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On sait que les pentosames contenus duns
beaucoup de sous-produits agricoles peuvent
s'hydrolyser en pentoses sous I'action de solu-
tions acides, ces pentoses se transformant en-
suite en furfurol par élimination deau.

La production de furfurol est obtenue indus-
triellement en imbibant des matitres premidres
riches en pentosanes, comme les enveloppes de
semences deo tournesol ou d'avoine, la balle de
riz, lee pelous de mais, cie., avec des acides
dilués, et en les traitant ensuite par un courant
de vapeur d'eau & une pression de préférence
supérieure & la pression stmosphérique, ceite
vapeur sortant de P'appareil de traitement ma-
langée 4 des vapeurs de furfurol qui est done
extrait au fur et & mesure de ea transformation
par hydrolyse des pentosanes.

Les procédés industriels habituellement uti-
lisés n’ant pas d’habitude de bons rendements ;
ils se limitent on pratique & extraire d'un peu
moins de la moitié jusqu'aux deux tiers de la
quantité qu'on peut -obtenir théoriguement; en
effet si Pon voulait avoir un meilleur rende-
ment, il fandrait consommer une quantité
excessive d'scides ot de vapenr. Ln matidre rési.
duaire de 'extraction du furfurol est, dans ee
procédé, humide par suite de la présence de solu-
tions dacides minéraux, et on peut difficilement
'utiliser ultérienrement comme combustible.

Au contraire, le procédé conforme i la pré-
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sente invention permet d'obtenir un rendement

en furfunol trés élevé, presque égal au rende-
ment théorique, et en outre de réduire la con-
sommation d'acide. L'on obtient en effet un
résidu sec et dépourvu ou presque d'acidité, si 35
on utilise comme agent d'hydrolyse un acide
fort tel que Pacide chlorhydrique, transportable
en phase vapeur ot fournissant avec Peau des
mélanges aséotropiques ayant une température
d'ébullition supérieurs i velle de I'ean.

Pour obtenir co résultat, suivant une pre-
miére forme de réalisation de Vinvention, la
matidre premiére comtenant des pentosanes,
humidifite par une telle solution acide, est
introduite par le haut de Pappareil d'hydrolyse 45
danz loquel elle est traversée par un vourunt de
vapeur fortement surchaufiée introduite par le
bas en quantité telle que la solution acide qui
imbibait la matiére soumise au traitement soit
complitement &vaporée, cefte matitre étant en-
suite déchargée par le bas.

1 est avantageux d'isoler lhu'miquemem tout
I'appareillage pour réduire la température de
surchauffe de la vapour et éventuellement pour
améliorer lo bilan thermique per un apport de 55
chaleur de Vextériear,

Le chauffage extérieur de la partie inférieure
de I'appareil dhydrolyse permet de réduire la
cansommationr de vapeur et d’obtenir des solu-

tions de furfurol plus concentrées. Go

fio

Prix du fascicule: 15 francs.




10

20

2d

3o

35

hao

S0

(939.810]

Eo chargeant et déchargeant de fagon con-
tinue la matidre & traiter dans Umppareil de
réaction, on peut régler la quantité de vapeur
et ses caractéristiques de surchaoffe de fagon
quelles soient suffisantes & dessécher la matiére
résiduelle. Si on introduit la matiére pretiére
froide, il s= Prnduit une condensation pll'ﬁﬂ“ﬂ
des vapeurs d'eau et d'acide dans la partie
haute de la tour de réuction, et le liquide con-
dwéalpumiieplmricheenwidnquah
vapeur sortant de Pappareil. Au for et &
mesure que la matiére & traiter descend dans
Pappareil, elle s'enrichit en acide chlorhydrique
jusqu'a une zone, an dessous de laquelle fa
concentration de Pacide diminue, pour £an-
nuler ou presque dans la zone qui correspand
4 la décharge, par suite do Textraction el du
séchage provoqués par la vapeur lortement sur-
chaufiée.

Dans ce mode de réalisation, les concentra-
tions d'acide dans les diverses zanes de I'appa-
reil dépendent non seulement de la quantité
d'acide introduite avec la matitre & traiter,
mais aussi de ls quantité et de la température
de la vapeur surchaufiée, et en outre d'un
reflux d'acide possible qui peut se produire par
suite de la condensation partiolle des vapeurs
en téte de la tour de réaction.

Les vapeurs qui sortent de la tour de réac-
tion contiennent Tacide et le furfurol extraits.
Par une condensation fractionnée, on obtient
une premiére solution plus riche en acide, qui
peut étre utilisée pour imbiber & nouvcau la
matiére i traiter. En faisant parcourir aux va-
peurs sortant de la tour de réaction, une
colonne remplia d'anneaux Raschig en contre-
courant avec le liquide obtenu par condensa-
tion partielle des vepeurs, il est possible, par
exemple dans le cas ot on utilise de Pacide
ehlorhydrique, de réoupirer la plus grande
partie de Tacide contenu dans les vaprurs sous
forme de solutions suffisamment concentrées,
contenant par exemple jusqu'a 5 4 10 %
d'acide ehlorhydrique.

