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Paillette avec un bouchon en fibre pleine microporeuse

Paillette pour la conservation de petites quan-

tités de substances, notamment des substances biolo-
giques, se composant d'un segment de tube muni a I'in-

térieur de I'une de ses extrémités d'un moyen d'obtura-
tion, caractérisée en ce que ledit moyen d'obturation est
constitué d'un bouchon monobloc microporeux hydro-

phobe.
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Description

La présente invention concerne une paillette pour
la conservation de petites quantités de substances, no-
tamment des substances biologiques, en particulier des
liquides biologiques.

Ce type de paillette, connue sous la dénomination
de "paillette frangaise", a été divulgué pour la premiére
fois dans le Brevet Frangais N° 995 878.

Les paillettes utilisées jusqu'a présent comprenai-
ent un bouchon ftripartite constitué par deux tampons
d'une substance fibreuse enserrant une poudre suscep-
tible de se transformer au contact d'un liquide en une
pate ou gel imperméable adhérant a la paroi du tube en
créant un bouchon étanche.

Les paillettes & bouchon tripartite mises au point et
commercialisées par la Demanderesse donnent toute
satisfaction. Néanmoins, une certaine absorption de li-
quide contenu dans la paillette a pu étre constatée, quoi-
que trés faible.

Il existe également des bouchons tripartites de taille
réduite, mais cette solution ne résout pas non plus le
probléme de I'absorption.

Une solution qui a été proposée pour pallier le pro-
bléme ci-dessus a été de remplacer le bouchon tripartite
par une bille en matiére plastique rigide ou métallique.
Cette solution ne s'est pas avérée satisfaisante car, si
I'absorption de liquide contenu dans la pailletie a été ré-
duite a zéro, de nouvelles difficultés rédhibitoires sont
apparues, le bouchon n'étant plus du tout étanche aux
liquides.

Un objet de l'invention est de fournir une paillette
comportant un moyen d'obturation qui, tout en étant
étanche aux liquides et perméable aux gaz, n‘absorbe
aucune quantité de liquide.

La présente invention répond a un tel objet et fournit
une paillette pour la conservation de petites quantités
de substances, notamment des substances biologi-
ques, se composant d'un segment de tube muni a l'in-
térieur de I'une de ses extrémités d'un moyen d'obtura-
tion, caractérisée en ce que ledit moyen d'obturation est
constitué d'un bouchon monobloc microporeux hydro-
phobe.

Le bouchon microporeux de la paillette selon la pré-
sente invention est constitué d'une partie en matériau
polymére et de forme cylindrique et il est composé d'une
fibre pleine. Ladite fibre pleine est avantageusement fa-
briquée par un procédé d'extrusion continu.

Le diamétre de pores du bouchon microporeux de
la paillette de la présente invention est de préférence
compris entre environ 0,2 et 2 um, mieux encore d'en-
viron 1 um mais peut avoir d'autres valeurs comprises
entre environ 0,001 et 10 um.

Le matériau polymére du bouchon de la paillette est
choisi parmi le polypropyléne, le polyéthyléne haute
densité (PE-HD), les polyamides, la nitrocellulose, les
polyesters, les résines phénol-formol (Résines PF) et
les résines perfluoroalcoxy (PFA), etc. Selon un mode
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de réalisation préféré de la présente invention, le maté-
riau polymére du bouchon de la paillette est du polyé-
thyléne haute densité.

Le diamétre du bouchon est bien évidemment
adapté a celui de la section du tube de la paillette dans
laquelle il est utilisé. D'une fagon générale, ce diamétre
sera compris entre 100 um et 1 cm. Selon l'invention, le
diamétre du bouchon avant introduction dans la paillette
est trés |égérement supérieur au diamétre intérieur de
la paillette.

Le bouchon de la paillette de la présente invention
est non absorbant vis-a-vis des liquides. Il laisse passer
uniquement les gaz, notamment l'air jusqu'a sa pression
d'intrusion (cette pression dépend évidemment de la po-
rosité). L'homme de l'art comprendra que le diamétre
des pores du bouchon selon l'invention doit étre adapté
en fonction de ladite pression d'intrusion, autour de 1
pm préférentiellement.

