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PROCEDE DE TRAITEMENT POUR MATERIAU EN LIEGE ET BOUCHONS DE LIEGE

La présente invention concerne de maniére générale la fabrication des
bouchons & base de liége, et plus particulierement un procédé de traitement d'un
produit a base de liége utilisable pour la réalisation de bouchons.

Elle concerne également un bouchon comprenant ce produit, destiné a
fermer les bouteilles de boissons alcoolisées ou non, telles que par exemple les
vins, tranquilles ou effervescentes, les spiritueux, les cidres, les boissons aux fruits
carbonatées.

Le liege a partir duquel les bouchons sont fabriqués, est un tissu végétal
produit par I'assise subérophellodermique du chéne liege.

Il est constitué de cellules mortes & structure alvéolaire. Ces cellules sont
remplies de gaz dont la composition est trés voisine de celle de I'air.

Le liege se compose pour 'essentiel d’environ 45 % de subérine , qui est le
constituant principal des cellules alvéolaires, d’environ 27 % de lignine de structure
fibreuse, se trouvant en inclusion dans des canaux ou & la surface de I'écorce,
d'environ 12 % de cellulose, et d'environ 17 % d’autres produits divers tels que les
céroides, les tanins, des matiéres minérales, et I'eau. ‘

Le liege est un bon matériau pour le bouchage et la conservation des
boissons tranquilles ou effervescentes, en particulier, les vins ou autres alcools mis
en bouteilles, car c'est une matiére compressible et suffisamment élastique, étanche
et hydrophobe.

Le liége contient environ 5 % d’humidité mais s’hydrate lentement.

Il est juste assez étanche aux gaz pour permettre aux vins ou aux alcools
de vieillir correctement sans s’oxyder.

Toutefois, le liege est une matiére naturelle qui présente des défauts plus
ou mojns importants.

Ces défauts sont constitués majoritairement par des canaux a parois
lignifiees ou d’inclusions de lignine.

lls ont une influence néfaste sur I'élasticité et I'étanchéité du bouchon.

En outre, ils contiennent des substances ou leurs précurseurs qui peuvent
donner aux vins ou alcools bouchés, lors du vieillissement, des golts désagréables
appelés « golts de bouchon ».

Plusieurs études ont permis de mettre en évidence certaines substances
contenues dans le liége a partir duquel sont réalisés les bouchons, qui engendrent
des altérations du vin lui donnant un go(t de bouchon.

Les principales substances identifiées sont :

- le 2,4 6-Trichloroanisole (TCA),
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- le diméthyl-2,5 pyrazine,
- le méthylthio-2 éthyl-3 pyrazine,

_ - le éthyl-4 phénol,

- le dichloro-2,6 phénol,
- le géosmine,

- le guaiacol,

- le 1-octen-3-one,

- le 1-octen-3-0l,

- le 2-Méthylisoboméol,

Ces substances précitées, méme a des faibles concentrations, donnent au
vin des arébmes rédhibitoires.

Ces substances ou leurs précurseurs sont localisé(e)s dans les parties
ligneuses du lige. Ainsi, la teneur en TCA dans le liege augmente quand on se
rapproche de I'écorce du chéne liége (partie lignifiée). Le guaiacol est produit par
laction d’une bactérie sur la lignine. Les autres substances précitées ont comme
précurseurs les tanins, des bactéries ou moisissures qui se trouvent
préférentiellement dans la lignine ou les canaux lignifiés.

Le procédé traditionnel de traitement du liege en vue de la fabrication de
bouchons, comprend une opération de bouillage réalisée sur des planches de liege
ou écorces de liége séchées pendant environ 2 ans. Cette opération consiste 3
plonger lesdites planches ou écorces de liege pendant environ 1 h 30 dans un bain
d’'eau bouillante a la température de I'ordre de 100°C.

Cette opération de bouillage est suivie d'un temps de repos qui varie de 48
heures & trois semaines environ pour stabiliser notamment Fhumidité excessive du
produit traité.

