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(57) Abregé/Abstract:

L'invention concerne un procéde de preparation d'une emulsion huile-dans-eau stable sans ajout d'emulsifiant. Selon ce procede,
on soumet un mélange d'une phase lipidigue avec une phase aqueuse a une energie vibratoire, dans un recipient ferme, par
application d'un transducteur operant a une frequence superieure a 900 kHz.
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Fig. 1

(57) Abstract : The invention relates to a method for preparing a stable oil-in-water emulsion without adding an emulsifier.
According to the method, a mixture of a lipid phase and an aqueous phase 1s subjected to vibrating energy, in a sealed container,
by applying a transducer operating at a frequency of more than 900 kHz.

(57) Abrégé : L'mvention concerne un procéd¢ de préparation d'une émulsion huile-dans-eau stable sans ajout d'émulsifiant.
Selon ce procede, on soumet un melange dune phase lipidique avec une phase aqueuse a une énergie vibratoire, dans un récipient
fermé, par application d'un transducteur operant a une frequence superieure a 900 kHz.
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Procede de preparation d’'une emulsion huile-dans-eau stable

La presente invention concerne generalement le domaine des emulsions,
et plus particulierement un procedeé de preparation d'une emulsion stable d’'une
phase lipidique dans une phase aqueuse qui ne necessite pas |ajout

d’emulsifiant.

Comme on le sait, une eémulsion est un melange de deux substances li-
quides non miscibles (qui ne se melangent normalement pas), comme |'eau et
I'nuile. Le liquide formant les gouttes est appele la phase interne, discontinue
ou dispersee, tandis que le liquide entourant les gouttelettes est appele phase
continue ou externe. Dans une emulsion huile dans eau, |I'huile est dispersee

dans |I'eau sous forme de petites gouttelettes.

Qu’ll s’'agisse d'une emulsion huile-dans-eau (H/E) ou eau-dans-huile
(E/H), une emulsion est typiquement instable et tend a se séparer ou coalescer.
Ainsi, pour que le melange des deux phases non miscibles reste stable, on

ajoute un emulsifiant.

Le principe de base pour obtenir une emulsion H/E consiste donc genera-
lement a disperser finement [a phase lipidigue dans lI'eau en préesence d'un

emulsifiant.

Cette dispersion est en fait obtenue en soumettant le melange des phases
aqueuse et lipidique, avec I'emulsifiant, a une agitation forte avec broyage,

c est-a-dire sous fort cisaillement, ce qui peut typiqguement se faire par :
— un broyeur colloidal ;
— un emulsionneur/nomogeneisateur haute pression ;
— un emulsionneur a ultrasons.

Outre I'ajout d’emulsifiant, un autre facteur important pour la stabilité d'une

emulsion est |la taille des particules de la phase discontinue : plus la taille de
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ces particules est petite, plus I'emulsion est stable dans le temps.

Ainsi, au niveau industriel I'émulsionneur/homogéeneisateur haute pression
est largement employe car il permet d'obtenir des tailles de particules tres
petites, a savoir de I'ordre de 200 nm (voire moins). Dans un tel appareil, une
pompe a pistons plongeurs pousse le melange a emulsionner a travers un
orifice reglable, appele groupe homogeneisant. Plus l'orifice est faible, plus la
pression affichee est elevee. Au passage de cet obstacle le fluide subit differen-
tes contraintes produisant un cisaillement important qui genere la formation de
micelles ou globules fins disperses dans la phase continue. De nombreux
secteurs industriels utilisent aujourd’hui ces appareils, capables d'atteindre
1 500 a 3 000 bars en production continue, telles I'industrie des cosmetiques,
'industrie pharmaceutique et les industries alimentaires (ingredients, boissons,

etc...).

Dans le domaine agroalimentaire, l'utilisation d'ondes dans les fréquences
ultrasonores a eté proposee par exemple pour la preparation de nano-
emulsions dans un article intitulé « The use of ultrasonics for nanoemulsion
preparation » par S. Kentisch et al. (Innovative Food Science and Emerging
Technologies 9 (2008) 170-175). Le procedé decrit utilise un transducteur a
ultrasons a une frequence de 20 a 24 kHz. L'emulsion H/E obtenue présente
une taille moyenne de gouttelettes de lI'ordre de 135 nm en utilisant un melange

d’huile de lin et d'eau, en presence de surfactant (Tween 40).

