 10kouné | Walébé |Palétwvier | Fraké [Doussié
j Perte % de { ! ! |
| sciure pring 16 3 145 1 0,1 D8 1Ok
18preés 54 h, | | S '
:-_—-G"-»:.."—"«"‘m"i LT : - — - ek v we e n-~—A- —r —
(o OF Ba 8 ST T BleaS -8 3,7 39,4 | 33,6
sRlerpdntend | ., § - v }
| Perte i des) ! : | :
i sucres formés 2,8 | 249 | Q45 - R
| 8pres 54 h.l : ; |
i
i
Dans les cas les plus défavorables on
atteint pourtant 6,8 < (Krowe) ¢t nére 9,5 ¢ (Oboto)
paxr rapport aux gcucres fornds.

‘...‘I



2) - Si les sucres fermentescibles sont en général
peu sensibles, il n'’en est pas de méme des pentoses.

r«-u-- atntalated ——— - ke 2 o e o o e 0 g RS
! 1 ! |
Bois ! Okoumé | Waldbd | Palétuvier iEraké | Okoumé
TRROTODNEI 20 i st e iy i s A
Pexrte % de 1 1 ; : g
sciure. prim.}! 1,9 | 3,3 I 23 F 3gd b 338
aprées 54 h | : } !
| Bl SRR et ol g S s e B B o i e e o oy e
I lax,., en | . i _ { ' . \ ;
L furfirol B s 188§ 10,3 B2 1 B8
g T e 5 N 5 e e S e s e o S e . -, e e o
| Perte % du ! } ! !
! furfurol L B {30 b X0G 17,0 | 28,0
| formé apres | . | } b
| 541 5 i ; ; i

Pour le pin, nous avons respectivement :

- Pertes en fermentescibles {% des sucres fermene.
tescibles formés : 2,7, :

- Pertes en furfurol % du furfurol formé : 16,0,

Nous ferons remerquer que le pourcentage de
furfurol détrvit est compté par rapport au maximum
réellement obtenu & lthydrolyse. Ce maximum peut &tre
différent de celui ddéduit du toux des pentosanes réele-
lement présents dans le bois, cebtte teneur réelle
étant sansg intérét pour le contréle de la marche de
1t'hydrolyse. Feu nous importe de savoir qu'un bois
renferme réellement 15 % de pentosanes si 12 seule=-
ment sont hydrolysables dans les conditions de l'hy-
drolyse; en adoptent le chiffre 15, nous serions con-
duits & admettre une destruction des pentoses supée
rieure & celle réellement existante.

¢« o v o0
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3) - Nous remarquerons 4'autre part que les
maxima des rendements en sucres fermentepeibles
et en furfurol ne coincident pas; il sera donc né-
cessaire, si on veut obtenir un bon rendement en
fermentescibles,; de consentir une certaine perte
en furfurol.

4) - Enfin, lorsqu'il y o destruction de sucres
ley produits de dOCOﬂﬂOglthM d ésignés sous le nom
de "n“ngrcu hHMJUUC“" précipitent et sont comptés
dans la lignine résiduaire.

En général d'ailleurs, l'examen de la li=-
gnine permet de se rendre compte de la marche de
lthydrolyse.

Lorsgue l'hydrolysc est incomplete, la li-
mnlne est claire, 1loconnense eu filtre mal,

Lorsque l'hydrolyse est convenable, la
lignine east brune; eclle precipite bien et Liltre
bien.,

Enfin, lorsque 1°' hydrolyse est poussée au
dela de la limite optima, il y & destruction des
sucres; la lignine devient n01re et augmente de
poids.

9

] i i =P ; ]
! Bois 20koune$ Walébé | Palétuvier | Fraké! Doussié ;
e e m_4“mn,um“"%-m____"mﬂ_J ______ B WM 51 -
) } . i \ i i
{ Iot. hun, % . ! i ! |
} de sc.prim. l Selt . B8 ] VPG BN B 14 73
‘aprés 54 h ! ; o e A j
' { \ b i 1
‘ g : ' - 5 i l
b Seiure diss. | 71,80 74,2 { T4 o4 F 59,4 § 5048 :
. maxing ; L . ! :
f : ! ! | |
¢ Mat. hum., ;v ! ; ! } )
i ) =1

(de scudisse. 4TI 5,1 56 354 2,7 |
. _aprés 54 h | 1 [ !

o.-/-ac
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V - HYDROLYSE PAR L'ACIDE

CHLORHYDRIQUE DILUE EN AUTOCLAVE

Avant passer au stade semi industriel, il
était nécessaire dleffectuer des essais dans des con-
ditions plus proches des conditions réelles d'exploi=~
tation, essais dont les résultats pourraient nous
aider & transposer sur le plan pratique les résultats
théoriques, donnés ci-dessus.

Cette fois, clest la méthode des usines de
IELLE qui a été choisie.

- liode opératoire -~

On o utilisé comme matériau de départ des
copeaux provenant d'une rabotense de menuiserie.

m P,
1) - Trempe

75 £. de bois non séchés (1'humidité éiait
déterminde sur une prise d'essal) sont mélangés &
1500 cc dlacide chlorhydrique dilué (2,5 g/1l).

Le mélange est chauffdé 30 minutes 2 la va-
peur soufflante, puls on sépare ltexces de solution
par égouttage.

2) - Hydrolyse

Le bois subit 4 cuissons successives suivies
de lavages avec chaque fois 250 cc de solution acide
bouillente de conseniration identique & celle de l'at-
tague suivante. Le nomwbre des lavages, et par suite le
volume des jus de lavage décroit an fur et & mesure
que le volume du bolg diminue.



w 3%

Lere cuisson 153° 25 min. 5 lovages (acide a 3,65 &/1)
2ene " 159 15 min. 4 4 3%

3eme " 185° 15 min. 4 % (acide &-2,5 g/1)
4eme » 1EA¢ T oine: 3 o 8 L'caun -

3) - Neutralisation

Le mélange des solutions sucrées des at-
taques est nevutralisé & chaund (95-100°) par du car-
bonate de chaux en cxceés, puis, aprés.refroidisse-
ment vers 70°, le dépbt est lavé et filtré.

4) - Fermentation

Le modt neutralisé a été ensemencé avec un
leva%n important (1L portie pour 1,6 partiec de jus de
bois).

Ce levain était préparé par culture d‘'une
levure sur un modt de mélasse & 5 % et le jus de bois
était could en 3 fois 2 10-12 h d'intervalle environ
sur ce levain en pleine fermentation. I1 faut 24 a
30 h pour le développement du levain, 24 h pour le
covlage du jus dc boig et on a encord attendu 24 h
pour obtenir le maximam d'alcool. :

~ Nota - Afin dtavoir des jus de concentration
telB T qu'ils soient réellement fermentables, chaque
premier lavoge a été effectué avec une quantité de
liquide plus faible qu'il a'est indigqué, I1 suffit
d'une gsimple régle de trois pour rapporter & la to-
talité des sveres obtenus les résultats trouvés sur
la portion récllement mise en fermentation.

v i ¥
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Le mode opératoire ci-dessus differe encore
cependant du traitement industriel sur les points
suivants

k a) les copeaux proviendraient normalement d'une
échiqueteuse et seraient donc plus gros,

b) industriellement, les sucres seraient extraits
par diffusion méthodigue, ce qui limite la dilution,

c) on n'a pas employé ici le procédé de reprise
des levures. Les renderents obtenus peuvent donc &tre
considérés cormie des chiffres minima susceptibles de
constituer une base convenable pour la prévision des

rendenents d'une instollation industrielle,

Voici les rdésultats des essois dds a l'obli-
geance de llonsieur BOINCT, chef du laboratoire de
fernentation des Usines de IMELIE.

Lo, teneur en pentoses des jus apres hydro-
lyse et avant fermentatiow n'a malheureuscrnent pas
¢té ddéterminde. Il n'ecst done pas possible de discuter
en détail +1la marche de l'hydrolyse ni de préciser
corme dans le cas de L'attaque avec l'acide concentré,
1o valeur du terne "sucres fermentescibles".

