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CeUutose mlqoftbrillee et son prqctd6 cfobtention a partir de pulge de vt\g&taux 

• parois Dlimal!!!. notamment i partir de culpe de betterayes suaiires 

La pr6sente Invention conceme une nouvelle ceftulose de paranchyme et son 

prcc6d8 d'obtantion. Plus particuli8Atment la. pnisente invention concema Ln nouvelle 

cellulose mic:iofibrlee et &Qn pr'OQkfj d'obtantion i partir de pulpe de vegetaux • parois 

primairas, notamment a partir de pulpe de bettaraves sucriAras apres extraction du 

5 saccharose. 

La cellulose est un prcdult de grand& importance industrielfe qui trouve de 

nombreuses applications. On peut citer parmi celles-cl: 

- les applications allmentaires, c:anvne 6paississant, _pour la stabHisation de 

dispersions, d'6mulsions et de suspensions, pour des denrees a faible pcuvolr calorique. 

1 o pour des denr6es ii faible proportion de graisse ou de cholesterot, etc.; 

- les appficatiOns industrienes, dans les peintures, le papler, le textile, ragrfculture, 

les cosmetiques, etc.; 
- les applications pharmac:eutiques, ccmme excipient de m8dicament, agent de 

contr61e du ralargage, support de pommades ou de cremes, agent de transit intestinal, etc. 

15 Les celluloses connues jusqu'il pr8sent pr6sentent toutes des inconwklients. 

Le wo·93111182 de Weyerhaeuser c:t6ait une cenulose baderienne ayant une 

structure reticuMe. Outnt le fait qu'elle est trts onereuse, une telle cenurose bacterienne 

peut occasionner des problemes de contamination dans des appDcations alimentaires. 

Le FR-A-2 472 628 de ITT INDUSTRIES deatt une cellulose mic:rofibrillee, 

2 o constttuee essentiellement de parcis sec:ondairas, obtenua #I partir de pAte de bois. Une 

tene celluloSe ne peut Atre ramise faa1ement en suspension une fcis deshydratH. Ced 

occasionne d'importants prablemes de stockage et de transport en raison du fait que les 

suspensions ont une tene...-maxlmale en celulose d'environ 4 %. 

Essayant de pallier cat inconvenient. rEP 120 471 de rrr INDUSTRIES . diatt une 

2 5 cellulose miaofibrill8e a parois secondairel (car obtenue a partir de ptta de bois), 

redispersabfe, .Hch6e , carac:t8rfsee par la presence d'un add°dif emp6chant la tonnation de 

liaisons hydrogene entre les fibrilles de cellulose. La quanti d'ackfltif est considerable 

puisqu'elle reprtsente au moins 50 % en poids par rapport a la cellulose et de 

preference au moins la mime quantite que celle-ci. L'additif est par example un 

3 o compose polyhydroxyl6 tel un sucre comportant de 5 a e atomes de cart>one ou un 

glycol, un borate ou un phosphate alcalin, un solvant aprotique, un amine ou un 

compose d'ammonlum quatemaire. Outre le fait que !'appellation de •cellulose" est 

impropre pour designer un produit qui n'est constitue de cellulose que pour au plus la 

( 
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moiti6, une talla •cellulose" •st d'un coot 61eve et ne convient pas pour toutes las 

applications. De piua, sans ajout d'additif cetta cellulose ne r6cupere, apris s&c:haga, 

que 2 a 20 9' au maximum de sa visco1lti initiale. Le maintien de la valeur de la 

viacosit6 exige la presence d'un additif en quantit6 pondirale sensiblement jgale ti 

.5 . caHe· de la cellulose. · 

·· L'EP-A-0 102 829 de Weibel dealt un proc8d8 pour isoler simultanement les 

consthuants cellulosiques et h&micallulosiquea de la pulpe de batterave sucri6ra. Mais, de 

mime que pour le FR-A-2 472 828 pracitt, la calulosa de parenc:hyme obtenue ne P8Ld. 
. una fois d8ihydratee, itr8 ramlse facilem8nt an suspension, occasiomant les mimes 

1 o problemas de stockage et de transport. 
·Par alllaurs, la valortsation de rtsidus v6g6taU>c, notammant de la pulpe de 

. . 

bettarave sucriira est Un. n6cassit6 induslrlalle lmPartante. 
Un objet de ta P,.ser\t9 lnvantion eat de foumir une cellulose miaofibrill6e pcx.ivant 

ttre remise. an suspension apris avoir 6tlJ d8shydrat8e sans ajout d'un additif. 

is Un objet de rin~ est~ de toumir 1.118 cellulose microfibrillee qui 

r8cupira, aprts sechage~ la q~ totard8 de sa viscosit6 initiale et Caci Sans ajout d'additif. 

Un autre abjet de la· pr8senf8 invention est de foumir un procide d'abtention de 

callulose issu de la valortsdon. msldus vtgitaux a parois prinians,. notamnient.de la pulpe 

de betterave suc:riitnt •. 

20 La pr8sente Invention r8pond a ces trois objats. 

D'autras objats et &Vantages de riWantiOn apparaitront a· la lectura de la desaiption 

c::i-aprts. 

D'une mania gin8ralt, la cellul0se nmMI sa pr&sente toujours sous une tonne 
miaofibrillaire, ces microfibrtlea 8tant plus ou mains assOciees dans des fibres, des parois . 

2 5 et des membranes. Chaque rnicrUtibriUa calulosiqUe est constituee d'un assemblage 

· · · rigouraux de chaines de calulosa parallilas, cat assemblage resultant du mode de 

biosynth8se de la c:elulose. On cansid619 gtn8ralement que lea microfibrilles de ceUulose 

ne c:amportent que·pau de difauta le long de leur axe. Leurs propri6tes rn8caniques 

avoisinent las proprf8t8s m6cariquas th6oriques de la cellulose.: tenacti de rordre de 

3 O 130 GPa et conlrainte de rus)tura .de romra de 13 GPa. Les miaofibriUes c8uutosiques se 

pnisentent done comma un rnateriau inte~nt si ron arrive a las dissoc:iar et a las 

rarnettre en forme. 

Les miaofibriles de calulose sont habituelament fottement asiociees entre eUes· 

clans las parois ou '- fibres. On distingua 181 parois iecOndaintl dans 18squelles Jes 

35 . microftbrlea sont ~sees s0us tonne de nappes tres ·orient8es fannant ainsi une fibr9 

· indissociable at las parois primaires dans lesq-- les micrafibrilles sont depas8es de 
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. ~ d6sorganls6e. Le pnnchyme eat un .....,ae typlque da tllius •.Paml. prlmalr9. 
Alors qu'l eat lril difficile, YOlnl lmpm~ de..._..,,. fal:•bfmer 181 rniaafibrilles de 

ceHuloae • paroia ~. ii est ail6dedilsocier1a1 mlrmfibrlea d9 pmais primalres, 

en raison nan ~ntdeleur organilatian plus llche.mail-=cn de ce que les 

s PclYuccharidel interlticiels, souvent c:harg6a. condUnt '-' poun:entage inparfant de ces 

p8rOis. 

10 

Des examples de pann;hyme IOl1t conatilu6s.par la pulpe de betterave sucri6re, 

las dtrul (citrons, ~ parnpterno&mel) et la plupart des frlits et IAgumes. Un . 

8xemple de v6g6tal. parois secandailes at la ball. . 

. Parune op8rabt rMclnique de clsalllement, I est possible de cMmller las 

miClofiblilles de parois primailas alors que cette m1me· op6ration cassera les fibres de 

parois secandaires pcxroblenk' des.mlaofibrlu. En d'autnts teimes •. a partlr de parois 

s8condaires I n'est p0ssible d'obtenir des mlcrofibrtllel qu'en C:assant lea ftbr9S origineUes. 
. . 

La cellulose de parai ~ ae pr8sente done camma un matariau a potentiel 

·15 int8reuant. 

La pr6sente invention sera IUu~ en rtf6nlnce a la pulpe de betterave. 
Lal pu1pe1·d8 bett8raves aont COl1stHu6as prfncipalement de paranchyme done de 

cellules • parois pf.rnairal. . 

La composition~ de la pulpe de betterave sucrlR a.retat solde peut 

2 o varier salon rortgi'le des putpes et las conditions de a.dttire. Les pulpes ranferment en· 

g6n6ral: 

- 15 • 30 .,. de cellulose • 
• 1_2 • 30 .,. de pedll-, 

- 12 • 30 ,. dMmicelluloses1 

2 5 .. 2 • 6 ,. de proteNs, 

- 2 a e .,. de mati9re$ minerales, 
- 2 a e IHt de ligfiJw, de tannins, de po1yp11tnots et crater tem;,liqUe. 

. . 

I a 6tit d6J8 propos6. de trailer de la pulpe de belerave sucrl6re.pcu isoler de la 

celulose de ceJlutes pare~ L'EP-A-0 102 829 pr6cit6 concaine un tel pl"DClidt 
30 etdeatde: 

- mettra en suspension de la pulpe de belteiave dans un milieu~ acide . 

. (pH<4,5) OU basique (pH>10,0); 

- chauffer 1a suspension a U18 telnp6rat\n sup8rieUra • 12s•c co.s MPa); 

-maintenir 1a iuspension.a Uietamp6rmwe.,,,.,... • 125•c, per:tdant une 
35 p6riode .. situant entra 15 et 380 s; 
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- de soumettre la IUspension d1auff6e 8 ... cisailement mecanique c:tans un 

rtacteLl'tubulaire, ·suivi d'une d8tente rapide A travers des oriftcel de petites tailles dana 

une zone a snuiOn atrnolph6riqUe;. 

- de fibr la suspension et de nialp6rW' d'une part la fraction insoluble qui contient 

s · la c8Jlulosa de paranchyme, d'aun part la fraction soluble (le filtrat) qui. contient las 

.hemicelluloses; 

10 

- de traitar la fraction callulOsique par blarlchiment A .rhypochlorite de iOdium et · . - . . 

d6fibriltatmn m6canique pour dDMM' une pAta de cellulole de ·paranchyme c:anstitu6e de . 

tragnients da paro1a caiulair8I. 
Ainsi qua cela a 6t6 mentionn6 plus haut la ceUu1ose obtenue salon le prac8d6 de· 

FEP-A-0 102 829 ne peut. ww fois dishydratile, ltra rwnlie faclJement en suspension. 

La prtsne invention foumit ~ pn:x:8de d'obtention de celulosa microfibrilkie i 
parlir de pulpe de v8g6taux a paras prtmaires, notamment de pulpe de betterave sucriera 

apres exlraction du sac:charose~ comp(enant lea &tapes de : . 

