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BIOPOLYMERE DISPERSABLE ET A HYDRATATION RAPIDE.

@ La présente invention a pour objet un biopolymere
sous forme séche, dispersable et a hydratation rapide ca-
ractérisé en ce qu’au moins 75 % en poids des particules
dudit biopolymére présentent un diamétre compris entre 60
et 250 microns et un diameétre moyen (dgg) compris entre
100 et 200 microns.

L’invention a également pour objet l'utilisation d’un bio-
polymére de type ci-dessus comme agent épaississant ou
viscosant, émulsifiant et/ ou stabilisant dans des formula-
tions industrielles, alimentaires, cosmétiques et pharma-
ceutiques
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BIOPOLYMERE DISPERSABLE ET A HYDRATATION RAPIDE

La présente invention a pour objet des biopolyméres, sous forme seéche,
dispersables et a hydratation rapide, et leur utilisation comme agents épaississants,
émulsifiants et/ou stabilisants pour la préparation de formulations industrielles (comme
par exemple les industries du batiment, de la peinture, du papier, du textile, des
phytosanitaires, du traitement des eaux, industrie pétroliere), alimentaires, cosmétiques,
agrochimique et pharmaceutiques.

Les biopolymeres de poids moléculaire élevé, qui sont, dans le cadre de la
présente invention des polysaccharides, sont utilisés de maniére croissante dans de
nombreuses applications industrielles pour leurs propriétés épaississantes ou
viscosifiantes, émulsifiantes et/ou stabilisantes dans les milieux notamment aqueux.
Ainsi, la gomme xanthane, en raison de ses propriétés rhéologiques exceptionnelles,
est utilisée dans des domaines aussi variés que le béatiment, la peinture, le papier, le
textile, les cosmétiques, I'alimentaire, I'agriculture, le traitement des eaux, le forage, la
récupération du pétrole.

Pour de nombreuses applications, lorsque le biopolymére est sous forme seche, il
est nécessaire de le mettre en solution aqueuse. Or, l'inconvénient majeur de ces
poudres est leur difficulté a se disperser et a8 s’hydrater rapidement dans un milieu
aqueux donné. Souvent la dispersion et/ou 'hydratation de ces biopolyméres entraine la
formation des grumeaux, lesquels sont préjudiciables a la fonctionnalité du milieu.

Dans le cas d’'un biopolymére épaississant comme le xanthane, 'amélioration en
termes de dispersion et d’hydratation sans la formation de grumeaux permet notamment
une meilleure maitrise de la viscosité du milieu réactionnel.

C’est la raison pour laquelle il serait avantageux de développer un biopolymere,
sous forme séche, notamment de type gomme xanthane, pouvant étre facilement
dispersé et rapidement hydraté en milieux aqueux tout en diminuant voire éliminant la
formation des grumeaux.

Dans la pratique, I'une des solutions préconisées pour éviter la formation des
grumeaux tout en maintenant une bonne dispersabilité et hydratabilité des poudres,
consiste & modifier la poudre de polymeére par la méthode dite de « granulation ». Cette
méthode consiste a agglomérer la poudre de biopolymére en milieu légérement humide
(technique de "lit fluide") afin de fournir des granulés dont a taille moyenne est comprise
entre 300 et 1000 microns. L’inconvénient majeur de cette méthode réside dans son
codt élevé de mise en ocsuvre.

Une autre solution consiste a additiver le biopolymére avec un composé de type
tensioactif. Toutefois, I'ajout de tels composés ne correspond pas a la tendance actuelle
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qui est de réduire le nombre d'additifs ajoutés dans une formulation donnée, en
particulier dans le domaine alimentaire.

Le but de la présente invention est de proposer une poudre de biopolymeére, qui,
en milieux aqueux, sans avoir recours a |'ajout d'additif et/ou a de moyens agitation
forts, présente une dispersion améliorée et une hydratation rapide tout en diminuant
voire éliminant la formation de grumeaux.

A cet effet, I'invention a pour objet un biopolymeére, sous forme seche, dispersable
et a hydratation rapide dont au moins 75 % en poids des particules présentent un
diamétre compris entre 60 et 250 microns et un diametre moyen (dsp) compris entre 100
et 250 microns.

De préférence, au moins 75 % en poids des particules du biopolymére présentent
un diamétre compris entre 100 et 200 microns et un diametre moyen (dse) compris entre
100 et 200 microns.