Les planches ou écorces de liége ainsi traitées sont ensuite utilisées dans
la chaine de fabrication de bouchons.

Outre le fait que ce procédé de traitement du liege est tres long, I'étape de
repos est une étape critique au cours de laquelle le liege peut étre contaminé par
des bactéries ou des moisissures, ce qui peut étre a l'origine du « goGt de
bouchon ».

Pour tenter d’éliminer les inconvénients liés aux défauts du liege naturel de
moyenne et basse qualité tout en maintenant un coGt de fabrication des bouchons
relativement faible par rapport a la solution qui consiste a fabriquer les bouchons
dans un liege naturel noble exempt de defauts, les fabricants de bouchons ont
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réalisé des bouchons agglomérés constitués de particules de liege de moyenne ou

basse qualité et d’un liant ou colle qui assure la cohésion des bouchons.

Il est connu également des bouchons composites dont un exemple est
décrit dans la demande de brevet FR 2 672 002.

Un tel bouchon est constitué principalement d’'une poudre de matiére
vegetale ligneuse provenant notamment du liége, de microsphéres expansées en
matiere plastique et d’une colle alimentaire.

Toutefois, les bouchons agglomérés, bien qu'ils soient économiques &
fabriquer, présentent des caractéristiques physico-chimiques et mécaniques bien
inférieures a celles des bouchons en ligge naturel et ne peuvent alors étre utilisés
pour la conservation des vins ou alcools destinés a vieillir en bouteilles.

De plus, tout comme les bouchons composites précités, I'utilisation des
bouchons agglomérés ne permettent pas d'éliminer Fapparition des golts de
bouchon dans les vins ou les alcools mis en bouteilles et bouchés avec de tels
bouchons.

Pour pallier les inconvénients précités, la présente invention propose un
nouveau procédé de traitement de produits & base de ligge utilisable pour la
réalisation de bouchons, qui permet en particulier d’éliminer les risques d’apparition
de golts de bouchon dans les soins ou les alcools mis en bouteilles.

Plus particuliérement, le procédé selon linvention comprend les étapes
suivantes :

a) on introduit ledit produit dans un récipient étanche,

b) on soumet ledit produit a I'action de vapeur d’eau sous une pression comprise
entre 2 .10° et 30.10° Pa pendant une durée comprise environ entre 5 secondes
et 5 minutes,

c) on effectue une détente pour ramener a lintérieur du récipient & la pression
atmosphérique,

d) on récupére le produit traité.

Les produits a base de liége utilisé pour ce procédé peuvent étre des
planches ou morceaux de liege, des produits intermédiaires tels que des granulés,
des déchets de tubage, des déchets de tri ou encore des produits finis tels que des
bouchons et rebuts.

De maniére générale, le procédé conforme & linvention s’applique a tous
produits a base de liege pouvant entrer dans la composition d'un bouchage.

Le procéde conforme & linvention, permet en un temps trés court de
désaromatiser efficacement le produit & base de liége notamment en modifiant dans

PCT/FR99/01968
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ledit produit la teneur des substances listées précédemment qui engendrent des
altérations du vin ou de leurs précurseurs.

On élimine ainsi les risques d’apparition de goGts de bouchon dans les
alcools mis en bouteilles et embouteillés avec des bouchons comprenant un tel
produit traité.

En outre, un tel procédé permet avantageusement de stériliser le produit a
base de liege, par destruction des microorganismes contenus dans ce produit, qui
peuvent étre des précurseurs des substances précitées donnant aux vins des
ardmes rédhibitoires.

En fonction du produit & base de ligge traité, le procédé de traitement selon
l'invention permet d’obtenir du liége sous différentes formes.

En particulier, selon un mode de réalisation, a I'étape c) on effectue une
détente lente et progressive.

Ce mode de réalisation est utilisé notamment pour traiter un produit a base
de liege se présentant déja sous la forme de poudre ou de petits granulés.