15 . (a) hydrolyse ac:ide ou basique d81a pulpe, pour effec:tuW Un. extraction partielle 

des pedinas et des hlimicallulOles 
(b) ~ du r8sidu IOlide de la suspension pravenant de retape {a); 

(c) dauxiima extraction. elfeC::lu6e dans des conditions alcalines, du r6sldu de· 

mataiau cellulosique piuvanant. de rttape (b), obl'iGatoirement si retape. (a) est acide, 

20 tacuttadvement Ii,._,. (a) est basiqm; 

(d) le cu 6ch6ant," rtcuplnlion du r8sidu de matertau callulosiqua par separation 

de la suspension pravenant de retape (c); 

· (e) lavage du r&sidu provenant de F6tape (b) cu. le cas 8ch8ant, de F6tape (d); 

· (f) facultativement. blanc:himent du materiau celulosique provenant de retape (e): 

25 (g) ricup6ration du matariau. ceUulosique par separation de la suspensiOn 

. · provanarit de r&tapa (f); 

(h) dilution c:tans reau du rnatariau callulosiqua provenant de ratape (g) pour obtenir 

entre 2 et 10% de mati8re Mche; 

(i) homog6n8isation de. la suspension de cellules provanant de retape (h); 

3 o c8racteris6 en ce qua 

(j) retape (a) est~• une temp8rature comprise entre environ acre et 

1oo•c, de pr6f8renca, comptsa antre ~ 70-C at 95•c, rnieu>e encore, 6gale a environ 

90°C; 

OD on effeclue &1 mains une extraction alcalne ~ materiaµ ceUulosique, lacfite · 

35 extraction alcalina 6tant effeclu6e · avec une base, choisie .de pl9ference panni la soude et 
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la potasse, dant.la cancenllation est lnf6Munl i envimn 9 Iii en pOids, de pr6f6rwa 
comprise 8nire envirat 1. CJft et 8 " m poldl;, 

. . .(iii) rhon1og6n6isatlan de r• (I) eat etrec1u69 parmlxage OU brayagft OU taut& 
~pntton de cisamament mbilque .,ev6 suivi·de passaQ. de Ill suspension dei cellules i· · ·s · travers un orifice de petit_ di8"*'8, IOUmettant la·~ i ... c:hute depression d'au · 
"1QinS 20 MPa et• una action de ciaalement i vitessa 6lev88 aivie d'un fmpac:t de 
dec818rdon • 'lites.. 61Me~ . 

Les d'liposilions Ci), (i) et OiD aant ~. et ii sen1 montr6 plus loin qU'elles 
· pennettent d'obtenk'...,. ~ calUole de para pdmal,. qlJ pr6sante du propri6tts. 

l 0 . structurales, riiorphologiques, chfmiquel et~~ unlqtm. 
· Dans r6tape (a), on entend pw-putpe"_ de la pulpe humide, deshydrat6e, canserrie 

par ensilage oli partieJfement «Mpec:anM. ' . . - . 

L'6tape d'extraction (a) peut 6tnt efreclute., mlieu 8cide ou en milieu basiqt.a. 
Pour une extraction acide, la pulpe est mise en.suspenskjns clans une solution 

15 · d'eau pendant quelques mi'1ut8s de fll9dn i hOmogMSiser la suspeMion addift6e a- un pH 
campris er*91 et 3. de pr8Mrance .ma 1,5 et 2,5, avec une solution c:oncentr6e d'un 

20 

· acid• te1 q&ie racide c:hlom~ ou racide sulfwtq1.11t. . . . . . ,· . . 
Pour une extraction baslqiue la pulpe est ajout6e A une· IOludon alcalne d'une. 

~ par 8xempre de la soude au.de la pot8ae; de Cancan1rallon fnf6rieura • 9 "en 
poids, de pr8Mrance_ inMrtan i e Wt en polds. mfeux~ enn 1 et 2 % en poids. On 
pcura ajO\ller une falbl8 quantit6 d\l'I agent an1ioxydant soluble dans reau, tel que le 
sulfite de sodium NazS03. afin de llmlter lel 19ac:tions d'oxydat(On • la celulose. 

Selon l'lnvention, f6'ape (8) eat etrec:tuee i une ternptkature "mod.,...,.~ comprise 
entre environ~ et 100-C,_de pr8Mrance camprise entr9 environ 7o-C et ss·c. mieux 

25 ~ 8gale ii environ 90-C. Ced cantraste avec_fes.ternpllndLns_tres 8lev6es (>125•C) 
utilisees dans rart anterieur. La clrie de rttape (a) est"comprtse entra environ 1 heura et. 
envion 4 heLnl. Lars da r8tape (a) salon l'fnvention; .u se produit une hydtolyse partieUe 
avec ~ et solubiisatlan des peclilll et dea htmfcelluloses tout en Friservant la 
masse ~de la cellulose •. 

30 ·cans r6tape (b), le residu salldtt est r6cupeN i partir de la suspension provenant 
de retape (a).. 

Dans le ca oil la praniire extrac:tion (a) est une hydralyse acidei ii faut 
obligatoirelnen proc8der a la dauxlMte 6tape d'extradion "(c) qui est. elle, effectu8e dans 
des conditions basiques. Cans lecas oO 1a prami6re extraction {a) eat une tlydralyse 

3 s basique, 1a dauXiame &tape d'extraction (c) est facultative .. 

~ ·: ' 



W096124720 PCr/FRff/00205 

6 

. Done, Ii n8cassair9, le r6sidu de mat8riau calulosique provenant de r"8pe (b) 
IUbit. danl r6tape.(c) une deuxiime Ulraclion. Cella-ci est t11e ~ a1ca11na. 

Selon la pNSMta Invention. I ya par cans6q...,t.toujcus au moins una extraction 
alcah dmw le prac6d6. 

s · . Salon la pr6sente Invention, taute extraction alcaline-* uVOit rextracaon alcatine 

10 

de raventuaue 6taplt·(c) ef/ou !'extraction de rttape (a), sl ale est basique-doit 6tre 
. . 

effecluee avec t11e base, ladlta base ttant Choisie de pr&f6ntnca pann1 la saude et la 
potassa, dont la cancarntien eit inf6rleure. *environ 9 .. ., polds, 'de pr8f8ranca 
c:ompriaa enn environ 1 CJf. et enviran e CJf. en poids~ · 

La demilnderasse a constate qu'en effectuant chaque etape dextraction aleallne . 
·salon 1es dispositiar11 de rinvention on 6vite la transfonnation imWersible: 

celulose I~ cellulose U · 
Une telle transformation d81nirait la struclure microfibrillaire qui est n6cessaire pow 

obtenir les propri8tlts sp8c:ifiques au plOduit de rinvention. 
15 La duree de toute •tape d'ltXbactlon alcalna est camprise entra environ 1 et 

environ 4 tans, 8ue est de i>r'Mnlnce tgale • 9nviron 2 hmns. 
Dans rttape (d) 1e "8idu iollde est racup&rt a pal1ir de reventue11e 9tape (c). . 
Dans retapa <•> 18 r8slciu provenant de r6tapa (b) au (d) est lave abondamment a . 

raau afin de ~Mr le r8sidu de materiau callulosiq"9. 
. . 

20 Salon r~. on~ w. certain pcumntaga de polysaccharides acides non 
celuloaiquaa (pedinas. h8micell1Joses) a la surface des~ de cellUlose, ca qui 
a pouriffet notamment de les empic:her de s'assoc:ier entre eles. ~ poUR:entage de 
polysaccharides acides ·sera en g6n6ral inf8rieur a environ 3o % en poids, de pr8f6rence 
inf8rieur A 5 CJf. en poids. Une quantit6 de polysaccharides acides trop importante 

2 5 neceSsiterait des durtes dhomogen8isation trop longues, toutefois, salon !'invention, ce 
· · pourcantaga ne dolt pas attei1ch o. . . . . . . 

L.e mat6riau cellutosiqua de retape (e) est ensuJte facultativement blanc:hi, dans 
ret.ape (f), p.-exei'nple au c:hlorite d8 sodium, i i'hypQchlorite de sodium, au peroxyde 
d'hydn>gine i raison de ~20 CJf. sur matift siche, *:, d'une maniere connue en soi. 

3 o DifMrentes cancentrations pauvent 6tre ulils8es, a des ternp6ratins comprises entra 
environ 1a•c et eo-c, de pnUerence entni environ so·c et 10·c. La dur6e de "• (f) est . . 

comprise entra environ 1. heUra et envilan 4 haurea, de pref6'ence entre environ 1 et 
environ 2 hell'8S. On Obtient aiori un mat8riau caUulosique contenant entre 85 et 95 % en 
poids de calulose. 
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Lauapwlon ~de r6tilpa (•), MntueUement-.blanchie dana r6tape (f), 

est. dans r6tape (h). redilu'8danl de r-u. raison de 2. 10" de mdra 16c:he, pu;S 
elle est envoyee • r"8pe (i) qUi est effec:iuee, salon r1nvent1ant par mixage ou broyage au 

par touta op6ration de c:isalament mbnlque _...,,., ~di paisage de la suspension de 

callules· A travels un orifice de petlt c:lialM1re; saumettant la suapenaian i une chUte de· 

preaion d'aU mains 20MPll et i une actioft de cisaillement 6 viteue 6lev6e suivie dun 

~ded6c616n110n ..... ~ 

Le mixaga au broyage est. par 8xemple, em,c:tue parpass&ge au mbceurou 
braya&.l'pendapt &m d&rie allant de quelql• minutas A-envirOn une heunl, dans un 

l O . apparel de typ8 tel WI WARING &LENDOR ~j,6 d'une Mace i quaint Pales ou broyeur ·. ( 

a meule au tout autra type de bloyeut, tal 1.11 broyeur cono1ctai clans les conditions 

auivantel : la ccncae dlatian a'.a cellUtOse mdnl ~ est.corilprile enlr9 2 et 10 ._.en 
. . 

poids.. Au aus du mixage ou broyage se produit un.echauffement de la suspension. Le 

rtcipient est~ de pr6Mrance dun ~ystime de rteNUr8S denec:trices par lequel le 

15 liquide est ranvOyj V8IS lei par8s de IMlica -....au Qn.. du r8cipient 

20 

L 'hamog6n8isation ptOprement dite 18111 avantageus8ment •ffecluM dans un 
-~du typ8 MANTON ~UUN:danslequel.la mspenslon est soumise a un8 

. . . 

. action de cisailement • vilesse et• prasslon 6lev6es fj~ un passage 6troit et c:ontre ~ 
anneau • c:hoc.. Les caftditians ci'homog6naisatlan sont lei suivanteS : la cancentration -. 

pui. sidm de la suspensioni homog6neiser est, ..... OU broyage, COmPrfse 

em 2et10 " ... paids. La suspension est lntnJduite dat1~ rhomog8n6isewde­

P18Mnlnce apn}s ~ i une temp6rature_comprise enlra 40et12Q9C, _de 

pref8ranc8 comprise entAt ·85 et 95-C. ~ temp6r8ture de rop6ration d'homog6n61sation 

est malntenue en1re 95et120"C, depr6f6rence s~ a 100-c. La suspenlion est 

' 25 -~ dans l'homog6n6isateur ides prusions comprises entre 20 et 100 MPa, et de 

PnV8i9nce sup6rtuat i 50 MPa~ 

l'homog8nasation de la _suspension callulosique est obtenue par ""1 nambre de 

· pUsages pouva~ varier~ 1 et 20, de JriMrence entre- 2 et 5, jusqu'i obtention ctun8 
suspelilion stable. . 