1l est possible ainsi de récupérer la plus
grande partie de Pacide chlorhydrique utifisé
dans le procéds & une concentration telle yu'un
pent lo réutiliser dans la méme installation, en
compensant les pertes par Vaddition de pelites
quantités d'acide chlorhydrique concentré on
guzeny.

Les vapenrs pamvres en acide sortant de la

S

premiére colonne, dans laquelle une eondensa-
tion particlle a lien, conticnnent encore de
petites quantités d'acide {quelques pour/mille)
et la totalité du furfurol, puisque les petites
quentités de furfurol qui retournent & l'appa-
reil avee lacide récupéré sont clles aussi ex
traites par le courant de vapeur et se retrou.
vent finalement dans les vapsurs soriant de la
premiére condensation. Ces vapeurs sont neu-
tralisées par un agent basique fpas trop fort
pour ne pas réginifier le furfurol), par exemple
du carbonate de caleium. Cette opération peat
s'effectner dans ure colonne remplie de cal-
caire,

La tepeur en furfurol des vapeurs neutrali-
stes peut atteindre normalement & 5 ou 6 9,
et, en parlant de certaines matidres premiéres,
jusqu'a 8 a 10 %. Le furfurol est séparé de ces
vapours par les procédés connus de rectifice-
tion. Par suite de la récupérstion de Tacide
chlorhydrique, la comsommation en ce dernier
corps peut se réduire 4 1 %% & peu prés par
rapport au poids de matiére premiére, avee un
rendement en furfurol supérienr & 80 % ou
90 % du rendement théorique. On réussit ox
effet & obtenir 20 96 en poids de furfurol par
rapport au poids de matiére premiére si I'on
part de pelous de mais, et 10-11 % &i on part
de balle de riz.

Pour obtenir cos résultats, il est utile que la
matiere de départ soit uniformément perméable
i la vapeur qui doit la rraverser, Des matidres
i granulométrie réguliére comme la balle de riz,
e prétent au traitement sans préparation prée-
lsble, tandis «ue d’autres, comme les pelous de
mals, fes tiges de tomates, etc... doivent &ire au
préalable coupées en morceaux de dimension
l¢ plus uniforme possible

T.c chargement et la déchargement de Pappa-
reil de résction doivent étre faits de lacon que
la matiére avance par couches paraliéles, pour
que toule la matiére & traiter reste le méme
temps dans la lour ei pour qulelle soit fra-
verefe uniformément par la vapenr. Le déchar-
gement doit étre fait en utilisant des appareils
hermétiques pour éviter les pertes de vapeur.

Une condition indiapensable pour obtenir le
résultat indiqué est que la vapeur soit trés for-
tement surchaofiée. Ein opérant & la pression
atmosphérique et sans chanflage de P'extérieur,
la tempéreture de la vapenr doit éire de 220°
an moins, mais clle peuat &tre réduite si on peut
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fournir de I'extérienr de la chalenr supplémen-
taire 3 la tour de réaction.

Il n'est pas conscillé de travailler & une pres-
sion supérieure 4 la pression atmosphérique,
par suite des difficultés d'étanchéité, si on vent
avoir une alimentation et une décharge conti-
nues, ot par suite des plus grandes difficuliés
dans la construction de l'appareillage en ma-
tiere résistant aux acides minéraux volatils,

Dautres essals ont montré, suivant une antre
forme de réalisation de invention, que Pacide
peat étre introduit dans la masse a traiter sous
forme zareuse,

On o aussi pu vérifier que, dans certains cas,
il est possible et avantageux d'introduire Pacide
névessaire pour compenser les pertes, sous
forme d'acide gazeux, dans un point de la tour
de rdaction prés de la sortie de ln matitre rési-
duaire; il est préférable de faire cotte intro-
duction dans la zone o la concentration est
déja élovée.

Si la récupération de I'acide n'est pes pré.
vue. (oul Tacide peut ftee ajouté sous forme
garruse.,

Le fonctionnement de Pappareil dextraction
west pas modifié de fagon sensible. puisque, &
cause de la condensation partielle de la vapeur
due i Pintroduction de la matitre premiére
froide, on obtient des zones i concentrations
croissantes dacide dans Pappareil et dans le
wéme sens do moovement de la matidre dans
Papparcil, jusqu'd une zuue & voneentration
maximum, aprés laquelle, par suite du chauf-
fnge provoqué par la température élevée de la

5 vapeur surchauflée introduite, un séchage com-

plet de la matitre extraite a leu, et Lacide est
complement séparé de la maliére en traite-
mont. L'usage d'acide sous farme paseuse per-
met de diminuer la quantité de vapeur sur
chanfiée et d'abaisser sa température, & cause
du meilleur rendement thermique de Pensemble
du traitement, e par conséquent il permet
d'augmenter la concentration de I'scide dans
les solutions qui humidifient la matidre dans Ja