Dans 1la colonne 1, on a donné les réducteurs
totenx BERTRAND, dans la colonne 2, ces némes réduce
teurs aprés neutralisation, dans la colonne 3, des
sucres digparus (comptés en hexoges) au cours de la
fermentation, dans le colonne 4, le coefficient de
tronsformation, dans lao colonne 5, le rendencnt pra-
tigque en litres d'alcool déterniné par Lfermentation,
dons lo colonne 6, la proportion de rdésidus apres hy-
drolyse (arrondi & 1'umité), dans la colonne 7, 1a
sciure dissonte et cnfin dans la colonne g, le coef~-
ficient d'hydrolyse.

L IR ]
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Tous les résultats sont rapportés & 100 kgs
de bois primitif anhydre., On notera deux anomalies :
les coefficients de transformation duv Coula et du
Sipo sont supéricurs au coefficient théorique.

.o 0
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TABLEAU ZXII

e

Bois i & 2 i N, W ...;;
Aidlé 44,7 4345 Y442 40,5 5,9 37 62,7 65,11
Ako 26,8 36,1 25;7 5722 15,7 34 66,2 55;6§
Avodixé 38,1 36,4 26,2 44,6 11,7 40 60,0 63,5:
Ayous 3049 30,2 2042 39,1 Ty2 355 64, 5 48 401
Azobé 34 44 33,6 2443 47,7 11,6 40 59;9 27951
Bilinga 33,1 27,2 1844 5i4 9,4 44 55,7 59,5
Boggé 38,8 35,9 2447 5044 12,4 49 51,4 75,5§
COU.LCL 33 '7 33‘7 21’ T 68’4 15’2 45 54 ,5 61 ’Ou
Dabema, 3847 3654 4,7 61,6 15,2 39 60,9 63}5]
Emien 3044 28,8 21,6 55,7 11,6 45 55,1 66,8!

Fromiré 44,7 41,6 3401 51,0 18,6 31 6342 70,61
lelegbe 31,8 29,8 20,7 52,0 11,5 50 503 63431
Vovingai 34,4 20,5 21,2 50,2 12,4 42 58,5 56 8

Olon 40 77 37 g9 29,2 58 13 17 _’O 38 61 99 67;3-

Parasgolier 40,5 38 ,',L 2T ,9 54,4 15 ,4- 8 Tist 56,61

Sipo 34,0 33,3 19,5 67,4 13:4 46 54,1 62,8
i Sougu.é 3359 3259 2143 5497 L1lsT 47 5350 B4 ’O{

Tali clair 39,6 39,0 28,9 49,8 14,6 4L 59,4 66,6]
Tali foncé 42,4 40,9 28,6 52,7 15,6 40 59,5 71,2

Q.c/oou
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Si nous mettons en paralldle les résultats
de l'hydrolyse par l'acide concentré & froid et de
1lthydrolyse par l'acide dilvé en autoclave, nous
congtatons ¢

Dans lec premier cas, le coefficient moyen
de fermentation adopté seroit parfois trop fort (54).
En revanchc, nowus avong été extrémement prudent dans
ltestimotion des sucres formés au cours de l'atiaque.
Nos résultats étaient basés sur l'emploi d'un acide
& 40-4L % un peu trop faible pour certains bois et
sur des rendenments en sucres fermentescibles corres-—
pondant & 90 % du maximun possible avec cet acide,
lialgré cela, le nombre de bois donnant avec l'lacide
concentrd dcs rendements éventuels en alcool supé-
rieurs & 20 1 est assez grand (50 5 environ) pour
gue l'on puisse tenir un tel rendement pour minimuam,
méne apres élimination des bois dont lcs jus seraient
toxiques tel 1'Aiélé, 1'Ayous et & un moindre degré
1tAvodiré dont les coefficicnts de fermentation sont
anormalement faibles.

Avec l'acide dilué, on constate d'abord par
rapport au cas précédent, une forte destruction des
sucres dle & la température élevée, Exprimée en rée
ducteurs toteux, cette destruction est en général
voisine de 35 % Ceci fait gu'on ne peut pas tabler
et encore pour un petit nombre de bois seulement,
sur vn rendement en alcool supérieur a 15 1.

Si nous classons les bois étudiés suivant
levy rendement en alcool nous constatons que les
bois placds en bomne position dans le tablean X (Fra-
miré, Tali foncé, Coula, Parasolier, Tali clair) sont
ici cncorc & la place d'honneur, seul fait exception
1141616 par suite de la toxité de ses jus.

vee/ove
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Mais on voit aussi se placer convenablement
des bois classés comme moyen (Olon). treés moyen (Ako),
et méme trés mavvais (Dabéma), par sulte, en partie,
de leur coefficient de fermentation élevé,

Bref, si nous ne pouvons nous montrer ca-
tégorique pour les bois classés noyens et mouvais, il
serible bien que les bois classés bons puissent &tre
en toute sé cumta (sauf ecas de toxité des Jus) congie
dérés corme réellement bons dans la pratique.

Mais une nowvclle difficulté apparaft ici,
les bois tendres ont en géndéral tendance n sc mettre
en bouillie au cours des attaques et forment dans
l'ontoclave une masse spongicuse difficile & laver et
a évacuer; de tels bois nc peuvent €tre sounis au pro-
cédé en ﬂutoclave tel qu'il est cctuellenment congu.
On pourrait peut €tre y remédier en ajoutant des na-
tériaux de remplissage qui faciliteraient l'écoule-
nent des jus et diviseraient la massc, par exemple des
?ng)aax RASCHIG, comme le propose un brevet allemand

D

Si nous tenons compte de cette nouvelle rém .
serve, trois bois seuls restent & retenir sur les 19
essayés : ce sont le Tali foncé, le Coula et le Tali
clair. IIais il est bien entendu qu'il s'aglt 14 d'une
difficulté tcchn"uuc qui tient plus au procédé qu'a
la nature des bois et gue les résultats citds plus
haut - gardent toute leur valeur,
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Lever-Papier fab. Wochbl, 258-61 (1943)
Overbech, Miller Ber 75 B, 547 (1942) ‘
Takehara=Chem. Abst. 43,1975, (1949) ,
Tchalov, Glazman=Zh. piklad., Hhim.S.S.S.R.gl,436
Runkel Papier fab. 40, 49, (1942) (1948

ao g" 10, 201,(1942)
Brevet suddeis 119.93%4, 14 octobre 1347
DRE 507 864 ; :

d® 518 Q85

ae 53% «047

ae 567 237

ae 555 «461

ae 570 120

de 647 917

a® 707 574

ae 716 4288

ae 649 L13

de 713 4610

a® 509 044

de TLE 338

ae TAB £32

ae 722 940

ac° 570 «126

ae 707 573

o 724 545

ae 7134178 et B F 826 4420

B F 823 .254

B F 851 4590

i 3 8 4 307 032

d.° 704 o 44L

ae 7164421

B.F 736571

-0k 305 193

W g 689 .089

ae 70947586

ae 710,210

B-F 665 672
BF 749 «295
B-7 TTL 274
DR P ©654.371
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41
42
43
44

46
47
43

o)

50)
51)

52%
53
54 )

5 2
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DR P 524,251
BF 700,580
BF 688 .507
DRP 589255
Brevet suisse 145.965 et BF 654.072
ae 159 :139
BF: 3084678 -
BE  TT77.824
BF 7784907

HARRIS, BEGLINGER "liadison wood sugar process"
Rapport transmis par le Forest Products Laboe
ratory

Rapports de mission en Allemagne dec Iili. PEAN DE
PONFILLY, PARPAILLON et ESPIL (Service des
Poudres) du 19/7/46 au 10/8/46.

BEF 6914350
BF  865.941
BF 874373

HARRIS, HANNAN, MARQUARDT, BUBL. Ind. Enghg.
Cher. 40, 1216 - (1948) -

DRP 713.177
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I ~ APPAREILLAGE ET 10DE OPERATQIRE

Cette €tude a été effectud & 1la Distillerie
lationale de MORCENX,

On a adopté le procédé FOUQUE utilisé 2
cet Etablissement.