Le choix astucieux de la distribution granulométrique des biopolyméres selon
linvention permet a la fois de mieux contrdler la dispersion de la poudre et de favoriser
son hydratation tout en réduisant sensiblement et le plus souvent en supprimant
totalement la formation des grumeaux.

Les biopolyméres de linvention présentent, en outre, I'avantage d'étre sans
poussiére et facilement coulable.

D’autres avantages et caractéristiques de la présente invention apparaitront
clairement & la lecture de la description, des exemples et des figures qui vont suivre.

Dans la présente description, la notation dsg représente la répartition de la taille
des particules telle que 50 % en volume des particules ont une taille inférieure ou égale
a ladite taille. Par exemple, un dsg de 100 microns signifie que 50 % en volume des
particules ont une taille inférieure ou égale a 100 microns.

La granuiométrie est déterminée par spectroscopie laser avec un appareil de type
« Coulter LS 230 » configuration voie séche.

Dans le cadre de la présente invention, le terme « biopolymére » désigne plus
particulierement des polysaccharides de poids moléculaires élevés, le plus souvent
supérieurs a 1.10° g/mol (mesurés par perméation de gel), et qui sont constitués
d'unités de glucose, mannose, galactose, rhamnose, acide glucuronique, acide
mannuronique, acide guluronique, avec éventuellement des dérivés acétate et pyruvate.
Leur structure particuliere et leurs propriétés sont décrites par exemple dans l'ouvrage
Industrial Gums — Whistler — 2" Edition — Chapters XXI-XXIII (1973).

Ces biopolymeres sont produits avantageusement par culture aérobie de
microorganismes dans un milieu nutritif aqueux.

De nombreux microorganismes tels que bactéries, levures, champignons, algues,
sont capables de produire ces biopolyméres. On peut citer entre autres :
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= des bactéries appartenant au genre Xanthomonas et plus particulierement aux
especes décrites dans Bergey’s Manual of Determinative Bacteriology (8° édition —
1974 — Williams N. Wilkins Co. Baltimore) telles que Xanthomonas begoniae,
Xanthomonas campestris, Xanthomonas carotae, Xanthomonas hederae,
Xanthomonas incanae, Xanthomonas malvacearum, Xanthomonas papavericola,
Xanthomonas phaseoli, Xanthomonas pisi, Xanthomonas vasculorum, Xanthomonas
vesicatoria, Xanthomonas vitians, Xanthomonas pelargonii ,

= des bactéries appartenant au genre Arthrobacter et plus particulierement les
especes Arthrobacter stabilis, Arthrobacter viscosus

= des bactéries appartenant au genre Erwinina ;

= des bactéries appartenant au genre Azotobacter et plus particuliérement I'espéce
Azotobacter indicus |

» des bactéries au genre Agrobacterium et plus particuliérement les espéces
_Agrobacterium radiobacter, Agrobacterium rhizogenes, Agrobacterium tumefaciens ;
* des bactéries appartenant au genre Alcaligenes et plus particulierement
Alcaligenes faecalis ;

» des bactéries appatenant au genre Pseudomonas et plus particulierement
Pseudomonas methanica ;

= des bactéries appartenant au genre Corynebacternium ;

» des bactéries appartenant au genre Baciflus et plus particulierement Bacillus
polymyxa ;

» des champignons appartenant au genre Sclerotium et plus particulierement aux
espéces Sclerotium glucanicum, Sclerotium rolfsii ou Plectania occidentalis ;

» des champignons appartenant au genre Aspergillus et plus particulierement aux
espéces Aspergillus itaconicus, Aspergillus terreus

* des levures appartenant au genre Hansenula comme l'espece Hansenula
capsulata.

Dans un mode préféré de l'invention, le microorganisme est une bactérie du genre
Xanthomonas, plus particulierement de l'espéce Xanthomonas campestrs, et le
biopolymére est la gomme xanthane.

Les biopolyméres selon linvention peuvent étre obtenus par tout procédé
permettant de maitriser la répartition granulométrique d’une poudre. A titre d’exemple,
on peult citer le tamisage.

Comme déja indiqué, les biopolyméres selon la présente invention se dispersent
facilement en milieux aqueux et ne requiérent pas de moyens de cisaillement
importants. La dispersabilité de la poudre de biopolymere s’évalue par le comptage des
grumeaux formés lorsque le biopolymére est mis en solution aqueux. Plus il y a de
grumeaux formés, moins bonne sera la dispersabilité.
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La vitesse d’hydratation peut étre déterminée par exemple en mesurant la
viscosité développée au cours du temps dans des conditions d’agitation douce. A titre
indicatif, une agitation douce peut correspondre a une agitation avec une pale
défloculeuse avec une vitesse pouvant étre comprise entre environ 400 et 600 tr/min.

