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. La présente invention conceme une nouvelle cellulose de parenchyme et son
procédé d'obtention. Plus particuiiérement la présente invention concemne une nouvelle
celiuiose microfibriliée et son procédé d'obtention & partir de pulpe de végétaux a parois
primaires, notamment & partir de puipe de betteraves sucridres aprés extraction du
saccharose. _

La celiulose est un produit de grande importance industrielle qui trouve de
nombreuses appfications. On peut citer pammi celles-ci:

- las applications alimentaires, comme épaississant, pour la stabilisation de
dispersions, d'émuisions et de suspensions, pour des denrées a faible pouvoir calorique,
pour des denrées a faibie proportion de graisse ou de cholestérol, etc.;

. - les applications industrielles, dans les peintures, le papler, le textile, l'agriculture,
les cosmétiques, etc.; - '

- les applications pharmaceutiques, comme excipient de médicament, agent de
contrdle du relargage, support de pommades ou de crémes, agent de transit intestinal, etc.

Les celluloses connues jusqu'a présent présentent toutes des inconvénients.

Le WO 83/11182 de Weyerhaeuser décrit une cellulose bactérienne ayant une
structure réticuiée. Outre le fait qu'elle est trés onéreuse, une telle cellulose bactérienne
peut occasionner des problémes de contamination dans des applications alimentaires.

Le FR-A-2 472 628 de [TT INDUSTRIES décrit une caliulose microfibrillée,
constituée essentieflement de parois secondaires, obtenue & partir de péte de bois. Une
telle cellulose ne peut &tre remise facilement en suspension une fois déshydratée. Cedi
occasionne dimportants MMés de stockage et de transport en raison du fait que les
suspensions ont une teneur maximale en celulose d'environ 4 %.

Essayant de pallier cet inconvénient, FEP 120 471 de ITT INDUSTRIES "décrit une
celiulose microfibriliée & parois secondaires (car obtenue a partir de pate de bois),
redispersable, séchée , caractérisée par la présence d'un additif empéchant la formation de
liaisons hydrogéne entre les fibrilles de cellulose. La quantité d’additif est considérable
puisqu'elle représente au meins 50 % en poids par rapport & la cellulose et de
préférence au moins la méme quantité que celle-ci. L'additif est par exemple un
composé polyhydroxylé tel un sucre comportant de 5 a § atomes de carbone ou un
glycol, un borate ou un phosphate aicalin, un solvant aprotique, un amine ou un
composé d'ammonium quatemaire. Outre le fait que 'appellation de "cellulose" est
impropre pour désigner un produit qui n'est constitué de cellulose que pour au plus la
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moitié, une talle "caliulose” est d'un codt élevé et ne convient pas pour toutes les
applications. De pius, sans ajout d'additif cette cellulose ne récupére, aprés séchage,

. que 2 a20 % au maximum de sa viscosité initiale. Le maintien de la valeur de la

viscosité exige la présence dun additlf en quannté pondérale sensiblemant égale a
celle de la cellulose. ' '

" UEP-A-D 102829 de Weibel déait un pmcédé pourlsoler simultanément les
constmanisamhuquuethémullubﬂquudehpulpedebeﬂmsumére Mans de
méme que pour le FR-A-2 472 628 précité, la cellulosa de pamnd:yme cbtenue ne peut,

~ une fois déshydratée, étre remise facilement en suspensnon ‘occasionnant les mémes

probiémes de stockage et de transpon.

Par ailleurs, lavaloﬁsatonderésmvécéhu& notammentdelapulpe de
betterave sucriére est une nécesswi industrielle imponanta

Un objetdetaprésamnhvenﬁon ostdefmmirune cslldosemmﬁbrﬂlée pouvant.
étre remise en suspension aprés avonr été déshydratée sans ajout d'un additf,

Un objet de finvention est encore de foumir une celiulose microfibriliée qui
récupére, aprés séchage, ia quasi totalité de sa viscosité initiale et ceci sans ajout d'additif.

" Unautre objet de la présente invention estde foumir un procédé d'obtention de
calluloseissudalavalonsabomésidusvégétauxépampnmms notanwnentdelapulpe
de beuemve sucriére. '

Laptésentshvenﬁonrépondimmwjab. _ : _
- D'autres cbjets otavantagas de rmvanuon apparaih'ont i la lecture de la description
u-aprés '
D'une maniére générale, la celiulose naiwe se présente toujours sous une forme
microfibrillaire, ces microfibrilles étant plus ou moins associées dans des fibres, des parois -
et des membranes. Chaque microfibrille callulosuque est constituée d'un assemblage

. rigoureux de chaines de celluiose paralidies, cet assemblage résuitant du mode de

biosynthése de la cellulose. On considére généralement que les microfibrilles de celluiose

ne eomponent'que peu de défauts le long de leur axe. Leurs propriétés mécaniques

avoisinent les propriétés mécaniques théonques de la csllulose : ténacité de lordre de

130 GPa et contrainite de rupture de l'ordre de 13 GPa. Les microfibrilles ceuulosiques se

pnésentam donc comme un maténau intéressant si fon anive 4 les dissocier et & les

remettre en forme. '
Lesmnuoﬁbnlesdeee&nbsesonthab@alememmemasmées entmelles .

dans les parois ou les fibres. On dustmgue les parois sacondaires dans lesquelles les

: moﬁhﬂle;;ommséessousfomadenamesﬁésmsfomam;msmneﬁbw
-indissociable et les parois p;ima_ire’s dans lesquelles les microfibrilles sont déposées de
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_fagondésorgarisu ummmmwmmammﬁ

Alomqu‘iutuésdilﬁdlo voirairnpouiblc.duéparatunsleublmerlesmiaoﬁbrillude
eellulosedepamluoeondamas nw.ummmmmm«m:mm:

..mmmnmmmalewaqmlsmnpmmm«mmdeaquem ,
_ polysacdmndesntasﬁdels.souvemmu constimumpoumemgempomntdeeas

pams.
Desoxemplosdapamndwmesommparhwlpedebemmvesuuiéu

. lesdtus(duons,oranga.pamplemouau)otlaplupandesfuutsetlégumes Un

exempledevégéhlipmsecondﬂmeﬁlebois. : E
Parmaopémhoanuodedsalﬂumt. aestpouiblededémélerles
mammmmmmmmmm«
pamsocondampwobtenirdesnﬂaoﬁbﬂes. End'auuesbmes.ipamrdeparois
sawndamin’eﬂpossibledbbtwwdesmimﬁbﬂbsqdeneassammﬁbmsongnmﬂes
Lacdlubsedepampﬂmhuprésmmncmmmmaﬁnauépomnel

.intérassant

Laprésonbnvenuonmillumenméumeélaptnpedebem
. mmsmbemmmmmﬂdepmdmmdomde
ulmlesipamprmm.
Lacunposchonpondémledehpulpedebeﬂemvamémarétatmpem
varier selon l'origine des pwpesetlescondibonsdewm l.eswlpesrenfennentan

~ général:

-.15&30%deceﬂulos,es
- =12 & 30 % de pectines,.
- 12430 % dhémicelluloses;
... =226 % de protéines, |
" .228%de matéres minérales,
-2é6%delmmo detamms,depdyplﬁnolsetd'uterfenuhque
Ia&édéjémpmédemdohmdememmhoudela
auuhsodecdluhspamndtymatemoaLEP-A-owzmprédﬁmmameuntelpmeédé
etdécntde :
meth'eensuspensbndelapulpedebetteravedansunmmeuaquauxacide _

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

-d'laufferlasuspenslonémtampérauasupéneumi 125°C (0,5 MPa);
- maintenir la suspensioniunehmpémhnsupéﬁomi 125'c pendantune
pénodosesmamm 159t3603.
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-‘démmhsusponﬂondﬁuﬁéoimawnemntmquuedamun
néacteur tubulaire, mmmmtm««:m«mmm

unezoneipmﬂonmsphénqm;

-deﬁhuhmmmetdoréaméurdw\epanhmﬂmsdubbqumm
Iaealulosedeparmdwmd‘auhpaﬂlaﬂ‘adonsoluble{leﬁlﬂat)qu« conﬁentles

hémicelluloses;

-dehﬂarhhdionaﬂulmutparblan&imantﬂhypodﬂomedesodiumet
déﬁbﬂllahonmécarﬂquo pomdonnerunep&hdecelhbudepamnd\ymaconsﬁm&ede .

tragmants de parois celiulaires.

10

Ainsi queeelaaété mentionné plus hamlauuuloseobtenue salon le procédé de

B rEP-A-O 102 829 ne peut, une fois déshydratée dtre remise facilement en suspensm

La présente invention foumit un pmcédé d'obmnhon de celiulose microfibrillée &
partir de pulpe de végétaux & parois primalm notamment de pulpe de betterave sucnéne

. apresexunchondum eompmnantlec éupesde

- 13

(a)hydmlysaaadeoubasiquedehpulpe, poureffeetuerune extraction parhelle .

