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(57) Abstract: The invention relates to a double-layered compacted solid water-purification product, comprising at least one first
layer and at least one second layer, characterised in that the first layer comprises at least one flocculating system and at least one
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method for production of such a product.

(57) Abrégé : La présente invention porte sur un produit solide compacté de purification d'eau comprenant au moins une premiére
couche et au moins une deuxieme couche, caractérisé en ce que : la premiere couche comprend au moins un systéme floculant et au
moins un systeme désintégrant, la deuxieme couche comprend au moins un désinfectant libérant du chlore actif au contact de 1'eau,
et au moins un excipient du désinfectant, ledit excipient libérant le désinfectant dans 1'eau a un taux contr6lé tel que l'association
excipient désinfectant libere de 0,1 a 100 mg/l de chlore actif par heure. La présente invention porte également sur le procédé de

préparation d'un tel produit.
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Produit solide compacté bicouche de purification d’eau

La présente invention concerne un produit solide compacté de
purification d’eau sous la forme d’au moins deux couches.

Le traitement de I'eau en vue de la purifier et/ou de la rendre
potable fait I'objet de nombreuses recherches et est un sujet primordial pour
I’lhumanite.

Parallelement au développement de stations d'épuration et
d'installations a grande échelle pour le traitement de l'eau des grandes
agglomerations, en particulier dans les pays industrialisés, on cherche
également a développer des moyens simples de traitement efficace et rapide
d'un volume d'eau prédéterminé dans le but par exemple de rendre potable de
'eau issue d’un point d’eau naturel, comme un puits ou une mare, dans des
endroits du monde ‘ne pouvant bénéficier, pour des raisons d’accés difficile ou
pour des raisons économiques, d’installations industrielles de traitement de
'eau. De tels moyens pourraient également étre utilisés pour purifier des eaux,
qui bien que non destinées a une consommation quotidienne, doivent pouvoir
etre bues sans danger pour la santé de la personne en ayant
malencontreusement ingére.

La purification d'une eau quelconque, en particulier en vue de la
rendre potable, sous-entend plusieurs traitements et notamment une étape de
clarification, destinée a séparer les matiéres organiques susceptibles d’étre en
suspension dans l'eau, et une étape de désinfection, destinée a tuer les
bacteries présentes dans l'eau. La clarification se fait généralement par
floculation et/ou coagulation puis sédimentation et filtration des substances
organiques. La desinfection se fait généralement par libération de chlore actif
bactéricide.

Par ailleurs, pour des raisons pratiques de manipulation et de
stockage, et compte tenu de ['utilisation souhaitée, on cherche a disposer d'un
moyen de purification d'eau sous la forme d’'une composition solide, comme
par exemple une pastille ou une tablette, de préférence prédosée, que l'on
pourra simplement jeter dans le volume prédéterminé d’eau a purifier, sans
qu'il soit neécessaire de mettre en ceuvre des moyens plus complexes qu’une
simple agitation ponctuelle.

Des compositions solides pour clarifier et désinfecter de I'eau sont
deja connues.
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Le document W096/32194 décrit des compositions sous forme de
tablettes pour purifier un volume prédéterminé d’eau, comprenant entre autres
un agent floculant, un désinfectant libérant du chlore actif et un agent
effervescent. Toutefois, dans ce document, ces trois composés sont libérés
simultanément et au méme endroit dans le volume d’eau a purifier. On
constate que le chlore actif est rapidement consommé et gu’une grande
quantité de desinfectant est nécessaire pour purifier I'eau.

Le document FR 2243 156 décrit une structure a composants
contigus et séparés, en particulier sous la forme de comprimés a deux
couches, chaque couche comprenant un désinfectant différent, l'un 2
dissolution rapide, I'autre a dissolution lente. Dans ce document, le but est de
traiter 'eau d'une piscine en provoquant, dans un premier temps, une
surchloration par la libération du chlore actif du désinfectant a dissolution
rapide, et dans un deuxieme temps une libération lente du chlore disponible du
desinfectant a dissolution lente pour maintenir le niveau nécessaire de chlore
pendant de longues périodes dans la piscine. La structure ainsi décrite dans
FR 2 243 156 est également grande consommatrice de désinfectants.

Or, une eau comprenant de forts dosages en désinfectants a des
proprietes organoleptiques trés détériorées. Ceci pose particuli@rement un
probleme lorsque le but du traitement est de rendre I'eau potable pour une
consommation quotidienne. L'eau n'a pas bon golt et n'est pas agréable 3
boire.