Ces caractéristiques permettent d'incorporer les biopolyméres selon l'invention
dans de nombreuses formulations, comme agent épaississant ou viscosant, émulsifiant,
et/ou stabilisant.

Linvention couvre, en outre, lutilisation d'un biopolymére tel que défini
précédemment comme agent épaississant ou viscosant, émuisifiant, et/ou stabilisant
dans les formulations :

- pour le forage, la récupération assistée du pétrole, le traitement des eaux ;
- pour le papier, le batiment, le textile ;
- alimentaires, cosmétiques, agrochimiques, pharmaceutiques ;

- pour nettoyage industriel et ménager ;

ainsi que lesdites formulations contenant de tel biopolymeére.

Les exemples présentés ci-aprés sont a titre illustratif et non limitatif de la
présente invention.

Légende des figures :

La figure 1 représente la répartition granulométrique des échantillons : produits A, B et
C, obtenu a l'aide d’un granulométre Coulter LS230 en configuration voie séche.

La figure 2 représente la vitesse d’hydratation des échantillons A, B et C, dans l'eau
distillée. Cette vitesse est déterminée par la mesure de la viscosité développée au cours
du temps dans des conditions de 'exemple 1 - Test d’hydratation dans I'eau distiliée.

La figure 3 représente la vitesse d’hydratation des échantillons A, B et C, dans un milieu
a 40 % de saccharose. Cette vitesse est déterminée par la mesure de la viscosité
développée au cours du temps dans des conditions de 'exemple 2.

EXEMPLES

Exemple 1

= Préparation des échantillons
Produit A : Le produit A est une poudre de gomme xanthane commerciale standard
vendue sous le nom de Rhodigel® par |a société Rhodia.



10

15

20

25

2805267

Produit B : Le produit B est selon 'invention.

Il s’agit d’'une gomme xanthane dont la taille des particules est comprise entre 180 um et
supérieure a 125 um. Ce produit est obtenu par deux tamisages simultanés: un
tamisage a travers un tamis de 180 ym d’ouverture de maille et un tamisage a travers

un tamis de 125 pm.

Produit C : Le produit C est une poudre de gomme xanthane, ayant subi une granulation
par la technique dite « de lit fluide » selon 'exemple 1 du brevet FR 2 600 267.

Tableau 1
Echantillon Produit A Produit B | Produit C
% de particules comprises 68 98 38
entre 60 et 250 microns
% de particules comprises 48 79 18
entre 100 et 200 microns
d 50 microns 149,6 180,8 177 1

La figure 1 représente la répartition granulométrique des échantillons A, B et C.

= Test de dispersabilité

Les propriétés de dispersion d’'un hydrocolloide peuvent étre évaluer par un test
permettant le décompte du nombre de grumeaux présents dans une solution aprés
dispersion.

On prépare des solutions de gomme xanthane a 0,3% dans I'eau distillee. Cette
mise en solution est réalisé sur une quantité de 500 ml d’eau distillée, dans un bécher
de 1000 ml de forme basse, avec une pale défloculeuse de 65 mm de diamétre, avec
une vitesse de 400 tr/min pendant 15 min.

Ladite solution est filtrée sur un tamis de 1 mm d’ouverture de maille et le nombre
de grumeaux présents sur le tamis aprés filtration est relevé.

Les résultats sont récapitulés dans le tableau 2.



10

15

20

25

2805267

6
Tableau 2
Produit Nombre de grumeaux
Produit A 55
Produit B
Produit C

Un produit est considéré comme
- « TRES BON » si le nombre de grumeaux est inférieur & 5 ;
- « BON » si le nombre de grumeaux est inférieur a 10 ;
- « MAUVAIS » di le nombre de grumeaux est supérieur a 10.

= Test d’hydratation

Ce test permet d’évaluer la vitesse d’hydratation d’'une poudre de biopolymére en
milieux aqueux.

On met en solution 0,3 % de poudre de gomme de xanthane (produits A, B, C)
dans I'eau distillée. Cette mise en solution est réalisée sur une quantité de 500 ml d’eau
distillée, dans un bécher de 1000 ml de forme basse, avec une pale défloculeuse de 65
mm de diamétre, avec une vitesse de 400 tr/min pendant 15 min. On mesure la
viscosité de ladite solution a quatre moments différents, a l'aide d’'un viscosimetre
Brookfield modéle LVT, broche n°2, réglé a 12 tr/min. Ces quatre moments sont a 1, 2,
5 et 15 minutes.