_despedmesutdeshémwm

20

25

(b)récuﬁraﬁon duriddusolidedelasuspensnonprovenanldel‘étape(a).

(c) dewdéme extraction, effectuée dam des conditions alcalmes, du résidu de
maténau cellulosique pmvenant de l'étape (b), obligatowament si Pétape (a) est acide,
facultativement si l'étape (a) est baﬂqur

(d) le cas échéant, rémphﬁonmrésvdudematéﬁauceuulosoqueparséparahon
dalasuspensuonprovenantdel‘élape(c) - : :

- (e) lavage du résidu provenam de l'étape (b) ou, le cas échéant, de I‘éiape (d);

(t) facultativement, blanchiment du matériau celluloslque provenant de I'étape (e);

(g) récupération du maténau eellulosaque par séparaﬁon dela suspansnon

. provenant de létape (f);

30

— e

(h)dduuondml’amdumtému celluloanue pmvenantde l'etape (g)pou'obtemr
entre 2 et 10% demauércséd\e '

(‘)homogénécsahon delasuspenslon de celiules ptovenantdel'étape (h)
caraciérisé ence que

(Drétape(a)asteﬁewéotumtemmmseen&eemmneo‘ca _
100°C, de préférence, qornpduen_treqnvlronm_'c et 95°C, mieux encore, égale & environ
(@ on effectue au moins une extraction aicaline du matériau cellulosiqus, ladite -
extraction alcaline étant effectuée avec une base, choisie de préférence parmi la soude et

un\liﬁiii\’f il
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de létape (a).

5.
Iapotassa domummnﬁmest mﬁmienvith%enpom depréfhnoe
compmenbauwm1 %ete%lnpom; .
amrhamgénéh:ﬂnndermmmmmeewmbageoubmoum _
omumwmﬂmm&mmahwmmwuué"

'tmversmoﬂﬁcodepeﬁtdiaméu'e soummmususpemioniunedmtedepmsslond'au '

mmmmmatmaamumammmemmmde
décélémhonivmsuéhvée . :
Lesdlspomons G).@etaﬁ)mumuvdbs etilseumontiphslomqu‘euos

3 ﬁmemwom“nmhmmpwmmlnqupmmdumﬁéﬁs
'Mrdes.mhobgnuadﬂmmetmédomquumﬁqm )

Dansréhpo(a).onenbndpar"pupo dalapulpehumide déshydratée conservée

.paransnlageoupamelbmentdépedlnéo

L'étapé d'extraction (a) peut étre effecmée en milaeu aude ouen mnheu baslque.
Pouuneextracbon aade.lapulpeestmmensuspmionsdansunesommn :
deaupendammelquesmmumdefagonihomogénémrlasuspensbnaddiﬁéeé unpH
eomprismuts.depréféraneamwetzs avecunesohﬁonmneenﬁéed‘un

: 'aadeuqueraadedﬂomydﬁquaou Facide sulfurique..

Pourunee:drad:onbaslqmlapubeestalouﬁeium soluﬁonaleained’une

- base, par exemple de la swdeoudolapotasu.doenneemmﬂoninféneumisssen

poids, depréfémncamnemieﬁenpolds.mieuxenmem1 etZ%enpmds On

' mmmmuqmmmmmmwmamrm tel que le

sulﬁtedesodumNazSO;.aﬁndeWhrmMmd'oxydaﬂondelaeeﬂubse
' - Selon finvention, l'éhpe (a)esteffoduéeéunetempémnm "modérée”. . comprise
entreenmmnSO'CeﬂOO‘c deptéﬁmncacompnsaentresnvimn?O’CetQS’C mieux
encore, égale & environ 90°C. Ceci contraste avec les températures trés levées (>125°C)
uhllséudansranantéﬁqx um«r&m(a)QRMMuMOmm1heureet
environ 4 heures. Lorsderétapo(a)lebnﬂnvonﬁon.llseprodmtunehydrolysepathelle '
avacubélamﬂetsohbiwaﬂmdesmadeahémicellmomhutenprésewaMh |
masse moléculaire de la celiuiose. ' : :
Dansfétape(b).leréﬂdusoﬁdeestﬁwpéréépamdelasuspenslonpmvenam

Dansleeasoulapmnimmemn(a)estunehydmlyuaade ilfaut _
obhgabmmmproeéderiladmmétape d'extraction (c) qui est, elle, effeduéedans

' mmmmnambmwhmmﬁmmmn(a)estumhydmlyse

basaque ladeu:uémeétape d'extracton (c)estfawltauve
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Donc.sinéousmu loréﬂdudematénaueallulosiqueprovenantderéhpe(b)
mmrm(am«mmmwummmm '
&Imhpﬁsmmmﬁomlyapareonséquenttoujomaummuneemm :

alcaline dans le procédé. -

_ Sebnupréseminvennon mmeuonawm isavoifremwonalcaline
defévenhnlhétape(c)et/oul’e:dncﬁondal’éupe(a),slelleesthaﬂque doit étre
el’fectuéeavecmobase.ladltebaseétantchasiedapréfémneepamilasoudeetla
potasse, dontlaeoncenrahonesmfénm_iqnwons%enpolds. de préférence
comprise entre environ 1 % et environ 6 % en poids. -

La demandenmaconm qu'en effectuant chaque étape d'extraction alcellne

‘'selon les d:spoabons de invention on évite la nnsfounation iméversible:

- celiuloge | ——> csliulose I : ‘
* Une telie transformation détruirait la structure mmﬁbrillaire qui est nécessaire pour

hbﬁmrlaspmpnétésspéaﬁquesaupmdurtdehnvenﬁon

La durée de toute étape dextraction alcaiine est comprise entra environ 16t
envuron4heuns eueestdepréfémnceégaleienwronZhem :

Dans fétape (d) le résidu solide est récupéré & partr de féventuslie étape (c)

‘Dans létape (o) |6 résidu provenant de fétaps (b) ou (d) estlavé abondammenta

' l'eauaﬁnderéwpénrleréududematériauealldoaque

. Selonl"menuon ongardemeeﬂanpommagedepolysawhaﬁdesaddesmn
oelulosuques(peehnes. hemuﬂdom)alasurfacedesmiuuﬁbﬁhsde cellulose, ce qui

. apoweffetnohmnntdoloumpédmdesassoaeremms Ce pourcentage de

Iysacd\aﬁdesaadesmenqénéralhfénauréenvn'onm%enpmds depréfémnce

inférieura 5 % en ponds Une quantité de polysaccharides acides trop importante
néeessmeract des durées d'homgénéisaﬁon trop Iongues toutefons selon l'invention, ce

poureemagenadoltpasaltendmo

Lematéﬁaucalluloscquodel’éhpo (e)ostensuito faemaﬁvemm blanchi dans
létape (), par exemple au chiorite de sodium, él‘hypodtlontedesoduum aupemxyde
d'hydmgéneimsondes-zo%surmahéresémg etc., d'unemaniéreconnueensa
Différentes concentrations pauventitm utilisées, édestempéramm comprises entre
environ 18°C et 80°C, depréfémnceentmenwonSO’Cet?O’C Laduréedel'étape (f) est
compnseentnenvm1heumetenwmnttheures,depreférenceenu'eenwonut
enwnghems.Onobtlem:lorsunmaténaucelltﬂoaqueeontenantemasass%en

-poidsdecelldose.
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usumuﬁonpmommaeréhpe(e),évmubm blanehladansrétape(o,
est, dans létape (h), rodﬂuéodmdcruuimdeziw%demaﬁémm puis

elleestenvoyéeiréhpeo questeffeduée salonrhvenﬁon.parmmgeoubmyageou
pahubopémﬂmdcmkmemmmmdopamgedehmpmsmde

'callulesitmvesunoriliudepeﬂtdnmm soumettant la suspension & une chute de

muﬂondwmhsmMPauimem«dsmlmmtmm:mdun
mpaddedmnﬂonimm N

, unmoubmyageestparexeme sffméparpassagaaumixawou
broyeupendartmeduréullmtdaqumsmmumienvimumheum dans un

 appared de type tel un WARING BLENDOR équipé dune hélice & quatre pales ou broyeur

émeuleoutoutamtypedcbmwur teimbroyeurcolloldal.danslescondmons

' suivantes: ummmmmwmmzmm%m

poids. Aumsdummgeoubroyage sepmddtunédnuﬁementdelasuspensmt.e

réuuemwéquédepréfémdunsyswmedcnemdéﬂem@spaﬂequdb '

hquideestranvoyémlaspaladerhélieesiméesaucemduréapnent o
L'hmgénéisahonpmpremmﬂditemavamageusememmeméedansun

_.Wmmmmnmuuummlammmmmmame
. achondeusalemaﬂimsseatépmsionmumunpamgemeteonraun

m«mmmmmmmmm la concentration en
pulpusédmdehsuspemionthonngénémrest,apﬁs ‘mixage ou broyage, eompﬁse
m2d10%enpads. Lamponslonelthtrodumadansrhomogénémde
mammammmmmmm de

' préfémeompdum ssmssnuwnpémm«ropémond‘hormgénéisaﬂon
~ @st maintenue enfre 95&120’0 depréféremesupénmé 100°C. Lasuspensuonest

soumsedansrhomgén&satemé despmssionscomprisesemzoa‘loo MPa, et de

: méfétenusupénmiSOMPa

L'homoqénéusahondehsusﬁensioneellubﬂqueestobtanueparunnommde

' 'pa'ssigespmwarnvanerenteut 20, dopréféranceem 2et 5, jusqdiobteMond‘une

suspenﬂonstaue.
Ilmmmrmmmhmmaumm
diffémntsdeoalbdubmmm INDUSTRIESpﬁdﬁsFR-A-zﬂz 628 et EP 120 471.