D’autres essais de preparation d'émulsions avec des produits de synthese
ont ete realises dans le domaine des peintures ou des polymeres. Dans
'ensemble, les procedés de preparation d’emulsions par application d’ultrasons
(Ou « sonication ») exploitent le phéeénoméene de cavitation qui permet une

emulsification rapide sous fort cisaillement.

On I'a dit, la stabilité est un aspect important des emulsions, surtout lors-
qu elles sont transportees et stockees avant leur utilisation, deux parametres

Influents a cet egard etant la taille de |la phase discontinue et 'emulsifiant.

Or, pour certaines applications, on souhaiterait pouvoir se passer

d’'emulsifiant. Dans le domaine dermatologique et cosmetique par exemple, les
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emulsions du type huile-dans-eau sont aujourd’hui tres appreciees pour leur
confort d’utilisation et leur fraicheur. Afin de s’affranchir de I'emploi de tensioac-
tifs pour stabiliser ce type d'emulsions, lesquels peuvent se montrer irritants
pour certains types de peaux, le EP 0 692 237 propose |'utilisation de particules
thermoplastiques creuses expansees de polymere ou copolymere d'acrylonitrile

assurant |a dispersion de la phase huileuse.

Un autre domaine pour lequel la possibiliteé de préeparer des emulsions
sans emulsifiants ou stabilisants conventionnels trouve un grand interét est
celui de I'agroalimentaire. La suppression d'emulsifiants permet de simplifier les
recettes et d’eliminer les problemes d’allergie ou d’intolerance lies a ce type de
composes, ce qui est particulierement benéfiqgue dans le developpement de

produits de la gamme « nutrition/sante ».

Le DE 10 2006 032 083 A1 décrit un procedé de fabrication de microcap-
sules contenant un agent lipophile. Le procede impliqgue la mise en ceuvre
d’emulsions multiples, dont une etape d'emulsification d'une eémulsion H/E dans
une phase lipidigue au moyen dultrasons. Les exemples decrits visent des

frequences ultrasonores de l'ordre de 20 kHz a 40 kHz.

Le FR 1 322 103 concerne un procede de production d'emulsions H/E qui
consiste a melanger mecaniquement la substance huileuse et le liquide aqueux,
a emulsionner ledit melange a une température appropriee (par ex. 60°C) par
des vibrations supérieures ou egales a 10 kHz, de préference comprises entre
15 et 30 kHz, puis a injecter goutte a goutte dans le sens convenable, ladite
emulsion dans |la zone de focalisation d'un bol piezo-électriqgue fonctionnant
entre 800 kHz et 1 MHz.

Ces deux derniers procedes sont donc complexes, emploient des traite-
ment ultrasonores avec cavitation, et requierent des manipulation multiples des

phases a emulsionner, en des volumes varies.

Objet de I'invention

Le but de la présente invention est donc de proposer un procede de pre-
paration d'emulsions stables durant plusieurs semaines a plusieurs mois qui ne

requiert pas d’emulsifiant et qui soit simple a mettre en oeuvre.
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Description Générale de I'invention

Conformement a la présente invention, on propose un procede de prepa-
ration d'une emulsion H/E stable, dans lequel on combine une phase lipidique
(ou lipophile) avec une phase aqueuse (ou hydrophile), caracterise en ce quon
soumet le melange de ces phases a une energie vibratoire, dans un récipient
ferme, par application d'un transducteur opérant a une frequence supérieure ou

egale a 900 kHz, de préference superieure a 1 MHz.

Ce traitement vibratoire haute-frequence peut étre typiquement poursuivi
jusqu’a l'obtention de la concentration finale desirée en phase lipidique et/ou de
la granulometrie finale desiree, ou plus simplement jusqu’a dispersion complete

de la phase lipidique ; apres quoi I'emulsion peut étre recuelllie.