Les valeurs de viscosité figure dans le tableau 3 suivant :

Tableau 3
Produit Viscos.ité a1 Viscos.ité az Viscosité a 5 Viscosi.té a1s
min min min min
Produit A 20 mPa.s 100 mPa.s 332 mPa.s 605 mPa.s
Produit B 238 mPa.s 692 mPa.s 747 mPa.s 742 mPa.s
Produit C 137 mPa.s 712 mPa.s 687 mPa.s 675 mPa.s

La figure 2 représente la vitesse d’hydratation des échantilions A, B et C, dans

eau distillée. Cette vitesse est déterminée par la mesure de la viscosité développée au
cours du temps.
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Test d’hydratation dans une solution a 40% saccharose

Ce test permet d’évaluer la vitesse d’hydratation d’'une poudre de biopolymere en
milieux aqueux sucré.

On met en solution 0,3% de poudre de gomme de xanthane (produits A, B, C)
dans une solution contenant 40 % de saccharose. Cette mise en solution est réalisée
sur une quantité de 500 g de solution a 40% de sucre, dans un bécher de 1000 mi de
forme basse, avec une pale défloculeuse de 65 mm de diamétre, avec une vitesse de
400 tours/minutes pendant 30 minutes. On mesure la viscosité de ladite solution a trois
moments différents, a I'aide d’un viscosimetre Brookfield modéle LVT, broche n°2, réglé

a 12 tr/min. Ces trois moments sont a 5, 15 et 30 minutes.
Les valeurs de viscosité figurent dans le tableau 4.

2805267

Tableau 4
Produit Viscosité a 5 Viscosité a Viscosité a
min 15min 30min
Produit A 870 mPa.s 1140 mPa.s 1280 mPa.s
Produit B 970 mPa.s 1470 mPa.s 1480 mPa.s
Produit C 1075 mPa.s 1430 mPa.s 1410 mPa.s

La figure 3 représente la vitesse d’hydratation des échantillons A, B et C, dans un milieu
a 40 % de saccharose. Cette vitesse est déterminée par la mesure de la viscosité

développée au cours du temps.
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REVENDICATIONS

1. Biopolymére sous forme séche, dispersable et a hydratation rapide caractérisé en ce
qu’au moins 75 % en poids des particules dudit biopolymere présentent un diamétre
compris entre 60 et 250 microns et un diameétre moyen (dsg) compris entre 100 et 250
microns.

2. Biopolymére selon la revendication 1, caractérisé en ce qu'au moins 75 % en poids
des particules dudit biopolymére présentent un diamétre compris entre 100 et 200
microns et un diametre moyen (dsg) compris entre 100 et 200 microns.

3. Biopolymére selon l'une des revendications 1 ou 2, caractérisé en ce que ledit

biopolymére est une gomme xanthane.

4. Utilisation d’'un biopolymere selon I'une quelconque des revendications 1 a 3 comme
agent épaississant ou viscosant, émulsifiant, et/ou stabilisant.

5. Utilisation d’un biopolymeére selon I'une quelconque des revendications 1 a 3 comme
agent épaississant ou viscosant, émulsifiant, et/ou stabilisant dans les formulations pour
le forage, la récupération assistée du pétrole, le traitement des eaux.

6. Utilisation d'un biopolymeére selon 'une quelconque des revendications 1 a 3 comme
agent épaississant ou viscosant, émulsifiant, et/ou stabilisant dans des formulations
alimentaires, cosmétiques, pharmaceutiques, agrochimiques.

7. Utilisation d’un biopolymeére selon I'une quelconque des revendications 1 a 3 comme
agent épaississant ou viscosant, émulsifiant, et/ou stabilisant dans des formulations
pour nettoyage industriel et ménager.

8. Utilisation d’un biopolymére selon I'une quelconque des revendications 1 a 3 comme
agent épaississant ou viscosant, émulsifiant, et/ou stabilisant dans des formulations
pour le papier, le batiment, le textile.

9. Formulation pour le forage, la récupération assistée du pétrole, le traitement des
eaux, alimentaire, cosmétique, pharmaceutique, agrochimique, pour le nettoyage
industriel et ménager, pour le papier, le batiment, le textile, utilisant un biopolymére
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selon Fune quelconque des revendications 1 a 3, comme agent épaississant ou
viscosant, émulsifiant, et/ou stabilisant.
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