'Eneﬁat.dmshpmcédédehprémhmnﬁmréupedhomogénéisaﬂonam
'foncuondedéméleuanslesmserlasniaoﬁbﬁnes alorsquodanslesbreveu

ITT INDUSTRIES susmennonnésceuamémeéhpe apourfoncuondeeesserlesﬁbms

' dea pamis secondaires ponrobbnir des microfibrilles.
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L'opération dhomogénéisation de l'étape () mavantageusmntswvied‘une

- opérahondeasaillemoruméeaniquoélm pa’exempledansmappaniltelrULTRA

TURRAXdoSYLVERSON
LadunandmmaeomntiquohhﬁemQMestd'autantplusefﬁuuquela

.conoentaumonmaﬁnsmmhsuspmnihamgénéuwestpluséhvéoetqueh
: tempémm d'homogénﬂsaﬁon est plus élevée. C'est-i-dire que lorsque la concentration

en cellulose augmente, e nombm de passages néeessam diminue. Cependant, on sera
limité parlaviscosiﬁdelasuspensioneneoursdaﬂantemantqundépend directementde la
eoncentraﬁondelampemlonm Eneffet.rappareiln'estpas.deparsaconcephon,
adapté pwtnvalleravoc des susponﬂons trop visqueuses.
Lademan&msuaeonshﬁqu’ilemtedesdapeuspédauxpourbmyaga
cellularre qui pemmettent de diminuer le nombre de passages: néeescans Par aileurs, le
nombre de passages sera ridwt sifon ajoute & la suspension & homogénélser des agents

' duspersants suspenso'ides ou épalsssssants solubles dans Peau tels que la

catboxyméﬂ\ylcalltlosa des éthers eellulos:ques des polysaed\andes gémiants (guar,

carnube aiginates, carraghénannes, ; xanthane et leurs dérivés). :

_ Parailleun hspupesdobeuuavesmfefmemde4é6%decomposés

mnéraminsomlesdansl'uu. o
Pamlleseomposumnénmprésentsdamlespulpadebemnve ontmuve

des résidus du sol, des callioux de taille relativement importants (>1 mm). Panmices

composés minéraux hsolubles.ladamandetesseanusenémdencelaprésemede

~ cristaux de silice et d'oxalate de calcium monohydrate. Ce demier se trouve & lintérieur de
~ cellules qui sont localisées sn général dans les faiscaaux Iubéro—ligneux. 4 proximité des

vaisseaux. Ces crishw: d'oxalate de calciwn sont contenus dans eanames celiules et

- correspondentiunefonneda stockage du calcium par |a plante. La nature, les quantités
'-'"etlespmporﬁonsdeeesmlnénuxpowontvaneravaclesddewlwedelaplante ja

vaﬂéﬁdebmo.ledlmatpendantlam etc. - -
Lapréseneedetelsuishuxd'oxalatsdecaldumposempmblémelmderétape

d'homgénésatmcarlssoMtésabmﬂsetiestpréfémbbdaleséﬁmmerouMdu

momsdarédumfortsmentlemtomur Unotalhélmnahonpeutétmeffeméepzun

- traitement en milieu acide, parexenple Facide chiorhydrique, tel un traitement d'extraction
acide teleeluqnpeuléhneffeduédanﬁétape(a)(sinaﬂreﬂmnteele-aest effectuée

dansdescondtbons aades),qulpermetde tmnsfoumrl‘oxalatedeealaum monohydrate
enaqdeoxahq.leetandllomredeealmmsolublesdansreau , -

' L'érmmﬁondermlahdceamnpeutégammmmoduéeparunbmyage
mécamqueetuma_msage Ladmndamsseaainueonstatéquelaeoncemﬁonen ,
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réﬁdusn&ﬁmmpwvaﬁéhdinmuéompmcédantawamréhpe(a),Ambmyageetm

L 'tamsagedelapulpedéshydmtéepourmmmqueh&adonayamw

granubméﬁoeompﬂseonﬁaenvaOmctﬂOOum.«pﬁfémnceenﬁa?sumet

'_envkoneoolm.

Damhmouieiés:dueauubsiquuonﬁandmnmmmmnueouapm
blandmmentmquanﬁlénonnégllgeabhdemstamd‘oxamwmmoui '

' I‘mtéﬁeudaealldu mmpmciderimbroyagohumidemodéré parmpledaﬁs

un mixeurde type WARING BLENDOR ou tout autre broyeur, eequi permat de faire
éciater les cellules, md’uneﬁlhaﬁonoud‘unhmisagemmappmpﬁé.u
mmmmm«m«mrﬂmnadamwwmzoetnpm,
telleuneouverhmde'rs,eo40ou20um.selonr|mpomncedumbcageoubmyage. ;
c'est-i-dimsalonlahilledesfmgmenbdecamlssobtenus etlafansabmtéindustnelle
Unaunemoyenmélmnarroxdatademumgenauestdepmcédertun _
tmtementd'oxydabon, parexempleavecderozoneoudumxvded'hydmgéne assocué _
aun h'antemerudeblandﬁmentdam l'étape(t) _
Aﬁnd‘éﬁmharloscﬁstamd‘oxalahdeealdum onpeutégalementeffectuerun

| blandimemm rétape (t)avecderozonoou du peroxyde d'hydrogéne.

Touseesuwyensd‘éummﬁonduaima'oulatedecdaum outoutdumm

: «mm«hmmmdemmmmmmmmwouwm '
'isolément.comrmcelasemansémentdébmnéparrhommoderandansd\aqueus .

Laceltdoscmmfbﬂnéeobtenueparlepmeédédelaprésentemvenmnest
conshméedeeellulosel -

o Elheuunmmmeeqdeleconﬁemaumnsmmnaoss plus
génémlementaumomonvmas% deparolspunmm, otenoaqu‘eneestchargéa
avecduaddecearboxyliques Par"addeseatboxyliques ilfamamsndmlesaades _
carboxyliques simples, Ieuspolymémetburssels.c«adduamoxyuquessornen

" . général des acndes uromques tels l'acide galacturonique ot racide gluwroniwe

Lacellmosemmﬁbriléedehprésenteimenﬁonestmmarquableencequeueest
capable aprtsdéshydralaﬁon détre nmmensuspmsm ) : :

. Lacalluloumlcmﬁbriuéedernvemonposstdauneamalinnéde 15a50%
Euaestconsﬁtuéede microfibrilles ayantunosedloneompﬁseenwo anvlnget

‘environ 4 nm:

uoamemmﬁbméedelapﬁsememorﬁonfomndessuspmonsstables
detypeais&uﬁmndes.conshﬂécdedom&nesnémaﬁqlm :

7?:?/17"/1?@717?7&?17“
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La cellulose microfibriliée de ta présante invention présente un groupe de propriétés
< propriétés théologiques uniques qui permettent d'obteni des suspensions stables
& des pH dans fintervalle de 2 & 12 et dans une gamme de température de O 4 100°C &
uneeoncennﬂondeoz%mlnhmct ayantraspectd'unoelideseoncantmﬁons

supérlemsh%
o Laeoumoudelaprésamoinvm:.u%deMS(mahmssms)dansreau

.unwmpommmgdmmmmmmemmmrém&dumpomm

vuscoélasﬁquedupmddtenosdﬂaﬂon que G' et G" sont stables dans le domainede
ftéquence etque G'= 5G", G‘étlntlaeanposantaélasbquedusystémeote"étantla .

eomposanhmqueuse llfammnerquelexamne par exemple, n'a pas ce B
componementdegd LavuscosutédelaeelulosedelaprésentemvenhonéZO‘Cestbnen*

_supéneuméeelleduxanmaneézo'Cetéqulvalenteéceneduxanﬂ\anei 80-90°C.