Selon un autre mode de réalisation du procédé conforme a l'invention, a
I'etape c), on effectue une détente rapide, brutale.

Ceci est particuliérement avantageux pour obtenir a partir d’un produit a
base de liege se presentant sous la forme de gros morceaux, planches, granulés ou
déchets de tubage, une poudre de liége traité, préte a étre utilisée pour réaliser un
bouchon de liége reconstitué a raide d'un liant et d'une charge lui conférant
I'élasticité voulue.

Un tel liant est un liant alimentaire du type liant polyuréthane.

Cette variante du procédé peut étre aussi utilisée pour obtenir a partir de
planches ou de gros morceaux de liege, des granulés traités, utilisés ultérieurement
dans la fabrication de bouchons de liége agglomérés a I'aide d’'un liant telle qu’'une
colle alimentaire.

Ceci permet avantageusement d'éviter une opération préalable de broyage,
du produit a base de liége traité.

La poudre de liége traité ainsi obtenue améliore la qualité du tri, elle peut
conduire a des produits plus enrichis en subérine.

De fagon avantageuse, selon l'invention, on peut utiliser & I'étape b) de la
vapeur d'eau séche ou de la vapeur d’eau humide.

La pression de la vapeur d'eau utilisée a I'étape b) correspond & une
température & l'intérieur du récipient comprise environ entre 120°C et 230°C.

PCT/FR99/01968
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Ainsi, le produit contenu dans le récipient, est pénétré par la vapeur d’eau

introduite dans ce dernier, de fagon a ce que sa température augmente jusqu'a une
-température comprise entre 120°C et 230°C, et qu'on le ramollisse.

Lorsque I'on utilise de la vapeur d’eau humide a la pression de la vapeur

saturante, on augmente 'humidité du produit & base de liége traité.

Lorsque l'on utilise de la vapeur séche surchauffée, on ne modifie pas

lhumidité du produit & base de liége traité.

Conformément au procédé selon linvention, a étape b) on introduit la
vapeur d’eau sous pression dans le récipient.

Cela peut avantageusement étre réalisé en créant a l'intérieur du récipient,
un flux de vapeur d’eau.

On peut bien entendu, introduire la vapeur d’eau dans le récipient sans
créer de flux.

Preférentiellement, I'étape b) a une durée comprise entre 30 secondes et
une minute.

Par ailleurs, il peut étre prévu qu'a I'étape b) on chauffe le récipient
contenant le produit et de I'eau, pour un traitement a la vapeur d'eau humide.

On peut également choisir que le chauffage du produit soit effectué
directement par l'introduction de la vapeur d’eau séche surchauffée.

L'invention propose également un bouchon pour fermer des bouteilles de
boissons alcoolisées tranquilles ou effervescentes ou bien des boissons
carbonatées, qui comprend un produit a base de ligge traité a I'aide du procédeé
précité.

A titre d’exemple, des granulés de liege exempt de défauts ont été
contamineés au Trichloroanisole et ont été traités a laide du procédé selon
l'invention.

Les granulés contaminés ont une odeur caractéristique de goGt de bouchon
(moisi, terreux). Ces granulés ont été soumis & l'action de vapeur d’eau sous une
pression égale & 20.10° Pa pendant une minute suivi d’une détente brutale de la
pression.

On a récupéré ainsi une poudre de ligge directement a la sortie du
récipient.

Le produit a ensuite été analysé sur le plan sensoriel et chimique.

En vue de l'analyse sur le plan sensoriel, la poudre de liege traité selon le
procédé conforme a l'invention, a été mise en macération (10 g/l) dans une solution

hydroalcoolique & 20 % de volume pendant 48 heures.

PCT/FR99/01968
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Une fois filtrée, les solutions obtenues ont été proposées aux dégustateurs.