Par ailleurs, pour des raisons tant écologiques qu'économiques, il
serait interessant de disposer d’'un moyen de purification de [Peau qui
consomme peu de desinfectant tout en étant aussi efficace que les moyens de
purification déja connus.

Ainsi, il existe le besoin d’'une composition simple a manipuler, a
stocker et a uliliser, qui permettrait a la fois de clarifier, par floculation, et de
desinfecter, par action bactéricide, un volume prédéterminé d'une eau
quelconque, en particulier pour la rendre potable, sans qu'il soit nécessaire de
consommer de grandes quantités de désinfectant.

La présente invention vise a remédier a ce probléme en proposant
une composition solide unique, en particulier sous la forme d'une pastille ou
d'une tablette, capable de clarifier et de désinfecter efficacement une eau

quelcongue sans surconsommaition de désinfectant.
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Un premier objet de l'invention est un produit solide compacte de
purification d’eau comprenant au moins une premiere couche et au moins une
deuxieme couche, caractérisé en ce que :

- la premiére couche comprend au moins un systeme floculant et
au moins un systeme desintegrant,

- la deuxiéme couche comprend au moins un desinfectant liberant
du chlore actif au contact de I'eau, et au moins un excipient du desinfectant,
ledit excipient libérant le désinfectant dans I'eau a un taux contréle tel que

I'association excipient-désinfectant libére de 0,1 a 100 mg/l de chlore actif par

heure, la densité de ladite deuxiéme couche étant strictement inférieure a 1 en sorte

10 que lorsque la premiére couche est totalement désagregée, la deuxieme couche

remonte et flotte.

Le produit selon linvention permet de clarifier et de désinfecter
efficacement toute eau, quelle que soit sa provenance et son état. Ainsi, I'eau
d'une mare, d’'un puits, peut étre purifiée avec le produit selon I'invention.

Grace a Fagencement spécifique et aux compositions particulieres
respectives de ses deux couches, le produit selon l'invention permet de libérer
dans un premier temps, l'agent floculant, qui precipite les substances
organigues en suspension, puis, dans un deuxiéme temps, alors que les flocs
formés par la précipitation des substances organiques et de I'agent floculant
ont décanté, l'agent désinfectant pour une action biocide ciblée sur les

bactéries présentes dans l'eau.
Le produit selon linvention est écologique et économique: il ne

consomme pas plus de désinfectant que nécessaire. Du fait de sa forme solide,
il est simple et pratique 2 utiliser, a stocker et a manipuler.

Grace au produit selon linvention, une filtration de 'eau n'est pas
nécessaire.

Grace au produit selon l'invention, la libération de chlore actif est
controlée, quelle que soit la vitesse de dissolution intrinséque du désinfectant
dans I'eau. Ainsi, tout désinfectant peut étre utilisé et il en résulte une simplicité

de fabrication du produit.

20
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Le produit selon linvention est un produit solide compacte
comprenant au moins deux couches.

La premiere couche du produit selon linvention comprend au
moins un systeme floculant et au moins un systéme désintégrant.

Par « systeme floculant », on entend, selon la présente demande,
un systeme dont le ou les composés vont réagir avec les substances
organiqgues en suspension presentes dans l'eau a purifier en provoquant leur
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precipitation sous la forme de flocs, c'est-a-dire de solides de densité
superieure a 1, qui vont, apres décantation, se déposer et sédimenter au fond
du volume d’'eau a purifier. Le systéme floculant permet ainsi de clarifier 'eau a
traiter.

De preférence, le systéme floculant comprend au moins un sel de
métal trivalent et au moins un polymere cationique hydrosoluble. En effet, Ia
combinaison d'un sel de métal trivalent, qui est un coagulant, et d'un polymeére
cationique, qui est un floculant, permet une bonne floculation et une meilleure
agregation des flocs formés par précipitation.

De preférence, le sel de métal trivalent est choisi parmi le sulfate
de fer, le sulfate d’aluminium, le polyhydroxychlorure d’aluminium et leurs
melanges. De préférence encore, le sel de métal ftrivalent est Ile
polyhydroxychlorure d'aluminium.

Ces composes sont bien connus et disponibles commercialement.
Un composé particulierement préféré pour le sel de métal trivalent de la
presente invention est le polyhydroxychlorure d’aluminium vendu sous forme
de poudre sous la dénomination commerciale « PAC® 32 » par la société SNF.