L'appareillage comprenait 6 saccharifica
tevrs de 35 1. pouvent &ire utilisés soit isolément,
50it en série, chauffés par de la vapeur circulant
dans une double enveloppe.

Les circuits de vapeur sont indépendants,
car chague double-~enveloppe est alimentde par un
ballon particulier dont l'eau est elle-méme chaunfide
par vm serpentin alimenté, par la vapeur de la cone
duite générale. Une purge permet en cas de ndcessité
d'abaisser rapidement la température. Chaque saccha-
rificateur jouit donc d'une relative autonomic .

L'acide d'attaque péndtre & la partie su~
périeure des appareils et le jus sueré .stécoule 3
la partie inférieure, soit dans un ballon de détentey
le "bouilliuseur" (marche isolée), soit dans vne ca-
nalisation qui le conduit aw saccharificateur suivant
(mardhe en série), Un {iltre mobile en cuivre (toile
ou t0le perforde) empéoh¢ Ytentrafnement de parti-
cules de sciure dans les jus. Un deuxiéme Tiltre est
placé & la partie supérieure du saccharifiocsteur
pour emp€cher tout retour de matidre premiére dans la
Tuyauterie d'alimentation en acide sulfurique. Ces
filtres doivent €tre changés de temps en temps, de
méme le joint de caoutchoue qui assure 1'étanchéité
de la porte d'évacuation. Chaque appareil porte aussi
une purge d'air ouv de vapeur et une canazlisation d'ene
trée de gaz sous pression.

tes 00
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La. marche des opératfonc est contrblée
par un manometre sur la dovble enveloppe, un there
mometre dans une gaine & bain d'huile et un tube de
nives

La solution sulfurique préparée séparément,
st refoulée par une pompe dans un autoclave chauffé
pﬂr circulation de VOQcar,munl comme les saccharifi-
1teurs, d'un tube de niveau ot d'une tubulure d'a-
menée duv gaz sous pression qui  Tfournira l'excédent
de pression nécessaire pour chasser la charge d'a~
cide dans le saccharificoteur,

Au cours des cssais on a utiligé comme
gaz ltaecide corbonique,mais on pourrait le remplacer
avantageusement par exemple par de l'azote.

On peut prélever sur chague appareil des
échantillons de liquide ou de vapeur.

On a vutilisé comme matiere premiére soit
de la sciure tamisée de 1 & 2 mm, soxt dv. bois broye
en fragments dec 4 & 6 mm, humidité moyenne ¢ 10 & 12%,
chaxge ¢ 5 4 7 kg (on n'a observé ancune influence
du tassement).

Acide ¢ Hp SO, dilué & 8 & 10 g/l.

4

La premiére charge d'acide doit étre en-
voyée lentemchnt pour pcrmetire un nmouillage uniforme
du bois et éviter la Tormetion de poches dlair,

Apres détente dans lc bouillisseur, le jus
est soutiré et jaugé.

eos/ees
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Apres traitement & la température finale,
lo lignine est lavée par deux passages a l'eau aci-
dulée,

Devx sérieg d'études ont été effectuées
avec cet appareillage

1) Btude des rendements en sucre qu'il est
possible d'obtenir avec les bois envisagés,dans les
conditions d'hydrolyse opiima (Jjus dilués), permet-
tant de Jjuger de ll'aptituwude & l'hydrolyse comparde
des différents bois.

2) Etwdes des rendements obtenus dans les cone
ditions industrielles dw procédd FOUQUE (jus & au
moing 20 g/l de réducteurs totoawx donc aptes a la
fermentation).

Dans le ler cas, nous avons travaillé
avec un seul saccharificateur, On effectuait 10 a
12 attaques de 20 minutes chacune entre 120 et 185%
le volume de jus soutirés aprés chague attague étant
de 20 1., environ,

Les températures étaient notées toutes
les 5 mimateg. On relevait, avani chaque percolatior,
la température de la solution acide d'alimentation,
et celle du saccharificoteur aprés soutirage des
jus d'hydrolyse précdédents et remplacement par l'a-
cide frais (opération qui dnrait normalement 10 mi-
notes).

Nous donnons ci-dessous un exemple d'une
operation de ce genre bien conduite :

Jignification des symboles ¢

S ¢ saccharificateur.

..Q/IO.
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At + Autoclave d'alimentation en

solution acide & température t°.
~—ewe— 3 percolation

La température encadrée est celle que l'on
desire obtenir dang le percolateur,

Les enux de lavage ne sont pas comprises
dans les bilans.,

On a noté a la suite duv tablean la concen=-
tration du jus moyen reconstitué (voir § Note sur les
méthodes d'anglyse) en réducteurs totaux en g/l, leur
rendement pour 100 partics de boils anhydre, l'indice
de furfurol POWELL-WHITTAKER en g/l du jus moyen re-
constitué et ce méme indice calculé & partir des in-
dices deg jus partiels :

Lonlaviol - Hydrolyse n® 23

Sciure brute : 7 kgs humidité s 10,4 7
Sciure anhydre : 6,27 kgs

Solution acide & 1 % en poids de H(SO4.
11 attaques aux températures de
125°, 135°, 145°, 150°; 155°, 160°, 165°, 170°, 175°,

180°; 185°,
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Lenlaviol - tableau de marche n® 23
s P s el _
Heures | 10 Vol. | Réduct. Forfu- Acidité
g soutiréd| totoux rol g/l totale
i ' en 1 i g/1 ! ! sulfu-

. .riqueg A

B ot S T

AP R T

155
;e
40 25
i =
- ]
A S 20 13,8 Bk 8,43

155

Min de passage 110

g 20 152
25 137
30 157
35 137

WL

b emiiremciodati B e B0 TR 1.5 4038

Fin de passage 110

8 D2 145
9 L0 147
05 147
10 145

15 &%%

b gpgrem § mmeem 200 35,7 534 10,5

RVATY



- T

'”Héﬁfés”“"”"'X””t°”“T“V61:’“}Réductt”?uﬂ:wmﬂtidité“""*
i ‘soutiré ! totaux Ifurol ; totale
tenl 1 g/l 1&g/l muliurigue
Fin de passage 125
¢+ 30 147
35 147
40 148
<45 Ao
+50 15
L lli'
A 170 2 25 lO ,2 3 ’0 9 ,3

10.00 153
05 153
10 193
i 29
Iz
A 5:76 ”””””” S s ] 1.9 8 ’6 2 ’O 9 ,6

Fin de passage 145

.35 157
.40 157
.45 157
50 160
.55 160

160

A f"g‘“"—'—-’— S T 19 lO 38 1’2 10!3

oco/o.o
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Heures 8 | Vol. ﬁReduct.aFur- 5Acid1te
Elg _soutxré| totmux_furol‘ totale
§ Femk i gk g/l Jsulfurique

R SRR 5 W RN /DA R Yoy o

Tin de passage 145

11.00 163

»05 163
+10 165
15 164
.20 164

A 72 i S ?O 14,1 0,7 11,6
Fin de passage 135
12.05 167
210 167
235 167
.20 170
.25 iie
e

A 2 L 19 138 045 9,8
Fln de passage 140
4D 175
<22 BN
14 .00 175
+05 17?'