Durant sa mise au point, le procede a montre, de maniere surprenante,
qu’il est possible de realiser une emulsion huile-dans-eau stable sans ajout
d’'emulsifiant, en soumettant le melange a des ondes causees par application
d'un transducteur opérant a une frequence superieure ou egale a 900 kHz. De
preference, le transducteur opere dans une plage de frequences definie par une
borne inferieure de l'ordre de 900 KHz a 1 MHz et par une borne supérieure de

'ordre de 3 MHz. Une plage plus resserree peut s'etendre jusqu'a 1,5 MHz.

Le procéde selon lI'invention permet d'obtenir des emulsions stables avec
une granulometrie fine et contrOlee, les particules de la phase discontinue ayant
une taille micrometrigue ou nanometrique. La stabilite de ces emulsions peut
aller jusqu’a plusieurs mois, et convient donc pour un usage industriel. Elles
sont, en outre, iImmediatement et infiniment solubles dans tout autre milieu

agueux.

De preference, le traitement vibratoire a l'aide du transducteur est mis en
ceuvre jusqu’a l'obtention d'une granulométrie micrometrique de la phase

discontinue. En particulier, on vise un diametre moyen des particules (globules)

de la phase discontinue qui soit inféerieur 50 um, de maniere plus préeféree

inferieur a 20 um. Conventionnellement, dans le cadre dune distribution

gaussienne, le diametre moyen correspond a la moyenne des diametres des

globules gras mesures en volume dans I'émulsion.
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Sans intention de se limiter par une explication theoriqgue, on considere
que l'application d’'une énergie vibratoire haute frequence (900 kHz et plus) au
moyen d'un transducteur pour la réalisation d'emulsions présente I'avantage de
faire disparaitre le phenomene de cavitation generalement utiliseé pour son
iIntensite de cisaillement. En effet, les gammes de frequence classiquement
employees comprises entre 20 et 200 kHz, et generalement Inferieures a
80 kHz, conduisent a la formation de bulles de cavitation dans lesquelles la
temperature locale s'accroit jusqu'a plusieurs centaines de degres Celsius et ou
la pression augmente tres fortement. Cette cavitation cisaille fortement le
melange ce qui permet l'emulsification rapide mais provoque [alteration
physico-chimique et biochimique du melange. L'utilisation de frequences hautes
conformement a la présente invention annule ces altérations et préserve
beaucoup mieux le produit, permettant I'obtention d'eémulsions stables. On
considere notamment que le présent procede s'appuie sur un phenomene de
brumisation en vase clos qui conduit a une re-solubilisation des micro/nano-
gouttelettes formees a la surface (causees par les ondes haute-frequence du
transducteur, de preference du type piézoelectrique) et une emulsification
progressive du melange. Ces globules gras peuvent avoir des dimensions
micrometriques (voire nanometriques) en fonction du temps dapplication du

procede.

Un autre phenomene mis en ceuvre dans lI'invention est une legere acidifi-
cation de I'emulsion obtenue, qui semble indiquer une ionisation partielle de
I'emulsion. Une telle ionisation intervenant par le jeu de liaisons electrostati-
ques, cela permet de conforter davantage la stabilite de I'emulsion et de se

passer d’emulsifiant dans la formulation.

Ainsi, comparativement a I'emulsification ultrasonore (basse fréquence)
par cavitation qui se fait sous tres fort cisaillement avec les inconvenients vy
afferents, le present procédeé est un procedé d’'emulsification directe qui permet
d'obtenir une emulsion stable et fine. Si la mise en emulsion est plus longue
(typiqguement une a plusieurs heures) que dans les procedes par cavitation, le

present procede a l'avantage de garantir I'integrite des produits.
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Le présent procede est d’application genéerale dans tous les secteurs de
'industrie, et trouve une application particulierement intéressante lorsque les
emulsifiants peuvent poser des problemes de confort, d'irritation, d'allergie ou
d'intolerance comme par exemple dans les secteurs de l'agroalimentaire, la
dermatologie, la cosmetique, les produits de relaxation et la pharmacie.