De preference, le sel de métal trivalent est présent dans le volume
d'eau a traiter a une teneur allant de 10 a 30 ppm exprimé en Al,0s.

De preference, le polymere cationiqgue hydrosoluble est un
polymere cationique hydrosoluble de diallyldiméthylammonium chlorure, de
preference de tres haut poids moléculaire, par exemple de poids moléculaire
superieur ou égal a 500 000 D. Un composé convenant particulierement pour
la présente invention est le polymére de diallyldiméthylammonium chlorure
vendu sous forme de poudre sous la dénomination commerciale
« POLYDADMAC® DB45 SH » par la société SNF.

De preference, le polymeére cationique est présent dans le volume
d'eau a traiter a une teneur allant de 1 a 2 ppm.

Par « systeme deésintégrant», on entend, selon la présente
iInvention, un systeme dont le ou les composés vont réagir immédiatement au
contact de I'eau pour conduire a la désintégration rapide, de préférence en
moins d'une minute, de préférence encore en moins de 30 secondes, de la
premiere couche.

De préference, le systeme désintégrant comprend au moins un
agent desintegrant choisi parmi la cellulose et ses dérivés, les associations
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effervescentes d’un polyacide organique hydrosoluble et d’'une base faible, et
leurs mélanges.

Dans une forme de realisation de l'invention, 'agent désintégrant
est une cellulose, par exemple amorphe ou cristalline. Un exemple de cellulose
amorphe convenant a la présente invention est le produit vendu sous la
dénomination commerciale « ARBOCEL® A300 » par la societé J.Rettenmaier
& Sohne. Un exemple de cellulose cristalline convenant a la présente invention
est le produit vendu sous la dénomination commerciale « VIVAPUR® 12 » par
la société J.Rettenmaier & Séhne.

Dans une autre forme de réalisation de [Iinvention, l'agent
desintegrant est une association effervescente d’'un polyacide organique
hydrosoluble et d’'une base faible. Dans ce cas, le polyacide organique
hydrosoluble est choisi de préférence parmi 'acide citrique, I'acide malique,
lacide tartrique, I'acide malonique, I'acide fumarique, I'acide maléique, 'acide
succinique et leurs mélanges. De préférence, la base faible est le bicarbonate
de sodium.

De préférence, I'agent désintégrant est présent dans la premiére
couche a une teneur inférieure ou égale a 50% en poids, de préférence a une
teneur allant de 20% a 40%, en poids, par rapport au poids de la premiére
couche.

En effet, il a été constaté qu'au-dela d'une concentration de 50%
en poids d'agent désintégrant dans la premiére couche, la décantation des
flocs formes est fortement ralentie, retardant la clarification de I'eau a traiter.

La combinaison d'un systéeme floculant et d'un systéme
desintegrant tels que définis ci-dessus dans la premiére couche du produit
selon linvention permet de diffuser rapidement dans leau a traiter les
coagulants et les floculants, et ce du fait de la désintégration immédiate, de
preference en moins d’'une minute, et de préférence encore en moins de trente
secondes, de cette premiére couche au contact de I'eau. Ainsi, la clarification
de l'eau peut avoir lieu sans délai. La sédimentation des matiéres précipitées
s'effectue en quelques minutes et conduit a I'obtention d'une eau présentant
une tres faible turbidité.

La deuxieme couche du produit selon l'invention comprend au
moins un désinfectant libérant du chlore actif au contact de I'eau, et au moins
un excipient du desinfectant, ledit excipient libérant le désinfectant dans I'eau a
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un taux controlé tel que I'association excipient-désinfectant libére de 0,1a 100
mg/l de chlore actif par heure.

Le désinfectant libérant du chlore actif peut étre tout dérivé de
chlore connu pour libérer du chlore actif, quelle que solit la vitesse intrinséque
de dissolution de ce dérivé dans 'eau. De préférence, le désinfectant est choisi
parmi le sel de sodium de N-chloro-4-méthylbenzéne sulfonamide sous forme
anhydre ou dihydratée, le sel de sodium de 1,3-dichloro-s-triazine-2,4,6 trione
sous forme anhydre ou dihydratée, et leurs melanges. De préférence encore, le
désinfectant est le sel de sodium de 1,3-dichloro-s-triazine-2,4.6 trione sous
forme dihydratée.