A ié% ~~~~~~ S = 20 9,49 04 10;?

ooo/o-o
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'"“Hédféé"“""m"{""mivmﬂ“;"V6I;”"“Rédﬁ&%iﬁFﬁf;"Tﬁﬁidfﬁé""m

% | soutiré:

g en 1
Fin de passage 155
& 30 177
& 55 179
$ .40 178
4 45 180
# 150 151
150

A -3 - 19

1g3
Fin de passage 170
15.00 180
.05 182
«10 183
w15 184
+20 1
) 1%
S memmmemm 206

Totaux 3 22t

Réducteurs totauvx 3 11,7 g/l

42,3 %

totavx ifurol; totale
g/l 8/l isulfurique
SRS <

8,4 . 0'2 1099
U 9,8
2657 533

Purfurol calculd :2,4g1
trouvé :2,8g/1

oou/oco

se e
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ETUDE _DE QUELQUES BOIS

On o troité ainsi les bois suivants ¢

Kom vuleoire

Afo

Avoné

(Coques d'arae
chides)

Bahia

Bilinga

Elouvn

Ezelfou
Lonlaviol

D

Migsiss
Movingui
Nttom

Olon tendre

Ozigo

Nom botaniaue

Pogn oleosa

Cleistopholis
natens
Arachis hypo=-
gaea
Hitragina ci=
liata
Sarcocephaius
Diderrichii
Erythrophleum
guineense
Sterculia tra-
gacantha
Daniellia Klaie
nei
CalpocalyX spe

Distemonenthus
Benthanionus
Pachypodanthiun
Standtil
Fagara Heitzil

Dacryodes Bueti-

neri

Famille

Rhizophoracées
Annonacées
Papilionacées
Rubiacées
Rubiacées
Cesalpiniacées
Sterculiacées
Cesalpiniacées
Mimosacées
Cesalpiniacées
Annonacées
Rutacées

Burseracées

voulnan



dont les caractéristiiques analytiques sont
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Bois Cellulose Furfurol Extrait Dureté Densitg
Ke cor= P.W,. % total
rigée .
Afo 45 46 8,3 3,7  2;2 0;50-0,65
Avomé 41,5 %k 10,0 1,8 DiASsBiRs
Bahia 4435 24 651 1,4 0,50-0,60
el I gy o
Bilinga 48,2 T4 549 6,8 0,70=0,90
Eloun 40,6 8,8 3,7 8,5 0;90-1,10
Bzelfou 41,9 9,2 1042 1,8 0,40-0,50
Lonlaviol 37,2 1.5 S8 0 0;55-0,65
Migsissé 39,0 10,7 8;5 2,3 0,50-0,60
Movingui 43,8 8,4 10,1 5;0 . 0;6550;80
N' Tom 4643 92 647 3,1 0,65~0,75
Olon tendre 45,3 - 9,8 6,6 1,8 0,50-0,60
0zi.go 4346 9,4 7,9 5,0 0,55-0,70

(NBs = L'échelle de dureté utilisée est 1'échelle
"Chalais~lieundon" dureté de flanc normalisée AFNOR

NF. B5-33(1942).

Pour les bois feuillus @

treés tendres
tendres
mi=-durs

trés durs

durs

ae ev 20 86 oo

sesfees
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156t que de reproduire ici la suite des
tablewi uc marchc cor J“QOHOMHL avx différents bois
gri ne prégentent de réel intérét qu'an point de wvue
pnrement technigue, nows avons pre &féré donner les
résulivats de nos essais sous forme de graphiques
bGuHOOMﬂ plias "parlants" et de lecture plus immé-
dia«tec

Conformément & la méthode des techniciens amé-
rlc \ing, chaque opération a été représentée par deux
crephigues. Dang L'un (Lere série schiffres seuls),
on gorte en abeisgses les temperotures on mieux le
nvmero d'oxdre de l'atiaque, in ordonnée, on porte
les réducteurs totaux, l'indice de furfurol et les
"sncres fermentescibles" du jus obtenn a chaque ab-
tuun s Les résvltats sont comme toujours ropportés

1UO parties de bois anhydre.

Dans ltantre série de graphiques (chiffres
bis), les valeurs poritdes en abeisses sont les
némes, mais compteeu a4 partir du début de 1! hydrolyse
on y a porté omssi les "sucres fermentescibles théo--
rigques" (correspondants a la cellunlose KURSCHNER cores
rigée du bois) et L'indice de furfiurol POWELL-WHIT-
TAZCR duv bois.

see/oen
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fo = Hydrolyse n® 14

54
Réduct . totaux furfurol "fermentescibleg"
% de bois % de bois % de bois
anhydre anhydre anhydre

N° des A ch, Depuis A ch. Depuis A. chi Depuis
jus souti- le dé=~ sgouti- le dé- souti~ le dé-
rage bt roge but rage but

RS 7 87 3,00 3,00 A R 1 0,61 0,61
2 31351 4491 1291 1,86 3943 1:45 2y06
p) 1509 59_14 B ;_05 1950 4,63 2,34 4;40
4 1155¢ 49135 LT,78 1,09 D2 2,68 7,08
5 (160%° 4445 22,23 0,445 6,17 3,463 10,71
B LLB5%) 5500 8723 0,32 6,49 4441 15432
T IO ) 6459 33,84 0526 6,75 6,510 2L,22
8 (175¢ 4482 38,66 0,18 6,93 4948 25,70
9 (180°) 3,59 42,25 Oy27 7,20 3409 28,79
10 2185Q 2925 44445 0,09 7,29 2,04 30,83
1L (188% ) 2,79 47,80 ' 0,20 -7:58 2,60 33,03

Bahia -~ Hydrolyse n° 10

i 212503 2,98 .2,98 1,07 1,07 0,98 0,98
2 \135%) 5,06 B,04 107 2444 3406 4,04
3 (14593 3478 11,76 0,96 3410 1,92 5496
4 (150°) 2,33 14,09 0,93 4,03 0,39 6,55
5 .155°§ 2,06 16,15 0,97 5,00 0,23 6,78
6 (1L60° 2+45 -1B,60 0,14 5,14 2,19 8,97
¢ 165°§ B2 21,82 0,09 5,23 3404 12,08
8 (170°) 4,38 26,20 0,09 5,32 4425 16,425
9 £375%) 5,18 31,38 0,10 5,42 5,00 21,25
10 (1BOR) 8,23 3061 0,47 5350  Ty9L . 24y 16
1L 4389%) 388 4%.00 082 5,71 333 )2,49
12 1859§ 2y49 45,68 0,05 5,76 2,40 34,89
13 42889} 2,45 48,13 3,06 5,82 2434 57, 23

P e
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Bilinga - Hydrolyse n°® 5

Se
Réduct . totaux Turfurol "fermentescibles"
% de bois % de boisg 7 de bois
anhydre -anhydre -anhydre

N°® des A che. Depuis A ch. Depuis A ch, Depuis
<Jus souti~ le dé~ souti- le dé- souti- le dé-

rage but rage but rage but

1 (110°) 2,14 2,14 0,78 0,78 0,68 0,68

2 }2503 378 492 - Ogln 26 2432 3,00

% {1302} 2,08 8,90 0,80 2,36 1,49 4,49

4 \145%) 7,79 11,69 1,13 3,49 5,68 10,17

6 (160°) 6,77 32,00 0,33 4,32 6422 23,15

T 131657 ) 6403 38,03 0,23 4495 5,563 28,78

8 (1709) 3,88 41,91 0,415 5,410 3458 . 32,36

10 (180%) 2,51 47540 0,10 D530 2,32 37447
11 (38597 24379 50,18 0,30 8§40 2,61 40,08

Coques d'arachideg = Hydrolyse n° 6

1 (120°) 1,92 1,9¢ Q452 O/8¢ 0,95 0,95

4 \145°) 4,04 12,16 0,91 3,42 2,34 5476

5 1509) 4,79 16,95 0,96 4,38 2,99 8,75

6 (1609) 4,46 21,41 1,15 5,53 2,31 11408

7T 4165°) 4,31 25,72 0,57 6,30 3524 14530

8 (170%) 6,46 32,18 0,36 6,46 2,79 20,09

10 (180%) 5,62 43,73 0,22 6,94 Ssal SO0
11 21829 248l 46,54 0,12 7,06 2,58 35,34
12 (185?) 2,32 48,86 0,00 17,06 2,32 35,66