L'autre extrémité de la paillette, c'est-a-dire celle ne
comportant pas le bouchon selon l'invention, demeure
normalement ouverte pour l'introduction du produit a
conserver, qui est généralement un liquide.

Pour mettre le produit chargé a I'abri de toute con-
tamination, |'extrémité ouverte est obturée, par exemple
par soudage, notamment aux ultrasons ou thermique,
ou toute autre technique appropriée connue de I'homme
de l'art.

Outre le fait qu'il ne provoque aucune absorption du
liquide contenu dans la paillette, le bouchon de l'inven-
tion présente de nombreux avantages : il est non toxi-
que, stérilisable, il peut étre congelé ou réchauffé sans
dommage.

Le bouchon de l'invention n'absorbe ni le dilueur ni
les spermatozoides.

Le bouchon de l'invention s'avére encore particulie-
rement avantageux car il permet de prélever seulement
une partie du liquide contenu dans la paillette tout en
conservant cette derniére pour une utilisation ultérieure.
Ceci n'était pas possible avec le bouchon tripartite de
I'art antérieur.

Un autre avantage de l'invention est que l'on peut
vider la paillette suivant deux techniques :

- par repoussage du bouchon (comme dans le cas
du bouchon tripartite) ou par soufflage a travers le
bouchon, cette derniére technique permettant de vi-
der et remplir & nouveau.

Un autre avantage de l'invention est encore que ce
bouchon non absorbant autorise, du fait de sa constitu-
tion (matériau) une bonne adhérence sur les parties de
la paillette, évitant ainsi le détassage bien connu dans
les cas d'utilisation du bouchon tripartite.

Un autre avantage de l'invention est la simplicité de
réalisation, le bouchon étant constitué en effet d'une
partie monobloc au lieu de trois.

Un autre avantage de l'invention est que la longueur
du bouchon non absorbant est plus faible que celle du
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bouchon tripartite. Ceci permet donc d'augmenter le vo-
lume de contenance de la paillette tout en restant dans
le méme standard de dimensions.

Un autre avantage de l'invention est que le bou-
chon, de par sa porosité, assure bien entendu une fil-
tration qui permet de travailler dans un mode plus ou
moins stérile.

Un autre avantage de l'invention est que l'on peut
aussi, avec la méme paillette, réabsorber du produit.

L'invention est illustrée schématiquement par la Fi-
gure annexée qui est une vue en coupe longitudinale
d'une paillette selon l'invention, dans laquelle la paillette
1 est munie du bouchon monobloc microporeux hydro-
phobe 2 selon l'invention. La longueur € du bouchon 2
est habituellement comprise entre environ 2 et 5 mm
mais pas uniquement. Le diamétre intérieur d de la
paillette 1 est trés légérement inférieur au diamétre du
bouchon avant introduction dans la paillette pour assu-
rer une bonne étanchéité entre le bouchon et la paroi
interne de la paillette.

Lafibre utilisée dans le bouchon de la paillette selon
la présente invention est une fibre pleine obtenue de la
méme fagon que les fibres creuses classiques, par un
des procédés bien connus de I'homme de I'art, décrits
notamment dans les brevets US-A-4 778 601 et US-A-
4828 772, en utilisant une téte d'extrusion mais sans le
tube destiné a faire la lumiére de la fibre. On peut par
exemple utiliser le procédé de séparation de phase par
inversion thermique (procédé TIPS). Par exemple, 10
% de polyéthyléne haute densité (PE-HD) et un diluant,
composé d'un solvant approprié, pouvant étre un sol-
vant simple ou un mélange de solvants, sont injectés
dans une extrudeuse chauffée a température élevée
pour former un liquide en fusion, et ensuite forcés a tra-
vers un orifice. L'extrudat en fusion, alors sous la forme
d'un cylindre, est refroidi par passage a travers un bain
d'eau chaude. La température inférieure du bain provo-
que le refroidissement du matériau en fusion et la sépa-
ration de phases entre le polymére et le diluant. Le di-
luant, restant dans le gel ainsi obtenu sous forme de fil
continu, peut étre extrait en utilisant un solvant adéquat.
La fibre extrudée est ensuite séchée par évaporation
pour obtenir le produit final.