3 o - 11 faul noter qu8 rhorn0g6n6isatio lllon ta pr6sente invention a une fonction 

cfdf8rante de celle des tnVt9ts ITT IND~STRIES pr9cit6s FR·A-2 472 628etEP120 471. 

- En effat. danl la proc6de de taprasenta invefttian r&tape dhomog~ a pOu.. 
fonclion de demils sans lel casw res miaafibnles, alors que·dlns res brevets· 

ITT INDUSTRIES susmentionnes cette rnAme 6tapa a pourtonction de casser les fins 
3 5 dea parois '8CQl1dairas pcu obtenir des mlcroflbrlles. 

·· ... ,:,, 

... ·,_ :· ~;. 

·.:-·~::. . 
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L'op6ration_d'homog6n6ilalion de r6tape (i) .... avantageusament luivle dune 
. op6ration de dsalllement rn6cantque 61ev6, par example dans ui appal'91 ta1 ruL ~ 
TURRAX de SYLVERSON. 
La~ a con.tat6 que le traitemant est d'autant plus efficace que la 

s . ~on.en matih liche de Iii suspension i hamogenaw est plus 61ev88.et qua la 
temp8ratu'e d'~est pus elavk C'ast+dia que lcnque 1a cancentration 
en ·cellulose allgmente. le n0mbre de passages n6cessairas diminue. Cependant, on sara 
Umit8 par 1a vlscosli6 de la suspension en cours de traitement qui d6pend directament de la 

10 

15 

concentration de la suspension trait6e. En effet. rapparell n'est pas. de par sa canception. 
adapt6 pour travaller avec des suspensions trap visqueuses •. 

. La demanderesse • ccntat6 qu'il existe des clapats sp6ciawc pour broyage 
cellulaira qui pennettent de diminuar le nombra de passages ·n8cassaire1. Par alleurs, le 
riornbra de passages aera l'tduit si ron ajouta i la suspension a homogenaisar des agents 
dispersants, suspensoidel ou apalssissants solubles dans reau tels q .. la 
~ethyk:alUose, des .w.rS callulosiques, des polysaccharides g61ifiants (guar, 
caroua., alginates. carragh8nannes. _xai1thane et laws d8riv6s). 

. ' 

P•8inan, lu_pu1pu de~ rW1ferment de 4 a e 'Ht de compos6s 
rnin8raux insoluble• dans reat 

Pannl las c:ampos6I mnnux srisents dans Jes pulpes de betterave, on trouve 
2 o des r6sidus du IOI, des callloux_ de talle relativamant inportanta (>1 nvn). Panri ces 

comp0s6s mln6raux insolubles. la damanderesse a mis en 6vidence la pr&sence de 
· aistaux de sifice et d'oxalate de calcium manohydrate. Ce damier sa trouve • rinterieur de 
· cellules qui sont localisees en g8n8ral dans les faiscaaux lb6ro-llgneux, A pn»cimite des 

vaissaaux. Ces "aistaux Croxalate de calciuni sant cant8nus dans cartainas cellules et 
2 s correspondent • U.. fonne de stackage du calcium par la plante. La nature, les quantit8s 

: · ·et les proportions de ces mtnnUx· peUvent varier avec le sol de culture de la plante, la 
vart•ti de bettalav8. 18 cllmat pendant la aaillance, etc. 

La pritsence de t8ts cristaUx d'oxatate de calcium pose wa problime lars de r6tape 
d'homogeneisation car ils sorit tr8s 8brasifs et I est pniterable de las 66miner au tout"du 

3 o mains de r6duint fort8ment.leur teneur. Une talle elimination peut ltra effactu6e par un 
traitement en milieu llCide, par example racide chlorhydrique;, tel un traitamait crextlaction · 
ac:ide tel celui qui paut ltra ·atreCtue ~ns Fetape (•) (sl naturallamant cale-c:i est effectu6e 
dans des condition& ac:ides), qui parmet de tnlnsformar Foxalate de calcium monohydrate · 
en·acide axalique et en~ de.calcium 80lubJes dans raau. 

3 5 l:elmination. rox&i-.-.• calclum peut 6gallment ltre effectu6' par un broyage 
mecanique et un tamisage~ L8 demanderesse a ainsi constata que la concentration en 
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r6sidUs min6mux pouvait 6tre dkninu6e en p0c6dant, avant '6tape (a), Aun bloyage et un · 
tarnisage de la pufp8 d6shydratee pour ne conserver que la fracllon ayant Wl8 

granulofil6ide camptse antia_ environ 20 s.rn 9t 1000 IJll1i de pMMrance entra 75 s.m. et 
environ 800..,.. 

tlanS le ca oi.118 rtsidu celluloslque cantllndralt. apNs extractiOn .basiciue OU apn\s 

bfanctii"1ent. une quantu -~ ntgllgeabla de a1Sf,aux d'oxalate calcium .fibres au A 

rint&rilu des calules, an peut ~Aun-. tl.lmld8·mod6rt. par ~pie cift 
L11 mixa&r de.type WARING BLENDoR ou taut aun broyeur, :m qui pennet de faire 

tk:iater 1es caau1a1. ~ ctune fillndion ou crun·tamisage utamis·~ L'ouvertwe-

1 o dutamis aer8 ~ d6termin68 parl'hamme de rart._~exemple entra 20 et 75 µm, . (' 
tell• une ouv9rture de 75,_eo, 40 ou 20 pm, s8Jon r~ du mbcage au· bn>yage; 

c'est-Mira selan la taDle des fragments de celuias ..,_, et.i.faisabilit6 lndustrieu.. 

Un aUlr8 moyen pour '6miner roxalate de cak:ium genant est de prac6det • un 
traitamant d1oxydatior1, par~· aveC de rozone ou dU peroxyde d'hydFogine; assoae 

15 • un traitement de bfanchfment dalil r8tape (t). 

Afin· cl'"""'* lea cristaux d'oxalate de calcium· on peut ilgalement effectuer un 
blanchlrnent dai1a r6tape (f) avec de rozone ou du peroxyde d'hydrag6ne. 

- . 

Tous ca moY8"I d'elml1atian des atstaux d'oxalate de calcium, au tout ctu mains 

de r6dUction de ta teneur en de.tels c:ristaux. pawn~ c:ombln6I _..aux ou utrr. 
. 2 o · isol6ment, comme cela sera aisement d6termine par rhornme de rart dans chaque cu 

partkUier.· 

~ c:elutose miaofibrillee obtenue par le ptoe6d6 de la pr6sente invention est 

constitu8e de c:elulose I. 

· Elle est~ en c8 qu'ele contient au mains environ 80 ctt,, plus 

2 5 ~anent au moins.envitan 85 'Ht, de paroia primeires, et en 'c:e qu'eDa est charg8e. 
···:·1 . . . . .. 

w ... ac:ides carboxyiquea. Par "acldes carboxyfiques•, D taut entand18 les acides 

calboxyliques limples, laws polym6tas et laws sels. C.. acides c:arbOxYliques sont en 

. . g6neral dH ac:ides uroniqueS~ tats Faclde galactulunique et radde gl~fque. 
la cellulose microfi.blllM de la pr8sante Invention est l9n'tllquable en ce qu'e~ est 

3 o capable, aprts d8shydratatiori, d'ttra ramise en suspension.. 
Lacelfulole micrafibriHede Finvention ~ une aistalinit6 de 15 a so%. 
Se est canstitU6e de mlcrOfibrilles ayant une l8dion com~ entra envln>n 2 et 

·environ 4 rvn; 

·La cellulose rniaofibn16e de la prtsente invention fonne des suspensions stables, . . . . . .. . 

3 5 . • 1YPe criitaux lfquides, constHu6e de dqmaines. nematiques. 

This Sheet Has Be 

111111111 mnnr 

.. :· ... _,;·· .. 
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La celulose rnia0fibrlll6e de la pr6sat1l8 inVention pr6senta_ un groupe de propriit6s 

intmessantel : 

• propri6t6s rtMk>logiques uriquas qui peni1ett8nt d'obtenir des suspensions stables 

a des pH dans r111tarvallt!t de 2 • 12 at"-~ gamme de temp6ratura de 0 i 100-C • 
5 une concantnltlGn de 0.2 1' mlnlrrun at ayantraspec:t d'un gel 6 des concanbations 

sup6rlaunas A 1 1'. 
La C811u1o1e d81a pr6santa lnvantlOn a, a 1 'Ht de MS (matins skhes) dans r•u • 

. un comportement de gelfd>le. .on rwnarque en effat. tors de,...._ du compottement 
visco61aslique du prodLit In C)fCillation, que G' et G" sont stables dans le domalna de 

. . . . 

1 o frtquence et que G • 5G", G Mint la campOsanta 61astiq-. du systtme et fr 6tant la . 

comPosante visqueuse~ II faut sauligner qua le xanthane, par axempfe, n'a pas ce 

compOrtement d8 gel. La viscosit8 de la r.elulose de la prtsente invention a 20-C est bierr 

s&Jpenaure • r.e11e du xanthane a zrc et ~lvatenta a cane du xanthane a 80-90°C. 

En ~ qui c:anc:eme la viscosltt, a un taux de 2 CJ& dans reau, la calulose de la 

1 s pnisente invention a un grmiarit de cisalament de 1,8 s·', ll une viscosit6 &quivalente a la 

cMc haute YiscosM a une canCenlration identique (• 20 000 mPa.s). La ca1rurose de la 

pr&sente invention a UM YiscoS1t6 blan sup6rieur9 au xanthane (• 7000 mPa.s). Un 

melange de 1,8 'Ht de cellulose de ~ pr6senta invention et de 0,2 'Ht de CMC dans reau a -

des proprf6tts m8ologiques int6rassantes car la solution atteint des viscosit&s supl!rieures 

2 o A 25 ooo mPa.s. 
La caHuloie de la pr9sente invention est un produit rh6otidifiant et thixotlupe. 

- proprt6t6s physiques et d"limlques uniques en ce qua la cellulose est constituee 

majoritairement de cellulose a laquelle est assocl6 un taux de peclines ou d'h9micelluloSes 

residue .. qui entrainent des propri8t8s physiques et chimiques particufieres. La cellulose 

2 s salon rinvantion est constitu6e de mlcrofibrllles plus ou moins i'1cfaviduals6es, qui sont du 

30 

. ·iype nativ8 OU cellulose I. 