Encaqdeoncemelaviscosué auntamdeZ%dansl'eau la cellulose de la
pnésente invanﬁonaungradnentdedsamament de18s’ imewscositééquwalanteéla

'CMC haute viscosité & une concentration identique (= 20 000 mPa.s). La cellulose de la

présents invention & une viscosité bien supérieure au xanthane (~ 7000 mPafs). Un

_ mélange de 1,8 % de cellulose de la présente invention et de 0,2 % de CMC dans feau a

des pmpﬁétés méologiques intéressantes car la solution atteint des viscosités supérieures
425 000 mPa.s. | | - |
La celluose de la présente invention est un produit théofiuidifiant et thixotrope.
- propriétés phys_iques et chimiques uniques en ce que la celiulose est constituée
majoritairement de caliulose & taquelle est associé un taux de pectines ou dhémiceliuioses

o résuduelles qui emratnent des propriétés physiques et chlmtques particuliéres. La celluiose

selon lfinvention est conshﬁ.véa de miuoﬁbﬂlles plus ou moins mdivnduaksées qul sont du

"'typenabveoucelk:losol

- trds g grande réactivité chimique, trés grande surfaee accessible;
- excellent pouvoir de mnﬁon d'eau
powarwspensifélev& '

- - pouvoir épaississant.

La celiulose de finvention peut. une fois obtenue parle proeédé cn-dessus dtre
concenhée depréférencaéumaux d'environ 50 % de matiéres séches, parpréapwabon
par exemiple dans un alcool, tel Péthanol, Nsopropanol ou fout autre alcool semblable, par
un processus de congélation-décongélation, par opération de pressage du type passage

sur un filtre presse {ce qui ne peut étre obtenu pour les autres hydrocolioides tels que le
~ xanthane, la CMC; efc.), par filtration, par déshydratation, par dialyse contre une solution
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ualulmmdupmeéddsolonrﬁmnﬁonouaprésuneéupodecomemm

"pemmm de fagon pius ou moins poussée par évaporation, déshydratation,

MaqemutqnpéMmmmmmparamﬂm séchage sur
cylindres, lyophiliunonwmémodedupoirualﬂqn oum:unproeédépemmnt

d'obtenic le produit a Fétat secondaire. Les eond'monsdesédtage basse température en

m&mmm&mmamamquemmmset

' .peucomeuunninergn.

- Contrairement au bmvetl'lTlNDUSTRIESEP120 471 o, sans ajout d'additf, la _
suuWamlmﬁbﬁlléeneréwpénapréssed\agequ'auplusdez%ézo%aumaxumum _

| de sa viscosité initiale (page 4, lignes 38-42), la celliose de la présents invention

réwpénsanujmﬂd’addmﬂaquasitotaitédesamnémeaprésm:ga :
' Lacduosedalaprésentemenﬁonprésenbenmdespmpnéﬁsﬁlmogéneset

'd_e-mnfonhﬁtessmtes.

En effet, louqueron q:pllquoumsuspensiondemmﬁbnlles selon linvention sur
mmpuoxanplcumuﬂaeemwiquo en verre, enoéramiquo.etc. etquefon
laisse sécher, bsn!uuﬁbrﬂlesfomeﬁunmmélamfaoe. N :

Laceuubsedelapﬁumeitmntmétaléeeneoud\amme fomunﬁlmense _
déshydrahnt.Lespmpﬁétésdeceﬁknontétédéﬁenninéesparmesuredumwuledvoung_ -
eomgé(Eeor) caq\idmlaﬁgldmédusysﬁma Paremle é25%d'humtd|té ona
Eoor=250053000MPa '

- OnpemaussmamsrdesfeuﬂlesdepaplerhummsIorsdeleurfabncanonparune

: suspenaon de eelulosa selon rinvamion améliorant amsl leurs pmpnetés physuques,

nohmmtlewrésistanoulam :
~ Dans le domaine non alimentaire, onpwtencoreuterdenombreumappncahons

_potenbellesdehoeﬂuloudslaprésenbhventon

- pour les peintures, elieeonshhmunbonépaa#snssantenphaseaqueuse en

remplacement, parexemple des hydroxy-pmpyl-celhloses

-mmﬁ&ésﬁimgénesetdenmnpewemmwrtséesdansleslatex

_ desnmmpmthpamdo auxrevéwmnuadhéssfs, etc.

Llincorporation de 1 i15%doeeluosemicmﬁbﬁlléedansdulatex(etautras

produits hydrosalubles) ou des composés thermoplastiques ou des acétates de celluiose
apﬁshndomabmdemﬁmpmetd’améﬁaermtabhmentbmodubdélasﬁaﬁéeua

résistanoe a la traction.
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-agentépasslssanlpouvantéﬂuﬁllsédanslesbouesdefomge,
E Dans le domaine cosmétique et paramédical, lacelldosemicroﬁbtilléedela _
présanlerwenﬁonconsﬁhnunépmlsnmeompéﬁm par rapport au Carbopolouauuas |

-wmmmmm«mc:mmmramugwmmmwuam
' queleuuuas.coquamélioneonudémblmmumgabdudespmdunsetﬂsstde

contact plus agréable.
Dansledommdelapapeum,onpeutater
: -ruuﬁsahmdupmpnétésdcmhndehcellulosemuoﬁbnuéaparmdeon .
danslamamdemdpaplor :
' -ruhllsalioneunblnéedespmpnélésépalaiuanm demnfcrtetﬁlmogénesdela

'callulose microfibriliée dans le couchage de certains paplers spéuaux. La cellulose offre en
__ouhadespmmﬂtésbammﬁmm '

On peut également déposer la cellulose de rinvenhon a la surface d'une feuulle de
papner.cequ:amélml’opadléetrunlfonmtédelasurfaoedupapler
La celmbsedermventonpeuttﬁ'aapplquéeseuleouavecdaulrescomposéstels

| des pigments et des charges, utllusés habituellement en papeterie.

Onuﬁlisem.parmnple lespmpﬁélésdemnfolt dalacelluloseparhlroduchon

" dans la masse de pite i papier.

Dans le domaine allmanlaura
- la cellulose uuuoﬁbulléo a des propriétés de stabnlsateur d'émulsson. de support

d‘arbmas.degéliﬁantetsmoutdépalulssam

- elle poummméeenmmplawnentouen synemavecd’aulres produits
épaississants déja utilisés dans tout ce secteur tels le xanthane, les CMC, les celluloses
mmmslalllnes ' -

L'utlllsabon en synergie est parbwliémment intéressante au niveau 6cononuque

--'.=E||e permet en effet, apropnéﬁségalos dutiiser beaucoup moins de produits.

Comme exemples d'applutlms de la celiulose microfibriliée dans le domaine

alimentaire, on peut citer les subsliluts de matétas grasses, la stabilisation de

mayonnaises, de sauens pour salades, et en général toutes émuisions, les crémes
glacées, les crémes fouettées, les épalsslssants pour bolssons de tous types, les pates a

larbner,lespétesifuaouilwées lesdassertsladés lesprodutscamés etc.

A effet rhéologlque égal, la celiulose dela présanm invention est trés sensibiement

'moinsdﬁrequelonmhmetquelacelldosebactémne

La présente invention sera illustrée plus en détail dans les Exemplas non lnmltaﬁfs

| suivants en réfémnce aux Figures annexées dans Iasqualles
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-hFun“stmephobgnplﬂopﬁumnﬂeromopﬁquedoesﬂulesde
pamndtymehdviduaﬂséu :

, -hmzmmwamm(momm
-thmswmephabgmphbdcauubullpnuaumnmpoaewnmque

A yanamisss -
| thm4mmqpmmmmwmmmmiquﬂmisﬁm |
-deparoieauum'avammgén&aﬁondmmhommtsMGm

_-hmsmmwmwmminnmiwm
de miaoﬁbﬁlles hdiwdualisées apru homogénéisatm dans un homogénéisabur Gaulin

(6 passages);

IameGcstumphobgmplﬁepﬁsewnhoscopoélewomqmammsmn

de mmﬁbtilles hdivndualaséesapréshoménﬂsaﬂm dans un homogénémeraulh

(10 passam)

mmmmammmmumm -
deNassandres. France, sommuensuspenwndmdcreaudém Afin d'obtenir

- unomelllmhydmuﬁon,om:tllsemmmdetypeWARlNGBLENDORéqn.ﬁpéd’une
_héliceaquampabs etonmbndefagoninhmltcnhpendantﬁminutes.ususpensm

estaudrﬁéeparadditond‘umsohﬂondoﬂzsmlumiprl-z ‘Cette suspension est
maintenue & température ambiante (25°C) pendant15mhuhspusportéet80'c
pendantzheurenousagmonméaniqueconmmo cmwspenswncstenmrteﬁltrée
swumwmmmnethvéeabondmmareauuréssdusoﬁdeapﬁslavageest_ '
emnpwumsoluﬁonalunm.ummmnensusmsmdammesohmndesoudade
cuwﬂaﬁonappmpﬁéodefagoniobtenwumcomnﬁaﬁmhabduoudedez%en
pddutmpomeerﬂgedenahémﬁd\edoz.S%enMsparnpponwﬁqumw
OnynpubM%mpudsenvmdammﬁhdemdiwn(NazSO.)parmpponauiquida
wmmwwawcmmzmwumsamﬁmmwm
constants. Apréscenmment,oneffecwauneﬁlh'aﬂmsurhmisdeoemm Onlave le
résndusoideil'eauquéobtemunﬁlhtnm
Apréscehvage,lerésidusoﬁdoostrenisensuspeminntZS%dansme
sohhmdedubnhdesodiun(NaCloz)534gn.unponnéepummélmgedesoudeet '
daadaacémeimpﬂ =49, Mwspmmestpaﬁeiwcmndamsneumsous'
agitaﬂonnﬁwuqueeonsfantc_?slam la suspension ast filtrée sur tamis en inox puis
rincée & feau, jusqu'a fobtention d'un filtrat incolore. Un résidu cellulosique gris clair, de 3 &
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S%enpoidssecpemetnobwnuparﬁluaﬂonsouspmssiomédumaralded'unentomoir