D autres secteurs interessants sont par exemple |la peinture ou les polymeres.

Bien entendu, |a suppression d'emulsifiants permet de reduire les couts, et
presente donc un attrait dans toutes les preparations d'emulsions a 'échelle

industrielle.

On le comprendra, la composition des phases dependra typiguement du
secteur concerne. La formulation du melange a emulsionner pourra en outre
comprendre un ou plusieurs additifs. L'ajout d’emulsifiant etant possible mais
n'etant pas requis, on l'evitera de preference. Les deux phases formulees
peuvent étre simplement combinees dans le recipient de traitement, mais

peuvent également faire I'objet d'un pre-mélange.

De maniere generale, le terme phase lipidique (ou lipophile) designe tou-
tes les substances huileuses, liquides a la température de mise en oeuvre du
procede, naturelles, vegétales ou animales, ou synthetiques ayant ou non une
ou plusieurs activites biologiques averees, et insolubles dans I'eau (moins de
2% en poids a température ambiante). A titre illustratif et non limitatif de ces

lipides, on peut notamment citer :

- pour lI'agroalimentaire : les huiles vegetales (olive, tournesol, colza, ara-
chide, melanges d’huiles vegeétales,...) ; les huiles animales (poisson...), les

beurres...

- pour la dermatologie / cosmétique : les huiles d’avocat, d’argan et autres

huiles vegetales, les huiles essentielles.

Le terme phase agueuse (ou hydrophile) désigne toute phase contenant
de I'eau et/ou de l'alcool. On peut citer I'eau adoucie ou non, minérale ou non,

'eau de source.

Par ailleurs, le melange a emulsionner, peut comprendre des additifs. Ces
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additifs peuvent étre agjoutes a l'une des phases, selon qu’ils sont liposolubles
ou hydrosolubles. Le cas echéant, on pourra au prealable solubiliser un tel
additif dans un solvant. A titre d'exemple non exhaustif, dans le secteur alimen-
taire, des Dbiomolecules d’interét pourraient étre ajoutees dans la phase
aqueuse (peptides, vitamines, flavonoides,...) ou dans la phase lipidique

(triacylglycerols, acides gras, arOmes,...)

Dans la pratique, le melange a emulsionner est place dans un recipient
maintenu ferme pendant I'application des ondes hautes-frequences. Ces ondes

sont de preference appliguees au melange dans |la partie basse du recipient.

Les transducteurs du type piezoelectrigues sont particulierement prefe-
res ; ils sont adaptés pour un fonctionnement stable dans la gamme de fre-
qguence choisie et leur technologie de fabrication est bien maitrisee. En outre,
les elements de ceramique piezoelectrigues peuvent étre directement en
contact avec, ou immerges dans, le milieu a traiter. Alternativement le transduc-
teur peut comprendre un element vibrant mecaniqguement couplé aux cerami-
ques pieézoelectriques, lequel est alors mis en contact avec, ou immerge dans,

le milieu a traiter.

Les vibrations sont appliquées de preference pendant le temps necessaire
pour disperser entierement la phase lipidique et atteindre la distribution granu-
lometriqgue desiree. Les durees requises peuvent étre facilement estimees par
'homme du metier sur bases d'essais prealables, prenant en compte les

phases en présence, les volumes, et la puissance appliquee.

On notera qu’ill est possible d'utiliser plusieurs transducteurs simultane-
ment pour realiser une méme emulsion, ce qui permet notamment de reduire le

temps necessaire a I'emulsification.

Pour une bonne maitrise du procede, la proportion de phase lipidique est
preférablement de I'ordre de 0,01 a 40 % du poids total du melange (émuision),
de maniere plus preferee la part de phase lipidigue n‘excede pas 30 % (m/m)

du poids total, ou mieux n'excede pas 20 % (m/m).