Les fibres pleines typiquement obtenues en utili-
sant ce procédé ont un diamétre d'environ 1 & 3 mm
avec un point de bulle d'environ 2.104 2 3.104 Pa (0,2 a
0,3 bar). Des fibres avec des caractéristiques différen-
tes peuvent également étre obtenues.

Pour faire office de bouchon d'une paillette selon la
présente invention, la fibre pleine de l'invention doit de
préférence avoir un diamétre trés légérement supérieur
a celui de ladite paillette, la bonne étanchéité de la fibre
pleine étant obtenue grace a la 1égére compression qui
en résulte.

A titre d'exemple non limitatif, une paillette selon
l'invention a été fabriquée avec un bouchon monobloc
microporeux constitué d'une fibre pleine en polyéthylé-
ne haute densité ayant un diamétre de pores compris
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entre environ 0,2 et 2 um. Le diamétre de la paillette
était d'environ 1,60 mm et le diamétre du bouchon avant
introduction dans la paillette était d'environ 1,65 mm. La
longueur du bouchon dans la paillette était d'environ 4
mm.

L'homme de I'art comprendra que bien que l'inven-
tion ait été décrite et illustrée pour des modes de réali-
sation particuliers, de nombreuses variantes peuvent
étre envisagées tout en restant dans le cadre de l'inven-
tion tel que défini dans les revendications annexées.

Revendications

1. Paillette pour la conservation de petites quantités
de substances, notamment des substances biolo-
giques, se composant d'un segment de tube muni
a l'intérieur de I'une de ses extrémités d'un moyen
d'obturation, caractérisée en ce que ledit moyen
d'obturation est constitué d'un bouchon monobloc
microporeux hydrophobe.

2. Paillette selon la revendication 1, caractérisée en
ce que le bouchon microporeux est constitué d'une
partie en matériau polymere.

3. Paillette selon la revendication 2, caractérisée en
ce que le bouchon a une forme cylindrique.

4. Paillette selon la revendication 2, caractérisée en
ce que le bouchon est composé d'une fibre pleine.

5. Palillette selon I'une quelconque des revendications
1 & 4, caractérisée en ce que le bouchon micropo-
reux a un diamétre de pores compris entre environ
0,001 et 10 um.

6. Paillette selon la revendication 5, caractérisée en
ce que le bouchon microporeux a un diamétre de
pores compris entre environ 0,2 et 2 um.

7. Paillette selon I'une des revendications 4 et 5, ca-
ractérisée en ce que la fibre constituant le bouchon
microporeux a un point de bulle d'environ 2.10% a
3.104 Pa (0,2 &4 0,3 bar).

8. Paillette selon I'une quelconque des revendications
147, caractérisée par le fait que le bouchon a une
longueur comprise entre environ 2 et 5 mm.

9. Paillette selon la revendication 2, caractérisée en
ce que le matériau polymére est choisi parmi le po-
lyéthyléne haute densité (PE-HD), les polyamides,
la nitrocellulose, les polyesters, les résines phénol-
formol (Résines PF) et les résines perfluoroalcoxy
(PFA).

10. Paillette selon la revendication 2, caractérisée en
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ce que le matériau polymére est du polyéthyléne
haute densité.

Paillette selon la revendication 2, caractérisée en
ce que la fibre pleine est fabriquée par un procédé
d'extrusion continu.

Paillette selon la revendication 2, caractérisée en
ce que la fibre pleine est fabriquée par le procédé
de séparation de phase par inversion thermique.

Paillette selon l'une quelconque des revendications
1 & 12, caractérisée en ce qu'elle peut étre vidée
soit par repoussage du bouchon, soit par soufflage
a travers le bouchon.

Paillette selon l'une quelconque des revendications
1 & 13, caractérisée en ce qu'elle ne présente pas
d'inconvénients quant au détassage bien connu
dans le cas du bouchon tripartite.

Paillette selon l'une quelconque des revendications
1 & 14, caractérisée en ce qu'elle peut étre vidée
totalement ou partiellement et remplie & nouveau
totalement ou partiellement.
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