- de blchner.

ueanposlﬂmenmnm:durésldusohdewmparumandyse

-MquabaséeuhmdédsaﬁmmmpMmphasegmusedesam
'_d'aldltolsobtenusapréshydmlyseaadodespolysacdaaﬁdes réduction et acétylation des

sucres monoméres. L'identification des acétates d'alditols est réalisée en CPG et le dosage
assmswowmwlmnmymmﬁmméhbnlmeme en tenantcomphe
desfactaundetéponuspédﬁquuimdeuldm Le chromatographe utilisé est

un HEWLETT-PACKARD 5890 avec un détoctewiidnisaﬁon de flamme, relié a un

intégrateur HEWLEIT-PACKARD 3395.0n utilise une colome SP 2380 (0 53mmx25
m).etl'azoteermmegazvecteur : .
- Les acétates d'aiditols sont élués avec des temps de rétenuon earactéﬂsﬁques dela B

. colonne. Desémdesontéﬁfantespourconnahlefacteurdaréponsemlahfamaque
-acétate d'alditol. COnnammralreetlaquanttéd'mtoldedépan,onpeutd'aprésla

surfacedespmded\awndesaeémesd'aldmls endédmlaquanhtédesosas

‘correspondants, etealuﬂerhspourwhgesenpadsdadraquesumneu&amonomérs

obwnupanappoctilamassemedesucresmuussderédnnﬁlonémlé Le glucose
provnentpresqueenbémmentderhydrolysadelaceuulou le pourcentage de glucose
domeamsnmndiahonswlapmtédelacelluosederéd\anmlon Les autres sucres
neutres sontprhcipalummlexylou.logalactose Iemannose. farabinose et le rhamnose,

" iis donnent une estimation sut los quanmés de pedmes et chémiceliuloses résiduelies.

Le dosage dwmque du résidu callulosique obtenu indlque un poummage de

| 85%deglucose

* Toute la série de traitements de 'Exemple 1 a été répétée en ajoutant aprés le

-""_-traltemntparledioﬁtedesodiumetles nngages correspondants, un seeondirautement

au chiorite de sodlum identique au premlar On obtient ainsi un résidu eellulosaque

'blancmudontlacomposihondmﬁqueonmneuh'eapeuvaﬁéaucoursdudeunéme' _

blanchiment. Le dosage d1imique ndlque un poucentage de 88 % de glucose du résidu
celiulosique obtenu. _ _
EXEMPLE 3 jon des pulpes e | |
Les pulpes déshydratées sont remises en suspensnon dans de feau délonisée puus

'soumisesiunehydmlyseaadaselonleprocédédéuudansr&emplﬂ On filtre eton

lave & leau afin d'éiiminer les pectines et hémicelluloses solubilisées. Le résidu sollde est
ensuute exirait par une soluhon alcaline selon e procédé décrit dans Exemple 1. Ce
traitement alcalin est répéié une deux:éme fois. Le résidu solnde est lavé & l'eau jusqu'é
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obtenirmﬁlntneum mu‘mmmmxﬁspﬂbmm

“sodium seion le procédé décrit dans FExemple 1. Ledosagedtmquemdiquem

poumenhgedol.%deglueou. _ )
mmmnzaamonumtqueplusbmmbmd'mwonust&nmm o
plushummwdﬂmmm '

Tmhﬁﬁa«mm&t&mmhﬂéﬁﬁpéﬁomwbﬁﬂmthsdumn
daadesdﬁnﬁquarunesoluﬂondaddodﬂomydmmmbpﬂdala B

'suspenﬁonipl'l=2.

On obtient un pdm:emage de 90 % de glucosa de tésadu cellulosique, sin'lilalra a
celuc obbnu dans rExsmple 3

Lospulpudéshydmasontmniuunsuspemlondamde leau déionisée. Aﬁn
d‘obtemmemoilmhydlwon onuhﬁseunmbcemdetypoWARlNGBLENDOR
6qu6d'meh6luéq.:atmpales etonmixedefaponimennittentependantﬁmmms

'Lasmpmmmmmmwaddmmdumsduwndemdede :

mnﬂﬁonappmpﬁéodefagmdobterﬁ‘meeonunhﬁmﬁndaensoudedeZ%en
poldsetmpouumagedemahémsmanS%mpmdsparmppMauuqmdew.
Onyaputeo1 %enpudsenvmndebnsulﬁhdesod«ummazsoa)parupponauliqwde

total. Onpmeeuempmsmiao'cmzmummagmméeamque

oonstante.AprésceMnmtmeﬂecﬁnumﬁlﬂabonswumisdeoemmOnlavele
ésadusolideareauiusqu'iobtenrunﬁlh'atnm CQnmma!calmesnépétéme
deuxiéme fois. Onlavalerésidusolldeil’eaupsqu’éobtamrunﬁm'atnem avant

'-‘dmmmmmmwbm«mmmapmmdm

danermmplﬂ
' Ledosagedwi:mqucinﬁnueunpowcentagede&?%deglucose

Oneﬁemmutehséﬁedehmm&r&emples avacmtmtaments
alcahnsmsmavecumsokmhdasoudedeconunmﬂonapmpﬁéedefagmé
obtemruneeoncenﬁaﬁmﬁnaleensoudedez %enpads. au lieu de deux traitements
commedanerxanples.Lerésidusol:d.utmuntelavééfeauhsqu’aobtemrmﬁmat

" neutre, MMdedeewcbhndumemsmsslfspa'hdﬂmtedesodunsebnle

pmcédédéeﬂtdansrsxemplﬂ
Ledosagodumuquehduqueunpomntagadaszssdeglum
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Oneﬁmmusémdammdersmpbs enremplacantlesdewc
u'altemenhalcalmsilasoude pardomnlﬁanunusuwassifsavecum solution de

| potassademﬂnﬁmappmpﬁéedefagoniobtanlrumconcenﬁaﬁonﬁnabon |
- potasse de 2 %. Le résidu solide est ensuite lavé & feau jusqu'é obtenir un fitrat neutre,
' _avamd'effecbjerdemblandlmenum”rbd\bﬂbdosomwnselonleprocédé

 décrit dans [Exemple 1. On obtient, en utiisant la potasse, deuésuduscellulosiquesde

puratésimumtceueobunuemcdeluoudo

Lapulpodémydméelétémensuspensbndansreaudéioniséeparun
mlxageldenﬁqueieeluldéandanerxemlﬂ Lasuspensbnainﬂobtanueestponéeé_ _
mﬂuxper\dantzomhubspmsﬁlhéoswtamisdeoemm Lerésndusolideestalorsremis

. ensuspensnndmsumsduhmdesoudedemnhﬁonappmpﬁéedefagonéobtanw

unacomentatonﬁnabensoudedeZ%oua%en poudsetunpoureentagedemahére

- séphedeZ.S%anpoidsparmpponaullqmdetotalcmesuspensmestmaintenuesous

agitation magnétique pendant frois heures & 20°C. Apriseemment.onemdueune

' 'ﬁmmnmmdoOSmmamhvagetrmjusqu'iobWunﬁlnmem

Apréseeuemchon.lespoueenugu en glucose obtenus pour un traitement

_avacdelaswdeiZ%ouﬂB%sontmppoﬂésdansleTabhaul

TABLEAUI
Effetdelaeoncenﬁaﬁondesoudesurlapumédu
' résudueallwoanue o
Conemtabondesoude R % de glucose
‘en poods B o molaire ~ enpoids
% | 05M | 7T
8% - ZM 2 DR

On voit alnsi qu'au cours de fa ptamiém extraction alcaline, l'utslisatlon d'une soude
plus concentrée se traduit par une celluiose d'une meilleure pureté

EXEMPLE 9 : Influence de la concentraﬂon en soude - :
Lapulpe déshydratée a été traitée selon I'Exemple 8. Le résidu cellulosique ainsi

purifié donne aprés fillration sous pression rédulte 4 faide d'un entonnoir de bichner une

pate 44 % que fon traite simultanément et de maniére similaire dans huit expériences

~ distinctes. On ajoute & 0,6 gramme de cet échantillon 50 ml d'une solution de soude & 2 %,