- trts grande •ctivit6 dilmlq'-8, trts grande sLirfac:e accessible; 

- exc:alent pauvoir de r6tention d'eau; 
-· pouvair suspenslf 6lev6: .· 

- pauvoii' 8paississant 

La Cellulose de rinventian pel.lt, una fols obteraue par le proc:8d6 ci-dessus, 6tre 

concentr8e, de pr8f8renc8 a un taux d'envlron 50 % de matiares Hches, par precipitation, 
. . 

par exerriple dans un alcool, tel r6thano~ fisopropanol ou tout autre alcool semblable, par 

un procassus de cong6~~ parop6ration de ptaSsage du twe passage 

3 s sur uri filtre pnaua (ce qui ne peut ltre obtenu pour les autres hydrocolloides tels qua le 

xantharie, la CMC~ etc.), par filtration, par deshydratation, par dialyse cOntra l.l'\8 solution 
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hygsoscopiqua dont la taiite des mol6cUes_est sup8rieUra i la ta~lle des paras de la 

membnlne ulilll6a CXI biel1 par tout autra prac6cl6 connu de "1omme de rart permettant de 
Concantrw de tales susp8niians. 

La C8llulole fuue du Procide uJon l'lnventlon OU apt8s Una atape de concentrBtion 
5 peut ltra a6ch6e· def~ pk.ls au moins PQ11116a par~. d8.nydratatlon, 

s6chage base temp6rattn en tunidte cantr6l8e, -~par atomisatiOn, s6chage sur 
cylindras, ~ aU m8thoda du Point c:dtique,_au tOut autr9 proc6d6 permettant. 

. . . . .. . 

10 

ctobtenir le produit • r6tat secondaia~ Las.concfdions de s6chage basse temp6rature en 
humidit8 contrel6e sont p8ruciulltrement avantaga,Asas en ca sens qu'eles sont douces et 
peu coOteuses en 6nerD* 

. cOntrairament au bnMtt ITT INDUSTRIES EP 120 471 Ola, sans ajout d'additif, la 
struchn mlcrotibritl6e ne_r6cup8re apres a8c:hage qu'• plus de 2 % a 20 % au maxim""' . 

. de ia viscosit6 initiale (page 4, lgnes 3&42), la callufoseda la prtsente invention 
ritcup&re sans ajout d'addilif la quasi totaM de sa YlscoSitt initiate apr8s s8chage.· 

15 ul cellulose .de la pr9sente ~ pr6sente en autra des proprietes filmogenes et 
de·ranfolt int8fess8ntes. . 

En effet, lcnque ran applique une iuspenslan de rnic;rofibrilles salon rinvention sur 
\RI swface. parexemple une utaca m~. en v9rre, en c:*8miq~ etc., et ·qua ron. 
laisse s8cher, 181 rnlauiibrtileS fonnent un film a la scirface.. 

2 o · La C8llulole de la srisente iwentiOn 6tal6e en c.oud1a mince, forme un film en se . . . .. . . . 

d6shydratant. Les proprf616s de ce film ont "6 cMt8rrnintHts· par rmsura du Module d'Yaung 
carrig6 (Ecar)~ ce qW dome la rfgklt6 du iystime~ Par example._ a 25. o/o d'humidite, on a 

Ecor =·2500 a 3000 MPa. 
On peut aussi traiter des feuiles .de papier humides lots de leur fabdcatian par une 

. . 

2 s suspension de calulose salan rirMlnticn, ameliorant ainsi leurs proprietes physiques, 
~ 1eurNa1stance a 1a tradian; · 

- Dans le domaine non alimentalre, on peut encore citer de nombrausas applications 

_potentialles de .. cellulose dft la pr9serit9 ~-: 
. . . . . 

- po'6 les peinturas, ele constilue un ban 8paississant _en phase aqueuse, en 
30 ramplacement, parexemple. des ~losei: 

- aes propri6t6s filmDg6nes et de rentOlt peuvent 6tre utif116es dans las ~ 
' ' ' 

destinis aux pei1ll.ns. a la papataM, aux l8V6taments acNSifs, etc.· 
' L'lnc:OrpOndlon de 1 _i 15 -,. de c8Uulose mlcroftbrill6e dans du_ latex .(et autres . . . .. 

produits ~).au des composM thermoplastfque au de5 acetatei de caluk>se 
35 aprts tranlformatiOn de IUlfaca pelmet d'am6Uarar notabiement le module. d'61asticti et la 

rasistanca A la traction. 

{ 

..,.·.,: .. 
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• agent 6paissl1sant pouvant ltre Ulls6 dans lea bouea de forage: 

Dans la domaine calrn6tlque et pmam6dlcal, la ce11u1o1a microfiblill6e de la 

pnisente invantian canstttue Un epaiSSiSlant comp6titif par rapport SU Carbopol OU autras 

· 6palsll111nt1 UllMI dins ce dornalne. Ce pRXlul pr6sente l'avantage d'Atra mains colant 

5 qua las autres, cit qui am6llore ~la rin911bilit6 des prodults et u·ast de 

contact plus agrtable~ 

10 

Dans la dom8N de la papeterie. on paut citer: 
- futilisation des propri6t6a de ranfort de la cellulose nicrafibriU6e par introduction . . . 

dans la masse de pAte i papier; 

• rutilisatlon combin6e des prapritt6s· tpalssissantes, de nanfort et flmogines de la 
. . 

celulose miaoftbrillBe danl la c:ouchage de cartains papiers sp6ciaux. La cellulose offre en 

.. outre des proprt8tts bantal lnthssantes. 
· On paut tgalement d&posar la celiulose de nnvention II la swfaca d'une feuille de 

papler, ce qui am6licn ropacitt et runiformit8 de la surface du papier. 

15 La cellulose de rinvention peut ltra applqu8e seule au avec d'autres c:Omposes tars 

des pigments et du charges. utilises habiluellemant en papeterte. 

On Utililera, par exemple, lel propri8t6s de ntnfort de la cellulose par introductiOn 
darll la maue di pAt8 i papiar. 

Dans le domaine alimantaira : 
. 2 o - la ce11um. miavfibriMe'• des prapritt6s de stabllisateur d'emulsian, de sup~ 

d'arfxnes. de g8liliant et surtout d'6paississant· 

• alle pourra llra Ldills8e en ramplacement ou en synergie avec d'autnts prodults 

epaississants d6ji Ublses dans ~ ce iecteu'tels le xanthana, les CMC, les celluloses 

microcristaflines. 
2 5 L 'utilisatian. en syriargie est pa11icu1Wnment intWessante au nlveau 6conomique • 

. ·.=Elle pennet en effet, • propri6t8s. 6gales, d'utilisar beaucoup mains de produits. 

Camma examples d'applications de la cellulose mlcrofibrill6e dans le domaine 

alimentaire, on· peut citar lea substitutl de matitras grasses, la stabilisation de 

mayonnaises. de sauces · pour salactes, et en general toUtes emulsions, les aimes 

3 0 glac8es~ las cranes fauetttles, lei "epaississants pour bOissons de tous _types, les pitas a 
tartiner, las pates a frire OU i 18vte1, las desserts lactits. les prOdLits cames, etc. 

A effet rh6ologique igal, la cellulose ·de la presente invenuo., est tn\s sensibternent 

moins chire que le xanthane et qua la cellulose bacterienne; 

L8 prisante l1Vention sera illustnie plus en dttail dans las Examples non Umitatifs 

35 suivants en nWranca awe F°IQ&nS annexees dw 18squeltas: . . . 
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·la Fvn 1 eat ant photographle patse .. rniaosmp8 optique de C8llulel de 

pm8t'1Chyrne inclYidUldis8el; 
. ·la Figure 2 eat une phutuglaphle de~ native (cellulose I) prise au 

micraacaPe 111:tta.1ique a transm11t1an; 

. • la FIQLRI 3 est une photagr8phle de callulole II prise au microscope 611cttonique 

• 1Janarrislion; 

·la FIQLl'B 4 est~ ~raphlt prise au rniaOlcape 611cbonique A transmission 
-de para ce11u1a1re·avant homog6n6lsatlon danl un hornog6n6isat8u Gaulin; 

.. la~ 6 est une photagr8phle prise., mkmscopa 8ladrQnlqua t t1W11mission 

de m1c:rufbtll81 i1dividualfs6es aprts_ homog6n6lsalian dans un homog6ntisateur Gaulin 

(6 passages)~ 

- la Figan 6 est urm pttotoQraphie prise • mlcroscoPe 81ad.ionique a transmission 
d8 microftbrillea lrdvidualis6esapr8i homogWlsatlon danl_ un tlomog6n6isateur G&ulin 
(10 passages) •. 

15 . E)(EMPLE 1 : purffication des pulp@ de bettenlye . 

20 

Les jaulpes d9shydrat6el canUpandant. des beiteraves-_nkxties dans la nigiOn 

de Nassandlw. France, sOnt r8misel en suspension danl de reau d6~. Afiri d'obtenir 

une nleilleure hydnltatiOn, on Utilse un mixeurde ~WARING &LENDOR .. d'une 

tWllca 6 quaint pales, et on mixe de ta;an lritarmittente pendant 45 minutes. La suspension 

est ac:idifi6e par addition cfll18 IOkdian de HJS04jusqu'i pH • 2: Cetta suspension est 

maintenue • temp6mlLn 8mbiante (25-c) pendant 15 minutes puis port8e A 80-C 
pendant 2 heunls soUs agllafian m6canique constante. eeua· suspension est ensuite fitie 

. . 

utamis ~et lav8e abondamment A reau. Le ljsidU so&d8 apris lav8ge est 
extrait pat une solution alcalne. R eat nnnil en suspension dans ...... solution de soucle de 

25 ~~de f89Qn i_abtenir une concentration finale de saude de 2 Yo en 
paldl et Un~ de mati6ra Mc:he de 2.5,.. en poids.parmppart au lquide total. 

On y *'* O, 1 "-en poidl environ de biaulfite de sodium (NazSO.) par rapport au lquide 

total. On port9 cette suspension_ i SO-C.pendant 2 e,.ures sous agitation m6canique 

constante. Arris ce traitament on effactue une filtratlon sur tamfs de o.e mm~ On lave le 

30 reiidu soide • reau jusqu'• obtenirUn tiltnilt neulre. · 
. . . . 

Apt9s ce lavage, le rasldu solide est rams en suspension i 2,5 " dans \.118. 

solutiOn de c:hlarite de Soclium (NaCIOa) • 3,4 gll, tanponnee pa( un m6tange de soude et 
d'ac:ida ac6tique • un pH = 4,8. _ Cecte suSpenlion est port8e 6 7CrC pendarit 3 haures sous 
agit8tlon rMcai1ique constante;_Par la suite, la iuspension ... .,.. sur tarnis en inox puis 

3 5 rincee • reau, jusqu'A rabtention d'un filtrat inc:olora. Un rasldu cellulosique gri1 d ... de 3 a -

. ?·-~··· . 
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5 % en polds sec peut ttre obtenu par filtration sous presslon rtduite a raide d'un entomoir 

debOchner. 