Dans certains cas, selon la duree de traitement, on peut observer une

augmentation de temperature du melange induite par le fonctionnement en
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continu des transducteurs. Pour palier une telle augmentation de tempeérature,
on maintiendra de préeference le melange dans une plage de temperature
predéeterminee, de preference dans une plage de temperature entre 20 et 30°C.
Cela peut se faire aisement en munissant le récipient fermeé d’'une double parol
refroidie, ou par tout autre moyen approprie. Un tel refroidissement est particu-
lierement interessant si le melange a emulsionner contient des produits thermo-

sensibles ou volatils, tels que certains aromes d'huiles essentielles par exem-

ple.

Selon un autre aspect de I'invention, on propose une eémulsion E/H stable,
exempte d'emulsifiant, présentant une granulomeétrie micromeétrigue ou nano-
metrigue. Cette emulsion presente une stabilite de plusieurs semaines, typi-
gquement d'au moins 3 mois a temperature ambiante. Une telle émulsion est
avantageusement obtenue par le present procede. Encore un autre aspect de
'invention concerne une composition ou produit pour usage pharmaceutique,
dermatologique ou alimentaire comprenant une emulsion obtenue selon le

present procede.

Selon encore un aspect de l'invention, on propose l'utilisation du present
procede pour la préparation de compositions dermatologiques ou pharmaceuti-

gques ou de produits alimentaires.

Selon un ultime aspect, la presente l'invention concerne dispositif
d’emulsification comprenant un recipient fermé apte a recevoir un melange de
phase lipidigue et de phase aqueuse a emulsionner. Un transducteur est
agence de sorte a appliquer des vibrations au méelange dans la partie inferieure
du recipient ferme, le transducteur étant configure et piloté par une électronique
de commande appropriee pour opéerer dans une plage de frequences comprises
entre 900 kHz et 3 MHz.

De preference, le dispositif comprend des moyens pour maintenir le me-
lange dans ledit recipient ferme a une temperature comprise dans une plage de
temperature predeterminee, de preference dans une plage de temperature
entre 20 et 30°C.
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Description detailléee a I'aide des figures

D'autres particularités et caracteristiques de l'invention ressortiront de la
description detaillee de quelques modes de realisation avantageux presentes
ci-dessous, a titre d'illustration, en se referant aux dessins annexes. Ceux-cCi

montrent:

Fig.1: un schéema lllustrant le principe d'emulsification du present procede en
trois etapes : a) etat initial, b) transducteur en marche, et c¢) éetat final ;

Fig.2: un graphique montrant la distribution de tailles de la phase lipidique
selon 'exemple 1 ;

Fig.3: un graphiqgue montrant la distribution de tailles de la phase lipidique
selon I'exemple comparatif 1 ;

Figs.4 a 7. des graphiques montrant la distribution de tailles de la phase

lipidique pour les autres emulsions réeferencees 2 a 5 ;

Fig.8 : une vue en perspective d'une variante de cuve pour la mise en ceuvre du

present procede.

Le principe du présent procede est representé schématiqguement a la
Fig.1. Un meélange biphasique comprenant une phase lipidiqgue 10 et une phase
aqueuse 12 est prepare et place dans un recipient 14. Dans la configuration de
la Fig.1 a), |la phase aqueuse 12 a éte versee en premier, puis la phase lipidi-
que 10. Le recipient 14 est ensuite ferme par un couvercle 160. Le signe de
reference 20 indique un transducteur piezo-electrigue opérant a une frequence
superieure a 900 kHz, mise en ceuvre apres fermeture du recipient 14. Ce
transducteur piezo-electrigue 20 permet d'appliquer une energie vibratoire au
melange essentiellement sans cavitation, ce qui conduit a la formation de fines
gouttelettes en surface (brumisation), et qui, en retombant dans la solution,
conduit a la formation progressive d'une emulsion tres fine, stable et homo-
gene. En effet, une emulsion de taille micromeétrique (voire nanometrique) est
obtenue en operant le transducteur pendant une duree variant de quelques
minutes a plusieurs heures, suivant les phases et volumes considéeres. Le
traitement vibratoire est interrompu apres lI'obtention de la concentration finale

désiree en phase lipidique et/ou de la granulometrie finale desiree, ou plus
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simplement lorsque |la dispersion complete de |la phase lipidique et atteinte ;
apres quol I'emulsion peut étre recuelllie. De préféerence le traitement vibratoire

est arréte apres obtention de la distribution granulometrique finale desiree.