Ces composés sont bien connus et sont disponibles
commercialement aupres de la société OXYCHEM.

Par « excipient », on entend, au sens de la presente demande, un
ou plusieurs composés distincts du désinfectant et servant de véhicule a ce
desinfectant, qui sont de plus inertes chimiquement vis-a-vis du desinfectant,
c'est-a-dire qui ne réagissent pas avec lui, tant lorsque le produit de I'invention
est sous forme stockée que lors de son utilisation dans I'eau a purifier.

L'excipient de la deuxiéme couche du produit selon Iinvention
libere le désinfectant dans I'eau a un taux contrélé tel que l'association
excipient-désinfectant libére de 0,1 & 100 mg/l de chlore actif par heure, de
preference a un taux allant de 0,2 4 10 mg/l de chlore actif par heure. Ainsi, la
diffusion du désinfectant dans I'eau a traiter est progressive et contrélée et
n'interfére pas avec I'étape de clarification.

Dans une forme de réalisation de I'invention, 'excipient est choisi
parmi les composés hydrosolubles a dissolution lente. Ainsi, de preférence,
I'excipient est choisi parmi la gomme arabique ou acacia. la gomme adragante,
la gomme de caroubier, la gomme xanthane, la gomme guar, et leurs
melanges.

Ainsi, lors de la dissolution progressive de I'excipient dans I'eau, le
désinfectant est peu a peu libéré et diffuse dans I'eau a traiter.

Dans une autre forme de réalisation, I'excipient est choisi parmi les
composes insolubles hydrophiles gonflant dans I'eau. Ainsi, de preference,
I'excipient est choisi parmi les amidons modifiés. les amidons gelatinisés, la
fecule de pomme de terre, et leurs mélanges. Un exemple d'amidon gélatinisé
convenant particulierement a la présente invention est le produit vendu sous la
dénomination commerciale « LYCATACB® PGS » par la société Roquette.
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Dans le cas ol I'excipient est un tel composé insoluble hydrophile
gonflant dans I'eau, la libération progressive du désinfectant dans I'eau a traiter
se fait par la diffusion de 'eau au sein de I'excipient insoluble.

Ainsi, grace a la présence de I'excipient particulier qui controle la
liberation du désinfectant dans la deuxiéme couche, et du fait que cette
deuxieme couche est distincte de la premiére couche, le désinfectant n'est pas
entraine avec les agents coagulants et floculants de la premiére couche qui
diffusent tres rapidement dans l'eau grace au systéme desintégrant. Le
desinfectant n'est donc pas prématurément consommé par les substances en
suspension avant que ces derniéres ne soient précipitées et sédimentent au
fond du volume d’'eau a traiter.

La deuxieme couche du produit selon I'invention garde son intégrité
pendant la premiere phase du traitement, c’est-a-dire pendant la clarification,
qui dure moins généralement d’'une minute, voire moins de trente secondes. L a
deuxieme couche peut ensuite assurer sa fonction de  désinfection par
libération progressive et continue, en quelques heures, du désinfectant qui va
pouvoir agir sur les micro-organismes pathogénes susceptibles d’étre presents
dans l'eau a traiter, sans interférer avec les flocs formés lors de Ia premiere
phase, concentrés au fond du volume 3 traiter.

Dans une forme préférée de réalisation de I'invention, la densité de
la deuxieme couche est strictement inférieure a 1, et de préférence va de 0,70
a 0,95. Ainsi, en fin de premiére phase, lorsque la premiére couche est
fotalement desagrégée, la deuxiéme couche remonte et flotte. Elle est alors
totalement ¢eloignée des flocs formés lors de la premiére phase et la diffusion
progressive et continue du désinfectant peut se faire dans les meilleures
conditions et sans consommation excessive et inutile d’agent désinfectant.

Le produit selon Tlinvention peut comprendre des composés
additionnels comme des colorants, des parfums, etc...

De préférence, tous les composés constituant le produit selon
linvention sont de qualité alimentaire, c’est-a-dire peuvent étre INngerés par
'hnomme sans danger pour sa santé.

Le produit selon linvention peut avoir toute forme géométrique
possible. Dans une forme de réalisation de l'invention, le produit est sous la
forme d'une pastille ou d'une tablette et les deux couches sont adjacentes.
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Dans une autre forme de réalisation de I'invention, est sous la
forme d'un comprimé ou d’'un galet, la premiére couche enrobant la deuxiéme
couche qui forme un noyau.