La composillQn en sucras nautras du r8sldu solide est obtenue par une analyse 

chimlque bas6a u la caract6risation an chnxnatographie en phase gazeuse des ac8tates 
5 · . dalditols obtanul apris hydrolyse·llCide del _polysacd1artdes, r6dldon et ac6tylation des 

sucras rnonam6ras. L'fdanlificatian des ac6tatas dalditols est IMlis6e en CPG et la dosage 

des suc:raa eit effedu6 en utiliunt le rriyo.inolital camme etalon lnteme, en tenant compte 

des facteurs de ltponse sp6cifiques i c:ham1 des aldltols. Le ctvornatagrapha utifis6· est 

un HEWLETT.PACKARD 5890 avec Ll1 d6tectaur iiOnisation de flamme, relW. a un 
10 lnt6grateLI' HEWLETT-PACKARD ~95. On utilise une colonne SP 2380 (0,53 mm x 25 

m), et razote U camme·gaz vecteur. 
· Les ac6tates d'alditols sont 6lu6s avec des temps d8 ~ caract6ristiques de la 

colonne. Das 6tudes ont 61' faftes pour ccnnattN le facteur de r6pon~ 19latif a chaque 

acetate d'alditol. Connaissantraira et la quanti d'inositol de d6part. on peut d'apnis la 
. . 

15 su~. des pies de c:hacun des ac6tates d'alditols, en d&dUint la_ quanti des OHS 

· conaspondants, et calculer lea pourcentages en_ poids de c:haque sucra neutnt rnonom8re 

obtenu par rapport ii .la masse totale de sucras nautras de r6c:hantilon 6tudi6. Le glucose 

proVient prasque enti8rament de rhydrolyle de la ca11Utose : le pourcentage de glucose 
. . . -

dome ainsi une lndicatian sur la puratt de la cellulose de r6c:hantillon. Las autres suc:ras 
2 0 neutres sont prindpalemlnt le xylose. le galadDse, le mannose, rarabinose et le rhamnose, 

lls donnait..,. estimation sw 188 cpmntis de pectil ies et d'h6micelluloses rtsiduelles. 

La c:to-ge c:himiqm du ·r6sidu cellulosique Dbtenu indique un pourcentage de 

85 % de glucose~ 

. EXEMPLE 2 ; Mc:itjgo des pu!pes de bett!flve 
2 s Touta la i&ria de traitemerits de rexample 1 a. ate repetee en ajoutant apr&s la 

· ··· · . tr8itement par le c:hlorite de sodium et las ri"98g8s correspondants,. un second traitement 

au c:hlorite de sodium identiql.8 au premier. On obtlent ainsi un r8sidu cellulosique 
. .. . 

·blanchltra dont Ill composition chirnique an sucre neUlra a peu vari6 au cours du deuxieme· 

blanchlment_ Le dosage chlmique indique un powcentage de 88 'Kt de glucose du residu 

3 o cellulosique obtenu. 

EXEMPLE.3: Purification des pµtpas de belterave 

Les PulPes d6shydnit8es sont 111mises en suspension dans de reau dltionlsee, puis. 

soumises ii une hydrolyse acide s81on le proc8d6 d6crit dans rExemple 1. On filtre et on 
lave ii reau afin d81iminer las pectines et h&micelluloses SOlubllls6es. Le rasidu solide est 

3 s ensuite ntrait par une solution alcalne salon 1e proc:8d6 d6crit dans rExemple 1. ·Ce 

traitement alcalin est repitte une deuxiime fols. Le ... sidu solide est lave a reau jusqu'a 
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obtenir ~ filtnit ,,.., avant cretrectuer due blanchlmenta· IUCCUSifs par le·chlorlle de 

-sodium ielon le pnJC6d6 cttcrtt darll rExemple 1. Le-~ c:Nmfque indique .... 

pOuralitage de ... ~ glucose. 

Lea Examples 1, 2 et 3 mantrant que plus le nombre d'extrac:tlonl est impoltant. 

s · p1ua 1a ce1u1o1e du Naidu est paa 

10 

.. EXEMfLE": purification des pylpe•"dl bettnyt 

Touta 1a a8rte de tratemants·da rExemple 1•a6t6 '9p6Me en aubatituant la solution 

d'acide s&Murique· par une -~ d'llCide c:hlorhydrlque pow amener le pH de la · 

· suspensian i pH• 2. 

On obtient \11 pCucai1tage de 90 " de glucose de r8sidu cellulosique, slrrdlaira a 
celui obtenu dans l'Example 3. 

EXEMPLE s: pslitication de! puJpes de betterM, 
. . Les pulpei d6shydr8t8es aont rwn19es en ~uspenston-. de reau d6ioniS6e. Afin 

d'obtenir ..-_meilleLn ~·on utilise un mbcaurde .type WARING. BLENDOR 

15 6quip6 d'une h8lice a quatre p&les, et on mbce de fa9an lntermittente pendaiit 45 minutes. . . . . . . . 

20 

· La suspension est ensull8 randue alcaline par addilion d'une solution.de IOUde de 
. . ' . . 

conc:antratlon apprq>l16e de fa9Cl1 a obterir une concet 111~- finale_ en soude de 2 " en 

polds 8t I.I\ pourcentage de m&Mra 16dw de 2,5 .'Ht en poids panapPort au Uquide total 

on y ajoute o, 1 _"en poidl environ de bisulfita cftl IOdium (NazSC>a) par rapport au liquide 

10tal. On porte cette suspension i 80-C pendant 2 heuras s0us agitation m6canique 

constant& Apr6s ca lraitement.. on effeclilt une filtration 1Ul'tamll de o,e nm On lave le 

,jsidu solide 6 re&u jusqu'a ~un filtrat n&un. Ce Craitementalealin est 19~ une­
deuxi8me fois. On lave le rtsidu IOlde i reau julqU'i obtenir un filtrat neutre, avant 

· --ct~d.ux blanchimants ~ssifs par 9' chtol1te cf. sadk.m se1on 1a proc&de decrtt 

2 s · dan• tExample-1 . 
. -·:- .. ·. . .. . . 

Le dosage d1imique lnd"ique un pourcentage de 87 'Mt de glucose._ 

· EXBtPa,e 8 : Purificatign des pulm eta bettarave---
on effectue touie la arie de traitamenls de_ rece~1e 5, avac trois traiternents 

alcalins successifs avee une solution~ soude de concentration appropllee de~ a 
· 3 o obtenir uie cancentration finale en saude de: 2 C)(t en poids, au lieu de deux traitements 

comme dans reX.rnpe s. Le Nsidu sclide est enauite lav6 a reeu Jusqu'i obtenir un filtrat 

neutre, avant d'effectuer dame blanchimants successls ,,..1e chlOrffe de sOdium salon le 

~ d6al clans l'Exemple 1. 

Le~ chirnique indique un pourcentage de 92 ~de glucose. 

·. ~~··· 

··.,., ..... :; 

: •.,_:. 
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EXEMPLE z: Purification del pulpes de baUerave 
On effeclua tOuta la 8fe de trail8mllntl de rExample 5, en rampla(:8nt las deux 

lraitemants alcalns i la soude par d-..x traltamms succisslfs avec une solution de 
· potasse de conCantration approprf8a de faP' • obtenlr une canca 1bation finale an 

·. . . . 
s · potasse de 2 %. Le r9sidu solid• est ensu1te·1ave i reau jusqu'i obtenir un flltrat neutre, 

· avant d'effacluar deux blanchinantl .UCC..lifl par le chlorlte de sodium salon le prac6d6 <*tit._ fExemple 1. On obtiant, en utllant fa potasse, des r6sidus callulosiques de 
. . 

pu'8t6 sli'nllaint i c:8lle obtanue avec de la IOUde. 

EXEMPLE a : 1nnuence de la cancen1ratjon en soydt 
1 o · La pu1pe d6shydrat6e. a 6t6 rwnise en suspa1Sion dans reau d6ionis4e par un 

. . 
mbcage identique i celui d6crtt dans rExample 1. La suspension alnsi obtenue est port6e a . 
reflux pendant 20 mutes puis fillriae U"tamil de o,e mm. Le r8sidu solide est alors ramis 
an suspension dan8 une solution de soude de cancantration appropri6e de r..-. • obtenir 
une cancentration finale en soude de 2 ·%au 8 CJ6 en poids et un pou"*1tage de matiire 

· 1 s ~ de 2.5 "9 en palds par rapport au liquide total. cette 1Us,,ension est maintenUe sous 
agitation magntiqua pendanttn>is tMKns i 20-C. Apria ca~ on effectue une 
filtration surtamil c1e.o.e mm ett.ln l8vage • reaujusqu'i obtenirun filtrat neutre. . 

Apris catte axtrac:lion.·1es pcumntages en glucose obtanus pourun traitement 
.avec de la SOU$ i 2 9c. ou a 8 % sont rapport6s dans le tableau I : 

20 TABLEAU I 

25 

30 

Effet de la· cancentmtion de soude sur la puret6 du 

rtsidu calulosique 

Concentrati()n de saude· % de glucose-
enpoids molalnt en poids 

2% .0,SM 48 

8CMJ 2M 58 

On voit ainsl qu'au cours de la pramfira axtr8c:tion alcaUne, rutiUsation d'une soude 
plus concentree se tradult p. une calulose d'une rneilleura pureta. 

EXEMPLE 9· : Influence de la coneantratlon an soude · 
La pulpa dashydrat6& a ati trattee salon rExempfe 6. Le residu cellulosique ainsi 

purifi6 dame apris ·fiHration sous pression rtduite i raide d'WI entonnoir de buchner une 
ptte a 4 % que ron traite • simuttanement et de maniire similaira dans huit experiences 
distinctes. On ajoute i 0,8 gramme de cet 8chantillon 50 ml cfune solution de souc:te A 2 %, 
7 %, 9 %. 9,5 %, ~o %, 12 ,.., 14 % et 17 % en poids. Le traltemant est effectue a 1a 
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ternp6rat&n·T = 209C iouS· agitation maptique consblnte.pendant deux he&nl. Aprts 

neutralisation,_. radde chlorhydrique et dialyse de ces auspensiana contra de reau-· 
distill&e, le i81idu est s6chi i retuve. sere dins de p8tits ..... de fa9Qn. obtenir . 

des .,,..h des "9idua Ciuuloaiquea de c:haque ~-

Dani er.- a1sai1, W18 gauttede suspension .. _. est d9posee sur \l'\e 

gr1e ~ ~-,lectronique pUis Uch6a avnd'•tre absaMle. 

Les~ .m rayons X ~dran\qua las fllms ~de celulosa trait6e-par 
des solutions de sOude d8 2 A 9 ,.. eri poidl cinradent de fa9on· ldentique a la calluJose de . . 

depart On lea ldel1iifte Comme 6fant·• ta callulos81 f~ i 0~54 rvn, 0,4 nm.at . . . . . . . . 