oes/ees



Ezelfou - Hydrolyse n°® 3

-

Bt

Se
Réduct . totoux Furfurocl Yfermentescibles"
% de Dbois % de bois % de bois
- anhydre - anhydre anhydre
N° des A che Depuis A ch. Depuis A ch. Depuis
jusg souti~ le dé- gouti- le dé= souti= 1le dé=-
roge but rage but rage but
1 *°O°3 3324 3424 5N S 0,86 0,86
2 (170 ,71 6,95 1,37 2,64 1,14 2,00
3 (145¢9) J,95 10480 191 4455 0486 - 2,86
4 (1509 4,58 15,38 2,05 6,60 0,78 3,04
5 (160°) 2,41 17,79 0,76 7436 0,99 4403
6 (165°) 3,70 21,49 0445 7,81 2487 6,90
7 L?QQB 5487 27436 0,26 8 07 5436 12396
8 (175°) 4,449 31,85 0,17 8;@4 4915 16,41
g9 (180¢ 4,97 36 482 0,20 8,44 4,61 21,02
O (185°) 2,07 38,89 0,09 8,53 1,90 22,92
. 1889 1,46 40,35 0,09 8,62 1,33 24425
Ionlaviol = Hydrolyse n® 23
L (125%) 4,40 4,40 : A R 9 § 1 , 38 1,38
3 (1459) 5,00 15,33 1y72 5,64 1,80 4,78
4 (150°) 4,06 19,39 1sl7 6481 1,85 6,63
5 L1E50 ) 2.06) 22,00 0,62  T443 1;47 8,10
6 (160°) 3,27 25,27 Ugldt - 300 2,86 1, 166
T L165%) 4,50 29,77 0,24 8,04 4;09 14,75
8 (170°) 4,18 33,95 0,15 8,19 3,89 18,64
9 LL5%) 3,38 97,40 0,11 8,30 2;99 21,57
0 (1809) 2,55 39,65 0,07 8,37 2943 24,00
1 (385%) 2470 42,35 0,08 8,45 2555 26,))

eve/v0n
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Mississé -~ Hydrolyse n°l5

\

8i
Réduct.totaux Furfurol "fermentescibles"
% de bois % de bois % 0€ Dois
ﬂnhydre - anhydre - anhydre

N¢ des. A ©h, Depuis A c¢h, Depuis A ch. Depuis
+Jus  souti- le dé- souti- le dé= gouti- le dé=-
rage but roge but roge but

P R v ST R AR

sie . gl -oho e 3l SE

605 15,40 = 2.9 519k 259 5130

4418 21,18 1,24 Tyl 2,46 7476

3,56 28,10 0424 7979 Se9i3 13,90
1,25 32,35 0125 8,04 3,77 1732
449 36413 0,34 88 4l Aliis
998 42,72 0,14 8, 2974 27,417
0,15 8,47 5,21 30,38

) 0,07 2951 32,89

149 46,21
064 48,85

H OW M-3DA\JTH O M
NN
!.-J
o
©
<

B

o

L £180°) 5526 5426 s 198 2,02 2,02
2 (1359) 3,60 8,95 1,16 2,89 1455 . Ga00
3 14593 4430 13,05 1437 4,26 - 1,54 5.8
4 (150°) 5,61 16,66 0,89 5,18 1,34 7,05
5 $1359)-2485 < 19,51 Q0444 5,50 2,04 6.9
6 (160°) 2,80 22,351 0320 5499 2,43 11,50
7 él6503 6443 . 28,74 0,21 6,00 6,02 17,52
8 (L70%) 4,52 33,26 s e o S o 4,28 23,80
9 (175°) 4,98 38,24 0,11 6,24 4477 26,5,
0 (180°) 4,34 42,60 0410 6,34 4418 30,75
1 A185%) .00 45470 0310 6544 2591 33466

e
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Olon -~ Hydrolyse n® 2

OO O~IA VLW

O~ AU WD

= OW

S
Réduct, totaux FTurfurcl "fermentescibles"
% de bois % de bois % de bois
. anhydre -anhydre . anhydre
N° des A ch. Depuis A ch, Depuis A 6h. Depuis
jus souti-~ le dé- souti~ le dé= souti- le dé~
rage but rage but rage but
a0y BB0 0H0 - Qg2 (0,22 0,09 0,09
1259 ) 2,42 2492 0,80 1402 2,92 1,01
140°) 5,54 8,46 1,10 2,12 5948 4449
1459) 4404 12550 100  Faid 1,98 6447
155¢)10,18 22368 ' 1,53 4,75 Ty31 13,78
165°) 4,35 27903 0,37 5,12 3467 17 445
170¢) 7,61 34,64 0,40 5,52 6,87 24432
1759) 5,65 40429 0,57 6,09 4458 28,90
180°) 6,39 46,68 0446 6,55 5992 34442
1B59) 2418 49,46 0,27 6,82 2429 36,71
Ozigo « Hydrolyse n° 16
325%) Tids 7925 2463 2,63 2433 2433
AT 6,55 13,80 1,95 4,58 ,90 5;23
14520 5,80 19460 1425 5,83 3947 8470
1559) 2,80 dosbl 0422 63552 2,33 13,40
1609) 9,15 344,75 0424 6,76 8,70 22,10
165°) 5,95 40,70 0,17 6493 5365 . .. @[y 75
170¢) 5,60 40450 00 Teld3 5422 32 97
175°) 3,80 80510 Qa5 7,18 3471 36 4 68
180°) 2,60 52,0 0,02 7320 2456 39.9ZI
(1850) 1,10 53,80 = 0,00 @ 7,20 1,10 40,34

oo./noo
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- Remarques sur les graphiques de la lére série -

Gt o e e e e = o - e G ST S S S S0 S W S gD B T G D G SO SV B 5 M Y

Certaines courhes (olon, coques d'arachides,
ezclfou) préscntent dc fortes irré gularltes ¢ ceci ne
doit pas €tre attribué au bois, mais aux variations
des quan‘cli.es de Jjus soutirdes 3 chaque L,ttaque. I
en cst de méme des "crochets" en fin de courbe (afo,
lonlaviol, bahia, etc...) dus au fait que le dernier
soutquge, corregpondant & la vidange du percolateur,
est plus important; bicn que la concentration en
sucre soit faible, la gquantité de sucre totale du der-
nier jus est donc encpre relativenent élevée,

Si ces irrégularités dc soutirage (de 13 &
30 1. pour 1l'olon) se produisent lors des premidres
attaques, elles sont faciles 2 repérer par les irré-
gularités de la courbe des indices de furfurol qui,
normalenent est une courbe en cloche harmonieuse.,

Dans les cas du Bahia, de l'Ezelfou, et du
Bilinga, les paliers des courbes d'indice de furfurol
semblent dus, non seulement & des irrégularités de
soutirage, mais avssi a4 une erreur du laborant chargé
du contr8le de fabrication. De méme, le 28me Jjus du
N!'Tom, trop pauvre, semble erroné.

Les courbes de L'Afo, du Lonlaviol; du HMis-
sissé por exemple, sont des courbes types d'opérations
conduites convenablement (scutirages de 19 & 22 1.).

Moug pouvons donc conlure guc, en régle
générale, l'indice de furfurol passe par un maxirmun
a 130-135° pour devenir pratiquement négligeable aun
dessus de - 15)-1600

La courbe des sucres fermentescibles est
moins réguliere.



LT

On observe parfois un premier maximum (ou
sinon wn point d'inflexion) entre 130 et 150°, corres-
pondant & l'hydrolyse d'hexosanes peu condensés
3"hemice11uloses") puis un devxidme maximum situé
entre 165 et 185° et souvent un peuw €talé correspon-
dant & 1l'hydrolyse des hexosanes plus condensés (cel=-
lulose) : c'est 1o la portie intéressante de la courbe
Clegt donc dans cet intervalle de tempérafure qu'il
dra travailler de préférence.

- Hote sur les méthodes d'analyse -

S ss g s W s G G T G ) e PRy WA G S0 GG S W Y T S S P B ) ey WSS

On ne manguera pas, certainement, de nous
faire la remarqgue suivante :

"Les méthodes de dosage que vous avez uti-
lisdes ont été mises an point sur des jus d'hydrolyse
BERGIUS; leur extension aux jus d'hydrolyse par
HQSO4 dilué est-elle 1légitime" 7

L'objection est pertinente et nous répon-
drons tout de suite que 1'indice de furfurol indiqué
ne correspond vraisemblablement pas, dans le plupart
des cas, & wn pourcentage de furfurol vrai.