5 zone d'extraction, ou bien de diminuer la quan-

tité d'acide nécessaire,

Avee Pacide chlorhydrique soit wilisé gascux
v en solution. la production du furfurol est
accompagnée par la formation de divers pro-
duits volatils, qui peuvent #tre récupérés. Fn
particulier, avec la plupart des matiéres pre-
miéres, on a e production assez remarquable
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d'acide w&iqne. ql.l:i peut atleindre 6 oy 7 A
du poids de la matidre traitée. Cet acide acé-
tique peul Btre récupérd sous forme de sel
{acétate), par exemple en neutralisant les va-
peurs produites par des substances ligérement
basiliques, comme le carbonate de calcium, qui
ne réagissenl pas avec le furfural. On pent
aussi, aprés extraction du furfurol par distil
lation, récupérer ['acide scilique par les
moyens connus, par exemple par extraction
avec des solvants,

Si on désirerﬁcupérnl‘aci&eaoéﬁquesmu
forme d'acétate de calcium en neutralisant les
vapeurs, il est possible d'obtenir sa séparation
de T'acide utilisé pour I'hydrolyse des pento-
sanes (par exemple de Pacide chlorhydrique)
entraing par les vapeurs, en effectuant la nen-
tralisation de celles-ci en deux appareils suc-
cessifs, dont le premier contient une masse o
un liquide chaud absorbant dont la concentra-
tion en iowms hydrogéne est élevée, pour ab-
sorber l'acide plus fort (par exemple chlorhy-
drique}, et le deuxiéme contient un absorbant
dont la concentration en jons hydrogéne est de
valeur moindre, pour absorber acide acétique,

La matiére résiduelle, siche et dépourvue on
presque d'acidité minérale, peut ftre utilisée
comme combustible pour Ia production de la
vapeur nécessaire a linstallation de production
du furfurol. La quantité de vapeur qu'on peut
obtenir en utilisant intégralement ce résidn,

correspond d peu prés aux nécessités de Iins..

tallation, si bien qu'une usine 3 furfurol n'au-
rait besoin dautres matiéres premiéres, a part
celles contenant les pentosanes, que de Tacide
nécessaire pour compenser les pertes. de récu
pération, ct du caleaire pour neutraliser ces
pertes,
REsUME,

La présente invention a pour objet :

1° Un procédé pour la production de fur.
furol par hydrolyse, en présence d'scides miné.
raux, de matieres premiéres contenant des pen-
tosanes, procéié dans lequel les matibres pre.
mitres sont humidifiées svee une faible quantité
d'une solution d'acides minéraux volatils pro-
duisant avee Feu ‘des mélanges azéotropiques
bouillant & une température de pen supérieure a
la température d'éhullition de Peay méme, et les
matiéres humidifies sont introduites dans une
tour de réaction traversée en contre-courant
par de la vapeur fortement surchauffée utilisée
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pour permeltre la distillation de Pacide imbi-
bant la masse, et le séchage de la masse & la
décharge.

2° Dans un tel procédé, les carncéristiques
suivantes considérées isolément et dans toutes
leurs combinaisons techniqnement possibles :

a. L'introduction et le déchargement de la
matigre ont lieu de fagon continue;

b. Les vapeurs qui sortent de appareil de
réaction sont soumises & une condensation frac-
tionnée, de préférence dans une colonne d’ab-
sorption remplie d'anncaux 3 grande surface,
de fagon & récupérer la plus grande partie de
l'acide extrait sous forme d'une solution assex
concentrée, ot oot acide récupéré rentre en cycle
pour humidifier de la nouvelle matitre i
fraiter; ]

¢. En agissant sur la quantite de solation
acide, sur celle de vapeur surchanffée et sur la
température de cette dernidre, on maintient la
eoncentration maximum de Dacide, dans la
partie centrale de la tour de réaction, & la
valeur nécessaire pour transformer compléte-
ment les pentosancs en furfurol (cette valeur
doit #re supérieure 3 3 % si on utilise de
l'acide chlorhydrique);

d. Les vapours sortantes du premier appareil
de condensation partielle sont nentralisées par
des substances basiques, mais pas asssez éner

S, Ep—
3 une température et en quantiid suffisantes -

giques pour décomposer le furfurel contenu
dans les vapeurs, conume par exemple le carbo-
nate de calciom;

. L'acide minéral utilisé est de I'acide chlor-

hydrique; 35

J. Les parais de l'appareil de réaction sont
chauflées au moins dans lenr partie infériente,
par apport de chaleur de Uextérieur, & une tem
pératare supéricure & la température d'ébulli-

tion de la solution acide imbibant la matitre ho

en traitement;

g L'acide acétique existant dans Jes vapenrs
est récupéré sous forme de sel métallique
soluble; comme par exemple d'acétate de cal-
cium; &

k. On utilige deux appareils seecessifs dans
lesquels la valeur de la concentration on jons
hydrogine est diflérente.

3 Une variante de ce procédé consistant 3

introduire Tacide volatil daus Tappareil de 5o

rénction sous forme gazeuse dans une zone de
Tappareil de réaction dans laquelle la mati¢re
en traitement, parcourant ledit apparell en
contrecourant avee le flux de vapeur, attein

une concentration asscz forte en acide. 5

Soeiété dite : .
BOMBRINT PARODIDELFING et AL Giraio NATTA.
Par procumtien :
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