7%, 9%, 85%, 10%, 12%, 14 % et17 % en poids. Le traitement est effectué & la
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tempéraan zwc:muagmnonmaméuqueconshntependamdemhem Aprés

neuuaﬁsahonparraadembmydﬁquoetdidyudemsuspmmeonﬁadereau
disﬂlée.lerésﬂuestsédwééTéWiSD‘Cdmsdepeﬁhlﬁapbm defaqonéobtemr |

mmmmmm«mm

o Dmdmemmgmdamemmapﬁsduyseestdépom”me

érﬂledenﬁuoscopeébcﬁnnnuepukséd\éemwénm

mmmmmxmmumﬂmmmamm&w
mmam«zae%mmmmmmuemwmsede
départ. Onbsidenhﬁocommeétammucamwmerfmmaiounm.o4nmet

.0.258 mn)ayarﬂuntamdealshﬂinﬁédefordmdoas% Par contre, pou'lesﬁlmsde
' celblosatatéeparlasoudeideseoncenhhonsdes,s%otawdems. unspectre

mdéﬁsbmedeuﬂulasellutobhnuﬂsonmctémenpamwnerpardes
htetférancesto7nm.o44nm.o4nmet0,258nm :
' Onconstataparobservatnonaumuaoscopeélecbomque queleséchannllonsquu

' ontétémlésdanslaswdedezts%sepréunmwusfomed'assemblagede

mmummmmmm«mmmgmrmmmram

 (Figure 2). Parcom apﬁspmagsdanslasoudeass%etaudessus réchantilion

'estaggbmértmsfomndegmmdeummhcomhﬂésd‘él&mnusoudésmﬁam '
(Figure 3). Cette callulosetansfonnéena plusles pmpriéﬁs amcténsﬁques dela
oelluosedermvennon

Parprésewerhspmpnéﬁspmuﬁéfudelacellumedermvenﬁon i faudra
conserverlasttucmveaishllhedelacellulosemhve donc.surmunllseunesolutlonde '

"soudelor:deremctionalcallne nejamsdépasseruneeonunhﬁondes%

ahonde
o Lapulpesédsée avantd'éh’eréhydratée,aétépasséedansunbroyeurameule
équéd'megriﬂedﬂmmpendantdumu&as. Untamlsagesu'destamudeemet
75 um, aumwmyecpennetderéaapérerumﬁamndepamlesdem
mfénauni75motuneautreﬁacﬁonﬂsnajorhmemre759taoom Aprés

'calunaﬁoniseﬂ'Cpmdamahems.lammdecandresestmpponéeélamasse
. mmmrmmmmmmmmmdemmm«mum

emraTSeteOOpm.omsolauneﬂ'achonqucompmndS%demauéra mméraleeten _
dessousde?5um.uneﬁacﬁonavec12%damaﬁémmnémle '

. On constate ainsi que ce broyage suM d'un tamlsage permet d'obtemr une fracuon
appauvnaenmaﬁéremmu
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~ Les réskdus issus des pirifications décrites dans les Exemples 1 & 7 ont été mixés
dans un WARING BLENDOR 4 la plus forte vitesse psndant trois minutes aprés 'étape de
blanehlmant. pmsﬁllrﬁsswunmsdozspm L'efﬂudﬁd'untaltaltementost
obsewaﬂeaumlaompoopﬁqmwhsalsﬁw:doxdmdeeahumomwpamwlaﬁté
d'étre trés biréfringents lorsquiis sont observés en lumiére polarisée. Avant le traitement, on

| obémdemmmmuimmmmmwrhfonddehplaqued'observahonmnsr _

que des mstamil‘iméfleurde certaines celiules. Al'lssuedeeelmltement. il "'y a plus de
enslamobumblucnhluealldouurhfonddesplaques.

Cetemplemnhquosobnfimporhncedumbageatrabondamdeslavages - -
B surtamlsdepomailéappmpnée onanlveéélimunercesmslawc. _

Les suspenssomissuesdestmtemems déaits danslesExemples1 a7sontdes

| suspenslonsdeeelues pudﬁées constituées principalement de eallulose Une observation
- aummscopenmﬁaqueeesommwhﬂasplmoummmd'mduausées Ces

suspensmnssaﬁpasséadansunhomogénélsateurGAUUNimMPaqwmfoﬁ .
eonséwhves&meeoneembondQZ%apﬁsunpréchauﬁagedeunehemiGO'c La

températire augmente rapidement jusqu'a atteindre 80 & 100°C.
Dansl‘homogénélsaw lasuspension punﬁéeestpouséedansuneondwtparun g

'plslonévitesseélevéepuisdlepassethvemunmﬂeedepeﬁldiaméﬁedans lequet la

mspemmmmimemubdepmimimmwseheﬁmeﬁewnmm |

.ameauded\oc.Lacomgaisondecesdeuxphénoméms dwtodepresslonetlmpaclde

décélaration, produit une action de dsalllement et findividualisation des microfibrilles de

- cellulose En faisant passer plusieurs fois ia suspenslon par I'oriﬁee on obtient une
' suspenslon stable de mlcmﬁblilles de cellulose lndmduallsées Ceci apparait clairement par

“observation au microscope ophque ou électronique. Sur la photo 4 apparait nettement la

slrueh.lm d‘endsevélrement de mluaﬁbnlles de cellulose constituant la paroi primaire des
eellulesdepawnchymdelabetlenv& Surlaphotos onpeutvolrles microfibrilles de
cellulosa plus ou moins séparées les unes des autres. Cet effet d'individualisation est
directement conséquent au traitement d'homogénélsatlon dans rhomogénélsateur Gaulin. -
Les échantilions ainsi uamés sont des suspenslons de microfibrilles mdmduallsées

'etontl'aspectd'mgel.

Laeelluloseoblenueprésemeaumomsso%depampnmms
_ Son pourcentage da cristallinité, observé aux Rayonsx,estdess%.
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Lobsenmonmmauscopoélecmﬁqueindxquequohmmoyemedes

-'mmﬁbﬂesmdoza4nmotquolewbnwutwpami7um.etpowam
_ aﬂmndmmbnmmde 15-20|.|m.

mmammmmmrwsmmmansm
WARING BLENDORM:mmumtgundevMe.etsépﬂuanmm La

pramiénestcormrvéahlaquelle hsocondeestpassénemprmdans _
' momogénéisatemGAUUNASDMPl.hmmmeOpasugnﬁsOMPa
.Laﬁgume mnhbienlesmluoﬁbrilesindividuallséesapréﬂﬂpassagesdamm :

homogénélseur GAULIN |
Ces suspensions sont étudlées a I'alda d‘un méométre CARRI-MED CSLSO avec

: unegéoméhiocﬁne-plan Lasadld'éeuubumeomspondtlaeonmmtemnmaleé

plnquefpowobtemumvalewdevlsmné,vabwdimctememmihfomdugel La
suwembnoMenueutmﬂmMéeparhvahurdevboosﬂéaudes .

 cisalllement de 57,6 &' Leslésullatsobtenusmlesmlssuspemionséwdlées aune
_.comentraﬁondﬂ%sontmsemblésdamlehbleaull :

IAB.IéALLI!
cmmummmmsusmm
D | Nombmda - - : o (MPa.s)
Echantlon | passages | - o, (Pa) . |. a578s"
T o 4 . | 18
2 | 6 T 43 186
3 © | 78 | 328

‘W apparait cisirement que Peffet de fhomogénéisation qui estun effet |
d"ndaviduallsahon des microfibrilles de oallulose, provoque une amélioration considérable
des caractéristiques rhéologiques. Les camctéﬁstquas des microfibrilles sont similaires &
celles de 'Exemple 12, saufquelepowcantagedapampnmagres_estdeso %.

PLE 14 : Stabilt des suspe B
Une caractéristique importante des suspensions obtenues selon [Exemple 12 estia.

_ mpautéqu’dlesontdeeomﬁtmdessuspensionsstables

- De telles suspensions traitées selon lExemple 12 ont été conservées pendant ',

plusieurs mois & des concentrations aliantde 0,1 % &7 % sansjama;sdonnerunvolume

de décantation inférieur & 95 %.
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Unesuspamondemiaoﬁmdemm«ubnrsxunpmzamnm
parunasoluﬁond'addotﬂﬁumcéﬁqmo1Mi20’Cpendw2hwms '
' L'analyudesamsnawasparbsmd'alditohcomspondmudonnem

: poucantagedeeomloudess%.ususpembnobhnuan‘atpasmbla

_ L'addoﬁmwﬁqmuhmdidsﬁquedepmmrhydmepﬁfémnﬂm
despednuﬂhMbannwnMdmcmapmdombIméenconélamavec
rhydrolysedepemuthénﬁcollubus. _

. appmmmwapmatexeﬂplequelamdemmpendonsm
due & la présence de pactines et hémicelluloses qui se rouvaient liées aux microfibrilles de

" celluloss.