Lors de l'hydrolyse BERGIUS, effectuée 2
basse tempdrature, les réactions secondaires (des-
troction de sucres en particulier) sont faibles; il
n'en est plus de méme & 180° et parmi les produits
accegsoirement formés, on obseve des aldehydes ou deS
cétones dc Taible poids moléculaires qui ont é1é mis
en évidence par précipitation & la dinitrophenylhydras
Z31I1C

Une eutre preuve de la présence dans le
distillet POWDLL-WHITTAKER de produits non furfuro-
liques, est 1a différence parfois treés importante
entre les résultats duv dosoge du furfurel suivant

e e



- 171 -

POWELL et WHITTAKER et suivant KULLGREEN ¢t TYDEN, ces
derniers étant beaucoup plus falbles (destruction de
rédvctenrs non furfuroliques au cours de 12 2tme dise—
tillation).

Il c¢st incontestable que les rdésvltats du
dosage suivent KULLGREEN et TYDLL serrent de plus
pres la teneur réelle en furfurcol, mais nous avons
préféré la méthode de POWELL-WHITTAKER & camse préci-
sément de son menque de spéeificité.

En effet, les aldehydes et cétones, cause
d'erreur dans le dosage du furfurol, sont également
cause d'erreur dans le dosage des sucres, les deux
erreurs doivent donc se compenser sensiblement dens
le calcul des "sucres fermentescibleg"; clest en effet
ce guc nous avons observeé, Nous verrons en effet an
Y Fermentations que l'écart maximum entre les "sucres
fernmentescibles" et les sucres réellement disparus au
cours de la fermentetion a atieint exceptionnellement
9 iy mais que 1'écart moyen ne dépasse pes 2 . Les
conclusions énoncées dans le cas des jus BERGIUS em
sujet de 1'intérét de la détermination de l'indice de
furfurol restent donc valables dans le cas des Jus
d'hydrolysc & 1l'acide sulfurique dilué,

- Discussion des résultoats obtenus -

- e D o o o g ¢

) Far suite de conditions techniques parfois
d¢eéfavorable. . nos hydrolyses ont différé entre elles,

1) par lenr durée (Aifficulté de montée de tempé-
rature ),

2) per le volume des jus soutirés aprés choque
ottaque, ce volume ¢tant conditionné égalecment par la
nécessité de maintenir dams le percolateur une tempé-
rature déterminée,



- 198 &

3) par le nombre des attagues,

4) par le¢ poids de la charge et son degré de
tassement,

5) per le rapport dv volume total de jus percold
(en litres) & la charge de matidre premidre comptée
anhydre (en kgs). (51 la tencur en eaw du bois dtait
congidérable, il faudrait 1l'ajouter aun volume de so-
lution acide utilisd).

Ce rapport V/P a été appelé xapport de
percolation.

Comment comparer des résultats obtenus
dons des conditions aussi différentes 7

Dressons le tablean de toutes les hydrolyscs.

XXX
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14 et 24
26

10

s T8t 18
6

8

3 et 27
9 et 27
15 ct 25
Let 4
11 et 22
2 et 2i
%

(%) - Coefficient de soutirage défini corme le

Afo

Avoné
Bahia
Bilinga »
Coqucs d'arachide
Eloun
Bzelfou
Lonlaviol
llissigsé
Hovingui
N'Ton
Olon
Ozigo
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rapport du volume total des jus swuutirés, au nombre
de soutirages X 30 (norbre de litres qu'il faudrait
percoler théoriquenent pour extraire & chaque fois la
totalitd d¢ sucres formdés).

()

-
courbesy car
3 d

e Lydrolyses n'ont pas été portdes en
ar Les indices de furfurol partiels n'ont
éteminds,

(¢) =~ Ces rdéavctenrs totaux sont ceux qui ont été
déternindés sur le jus noyen reconstitud Juste avant

fermenitation.

LR BCIR N ]
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Si le rendement et la durde varient dans le
néme sens dans le cas des hydrolyses 14 et 24 (afo),
c'est l'inverse dans les hydrolyses 3 et 27 .(ézelfou)
et 1 et 4 du movingui,

La durée de l'hydrolyse n'a donc pes l'in-
fluence déterninante qu'on lui préte parfois.

n

Ce qui prlte & confusion, c'est que, dans
dcs opérations conduites de fagon identique, la durde
varic dans le nénme sens que le norbre des attaques,
lc volume total soutiré, le cocfficient de soutirage
et le rapport de percolation; il est donc difficile
de dirc exacterknt lequel de ces facteurs est VIoie-
rient déterminant,

Le tableau ci-dessus montre quec s
1) la durée n'a gudre d'influence,

2) dans les linitcs étudides (10 2 13 attaques)
lc nombre d'attaques lui non plus n'influcnce pas,

3) le volume tot.1l pereolé n'a pas plus d'in-
portance que la durée,

4) le repport de percolation semble le facteur
déterminent : on ne trouve qu'une seule exception
AUC e s s,

5) au coefficient de soutirage (hydrolyse n® 5)
qui, en s'écartant trop sensiblement de la rioyenne ,
peut inverser le sens de variation du rendement prévu
& partir de la variation du rapport de percolation,

Nous pouvons donc dégager la conclusion
suivante

¢se oy
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Négligeant les différences de durée, de
nombre d'attaques, de volume total percolé, de con-
centration des Jjus, de charge des saccharificateurs,
nous estimons que nous pouvons comparer deux hois
entre ecuxy si leurs rapports de percolation sont voi-
sins; pourvu que leurs coefficients de soutirage ne
soient pas trop différents,

Dlapres cette régle, on peut comparer les |
hydrolyseg n° 24, 26, 27, 23, 255 45 22 et 21,0'ente
a~-dire : l'avomé, l'afo, l'ezelfou, le lonlaviol, le
mississé, le movingui, le N'tom et l'olon.

On peut classer ces bois par rendement
décroissant en
1) Avomé, Bilinga, liovingui, N'tom, Olon,
2) Afo, lississé,
3) Ezelfou,Lonlaviol & meuvais rendement,
En ce qui concerne le bahia, la coque dta-
rachide et 1'éloun, leur rendement, melgré un rapport
de percolation élevé, n'est pas suffisamment élevé

pour qu'on puissec les classer en l; il n'en est pas
de méme pour l'ozigo qui pourrait peut &tre y figurer,

ves/ous
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Bois broyé

Une marche industrielle devra mettre en
oeuvre duw bois broyé.

Le rendement en sera-t-il affecté 2
Dans le tableau suivant nous avons rassemblé les ré-
sultats de guelgues cssols cficctués avec des frag-
ments de 4 & 5 mm (lo charge est comptde anhydre),

o : 5 e s s e
! NOiCharge Durée%Vol.§ V/P%Réduc.ﬁFur—%Réduc.gFur—ﬁs."fer-
i +: kgsi h. jtotal botaux i fu~ | totaux Hu- Imentes-
{1 t len 11 ed el | - % - lzol Ecibles"
o s SR 1R N o ook R b
i 1 ! i ! ] e >
34 14,50 1241! a4 V12,0 11,9 | 53541854 4250

i 16,30 123255 . Bel 14D 4943 18431 29,8

I I\ U U s Ul

15400 1231 43 11,7 11,9
(4,25 1225 140 14,0 2,3
12940 1241 ;43 | 12,4 11,9
15430 1838 142 111,82 148

47;8 37’8 3 33’2
55, 38, 30,9
4844 18, 3345

O OIP>On

S NI AAWWT AN

B ko e em e e e -t

131 5530 1ol 123 L)1 | 957 (750 BE
i . L H { J i ! : ]
fomc S e e L e s S

34 afo 3% mississé 36 movingui
20 bilinga 35 lom.aviol 32 nftom 31 olon

Pour toutes leg hydrolyses, 1l attaques
et CS = 0,7

Si nous comparons ces résultats avec ceux
du tableaw., nous constatons que dans dewsr cas (bilin-
. ’ -
ga ¢t movineud) les rendements obtenus sont un peu
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plus faibles avec le Dbois broyé; le n'tom et 1l'olon
donnent des résultats sensiblement identiques dans les
cas. Les rendements obtenus avec le lonlaviol, le
mississé et 1l'afo broyés sont par contre sensible-
ment supérienrs aux rendements obtenus avec les mémes
bois en sciure.