. 0,258 rvn) ayaot un t8&ac de citstalnft6 de ~old~ de 35 'Hr. Par contre, p0ur lea films de 

caJUoaa tniitee_ par la soude t des concantratim,'8 de 9,5 % et au-de~ un spectre 

caracterlstique de caUutose II eat obtenu. I se airac:t6rise en·padic:ulier par des 

intederances i o,inm, 0,"44 nm," 0,4 nm et 0.258 nm. . . . 
On constata par~ au rnicroscape 81ectroniqUe, que • 8c;h8ntiloni qui 

. 15 · ont Itta trail6s daris la soude d8 2 i 9 "--~.sn-mit sous fonne ctauemblage de 

20 

miaofibrilles de c:a1u1ose llsses·et anc:hev'1nlel caPablas de au.. rune contre rautre 

(Figura 2). Par contra, apsts passage dana la soude i 9,5 '*> et au-dessus, r6c:h8nti11on . . . . . . - . . 

s'est aggloin8(6 sous·fonne·de grairis de microQell constitu6s_ d'816merits IOUdi• entra aux 

(Figura 3). Cetta cellulose transfoim6e n'a plus lea proprt6* caracteristiquas de 18-
ceflulose de l'invention. 

· Pcu prtseMr lea prapri6t6s partiCulins de 1a cellulose de rinvention, 1 faudra 

co~ la strudLla aistalllne de la cellulose natiVe ; d0nc. Ii ron utilise une solution de . 

soude lors de rmdradion alcalin8~ ne jamais depassar U'18 concentration de 9 "· . . 
EXEMPLE 10; Elimin19tion de la matib minerale 

2 s . . La pulpe HcMe, avant cf6tnt r&hydnitae. a·at6 pa1s6e dans Un broyeur a meule 
. .. . 

iiquip6 dune Grife de 1 mm pendant dDc n1inLdes; Un· .,,isage SLI' des tamis de 600 et 

75 s.im. a la sorti8. du bro)tU permet de r6cus*ar une fraction d_e particules de faille 

inf8rieure a 75 tn et une autra frac:tian trh majodtaire entra 75 et eoo IJ"'. Apres 
caldnation i 560-C pendant~ heures, la masse de cendr9s est raJ)portM • 1a masse 

30 initial& de r8c:hantillan intR>dult On obtiant airisl l8s taux de candres paur chaque fradion : . 

antre 75 et 800 ·.,mi· on isole une fraction_qui c:ompr8nd 5 'Hr de m&tiera min6rale 8t en 

dessous de 75 µm~ una ·fradicn avec 12 'Hr de matiera mneraJe. 

On constata ainsi qua ce broyage suivi d'un tamisage permet d'obtenir une fraction 

appauvrie en matin min6rala. · 
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EXEMN 11 : Bfmination da la matip miritrale 

PC?IPR9'I0020S 

Les r6sidul issua des pil'ificationl d6crites dans las Exemples 1 i 7 ant 6t8 mbc6s 
dans un WARING Bl.ENDOR"i la~ forte vltesse peridant troll minutes apr8s r6tape de 
blanchiment, puis filtr6s ..-un tamls de 25 µm. i..'efficac1t6 crun tel trait8ment est 

5 · obsarVable au mJcrmcope optlque car 181 crlstaux doxalate de calcium ont la palticulalit6 
d'ltre tr6I blAVrlngerD lorsqu'lls sont obamv6s en lurni6nt polartde. Avant le trilitament. on 
ob8arve de noinbraux atstaux enn lel cellulel sur le fond de la plaque d'observation ainsi . 
qua des cristaUx i l'int6rleur de certain• celules; A l'issua de ce traitement, I rly a plus de 
cristaux obS8N8blel enn lea callule1 sur la fond dea plaques; 

1 o · Cet exemp1e monn·qLle selOn rimportance du mixage at rabondanca des lavages -
sur tamis de porasM appraprlee, on ·an1ve a 61iminer cei aistaux. 

- -

EXEMPLE 12 : Effel de rhomoafniisation _ 
Les suspensions issues des~ d6crits dans lea Examples 1 • 7 sont des 

suspensions de cellulas purift6es~ consliluHs prliicipalement de ceUulOse. Une observation 
_ 15 au microscope mo1 die qua ce lont des celluleS plus ou moins individualis'9s. Ces 

suspensions sont pa11681 dans un hom0g6n6ilateur GAULIN a 40 MPa qu;rD fois 
cons6culMis A 1.118 concenlration de 2 'If> apres un pr6chauffage de une heUn. all eo•c. La 
tamp6raua augmenla rapldemertj&.mqu'a _atteindra BO a 100-C. 

Dans rtanog6n6isataur, la suspension purffi8e est pouss8e dans un conduit par un 
2 a piston • vitesse "8vte puis elle passe i travers un arific;e de petit diarnetre dans lequel la 

suspensian est SOLmise a 1.118 chute de ~Ion lmportante puls ele est projet6e contra un 
•nneau de choc. la conjugaiSon de ces deux ph8nomenes, chute de pression et impact de 
d6celaration, prodUlt une actiQn dti dsaillement et Findividuallsatian des microfibrlles de 

_cellulose. En faisant passer plusieurs fols la ~pension par rorifice, on obtient une 
2 s suspension stable de mlciotibrllH de cellulose indMdualisees. CeCi apparait dairement par 

. : '"·ObselVation au micloscop8 optique au electlonique. Sur la photo 4 apparaft nettement la 
structure d'enchev61rement de microfibrilles de celulose canstituant .la paroi prfmalre des 
ceuuies de pal9l1Chyme de la -- Sur la photos. On peut voir les microflbrflles de 
celulose plUs au mains .s6par8es las ll18s des autres. Cat erret ctlncflVidualisation est . 

3 o directement mns6quent au traitement d'homogenasation dans rt10mogeneisateur Gaulin. 
Les echantillons ainsi trait6s sent des suspensions de mictofibrilles individuaUs6es 

et ont raspect d'\11 gel 

La_ cellulose obtenue pr9sante au moins 90 % de parois prim8iras~ · 
. -

Son pourcentage da crtsta1Unit6, observe aux Rayons X. est de 33 "· 
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. L'observa'lian &U niaascope 61eebanique indique que la section moyenne des 

microfibllea est de 2. 4 nm et qUe leurlongue&r.est ........ i 7 jnn, et pouVant 

att.eindnt une.longuaur de 15-20 I.Ifft. 

· EXEMB.E 13 : Effat de rtpnoatntJsatl9". Oempsl 

Lea pulpes de bett8rave ant• ....... l8lon 1Exemple3 puis mlxtes dans uo 
WARING BLENDOR traia mi~• arar1- vlteae, et 86partes. en tnU.parties. Le 

premift 8st COnserWe te1a ~.1a·uconda est pass6e i e ~Prises dans 

l'homog6n6isateur GAULIN • 50 MP .. la tldsiim8 ... soumise •. 10 passages. 50 MPa. 

La Fon·e m0rdre biml les mlcratliiles fndMduillls6es aptts 10 pass&gea dans un. 
homog6n6ileur GAULIN. 

. : . . . . 

Cea suspensions sont 8tudi8es i raide .d'un "*>m6tre CARRI-MED CSL50 avec 
une g8am6trle c6ne-plan. Le sail d6caul1tmeni eotrespond 6 la contrainte mnimale • 

apPfiqla' pot.r obtenir ui1e valeur de vlscasit6, valeur directement li6e ii la fon:e du get. La 
suspension obtenue est. aUssi cmacttris6e par la valeur de Viscosit6 au gfadient de · 

. . . : . . . 

15 cisalllement de 57,e 1·1• Les rUuttats otmlul pour les trois suspensicns etUdi8es a une 

cancentration de 1 O/o soRt rassembl6s ~ le Tableau II. 
TABLEAYll 

· ~ rh6alogkpli des suspensions. 

en 8c:oulemant 

20 Nombreda: .. .. 1t<MPa.s) 
Ec:hantillon passages 0o(P8) i57,es·1 

1 0 1,4 . 18 

2 e 4,3 186 

3 10 7,6 328 

.·· ·,· 

2 s I apparait c:lairement que reff8t de l'homogen6isati0n qui est un effet 

cf'ndividualisation des micrdibrllles de calfulose; provoque une lmeioration considerable 

des caract6ristiques rhiologiques. _Les caracterlstiques des mia'ofibrilles sont similaires a 
ceDes de rExemple 12, sauf que le pourcentage de parois p~res est de 90 %. 

;xEMPLE 14 : Stabl!ti de! suspensions-
. . 

3 o Une caract8rtstique Important& des suspensions Obtenues salon fExemple 12 est la . 

capacitt qU'ellal ont de constituer des suspensians stables.· 

De tales suspensions traMes salon rEXernple 12 Ont~· conservees P.,,dant 

plusieurs moil • des concentrations alfant de 0, 1 O/o a 7 % sans jamais donner un volume 

de decantation inf8ri$Jf a 95 %. 
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EXEMPLE 15 ; §tabilitt des ypenligns 

PCl'/ll'R96l00205 

Une suspension de microfibrles de call dose traitM l8lon rExemple 12 a jta trait6e 

par une solution d'acide trlfluaroac8tiq• 0, 1.M i 20-C pendant 2 hauras. 

L'analyse del 1UCN1 nadr8I par lal llC6tatel craldltDll coneipondants donne un 

5 · pcucantage de celuloM de 95 ,.., I.II suspension obtanue n'est pas stable. 

L'ac:ida tlftlon>ac6llque a la~ de peimatbe fhydrolyse pr8f8r8ntielle 

des paclinas et ~a. On~ dancuna parte de stSbllM en corr81ation avec 

rhydraysa di p8ctines et h6micellulola 

II apparaJt c:lairament d'aplia cat example qua la atabilit6 de cea suspensions est 
. . .. 

1 o due a la pr6sance de peclinas et h6micalluJoses qui sa trauvafent riffs aux mk:rofibrilles de 

· cellulose~ 

EXEMPLE 18 ; Remi• ID SUSP'QSion . . . 

Un 8chantlan tal qu.· prtpn alon fExample 12 est frilev• et S8cht a retuve 

dans &.11 r8cipiart de potytthyline •fond plat On obtient au bout de 12 haures t 1oo•c un 

15 film de cellulose dc:he. On mef ce film (0,2 g). tramper dans 10 ml d'eau • tamPerature 

ambiante (2S•C) et on la 1rllunt 16g8remant avec une bagu&tte de v80'8~ Au bout de 

30 minutes on obtient une pita 6paille. En dluant cette pita avee de reau on obtient Ll18 . 

suspension de miaofibrilles de ceilu1ose avec des propriit6s identiques • la suspension de 

depart 
. 2 0 ·· EXEMPLE 17; Rarriise en suspension 

Un 6chantillcm tel que pr6part salon fExeniple 12 est pr6lev8 et s6ch8 i retuve 
dans l.11 r8c:ipient de paly6thylane II fend plat On obtient au bout de 12 heuras i 100-C 

des films de caDUlose silcha. ·ees flms sont decoupas en lambeaux et mis dans un 

m61angeur WARING BLENDOR avec de reau deionisee. Apres 15 minutes cragltation, ces 

2 s lambeaux sont deslnt6gr61 et urie suspension. de miaOtibrilles est obtenue avec des 

· .. "'propriet.6s analoQtm a la suspension de d6part. 
. . ... · . 