* Un échantilon tal que préparé selon Exemple 12 est prélevé et siché a fétuve
dans un récipient de polyéthyléne a fond plat. On obtient au bout de 12 heures & 100°C un
ﬁlmdeeelluloseséd‘ne'Onihét'ce'ﬁun(o.zg)'ihemperdans10mld'eauébrnbéramre-__

ambiante (25'C)etonlemmégéremm avec une baguette de verre. Au bout de

30 minutes on obtient une péte épaisse. Endluanteetbpéteavecdel‘eauonobﬁentuﬂe '
wspens_iondenﬂaoﬁbrilles de ceﬂulou avecdesp(opnétés identiques & la suspension de |
Un échantillon tel que préparé selon lExemple 12:estprélovée_tséd'léil'émve

 dans un récipient de polyéthyléne & fond pliat. On obtient au bout de 12 heures & 100°C

des films de cellulose sache. Ces fims sont découpés en lambeaux et mis dans un
mélangeur WARING BLENDOR avec de f'eau déionisée. Aprés 15 minutes d'agitation, ces
lambeaux sont désintégrés et une suspension de mlaoﬁbﬂlles est obtenue avec des

- propriétés analogues & la suspensnan de départ.

] PLE 18 Remise ) sus nsi
- Des échantillons tels que préparés selon !'Exemple 12 sont prélevés etmisa
sécher & l'étuve & 60'C pendant 12 heures. On obtient des films de celiulose que f'on traite

: éraudemﬂuomacéhqua.cormedansl’mmple15.0nremetlesﬁlmsa|ns|ﬁa|tésen

suspension dans l'eau.
Ces échantillons sont dlfﬁales a dlsperser et onne ratmuve pas las propnétés | .
initiales de la caliulose: '
Cet Exemple démomm qu'une cellulose non ehangée sortant du eedm dela
présente invention, ne peut pratiquement étre remise en suspension aprés déshydratation, |
sans perte importante de ses propriétés téologiques. | | | '
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' aneluloudel'invenﬁon ptépatéeuloanxemleZléﬁinubéomun

| mélangeerzymaﬁqmda‘l’udwdemmsd CL-847. Dansunedemyerdezsnu on

mnetensuspembndansaomld'uudsﬂuéo.mOnudeeaMbudermeann ,
agctedefagoniobbmmesuspemmhomgémdemanfbﬁnesdecenuoaetonmet
& équilibrer en température 15 mn & 60°C. La sokution enzymatique est préparée en
dissolvant 31,10 mg denzyme (comespondant & 25 FPU/g de caliuiose) dans 15 mi de

. tanpondnteduodumtpﬂ=4a l.asomonostaputéaaummﬁuréaeﬁomelquon
"Mmammamtmmmasowmwmm

4 h, 8 h et 24 h de réaction, onpréléveamldeniﬁeuréadomdbienhomogéne(defagon,
émpasmduﬁerheonoenﬂhon)queronpommnsuncbmeppendoﬂimﬂw:é100‘0
mmmmmmﬁmmmawméqmwmmm.
umaﬁqunmanmﬂxgapenmmmMimmonmsonﬂm:wmambnm
ee&:bsqmmnopaedepomﬁéde()ﬁum LedosageestﬁauséparCLHPenuuusam
lesstandardsdegluoouatdeceloblose Oneonsatequelaceumaorinvomonest
mp:dmmhydmlyséeparlomélangeemymatquepourdonnerOﬁmgdesm
rédudem(glucoudcellobme)parmgdemosededépanaprés4hewes

_ehydmlyse,osamgparmgdecelmsededépanaprésahemscmetossm
parmgdeeewoudedépmm%mdhydmlyse.

Dohpupodebemdéshydnﬁoestmseensuspmsmdamumsoluhonde

'soudedontl__aconcmtrabonestcompnseem1 5et2%¢npondsparrapponauliqwde

total. .
' Laquanﬁtéd‘eaunécessaimestteﬂequelerauollquldelsolideenpmdsest
d'envm15(1kgdcpulpedans15kod’w) _ :
Ceﬂenmuseenmpensions’effech:eenwvaagltée L'ensembleestdmautféé
80'Cpendant2hems. :
Laﬁaehonsdndedalasuspensionestensuiteséparéedehﬁaeﬁonﬁqtﬁdepar
passagedammeessomuseanﬂugeeontenatﬂmepodndemauﬂemféneumé

| 250 pm. Au cours de la centrfugation, ls g&teau est rincé.

Legétewrdwpéﬁatmensuspombndansmemuveﬂesomondesoudeé
15%deeoncamnondammmﬁoﬁquidelsoﬁde(enMS)idenﬂqueauprécédent

Deméme.rensembleestponé sausagllabon & 80°C pendant 2 heures. .

Oneffeduemnouvelessomgeavac. cette fois, memilepmnne(zs-‘lmpm)et
Iegateauestﬁneéil'eau :
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LegeleaudeeelluloseestemulteniseneuspMdammesdlﬁeniSSMde
mmd‘MUMMDpHﬂmdm.“mdequm% LOI’GﬁO'lQUIdB’SO“dQ

: (enMS) deeeueawpensmestmound'enmms

Lacelﬂoublendueestenuihﬁwperéepareentlﬁmahonevecuneloﬂede
maille 10-30 pm. '
' Legﬂbauestrlncietcenbﬁmﬂusqﬂobtmﬁond‘unﬂntdak
Laeeldoseobtenueestmdtendﬂuéedenﬂeeudefawneremeneriunm

" de matiéres sdches compris entre 3 et 4 %, puis la suspension est passée dans un broyeur ~

tmeuleFRYMA.cmmpodehmyegepennetcredalerleepmoellulelm etde
"pré-homogénéiser” le produit.
La eellulosebroyéeestensulle hormgénelséedens un homogénélsateurAPV

‘GAULIN & unepressloncompliee enh'e450et550bers Le produit est préchauffé a une

lempératwe wpédeurei%‘Cdetelefegonqueleprodulteoueébulﬁuoneumomentde

passer a travers l'orifice. Ceaembutdecréerunphenomenedecevnahon

Lemdunmmsetlopassesenbnchondudegredhomogenelsanon
Lawmmeestenmeomenﬁeimhuxdemaheressédleswpénemass%

papassegedensmﬁlﬁepremtypeLAROXouCHOQUENET

Onepreparedelaeelluloeeeommedenerxemplezo

On a préparé des échantiions N* 1 et N° 2 de la fagon suivante. Onapressédela
cellulose jusqu'e 40% de matiére séche puis on l'a sémée jusqu'a 60% (échantilion N® 1) et
jusqu'da 85% (échantilion N° 2).

- Les deux échantillons ont été ensuite séchés dans une enceinte d'mehque a20°C .
et & 50% d'humidité relative puis ils ont été broyés pendant 30 secondes dans un mouiin a

- ‘café avant d'étre remis en suspension a 2% de matiére séehe parl'ULTRA TURRAX

pendant 2 minutes.
Le témoin estde la cellulose a 2% de matlére séche homogénélsée 4 'ULTRA

T TURRAX pendant 2 minutes.

Onemewtelesvlscoeltésdesed\entlonsN'1etN'2emsuqueduﬁmomaprés '

| 4 heures de repos (ceradérelhmoh‘opoquedelaoellulose) par un viscosimétre

HAAKE VT 500, dispositif de mesure MV,, avec un gradlent de usalllement de18s™
On a obtenu les résultats suivants : :
Viscosité. du témoin :25Pas

. Viscosité de Féchantilion N* 1: 25 Pa.s
Viscosité de I'échantilion N° 2 : 22 Pa.s
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ummmrmmwmam«maﬁmmmmmm%da :

sawseoutéetséd\éetss%de metiéresédn dbréamtnso%deumeoﬂw

Laeeldoscdalapﬁsenhhvenﬁonudisﬁnguebmdehceldoudu

brevet [TT INDUSTRIES EP 120 471 qui sans additif ne récupédre au maximum que 2 &
, 20%desaviseosmiinmaleetqdnéeusibunljoutd'aumolmm()%enpoids _
' d'addM par rappott A Ia celulose pour ﬁeupéror h quasi totalité de sa viscosité initmle.

Lsspulpesdepmdehm dontonamarmdon ontétéreﬂsesen

C suspenson dansdel‘eaudéimisée. Aﬁ'ld'obﬁamrmmeillamhydramﬁon on autlisé

| _"unmueurdutypeWARmsaLENDoaéqmpédunehamamampam.etonamnxede
.faqonmennmemependamnts minutes. Lasuspmuonaété ensuite rendue alcaline par :
addition d'une solution de souds de concentration telle que fon obtienne une concentration -
'fmleensowedez%enpudsetunpoureemagedamaweséd\adezs%enms |

parmpponauhqwdemal cgttuuspenswn aété onsuuteporﬁoé&t)‘Cpendantz heures |

' sousagiuﬁonméamqmcomme Aprisceﬁaitement.unoﬁhﬁonaétéeffeauéesur

maosmmUMaéﬁhvéirauquammmm@
nnsmemm.étémumdmmm Le résidu solide a été lavéél'eau}usq:'é
obtenhcnd'mﬁlb‘atnm o

Aprés ce lavage, levésldusolida aété mmisensuspensionn%%aansune

"sotuuondeduomedesodummaaoz)aaun.umponnéeparun mélange de souds et

d'acadeacébquea unpHde4. Cenasoluhonaété portée&?O'CpendamSheuresscus

' agdaﬁonmécamque constante. Par [a suite, lasuspensconaété filtrée surun tamis en
'mninquable puis rincée a leau jusqu'a obtention d'un filtrat incolore. Un résidu

celuoslque.deSis%enpondssecestobtenuparﬁlhaﬁonsouspmsstonréduitearalde

~ d'un entonnoir BUCHNER,

Ledosagednmnquedurésaduwﬂulosiqueobtenuln&quounpoumnhgedess%‘- 

de giucose. Ledegrédepolymérisabonvuscosumémques myenestderordredewoo
umﬁm -

L'homogénéisation a 6té effectuéedelamémemanem que danerxempte 12.