On peut donc prévoir que, d'une fagon gé=
nérale, 1l'emploi du bois broyé améliorera le plus
gsouvent le rendement.

Hydrolvse & 6 attaques

Est-il possible d'opérer avec des attaques
moins nombreuvses mais de plus longue durde ? Les
résultats de nos essais précédents laissent prévoir
que, le rapport de percolation étent plus faible, le
rendement sera moindre. C'est ce qui a été confirmé
par un essai effectué sur la coque d'arachide dont
voici le résultat

Hydrolyse n® 13 - poids sec 4,7 kgs
6 attaques de 30 m.

S
Réduct.totaux Furfurol "fermente gscibles"
% de bois % de bois % de bois
- anhydre . anhydre anhydre

N° des A ch. Deruis A ch., Dépuis A ch. Depuis
jus  souti- le dé- souti- le dé- souti- le dé-

rage but rage but rage but
(135°) 3,98 3,98 1,61 1,61 0,97 0,97
1559) 5,85 9,83 1,92 3,53 2425 3,22
170°) 6,21 16,04 1,78 5,31 2,86 6,08

T59) 6,38 22,42 0464 5,95 2419 11,27
18093 5345 27,87 0,37 6,32 4,81 16,08
185°) 4,62 32,49 O0y44 6,76 3578 19,86

Les hydrolyses n® 13 et 6 ont le méme
coefficient de soutirage; la diminution de 50 % du
rapport de percolation entrafne une perte de rende=
ment de 33 %.

Ul WO B

confuin
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IV ~ NARCHE EN SERIE

Les jus obtenus suivant la technique pré-
cédente sont trop dilués pour 8tre directement fer-
mentables industriellement, Le procédé FOUQUE pré-
voyalt, pour obtenir des jus contenant 20 a 30 g.
de sucre au litre, la marche en série de plusieurs
saccharificateurs. Le jus provenant d‘une attaque
& températurc to étant utilisé pour 1l'attaque d'une
nouvelle charge a température 13 < to.

Ce mode opératoire correspond & uvne gaccha-
rification méthodique Je la matitre premiire, mais
il comporte un inconvénient majeur : le Jus est maine-
tenu beaucoup trop longtemps & température élevée,
or il est connu que, méme & la faible concentration
utilisée, ltacide sulfurique, 2 températare élevée,
provoque une destruction notable des sucres et le
procédé SCHOLIER en particulier s'efforce aw con-
trairc d'effectuer des percolations fréquentes et
rapides pour éviter cette destruction.

(Les Finlandais y sont arrivés par une
entre méthode; ils utilisent, au lieu de H, 80,
H, SO, dont l'action destructrice sur les “suches
eét béaucoup moins sensible ce qui leur permet
d'utiliser un procédé du type FOUQUE sans inconvé-
nient).

Nous avons voulu egsayer ce procédé afin
de pouvoir chiffrer la perte de rendement ¢t savoir
si elle négligeable ou prohibitive.

PP .

A¥D., WUORINEK CA, 37, 55858
CA, 38, 6121,
CA, 40, 4878,
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Une hydrolyse de ce type comprendra :

- 1) une période de mise en route,
- 2) une période centrale,
- 3) une période dtachevement d'épuisement des

saccharificateurs,

La partic centrale elle-méme est constitude
par une suite de periodes identiques gue nous appel-
lerons "périodes élémentaires".

En marche normale, les lére ¢t 3&me parties
sont négligeables par rapport & la 2&me et clest la
"période élémentairc" qui définit 1'hydrolyse.

Pour étudier une marche en série, il faut
évidemnment résliser au moings une période élémentaire .

Exemple : Hydrolyse n° 28

Coque d'arachide - charge anhydre 5,12 kgs par
saccharificaten - 6 saccharificateurs; 6 attaques de
20 minutes & 135, 145. 155, 170, 175, et 185° avec
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En marche continue la période édldémentaire
comprendra

- IMise en circuit d'un saccharficiateur et mise
hors circuit d'un saccharificateur.

- Soutirage dtun jus passé par toutes les tem-
pératures, ce Jjus correspondant donc a l'épuisement
d'une charge.

On constate facilement que, dans l'exemple
cité, seul le jus du soutirage 6 répond aux conditions
fixees. Ses caractéristiques sont :

Volume gsoutiré : 24 1.
Réducteurs totaux s 29,4 g/1, soit 13,8 %
de charge anhydre.

Si on admet pour ce jus la teneur en fur-
furcl de 7,5 g/1 (concentration trouvée pour le jus
total), on en déduit un rendement en sucres "fermen~
tescibles" de 7,2 % de coques anhydres.

Si nous comparons ces résultats & ceux
de l'hydrolyse & un seul saccharificateur, nous cons-—
tatons que, si la concentration voulue en réducteurs
totaux a ét¢ atteinte, c'est an prix d'une baigse
de rendement categtrophique.

On notera également que cette baisse de
rendement correspond a une chute identique du rap-

port de percolation qui est passé a moins de 5,

ood/oc.



- 184 -

Hydrolyses
NO 238 N° lﬁ
"'Zgé;ort dc percoL“tloﬂ m“r”mwuunm"}“ {7 o )O e
Rendement en réducteurs totavx §
5 de coque anhydre i 13,8 ae e
Rendement en sucres "fermen- ; '

tescibleg” TR 9 19,8

Nous avons alors cherché & réaliser une
marche continue d'un eatLe type qui maintiendrait
les jus moins longtemps a tempe srature €levée tout
en épuisant la matiére premiére de la méme fagon.

Dans l'exemple suivant, un jus & tempé-
rature tg sert a effectuer une 2ome attaque a tem-
pérature ty =3

Exemple s Hydrolyse n° 30

Coque d‘'arachide - charge anaydre s 5,08 kg
par appareil -~ 6 saccharificateurs attaques
135, 145, 155, 160, 165, 170, 175, "180 et 1850

Avec S O4H2 23 1 e

essfave
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La période élémentaire est ici la suivante

llise en circuit d'un saccharificateur.

- ler soutirage d'un jus & 135° et misge hors cir-
cuit d'un saccharificatenr épuisé,

~ 2eme soutirage d'un Jus & 145°
- 3&ne soutirage d'un jus a 1550
Les jus soutirés ont parcouru a eux trois

toute la gamme des températures et correspondent a
une charge,

On distingue dans l'exemple cité les 4
périodes élémentaires suivantes

13 soutirages 7, 8, 9

2 1 10,11,12
3) " 13,14,15
4) " 16,17,18

Leurs caractéristiques sont les suivantes ¢

L]

Périodes élémentaires b 4 2 2. 4 loyenne

—

Rapport de percolation 12,5 13,0 12,6 1246 12,9
Réducteurs Totanx % de 32,2 40,9 36,2 36433 3644
coque anhydre : ~

Sucres fermentescibles 20,6 29,0 24,6 24,7 24,7
7 de cogue anhydre . . : :

Concentration en réduc- 26,1 31,5 28,7 28,8 23,8
teurs totaux du Jus - : :
moyen (en g/1)

Concentration en sucres 16,1 22,35 19,5 19,6 19,4
"fermentescibles" du : ,
jus moyen (en g/1)

pour les caleuls, la concene-

4,9 trouvée sur le jus moyen).

il

na adopt
tration en furfurol g

O O

snh ) nwh
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Les résultats sont cette fois nettement
meilleurs que dans le cas précédent et de peu in-
férieurs & ceux de 1l'hydrolyse n° 13, Notons que e
rapport de percolation, bien que.faible encore, est
presque trois fols plus élevé que dans le cas pré-
cédent, ;

La modification proposéesoutre 1l'augmen-—
tation du rendement présente un avtre avantage ¢ le
traveil aveo § températires qui awrait exigé 9 sace
charificateurs dans le cas prdécédent, n'en nécessite
ici que 3; par contre, la durée d'hydrolyse d‘'une
quantité donnée de bois est triple. Le procédé est
donc plus souple puigque l'on peut, suivant les
possibilités ou le désir, travailler avec 3 saccha-
rificateurs (temps triple), 6 saccharificateurs
(temps XI,5) ou 9 saccharificateurs dans le méme
temps que le mode opératoire précédent qui exige de
fagon impérative les 9 saccharificateurs.