. EXEMPLE 18 CComparatifl : Remise en suscensioo 

. Des 6chantlllans tels que prtpar8s salon rExernple 12 sont prileves et mis A 

s6cher i 1'6tuve i 60"C pendant 12 heures. On obtient des films de cellulose qua ron traite 

3 0 ii racide triflUoroacetique, cOrrme dans rExemple 15. On remet les films ainsi traitts en 

suspension dans reau. 

Ces 8chantillons sont difticiles ·a disperser et on ne retrouve pas las propri6tes 

initialas de la cellulose; 

Cet Example d&montre qu'une cellulose non charg&e sortant du cadre de la 

35 pr8sente invention, na peut l)ratiquament ltre ramlse en suspension apris deshydratation, 

sans perte lmportanta de ses propriates rh&alogiques. 
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_ EXEMpLE j9: Rtactiyitt 

La~ de l'inventian. pNpan\e fA11on rexemp1e 12 a 6t6 incllb6e ~ un 

m61ange ~de Trk:hodenna....., CL-847. Dana un ertenmeyef de 25 ml, on 
~en IUlpentian clans 30 ml ~-dlstlllMt 81011'.lQ d8 cellulose de rinvtlnlion. On 

agile de~ i obtenir une suspenaian homog6ne d8 mic:n6rilles de c:eltulose et on_met 

• 8quillbrar an temp6rabn 15 mn •so-cl La IOlulion enzymatique est pr6par6e en 
dissalvant 31, 10 mg ctenzyme (co.nupondant i 25 FPU/g de cellulose) dins 15 ml de 

tampon citrate de sodium i pH= 4',8. La IOlulion est ajout8e au mileu Nacliomel qu•on 
. laiSl8 i lnc:ubation. 50"0 iOLll ~ harlzantaJa de 50 allar-r9Dn par ndnuta •. Apris-

4 t\ a·h et 24 h de reacaon. on pn&ve 3 ml d8 miieu r6aellonnel blen hornagine (de~ _ 

a ne pas modifier la concenbalioo) que ran port& ctans_ un c6ne eppendOrf i ratk.lx a 1oo•c 
pendant 20 minutes pow·d6naturer las enzymes et'*' consequent stopper les r6aclons .. 

enz.Ymatiqua On centrifuge pendant 10 minutes a 10 OOo g puis on filtre _.membrane 
- . 

cellulosiqm mk:iopore de~ de 0,4511111. Le dosage est n\alis6 par CUiP en utilisant 

leSstandards de~· et.-~. On canstate qua 1a C.U~ de rinvention est 

rapidanent hydralys6e par re melange enzymatique pour danner o,45 mg de U:ras--
. . . 

nktuclal.n (gl~ et cellobioSe) par mg de ceiulose-de d6part &pita 4 hues 
. . . . 

d'hydrolysa. 0,58 mg par mg de cellulole de d6part apnis 8 hues d'hydrolyse et 0,85 mg 

par mg de celulole de 'dtpart .. 24 heunls d'hydrolyse. 

2 0 _ EKE,MPLE 20 : Optimisation du prppidt· d'obtention de cellulose miqp.ril!ft a 
partir •pulp! do bttteravt sue Plott lnduaiel . 

De r8 pulpe d8 beierave.d6lhydratlle ._mise en suspension dana une solution de 

soude dont ~ concantralion est comprise.,,.. 1,5 et 2 4)1, en poids par rapport _au fiquide 

total .. 
. . . 

25 : . La quantitt d'eau n6cessaire est telle que le ratiO liquide/sollde en poids est 
ctenvirOn 15 (1 kg de pulpe dins 1.$ kg d'aaJ). 

Cetta ramise en suspension s'effeclue en c:uve agttee. L'ensemble est c:hauffe a 
so·c pendant 2 heunts. . 

ui frac::1ior1 solide de la suspension est ensuit8 S6par6e de la fraction iiquide par · 

3 o passage dans ...,. essorause centrifuge c:ontermnt _une poc:he de maifte_ inf81ieure- Ill 

250 tn. Au mn de la centrifugation. le ;6teatl-est rtnce· 
Le gtteau nicup6r6 est ,&mis en suspension ct8ns _Ll18 nouvelle sok.ition de soude a 

. . 

1,5 % de concentration dans Un ndo liquldellOllde (en MS) idanllque au~ 

De m6me. rensemble • portt, sous agitation, i 80°C pendant2 hans. . . -

35 Oneff8clue wt nouvel_essorage avec, cettefols, &.11etaleplusfine (25-100 r.m> et 

le gateau est linc6 a reau. 

i-" 

·,., ... ,. 

- i 

i 
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La gAteau de cellulose est ansulte l'IU en suspension danl une solution i 3,5 g11 de 

chlortte de sodium dont le pH a • eilust6 l 4-6 avac de rHCI 33. 'Mi. Le ratio iquidalsolide 
(en MS) de cette auspension esttmpn d'anvin>n 15. 

La celulose blai1chie est ensuite Nc:up6Me par cantrlfugation avec une taile de 

s · maiUe 10-30 Jn. 
Le gttaau est rfnC8 et cantrrug6 julqu'i obtantiOn d'un ftltrat dalr. 

La celulose obtanue est 8"IUlta radllu6a d- reau de fa9an i ramertar i un taux 
·. de rnali8ras sic:hes campris enn 3et41', p&b la suspension est palHe dans un broyaur · 

i meule FRYMA. Cetta 6tape de bloyage parrnat d'6c:later lea plftHs callulaires et de 
1 O "prt-homogAn6iser" le praduit 

15 

20 

Lai cellulose tnyee est ansuite hornOg6n6lsje dans un hamogWisaieur APV 
·GAULIN a une pression coniprtse entl9 450 et 550 bars .. Le pimuit est pr8chauffe a une 

temp6ratura sup8rieure • 95°C de tale f&Qon. que le produit soit a 'bUlition au moment de 
passer• travers rorifice. Ceci a pcu but de cnial' un ph8nom8ne de cavitation. · 

Le produit albit. entra 3 at.10 passes en fOnclion du degre d'homog6neisation 
voulu. · 

La caau1osa est ensuit8 concentrte i ... taux de matins skhes supilrieur a 35 % 

par passage dmil \l'I flltre pr8U8 type LAROX ou CHOQUENET. 
EXEMPLE 21 ; .ytscositt campant! dH "!"pensions avant et aptts s6chaae 
On a prapn de la cellulose ~me dins rExemple 20. 
On a pr8par8 des 8c:hantillonl N• 1 et N• 2 de la f890" ILlivante. On a prass8 de la 

caUulosa jusqu'i 40% de mati6re sictw puis on ra s8ch8e jusqu'a 60CK, (8chantillon N• 1) et 

j&.mqu'i 85% (8chantiUan N• 2). 

· Les deux 8c:hanlillons ont ete ·ensuita s8ches dans une enceinte climatique i 20-c . . . 
2 s at a 50% d'humic:fit8 relative puis Us ont ate broy8s pendant 30 secondes dans un moutin a 

· · ·cafe avant d'ltnt ranis en suspension i 2% de mati8re skhe par fULTRA TURRAX 

pendant 2 minutes. 

Le temoin est de la cellulose a 2% de rnatiere Hcha homogeniisee a rULTRA 
. TURRAX pendant 2 minutes. 

3 o On a mesur6 les visCOlit6s des 6chantilons N• 1 et N• 2 ainsi que du temoin aprits · · 

35 

4 heures de repos (caractere thlxotropique de la callulose) par un visc:osim8tre 
HMKE VT 500, dispositif de mesure MV1r avec un gradient de cisaillement de 1,8 s·1• 

On a obtanu les nisultats suivants : 

Visc:osit8 du t8moln : 25 Pa.I 
Vascoslt6 de r8chantillon N· 1 : 25 .Pa.I 
Viscoslt8 de r8chantnlon ·N· 2 : 22 Pa.s 
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La cailulola de firwention lic:h8e •eo'Ki d8.matKn lidw ~done 100CH. de · 

sa viscolit6 et s6c:h6e A 851Mt de matlln lkhe, elle ~ 80CMt de sa vlscosit6 •. - . 

La C8lulose de ·ra pl9Sne inventian le distingue·ici enccn de la celulose du 

brevet ITT INollsTRIES EP 120 411 qui uns additif ne R\cupire au rilaximum qua 2 a 
5 . 20% de sa viscosit6 initial& et qui n6cesaite un ajout d'au molna 100"- en poldl 

d'additif par rapport • la c8luloae PoUf r6cUp6rer ta quul totalt6 de sa Yilcolit6 initiale. . · · ,, 

· E>CEMflE 22 :Exlractiqn de calluloa de Puliw da pomma de tap Caprts. 
· extraction da l'amfdoo> · . . . . 

Pudftcation de pulpes 4' pommes da tan!-
1 o · Les pulpeS de pommes de ten, dant on a extrait l'mnidon, ant~ ramises en . I' 

suspension dans de reau c:Mlonil6e. Afin d'obtanir LN ~ hydratallon, on a ulilM; 

un rni>c8ur du type WARl_NG SLENDOR "uip6 ctune h8lica A~ palai. et on a mix6 de 
_,.,, intemittinte pendant 45 minutes. La suspansiOn a .. ensuita randue alcaline par 

addition d'une salution de ~ de concentration tene qua ran obtianne une concentration ·. 

15 finale en soude de 2 "-en· paids et un pourcantSge de maliiia siche de 2,5 % en }X>ids 

par rapport au lquide total. cette suspension a 616 enlUite port6e • ao-c pendant 2 hetns 

sous ag"8tfon ~ constante ...... ca tnlitemant une filtration a itt6 effectu8e sur 

tamis de 0,8 nvn. Le Naidu 8 6t8 lav6 •. reau jusqu'il obtention d'un fillrat ~·Ce 
tralt8rnent alc*-a 6t6 rtp6t6 une deuxi6me foil. Le rtsidu solid8 a 6t6 lav6 a reau jusqu'l!I 

2 o obtention d\11 nnrat neulra.. . 