Un autre objet de finvention est un procédé de préparation d’un
produit solide compacté de purification d’eau comprenant au moins une
premiere couche et au moins une deuxiéme couche, caractérisé en ce qu’il
comprend les etapes suivantes :

- a’) on prepare un premier mélange d’au moins un systéme
floculant et d’au moins un systéme désintégrant, sous forme de poudre,

- b®) on prépare un deuxieme mélange d’au moins un désinfectant
liberant du chlore actif au contact de I'eau, et d’au moins un excipient du
desinfectant, ledit excipient libérant le désinfectant dans I'eau a un taux
controle tel que I'association excipient-désinfectant libére de 0,1 a8 100 mg/l de
chlore actif par heure, sous forme de poudre,

- C€°) on précompacte le mélange obtenu en b°) dans une
pastilleuse,

- d°) on rajoute dans la pastilleuse le mélange obtenu en a°) et on
compacte le tout pour obtenir un produit bicouche.

Le produit selon linvention est de préférence préparé par
compression directe a I'aide d’une pastilleuse. Ce procédé est connu.

Dans une autre forme de réalisation, le produit selon I'invention
peut comprendre, outre la premiére et la deuxiéme couche, une ou plusieurs
couches additionnelles, comme par exemple une couche intermédiaire
separant la premiére et la deuxiéme couche ou encore une couche externe.

Le degré de compaction de la premiére couche et celui de la
deuxieme couche sont ajustés selon les taux de dissolution respectifs désirés
pour chacune de ces couches au sein de 'eau a traiter.

La presente invention va maintenant étre illustrée a l'aide des
exemples suivants.

EXEMPLES :

Ci-apres est donnée la signification des termes utilisés dans les exemples qui
suivent :
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- PAC® 32: poly hydroxychlorure d’aluminium sous forme de poudre, vendu
par la societe SNF.

- PolyDADMAC® DB45SH: polymére cationique hydrosoluble de
diallyldimethylammonium chlorure sous forme de poudre, vendu par la société

SNF.

- DCCNa, 2H,0 : sel de sodium de 1,3-dichloro-s-triazine-2,4,6 trione sous
forme de dihydrate, encore appelé dichloroisocyanurate de sodium sous forme
de dihydrate, sous forme de poudre

- LYCATAB® PGS : amidon gélatinisé, sous forme de poudre, vendu par la
société Roquette.

- ARBOCEL® A300 : cellulose amorphe vendue par la société J.Rettenmaier &
S6hne

EXEMPLE 1 (selon l'invention) :

Cet exemple illustre I'invention dans le cas ou I'excipient de la
deuxieme couche est un composé hydrosoluble a dissolution lente.

On dispose de 10 litres d’eau turbide (environ 400 FTU) préparée a
partir d'eau initlalement potable, a laquelle on a ajouté 0,015 g/l d’acide
humique et 0,5 g/l de kaolin. Le pH est voisin de 8.

En vue de traiter ce volume de 10 litres d’eau turbide, on prépare
une pastille bicouche de 2,000 g, la premiére couche assurant la clarification
etant appelee la couche A et pesant 1,000 g, la deuxieme couche assurant la
désinfection de I'eau a traiter étant appelée la couche B et pesant 1,000 g. Le
diametre et I'épaisseur de la pastille sont respectivement de 20 mm et de 3,6
mm. La pastille est preparée par compression directe. La composition des
couches et le taux de chaque ingrédient résultant dans le volume d’eau a traiter
sont donnés ci-apres:
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Composition couche A | mg dans la couche A | mg/l eau a traiter
Bicarbonate de sodium 255,656 . 29,9

Acide citrique o 1095 109
PAC® 32 B 8250 - 20*
PolyDADMAC® DB45SH 20,0 _ 2

*exprime en Al,O3

Composition couche B

mg dans la couche B

mg/l eau a traiter

Gomme acacia

962,2

96,2

DCCNa, 2H,0

37,8

3,8

La densite de la couche B est 0,87 pour une pression de
compaction de 75 MPa appliquée sur la pastille. Sa porosité est de 45%.

La pastille bicouche est introduite dans l'eau, sous agitation
mecanique pendant deux minutes. La pastille tombe au fond du récipient et la
couche A de la pastille se désagrége par effervescence en vingt secondes
environ.