Il 'a été demandé aux dégustateurs de positionner les solutions sur une
- échelle de 0 & 10 en fonction de leur teneur en TCA (forte odeur de TCA = 10).
Les dégustateurs disposent de deux références :
-un verre témoin sans TCA et un verre témoin pollué au TCA.

Le tableau 1 est récapitulatif des notes moyennes obtenues sur 10.

Tableau 1 :
A1 :liege non | A2: liege non B1: liege B2 : liege
contaminé, non contaminé, | contaminé, non contaming,
traité traité traité traité
Intensité
TCA 1,1 2,3 7 2,3

** significatif au seuil de 1 % (test L.S.D)

Les résultats d’analyse sensorielle qui apparaissent dans le tableau 1

montrent I'efficacité du procédé selon l'invention.

Apres traitement, le liége non contaminé (échantillon A2) a subi une
modification de son arbme mais la note obtenue montre que l'intensité en TCA reste

tout a fait acceptable.

Le changement d'ardbme entre le ligge non contaming, non traité
(échantillon A1) et le liége non contaminé et traité (échantillon A2) n'est pas

significatif.

Par contre, aprés traitement sur le liége contaminé (échantilion B1 devenu
echantilion B2), les dégustateurs ne pergoivent plus 'odeur caractéristique du TCA.
En vue de I'analyse chimique, la poudre de liége traité selon le procédé

conforme & linvention est introduite dans de I'alcool @ 96 % en volume a une

concentration de 5 g/11 ml.

Aprés 48 heures de macération, les solutions sont filtrées et analysées par

CPGSM.

Le seuil de détection est de 5 picogramme/microlitre.

Les resultats de I'analyse chimique apparaissent dans le tableau 2.
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Tableau 2 :
A1 :liege non | A2:liége non B1: liege B2 : liege
contaming, non| contaminé, contaminé, non | contaming,

traité traité traité traité
TCA résiduel
en ppb 0 0 32 0

Les analyses chimiques réalisées sur la poudre de liége traité confirment
les résultats d’analyse sensorielle précités.

Seule la solution issue de B1 présente un pic en TCA résiduel.

It n'a pas été détecté de TCA dans la solution issue de B2.
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REVENDICATIONS

1.Procedé de traitement d'un produit a base de liege utilisable pour la
réalisation de bouchons, caractérisé en ce qu'il comprend les étapes suivantes :

a) on introduit ledit produit dans un récipient étanche,

b) on soumet ledit produit & I'action de vapeur d’eau sous une pression comprise
entre 2.10° et 30.10° Pa pendant une durée comprise environ entre 5 secondes
et 5 minutes,

c) on effectue une détente pour ramener lintérieur du récipient a la pression
atmosphérique,

d) on récupere le produit traité.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la vapeur d'eau
est une vapeur séche.

3. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la vapeur d’'eau
est une vapeur humide.

4. Procedé selon 'une des revendications 1 & 3, caractérisé en ce que
I'étape b) a une durée comprise entre 30 secondes et 1 minute.

5. Procédé selon 'une des revendications 1 a 4, caractérisé en ce qu'a
I'étape b) on introduit la vapeur d’eau sous pression dans le récipient.

6. Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce qu’on crée un flux de
vapeur d'eau a l'intérieur du récipient.

7. Procédé selon l'une des revendications 5 ou 6, caractérisé en ce qu'a
I'étape b) on chauffe le récipient contenant le produit et de I‘eau.

8. Procéde selon l'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
qu'a I'étape c) on effectue une détente lente, progressive.

9. Procéde selon l'une des revendications 1 & 7, caractérisé en ce qu’'a
I'étape c) on effectue une détente rapide, brutale.

10. Bouchon destiné & fermer des bouteilles de boissons alcoolisées
tranquilles ou effervescentes ou de boissons carbonatées, caractérisé en ce qu'il
comprend un produit & base de liége traité & laide d’un procédé selon Fune des
revendications 1 a 9.

PCT/FR99/01968
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