Note sur le "rapport de percolation®

On pourrait s'étonner que nous ayons ob-
tenu ici, avec un rapport de percolation de 12,7
un rendement égal & celui obtenu lors de lthydrolyse
n° 13 (avec un seul saccharificateur et 6 tempéra-
tures) qui avait un rapport de percolation de 30 erie
viron. C'est qu'ici un fait nouvean intervient,

Alors que dans la marche & un seul sace
charificateur on faisait sortir du eircuit, a chaque
soutirage, la quasi totalité des jus en circulation,
on ne sort ici o chaque fois que le 1/3 (2tme procé-
dé) ou méme le 1/6 (ler procdédd) des jus en circu~
lotion. Chaque jus, avent d'étre soutiré parcourt 3
(ou 6) saccharificateurs exactenent comme si, en
marche & un seul saccharificateur, le Jjus était pom-
pé & la base de l'appareil pour 8tre introduit de
hovveau auv sommet & lao température suivante. Or, nous
avons vu e ce deplacement des jus par rapport & la
charge avait éte priconisd »nar la Bergin pour accé-
lérer l'hydrolree oo (i ge comprend fort bien (ac-

s 3 b TSI o §5 ST T T A
celerafion de la difugion).

PR
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Bn principe, s'il n'y avait pas de des-
truction des sucres, la concentration en sucre des
Jjus étent faible par rapport a la concentration
dans les cellules du bois, la marche en série serait
donc plus proche de la m:rche & un seul saccharifi-
cateur avec un rapport de percolation triple (ou
g2xtruple ), gue la marche & un seul saccharificatéur
avec le méme rapport de percolation; ce gui revient
% dire gue l'on obtiendrait des jus trois fois.{(en
six fois) plus concentrés, comme le désirait FOUQUE.

Ilalhevrensement, 1la destriaction des sucres
intervient, dans le ler procédé de fagon catastro--
phique (elle est bien moins sensible dans lc 2éme
procédé).

Retenons la conclusion gwe le rapport de
percolation ne peut caractériser qu'une hydrolyse
de type détermine.

Par cxemple : deux hydrolyses a un seul
saccharificateur seront comparables si leurs rap-
ports de percolation sont égavux, mais on ne peuvt
dire gu'une hydrolyse & un scul saccharificateur et
unec hydrolysc en série sont comparables si leurs
rapports de percolation sont identiques.

V - _FERIENTATION DES JUS SULFURIQUES

Nous avons declaré plus haut gque notre
définition des "sucres fermentescibles" gardait
toute s voleur dans le cas des jus sulfuriques
lovggu'ils dvaient calculés a partir de l'indice
de Fiufuro. POWBLL-WHIPTAKER. Voici les résultats
des eszais de fermentation effectnés sur 25 juse

ool e
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Nous constatons donc que l'écart nmaximum
entre les svcres "fermentescibles" et les sueres dis-
parus (si nous faisons abstraction de 1lthydrolyse 22
ol il atteint exceptionncllement 9 ;) nc dépasse pas
normalement 6 -, ¢t que l'écart royen est de 2 .

Dens le cas préscnt encore, donc, nos
vsucres fermentescibles" corrcgpond€nt bien avx sucres
qui fermentent réellement ou qui devraient fermenter
si le milicw était rendw opte & la culture des le=
VILLGS »

- Remarques sur lcs fernmentations -

OO S Y e B2 e e S R G P W A T G G G S S ) S SR i € B9 £ W e

1) - Il ne nous était pos possible d'effectver
les fermentations sur chagque jug partiel correspon=-
dont avx différentes températures dlattaque d'un nlme
bois, On c¢onstituait dome un jus moyen dont le trai-
tement n'détait pas toujours irmédiat. De plus les jus
contiennent toujours des ions métalligues qui pro-
viennent de llattaque du matdériel; il est donc néces-
saire de les traiter avant fermentation par Ca COz et
Ca O jusqu'z Ph = 8, Les ions métalligues (en partie)
et le furfurol préformé (en totalité) sont éliminés
et on a donc unc légtre pertc en réducteurs totaux,

; Les résultots donnés ci-dessus correspondem
done & des Jus noyens modifids par neutralisation et
analysés juste avant fermentation.

2) - Les coefficients de PASTEUR des jus n® 6
et 16 sont supérieurs i la théoric (0,61); ccci est
dad 2 une erreur par excés dans le dosage de l'alcool
dde & la présence d'aldchydes volatils qui_ont é%4
d'eilleurs caractérisds par précipitation a la dini-
trophénylhydrazine. Il est donc & recomnander 4'ef-
foctuer préalablement au dosage de l'alcool, une prém-
cipitation des aldehydes & ltaide de ce réactif,

5
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Nous avons p& constater ainsi que certaines fermen=-
tations avalent &té incompldtes alors que le coeffie
cient de PASTEUR par rapport aux sucres disparus
avait une valeur trés élevée, Ici encore, on pourra
utiliser avec profit le calecul des "sucres fermentes-
cibles" pour vérifier les résultats de la fermentatim,

-~ Cas des jus sulfuriques concentrés -
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Les jus obtemus per atiaques en série sui-
vant la technique FOUGWUE fermentent tris difficile-~
nent. Cutre les produits de destruction des sucres
particuliercment abondants du f2it de la technique
dtattaque, ils renfermept en cffect une forte Propor-
tion d'ions Cutt provenont de 1l'attaque du métried .

maleriel

L'élinination de Cutt par électrolyse ané-
liore les résultats, mais ceux-ci sauf pour quelques
bois ne sont pas aussi satisfaisants que les précé-
dents,

Nous persistons & penser ndanmoins que,
nénie dans ce cas, notre définition des "sucres fer-
nentescibles" garde sa valeur et que ces sucrcs fer-
nenteraient si la naturc du milieu le leur permettait,

En cffet, si on déternine l'indice de fur-
furcl avant et apres fermentation, on trouve sensi-
blenent la méme valeur alors que les sucres corres-—
pondants sont inférieurs aux sucres restants. Ceuvx—ci
renfernent donc une proportion, parfois considérable,
de réducteurs aptes & lo fermentation,
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~ CONCLUSION -
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~ Nous avong classé les 50 bois gue nous
avons ¢étudics aw laboratoirc suivant leur sptitude &
1'hydrolysc BERGIUS; nous avons de méme classé ceux
d'entre eux quil ount €t¢é soumis & l'hydrolyse type
IELLE et nous avons pu conclure qu'til y avait une
certaine concordance entre les deux classerents (bien
gue les domnées relatives aux hydrolyses MELLE ntajent
pas été assez compléetes pour permetire d'en tirer
une conclugion tres précise par suite en porticulier
du mangue de détermination de l'indice de furfurol
des j'llS) .

I1 ent é1é intéressant de pouvoir comparer
aussi les résmltats de l'hydrelyse par H2 SO4 a ceux
de lthydrolyse BERGIUS. _

Ialheurcusenent, & part le Bilinga, 1'Ezel=-
four et le llovingui, les bois qui nous ont été fournis
étaient différents dc ceux que nous avions euf entre
les naing jusqu'd présent (1'Olon tendre ne semble
pas du méme type que le précédent).

Ce qui est ccriain, c'est que nous n'avons
ev. ici aucun des bois qui étalent classés comme
“{res bons" tels que Bodioa, Quotera, Tali, Osizale,
Rikio, etc... Il semble probable quten conduisant
convenablement l'hydrolyse de ces bois on avwrait pu
obtenir de fagon réguliere un rendement de 35 & 40 &
de svcres fermcntecsecibles, idcntique & celui obtenu
par le Service decs Poudres avec le Pin (concentraticn
des jus i 25 g/l environ).