On arréte l'agitation et on laisse décanter les matiéres en
suspension. La partie de la pastille restante (couche B) remonte a la surface et
flotte. Elle se dissout progressivement tout en restant en surface. Elle libére
ainsi le chlore actif jusqu’a sa dissolution totale aprés 3 heures a 23°C.

Le taux de chlore actif est mesuré dans I'eau (& mi hauteur dans le
recipient contenant 10 litres d'eau) pendant la décantation en fonction du
temps a 23°C. La turbidite est mesurée a 'aide d'un turbidimétre étalonné en
unites FTU (équivalentes a NTU).

Les résultats sont donnés dans le Tableau | ci-dessous :
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Tableau |
Temps (minutes) [CI actif] (mg/l) _Turbidité (FTU) .
_ o _ 0 ] 430
- 10 0,16 b7 ]
23 0,26 36 o
) 4 044 N 13
58 B 0,53 8
IR - ) 062 ) 6
) 104 ] 0,73 6
180 0,81 N 5 ]
300 0,82 5
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On constate que I'eau n’est plus turbide et que sa teneur en chlore
actif est egale a 0,53 mg/l aprés 24 heures. Le pH de I'eau traitée est 6,5.

Le ratio polymere hydrosoluble cationique / polyhydroxychlorure
d'aluminium (exprimé en Al,O3) conduisant & une bonne efficacité de Ia
floculation/decantation dépend du type et du taux d’excipient mis en ceuvre
pour la desinfection. Ce ratio optimum doit étre au moins égal a 2 ppm / 20
ppm lorsque I'excipient soluble de la couche B de la pastille (comme la gomme
acacia par exemple) est d'environ 0,5 g et au moins égal a 2 ppm / 30 ppm
pour une masse d'excipient d’environ 1 g.

EXEMPLE 2 (selon l'invention):

Cet exemple illustre linvention dans le cas ol I'excipient est un
compose insoluble hydrophile gonflant dans 'eau.

On dispose de 10 litres d’eau turbide de méme composition que
dans 'Exemple 1.

En vue de traiter ce volume de 10 litres d’eau turbide, on prépare
une pastille bicouche de 1,421g, la premiére couche (couche A) pesant 0,921 g
et la deuxieme couche (couche B) pesant 0,500 g. Le diamétre et I'épaisseur
de la pastille sont respectivement de 20 mm et de 1,9 mm. La pastille est
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preparée par compression directe. La composition des couches et le taux de
chaque ingredient résultant dans le volume d’eau a traiter sont donnés ci-

10

apres:

Composition couche A

Bicarbonate de sodium

193,2

| mg dans |la couche A

mg/l eau a traiter

19,3

Acide citrique

82,8

8,3

PAC® 32

625,0

20"

PolyDADMAC® DB45SH

20,0

2

*exprimé en Al,Os

Composition couche B

kil

mg dans la couche B

mg/l eau a traiter

Lycatab® PGS

462,2

46,2

DCCNa, 2H,0

e

37,8

3,8

15

20

La densité de la couche B est 0,79 pour une pression de
compaction de 62 MPa appliquée sur la pastille. Sa porosité est de 51%.

La pastille bicouche est introduite dans I'eau, sous agitation
mecanique pendant deux minutes. La pastille tombe au fond du recipient et la
couche A de la pastille se désagrége par effervescence en vingt secondes
environ. On arréte I'agitation et on laisse décanter les matiéres en suspension.
La partie de la pastille restante (couche B) remonte a la surface et flotte.

Le taux de chlore actif est mesuré dans I'eau (& mi hauteur dans le
recipient contenant 10 litres d’eau) pendant la décantation en fonction du
temps a 23°C. La turbidité est mesurée selon la méme méthode gu'a
'Exemple 1. Les résultats sont donnés dans le Tableau |l ci-dessous :

25
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Tableau Il :
- N — i, _ S
Temps (minutes) [C] actif] (mg/l) _Turbidité (FTU)
0 3 o ! 370 N
20 N 018 | 9 )
B 35 ~ _ 0,30 | 23
50 ] 03 ) 10
95 1l 0583 b
B 120 057 | 5
165 066 , 4

5
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Le pH de ['eau traitée est 6,5. Le taux de chlore actif résiduel dans
'eau traitee est égal a 0,51 mg/l aprés 24 heures. La couche B de la pastille
flotte encore et peut étre éliminée.