.Aprel ce lavage1 le Nsidu solide a 6t6 rwnis en suspension A 2,& "- dans une 

solution de c:hlcdede $dUm (NaCIO:l) • 3,4 ani tamponn8e parun melange de soud8 et 

d'acide ac6tique ii un pH de4~9. Cetta solution a tti· port6e A 7o-c pendant 3 heures sous 

agitation milcaniqu8 constante. Ps la Suite. la suspension a jt6 liltnie sur un tamis en 

2 5 acierinoXyclable puis rincee a reau jusqu'a obtention d'un fillrat incolore~ Un niSidu 

caCUosiquei de 3 ll 5 '6 en poids sec est obtenu par filbatian sous pression '*fuite a raide 

30 

d'un entonnolr BOCHNER. . 

Le dosage chimique du ritsidu celulosique obtenu lndique un pourcentage de 93 % 
. ·. . 

de glucose. Le degrt de polymirisation viscosimetrtques moyen est de rorctre de 1 coo. 
Homogtn!isatlon 

.~homog6neisation a 616 effectuee de la mime maniire que dins fExempte 12. 
S!abilitt das 1usoensi90s. 
Les suspensions de mlcrofbllles. issues de pulpe.de pomme de terra,_ obtenues 

salon le protocole d-dessus constituent des suspensions stables. 

· .. ~· .. 
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Viscosit6 di• SUSQ8Qsion• 
Pour une ..,,.n.ion i 0,3 ~de rnatiira s8che 

. Brookfield : 250 mPa · 

30 firm Aiguille n92 

PCTIFIU6JG0205 

s EXEMPlE 23 : Extnldion de ee!lulose di camtte 
1 .Kg d8. carat181 i 10 ~ c:t9 MS (IOI 100 g de matll\ras Mches) ont. 616 rtp6es~ 

Les·r1puras de caraaes ant M miles en suspension clans &118 solution de souda afin 

d'obtanir un m6111nge de 100 g de miltl8res Mc:hes dans 2 lilres de solution i 2 ~ de 
soude.. 

l 0 la suspension .... port6e * so·c pendant 2 hewes sous agitation rMc:anique. . . 

15 

Apr8s ca traitement. on a efflctu6 une s6paration Hquide/solide par centrifugation. Le 

r8siclu solide a 6t6 llnc6. II a 6t6 ensuite ramis en suspension dans une solution de soude 

i 1,5 % avec un ratio liquide/solide de 15. 

Le rMlange a 616 de nouveau centrifuge et le ritsidu ·solide a ti rtcup6r8 et ·rinc6. 

Aprts homog6n8isation, de la mime~ qua dans fExemple 12, on a obtenu 

une suspension stable dans reau et ayant raspect d'un gel; . 

Blan q.- le proc6d6 ·c1e la prt11nte lnvantian ail 6t8 d6crit et lustre en nWranca t 

la pulpe d8 belt8nlY9. de poi'nm8 de ten et de carotte. U peut 6galemant 6tre appliqu6 au 
traitament de n'irnporte quel paranchyma, par example tous les citrus (citrOns~ . 

2 o pamplemousses; oranges), ainsi que la plupart des fruits et iegUmes. 
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BEVEfiDICATION§ 

Pcr~20s 

1. CellulOse rrtic:rOflbrtMe, carac:bkia en ce qu'elle cantient au moinl enviran 80 % 

de paJUis primai9 el en C8 qu'ale est~ aWIC des acidel ~. ··. :-;: 

5 

10 

15 

20 

2..Cellulose mic:rofibrl6e l8lan 18 revendic:ation ~.~en ca qu'ella 
c:antient au mains environ 85 '6 de parois prfmainta . 

3. Cellulose mlavftbril6e ~rune que1conque c1e1.levendicationa 1 et 2, 
caract8risee en ce qua las ac:idea. carboxyliquel sont du ac:icles uroniquas. 

· 4. Calulose rnicrofibfillee ~ 1~ nwendication 3, carac:tats8e en ce que 1es acldes 
. uronlquu. sont c:hoilil dans le groupe camposide racide galac:Uonique et rac:ide 
glucuronique. 

5~ Celulose mirmfibrlll8e.selon r.... qualconque des nwendications 1 • 4. 
c8racteris68ence·qu'eneauneatstainitede15 t 50 iK.. · 

e. Cellulose mk2oribrill6e se1on rune quetc:anque des ravendlcaticns.1 a 5, 
. . . 

caracteris6e en ca qu'efle campl'.8f1d des mic:n>fibrilles ayant une section comprise entre 

environ 2 et aiviran 4 nm. 

7. Prac*l6 de pniparation de la ·c:e11u1ose miaofibrill6e de la revendlcatlan 1, • partir 
de·pa.ilpe c1e v6g&ta,oc a parois primaires.. notamment de pulpe de bettanMt sucrtere apr6s. 

. . 

extraction du Sacxiharoae. cCntanant de la. call dose, .des pactlr1es, des h6mlceluloses, des 
prot8inesetdes ~ min8fales. compranantles 6tapes de: 

(a) hydrolyse acide ou basique de la pulpe pour effectuer une extracllon partiele. · 
des pec:tines et des h8mlcelluloses; 

(b) r8c:up8ratian du rtsidu sollde de Ja suspeniion .provenant de r6tape {a): 

(c) ~ extradion, effectulle clans des conditioos *8Unes. d':' r6sidu de 
materiau celluloslque provenant de retape (b). obligatoirement si l'8tape (a) est acide~ 

facultativament si f6tape (a) est basique; 
2 5 .· . . ' (d) le cas 6ch6ant; rtcup6ration du r8sidu de materiau cellulosique par s6paration . 

de la suspension provenant.de rM&pe (c); 

(8) lavage du r6sidu provenant de fetape (b) OU, le C8I ic:h6ant, de retape (d); 
(f) facultalivement blanc:himent du matariau caRulosique pnwenant de r .... (e); 
(g) r8cup8ratian du mattrtau callulosique,,.. separation de la suspension 

3 o provenant de ret.ape (f); 
(h) dilution dans l'eau dU materiai cellulosiciue provenant de retape (g) pour obtenir 

entre2et10%demati6Ns8cha; 
(i) homoQeneisation de la $.8P8nslan de caUUles provenant de r6tape (h); 

caracterise en ca que 

iiU1ii~i1Wf 

···'.i·: ..... ; .. 

. . ~~r·· 
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(i) r6tape (a) est effectuM i une temp8ratur8 comprise entre environ acre et 

1ocrc; . 
(il1 an etrectue a1 mains une extrKtial1 alcllllne du rnatmtau· calluloslque. ladite 

extradion alcalilJe et.ant etraclu6a. avac ~ base dont ·1a cancentratiO;n est inMrieur9 i 

s · environ 9 % en polds; 

··(ID l'harnog6n6iutl. de r6tapa (i) esteffeclu68 plir mlxage. OU broyage OU toute 

.op6ration ·d8 c:lsaillement ~ tlevt, IUlvi de passage da la suspension de cellules 

i travers un.ofiftce de patit dl&mttnt, soumettant la suspension 6 une chute de prasSion 

d'au moins 2o MPa eti une action de cilalllement I vitesle ltlev6e IUivie d'un inpact de 
1 o dldJntion i vitesse elevte. · .· 

a. Pmc6cl6 salon la revendication 7, caract8rts6 en ce qua r6tape (a) est effectu6e 

a une tampitratur,. comprise entra envimn 70 et 95-C. 

9. Proc8d8 salon la revendicatian 8, caract8rfs8 en ce que · retape (a) est effectuee . 

a une temp8ratur8 egae i environ 90-C.. 

1 s 10. Proc6d6 salon rune quelconque des r:avendlcations 7 a 9, caract6ris6 en ea que 

toute etape d'extrac:tian alcaline est eff8dU8e avec une base choisie panni la soude et la 

potasse. 

11. PrUc6d6 salon rn quelcanque des revendications 7 ll 10, c:aract8ris6 en ce 

qua la concantndon de la base utilis6e pcutoute etape d'extraCtion alcalne est dans 

2 o 11ntervalle d'enviran 1 % a environ e CJf» en poids. 

12. PRdcl6 salon l'W'18 quelconqua des revendicatlons 7 et 11, caract8ris8 par le 

fait que ran ajoute a la suspension i hamogltnelser dans retape © un additif choisi dans le. 

groupe compo5' des agents dispersarlts, des suspensoides et des agents 6palsslssants 

solubles danl reau •. 

2 s 13 .. Proc6d8 salon rune quelconqua des nwanc::lications 1· et 12,· carac:t6ris6 par le 

· ··fail qua r6tapa d'homogitn8isation (i) est effaclu6e a une temp61'ature comprise entre 9$ et 

120-c. de pnV6rence sup6rieure a 1ocrc. 
. . 

14. Pnx:ld• salon rune quelconque des MVendications 7 et 13, caract8rise par le 

fait que ron effac:tUe avant ratape (a) un broyage et un tamisage de la pulpe d&shydratee 

3 o · pour conserver la fraction ayant une granulom6trie comprise entre environ 20 1o1m et environ 

1000 1o1m, de pnV8rance entnt· environ 75 1o1m et 800 pm. 

15. Proc6d6 salon rune qualconq~ des revendications 7 A 14, caract6ris8 par le 

fait qua ron 8lfectUe un traitament de blanchiment dans retape (f) et que ron y associe un 

traitement oxydant a rozona ou au peroxyde d'hydrog"1e. 

-----
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18. Pl'DCidil selon rune ·queiconque des ·revendicaUans 7 i 14, mct6ris6 par ie 
fait qua ron etrec:tue un traitament de blanchlrnent danl r._ (f) et que ce traitament est · 

effectu6 au moyan. ci'ozone OU de peraxyde d'hydrogtne. 

11. Ploc6d6 seloR rune qu91eonqus des ravenclications 1 • 1e. caract8riM par 1e 
. . 

tait qua ron effec:tue april r6tape de lavage <•> ou, le cas 8c:h6ant. asris r6tape de 
. . . . 

blanchirnent (f). un bluyage mod6rt • retat hunlide de la suspension~ suivi d'un 
. . 

filtrage avec une OUV8rtLn d8 ta,_~ .n envian 20 et awimn 75 ..n~ 
18. Pracid6 ae1on rune que1canque des nwendicatians 7 t 11, caract6rls6 par le 

fait que 1a cellulose isiue d. r6tapa d'hamogtn61satian (I) est D.lnlse 1 concantrauon. 
19. Pndd8 salon la nwendk;ation 18, car8cterts6 par le fail que la concentration · 

est.effecMe a"" taux. ·~Ill environ 50 'Ml de mdres s6ches. 
. . . 

20. Pracid6 salon la raveMcocation 18 ou la revendicatiOn 19, caractais6 par le fait 

que la cont8tlllatlon est anectuH par presiage, filtration ou sechage basse temp6iatura et 

hUmidit6 cantrONe. 
15 . 21. Proc6d6 Nian l'uie qualconque des AMN'.l~tions 7 i 20, caract8ris8 en c:e. 

qua r~ de r6tape ~) eSt suivie d'une op8ration de dsaillement 61eVe. 

~· 