MM- - : : :
Lessuspenﬂonsdemiaoﬁbrilles. issuesdepulpadepomme de terme, obtenues

selon le protocole d-dessus eonshl:uent des suspensions stablu.
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Pourunempenmnios%demaﬁemsédse
Bmoldield 250mP| :

1Kgdewumi10%doMS(soit1009demaﬁéms6d|es)ométéltpées
Les rapures de carottes ont été mises en suspension dans une solution de soude afin
d'obtenic un mélange de 100 g de matibres sdches dans 2 litres de solution & 2 % de
| L’asuspensibn'aitépoﬂéétso'cmzheuréssoungnaﬁonmémique. .
Aprés ce traitement, on a effectué une séparation liquide/solide par centrifugation. Le

résidu solide a &t rincé. If a été onwltommsensuspensmdansune solution de soude

i15%avecunmﬁoliqmdolsolidodo15
Le mélange a été de nouveau centrifugé et le résidu solide a été rawpmet'meé
Aprés homogénéisation, delamémefaqonquadam I'Exemple 12 ona obtanu
une suspensionshblodans leau et ayant Faspect d'un gel. -

' Bhnquebpmddédehpﬁmbhvenhonaﬂétédéauetilustréeméfemmeé
lapulpodebeﬁenvo.dopommodetemetdeearoﬂe. dpeutégalamentéﬁeappﬁquéau
mmanmmmelpannd\ymc.parexemplabuslesm(m:
pamplemousses, ounges), ainsi quelapupartdesﬂmtsetlégunes
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1CeMoaemmﬂbrillée wactéméeonoaq.reuemntaumoimmmnm%
depam:spﬁmmuteneaqu‘deutdwgéoamdumarboxyﬁm
o z.cememmoﬁbﬁlléeubnlamveMom md&héeeneaqdeue
eonhentaumnsanvimn&S%depamlspﬁmms. '

s cmmmmmmmmmmz

-camctéﬁséeonuquo Ieuadesarboxyliquumatdeuadesumiquu.

4, Celluoumemﬁbﬁlléeselonlamendacabona camséeencoqueles acides.

-ummummmbmemdermmmqmmm
'glueurmque

5. Celulosamaoﬁbdnéeselonmmquodamendleahonﬂ aM

' caracténséeeneaqdellaauneaistamdﬂsiso%

8. Cellubsamianﬁbdléeselonrunequelconquedesmvend'mtons1 65
cemdéﬁséeenoeq@ellecmnpmnddesmuoﬂbﬁllesayﬂmeseehmeompnseem
envion 2 etenvion4nm. o

7Pmeédédeprépammndeheeﬂdmmmﬁbnﬂécdalamvendhﬂon1 ﬁpam' _
depulpadovégéuméparoispnmam.mmntde pulpedebetteravuuaiéreaprés '

_mehondusam contenant de la celiulose, dospecﬁnes des hémicelluloses, des

protémesatdesmm mmérales, compfanantlesétapude ,

(@ hydrolyseaddeoubasuquadehpdpa poureffedueruneexneﬁonpamele
des pemietdeshémcelkbses. _

(b)réeupétabm du résidu soudedolasuspensuon pmvcnantderéupe(a).

(c)dmérmaﬂadion mmm&smmms du résidu de
matériau celiulosique pmvenant de l'étape (b), obllgatmrament si l‘élape () est acide,
fawluuvemenwrétape (a) estbasique; :

(d)lecaséd\éant, récupération du résidu dematéﬂau eelMosique parsépamon

..delasuspensaonpmenantderéhpe(c)

(e)lavagodurésnduprovmntdel‘éhpc(b)ou le cas échéant, del'étape(d). B
() faculiativement, bianchiment du matériau cellulosique provenant de ré&ape (e);
@)mpérabondumaﬁﬂaueﬂhloﬂqmp&sépamﬁondelasuspenmn

provenant de rétape o
(h) dilution dans l'eau du matériau celluloslque pmvonant de rétapo (g) pour obtenir

'entrezmossaemaneresm

()] homogénélsaﬁon dela suspension de celiules provenam de réfape m);

This Sheet Has Been R
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0 réupo(a)ostoﬂem“iumtOmMMeompﬂummwca o

100°C;
@)moﬂe&nwmmmmnmdummmiquo.hdm

-extraction aicaline mntoffaduéo avecmobasedontlamnﬂaﬁonestméneuma

onvlmns%onpolds _
n\ormgénébaﬁon'dordhpo Outefféeb.lé'epa'rm ou broyage ou toute

.opéraﬁondedwllomemmmquoﬂov‘ sulvi de passage de la suspension de cellules

Atravenmoﬁﬁeedepohtdlamm mumtlasuspemionimedmtadepressm
mmmumuimmawmmtmmmmdunmade

' décélération & vitesse élevée.

_ 8. Procédé selon |a revendication 7, caractédséenceque I'éhpe(a)esteffectuée
éunetampé:ahmeanpmenﬁaenvmn?OetsS'c
9. Procédé selon la revendication 8, catactérisé enceque I'étape(a)esteffech.aée _

éunetempémnmégaleienwmnm‘c _
10. Pmcédéselonl‘unequaloonquedesrevendiahonsTés caradénséenceque_

_muteéupedemmlmmmméemcumbasedwmepanﬁlasoudeetla

potasse.

11. Procédé selon fune quelconque des revendications 7 & 10, caractérisé ence
quahdoneuwaﬁondhhbaseuﬁliséepowwuhétaped'eméﬁonaleeﬁm”tdans.
lintervalie d'environ 1 % & environ 8 % en poids. , :

12. Pmcédéselonl'umqudconquedesmendmﬂons?etﬂ caractérisé parie |
faitqueronqouteilasuspensmihamgénéiserdans létape (i) un additif choisi dans le. '
groupe composé des agents dlspersants des suspensoldes et des agem,s épalssissants
solubles dans feau.. -

13. Procédé selon fune quelconque des revendications 7 et 12, caractérisé par le

" fait que Pétape dhomogéndisation () est ffectuse & une température comprise entre 95 et

30

‘\
This Sheet Hag

1zo°c de préférence supérieure & 100°C.
' 14. Pmeédéselonl‘unequeleonquedesrevendmﬂons?aﬂs caractériséparle

fait que fon effectue avant l'étape (a) un bmyage etun tamlsage dela pulpe déshydratée _

| pour conserver la fraction ayant une granuloméhe comprise entre environ 20 um et environ

1000 pm, depléférenceenlmenwmnTSumatGOOpm
15. Procédé selon fune quelconque des revandwonﬂa 14, caractérisé par!e
fait que fon effectue un traitement de blanchiment dans I'étape (f) etque fon yassoqe un

.traltementoxydantérozoneouauperoxyded'hydmgéne

unmmmumﬁt
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16. Procédé selon fune quelconque des revendications 7 & 14, caractérisé parie
 fait que f'on effectue un tramsmentdeblandlimentdans rétape (f) etqueeelmbmemm
effecméaumoyend'ozoneoudepemxyded‘hydrogém
_ 17. Proeidéselonl'unequeloonquedesmendmtom?ﬂe camdénséparle
5 fauquermmapmréupodelavam(e)ou.Iecasédlunt.aprisréhpede _
bland'nment(f). bmyagemodéréil’étathumndedelasumbncaﬂubmuesumd’un
o ﬁlbageavecmoumﬁndetamiswnpﬂsoonﬁunvﬁunzoetemm%un
' 18. Pmcédéselonrunequobonmedesmendieahom?aﬂ caractérisé parle
faﬂquehmﬂdoausuedoféhpe&Mmq&néhaﬁonmestmiconm
‘10 . 19. Procédésalanlamvendiuﬁoma caracﬁéﬁsépatlefatt quelaeoncentrabon
_esteffectuéetmtam swéviewienvlmnSO%demaﬁémssém . '

- 20. Pmcédéselonlarevendicaﬁon 1soularevendicauon 19, caraeténséparlefaut
quelaconcemaﬁonesteffeauéeparpressage. ﬁlh'ahonouséchagebassetempémmreet,
hunudltéeonﬁﬁlée :

15 1. Pmcédéselonfmequelconquedesmvend:cahm?ézo mdériséence :
que rhomocénéisabondel'éhpeﬂ) estmduneopéraﬁondedsaﬂlamentélwé
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