Le suivi de la consommation de chlore actif introduit dans de I'eau
propre, exposee a l'air ambiant, indique une perte d’environ 0,03 mg/heure, soit
0,7 mg/24 heures. Cela indique que l'eau ainsi traitée peut étre conservée
entre 1 et 3 jours sans précautions particuliéres suivant son taux de pollution
organique initiale.

EXEMPLE 3 (selon I'invention):

On opere identiquement a 'Exemple 1 mais I'acide citrique est
remplace par l'acide malonique au taux de 59,3 mg dans la couche A. Les
autres ingredients ainsi que leurs taux respectifs sont inchangés. Le poids total
de la couche A est égal a 0,960 g. La composition de la couche B est
iInchangeée.

La turbidité de I'eau traitée évolue comme dans I'Exemple 1. Elle
atteint la valeur de 7 FTU aprés une heure de decantation, mesurée dans les
memes conditions que celles de 'Exemple 1.

EXEMPLE 4 (selon 'invention):
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On opere identiquement 3 'Exemple 2 mais I'acide citrique est
remplacé par TARBOCEL® A300 au taux de 355 mg dans la couche A/ Le
5 Dbicarbonate de sodium est supprime. Les autres ingrédients ainsi que leurs
taux respectifs sont inchangés. Le poids total de la couche A est égal 3 1,000g.
La composition de la couche B est iInchangée.

Apres une heure de décantation la turbidité de I'eau traitée est 8
FTU mesurée dans les mémes conditions que celles de 'Exemple 1.

10
EXEMPLE 5 (comparatif) :
15 On dispose de 5 litres d’eau turbide de méme composition que
celle de 'Exemple 1.
On introduit simultanément dans ce volume d'eau, sous agitation
mecanique, les ingrédients suivants sous forme de poudres:
20 - 19,1 mg de (DCCNa, 2H,0), soit une concentration de 3,3 mg/l de
DCCNa
- 156,6 mg de PAC32° soit une concentration de 10 mg/l exprimée
en A|203.
- 9,3 mg de PolyDADMAC® 45DBSH, soit une concentration de
25  1mgll.

Le Tableau Ill indique la teneur en chlore actif mesurée en fonction
du temps de conservation a 23°C.

On constate que le taux de chlore actif diminue tres rapidement et
devient inférieur a la norme de I'OMS (Organisation Mondiale de Ia Santé)

30 fixant la teneur minimale (0,50 mg/l) a maintenir dans I'eau traitée pour éviter
sa recontamination, aprés une exposition de 4 heures seulement.

35



WO 2006/016073

CA 02569722 2006-12-06

Cela indique que le chlore actif est rapidement consommé par la

15
Tableau Il :

Temps (minutes) | [Cl actif] (mg/l)
0 212
12 131
22 | 115
i 35 106

75 0,96

135 059
300 3 0,40

5 matiere organique en suspension dans I'eau.

La libération simultanée du chlore actif, du floculant et du coagulant

dans l'eau a traiter ne permet pas d’assurer un traitement désinfectant certain.

En effet, selon 'OMS, il est nécessaire de maintenir dans l'eau une

10 concentration en chlore actif au moins égale a 0,50 mg/l pour disposer d’une

eau desinfectée.

PCT/FR2005/001834
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REVENDICATIONS

1. Produit solide compacté de purification d'eau comprenant au moins une
premiére couche et au moins une deuxieme couche, caractéerise en ce que:

- la premiére couche comprend au moins un systéme floculant et au moins
un systeme deésintegrant,

- la deuxiéme couche comprend au moins un deésinfectant liberant du
chlore actif au contact de l'eau, et au moins un excipient du désinfectant, ledit
excipient libérant le désinfectant dans l'eau & un taux contréié tel que I'association
excipient-désinfectant libere de 0,1 a 100 mg/l de chiore actif par heure, la densite
de ladite deuxiéme couche étant strictement inférieure a 1 en sorte que lorsque Ia

premiére couche est totalement désagrégée, la deuxieme couche remonte et flotte.

2. Produit selon la revendication 1, caractérisé en ce que la densite de la

deuxieme couche est de 0,70 a 0,95.

3. Produit selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que le taux controle
de libération du désinfectant dans l'eau est tel que l'association excipient-

désinfectant libére de 0,2 a 10 mg/l de chlore actif par heure.

4, Produit selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, caracterise en ce

que le systéme floculant comprend au moins un sel de metal trivalent et au moins

un polymeére cationique hydrosoluble.