On notera que le transducteur piezoélectrique 20 est immergée dans le meé-
lange a traiter, en partie basse du recipient 14, et préféerence au centre (vu en
coupe horizontale) du réecipient. Il peut étre situe dans la moitié inférieure du
volume a traiter, et preferablement dans le premier tiers. Dans la presente
variante, les ceramiques piezoelectriques sont directement en contact avec le
melange a traiter. Si dans la Fig.1 on matérialise un unique transducteur 20, on
pourra egalement utiliser plusieurs transducteurs opérants aux frequences

prescrites distribués dans le récipient, ce qui reduit la durée de traitement.

L'application du present procede a un simple melange biphasique « huile
+ eau », sans emulsifiant, a demontré que le procede n’'altere en aucune
maniere |'huile utilisee (le niveau d’insaturation des chaines d'acides gras est
preserve) et que I'emulsion est stable plusieurs mois a temperature ambiante.
L'emulsion obtenue resiste, en outre, parfaitement aux procedes de sterilisation

et pasteurisation.

On notera encore que dans le présent procede, comme illustré a la Fig.1,
on met typiquement en présence dans le recipient 14 les deux phases a traiter,
dans les proportions desirees pour I'emulsion a obtenir. Le traitement vibratoire
est donc appliqgué a un volume combiné de phases aqueuse et lipidique, dont
les proportions respectives sont celles de I'emulsion desiree. Ainsi, on place
des le départ dans le recipient de traitement un volume de phase lipidique
suffisant pour atteindre la concentration en phase dispersée desirée pour

'emulsion a realiser.

Si dans le mode de realisation décrit ci-dessus on a verseé successivement
la phase aqueuse 12 puis la phase lipidique 10, on pourrait réaliser un preé-
melange dans les mémes proportions, par exemple par agitation, avant de
verser ce pre-melange dans le récipient 14. La Fig.7 montre un exemple de
realisation de cuve 50 pour la mise en ceuvre du présent procede. Elle com-

prend une cuve Interieure 52 definissant un volume destiné a recevoir le
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melange a emulsionner, fermee par un couvercle 54. Le couvercle 54 est muni
d'une poignee 56 et comprend une trappe d’inspection 58, un passage de fils
00 et une ouverture de mesure 62. Un ou plusieurs transducteurs opérant aux
frequences prescrites (non representes) sont installes en partie inférieure de la

cuve 52.

Le signe de reférence 64 indique une paroi exterieure, concentriqgue a la
paroi intérieure de la cuve 52, qui definit donc un espace annulaire 66 pour un
fluide de refroidissement. Les embouts 68 et 70 seront donc utilises respecti-
vement comme entree et sortie pour un fluide de refroidissement tel que I'eau
ou un autre fluide adapté. Cette configuration de la cuve de traitement avec
enveloppe ou double parol permet de maintenir aisement le melange dans la
cuve dans une plage de temperature predéeterminee, de preférence de 20 a
30°C. Le debit et |la temperature du fluide de refroidissement seront donc reglées

en consequence.

Exemple 1.

Une emulsion a eté realisée par application du préesent procede dans les
conditions opeératoires illustrées a la Fig.1 a partir dun melange de 500 mL
comprenant de I'eau d'Evian et 5 % (pourcentage massique) d’huile de Linchi
Inca par rapport au poids total du melange (sans emulsifiant). Le procede est
mIS en ceuvre dans une piece a 20°C, et le transducteur piezo-électrique a éte

mis sous tension pendant 10 heures.

La distribution des tailles des globules gras dans I'emulsion obtenue est

montree dans le graphique de la Fig.2. L'emulsion est fine et atteint I'échelle

micrometrique, avec un diametre moyen de 1,75 um.

L'emulsion est stable a temperature ambiante pendant plusieurs semai-

NEeSs.