D. Produit selon la revendication 4, caractérisé en ce que le sel de metal

trivalent est choisi parmi le sulfate de fer, le sulfate d'aluminium, le

polyhydroxychlorure d'aluminium et leurs melanges.

6. Produit selon la revendication 4 ou 5, caractérisé en ce que le polymere

cationique hydrosoluble est un polymére cationique hydrosoluble de

diallyldiméthylammonium chlorure.
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7. Produit selon l'une quelconque des revendications 1 a 6, caractérisé en ce
que le systéme désintégrant comprend au moins un agent désintegrant choisi parmi
la cellulose et ses dérivés, les associations effervescentes d'un polyacide organique

hydrosoluble et d'une base faible, et leurs mélanges.

8. Produit selon la revendication 7, caractérisé en ce que l'agent désintégrant

est une cellulose.

9. Produit selon la revendication 8, caractérisé en ce que la cellulose est

amorphe ou cristalline.

10.  Produit selon la revendication 7, caractérisé en ce que l'agent desintegrant
est une association effervescente d'un polyacide organique hydrosoluble et d'une

base faible.

11.  Produit selon la revendication 10, caractérisé en ce que le polyacide
organique hydrosoluble est choisi parmi l'acide citrique, I'acide malique, l'acide
tartrique, I'acide malonique, I'acide fumarique, I'acide mal€ique, I'acide succinique et

leurs melanges.

12.  Produit selon la revendication 10 ou 11, caractérisé en ce que la base faibie

est le bicarbonate de sodium.

13.  Produit selon l'une quelconque des revendications 7 a 12, caracterise en ce
que l'agent désintégrant est présent dans la premiere couche a une teneur

inférieure ou égale a 50% en poids par rapport au poids de la premiere couche.

14.  Produit selon la revendication 13, caractérisé en ce que l'agent désintegrant

est présent dans la premiére couche a une teneur allant de 20% a 40%, en poids

par rapport au poids de la premiere couche.



10

20

CA 02569722 2012-03-09

18

15.  Produit selon 'une quelconque des revendications 1 a 14, caractérisé en ce
que le désinfectant est choisi parmi le sel de sodium de N-chloro-4-meéthylbenzene
sulfonamide sous forme anhydre ou dihydratée, le sel de sodium de 1,3-dichioro-s-
triazine-2,4,6 trione sous forme anhydre ou dihydratee, et leurs mélanges.

16.  Produit selon la revendication 15, caractérisé en ce que le désinfectant est le

sel de sodium de 1,3-dichloro-s-triazine-2,4,6 trione sous forme dihydratée.

17.  Produit selon I'une quelconque des revendications 1 a 16, caractérisé en ce

que l'excipient est choisi parmi les composes hydrosolubles a dissolution lente.

18.  Produit selon la revendication 17, caractérisé en ce que l'excipient est choisi
parmi la gomme arabique ou acacia, la gomme adragante, la gomme de caroubier,

la gomme xanthane, la gomme guar, et leurs meélanges.

19.  Produit selon l'une quelconque des revendications 1 a 16, caractérisé en ce
que l'excipient est choisi parmi les composés insolubles hydrophiles gonflant dans

l'eau.

20. Produit selon la revendication 19, caractéerisé en ce que l'excipient est choisi
parmi les amidons modifiés, les amidons gélatinises, la fécule de pomme de terre,

et leurs meélanges.

21.  Produit selon l'une quelconque des revendications 1 a 20, caracterise en ce

que tous les composes constituant le produit sont de qualité alimentaire.

22. Procédé de préparation d'un produit solide compacte de purification d'eau
selon la revendication 1, comprenant au moins une premiere couche et au moins
une deuxiéme couche, caractérisé en ce qu'il comprend les étapes suivantes:

-a°) on prépare un premier mélange d'au moins un systeme floculant et

d'au moins un systéme désintégrant, sous forme de poudre,
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- b°) on prépare un deuxieme meélange d'au moins un désinfectant libérant
du chlore actif au contact de I'eau, et d'au moins un excipient du désinfectant, ledit
excipient libérant le désinfectant dans 'eau a un taux contréle tel que l'association
excipient-désinfectant libeére de 0,1 a 100 mg/l de chlore actif par heure, sous forme
de poudre,

-c°) on précompactie le mélange obtenu en b°) dans une pastilleuse,

-d°) on ‘rajoute dans la pastilleuse le mélange obtenu en a°) et on

compacte le tout pour obtenir un produit bicouche.
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