Un essail de centrifugation a 4000 tours/min pendant 20 minutes avec une
acceleration de 3500 g n'a provoqué aucun changement de phase. L'emulsion

peut donc étre consideree comme stable.
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Exemple comparatif 1.

Une emulsion a ete preparee avec le méme melange eau/Linchi inca qu'a
'exemple 1 ci-dessus a l'aide d'un éemulsionneur-nomogéeneiseur haute-

pression « Emulsiflex » 1700 bar - 5 cycles a 20°C.

La distribution de taille des globules gras dans I'emulsion est illustree a la Fig.3.
L'emulsion realisee est fine et atteint ['echelle nanometrique avec un diametre
moyen de 0,510 um. L'émulsion est stable a temperature ambiante pendant
plusieurs jours. Mais une centrifugation a 4000 tours/min pendant 20 minutes
avec une acceleration de 3500 g conduit a une nette separation de phase.

L'emulsion n'est donc pas stable.

On notera encore que le pH de I'emulsion obtenue ici est de 7,5 alors que
le pH de I'emulsion de I'exemple 1 est de 5,85. Cette acidification semble
resulter d'une legere ionisation du milieu par le procede piezo-electrique, qui
apporte une stabilisation a I'emulsion par les liaisons electrostatiques et vient
donc en complément de la stabilisation obtenue par le contrGle de la taille des

globules gras (phase discontinue).

Autres exemples.

D’autres emulsions ont eté preparees dans les conditions de I'exemple 1 a
partir d’huiles de colza, olive et tournesol, sans aucun emulsifiant ou tensioactif
(referencees 2 a 4). Une emulsion a egalement eté preparée avec un ajout
d'emulsifiant (émulsion 5). Les proprietés de ces émulsions sont resumees
dans le tableau suivant, avec la reference a la Figure illustrant la distribution de

taille de la phase discontinue pour chaque emulsion.

L'éemulsion 2 (huile de colza) presente une distribution monomodale des
globules gras avec un diametre moyen plus elevé que precedemment (12,5

um), mais le systeme est neanmoins stable pendant plusieurs semaines.
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Ré&f. Mélange initial (0/0 m/m) Diametre moyep des.globules Fig.
gras de I'émulsion
Eau d’Evian + 5% d’huile
2 de Colza 12,5 pm 4
Eau d’Evian + 5% d’huile
3 d’'olive 3,/ pm 0
Eau d’Evian + 5% d’huile
4 de tournesol 2,9 m °
Eau d’Evian + 8% d’huile
5 de tournesol + 0.05% de Distribution complexe /
twin 80

Les émulsions 3 et 4 (huile d'olive et tournesol) presentent une distribution
des globules gras monomodale de faible taille, avec un diametre moyen de 3,7

et 2,5 um respectivement.

Ces emulsions ne subissent aucune separation de phase lorsque soumi-

ses a une centrifugation dans les conditions de I'exemple 1.

Ces essais valident donc l'application du present procede a la preparation
d'emulsions fines et stables a partir d'huiles alimentaires, sans ajout

d'emulsifiant, tensioactif ou autre stabilisant conventionnel.

On remarquera encore que l'ajout de Twin 80 dans I'exemple 5, un emul-
siflant tres utilisé et connu pour sa forte capacite de stabilisation des emulsions,
perturbe la distribution granulometrique de la phase discontinue. Il est ajoute Ici
avant dans le meélange, c.-a-d. avant |la mise en ceuvre des ondes hautes-
frequences, comme dans le cas de la fabrication d'une émulsion courante par

agitation.

Comme on le voit a la Fig.7, trois populations de globules gras differentes

sont apparues. La premiere a un diametre moyen de l'ordre de 2 um, equivalent

2éme

a ce qui avait été analysé en l'absence d’eémulsifiant mais une population

centrée sur 10 um fait son apparition, suivie d’'une 3°™ population composée de
gros agglomeérats de diametres supeérieurs au mm (tres gros globules gras

totalement instables).
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Il apparait que I'ajout d'emulsifiant a un effet tres negatif sur la finesse et

I'nomogeneéite de 'emulsion.
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20
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9.
25
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Revendications

Procéedé de preparation d'une émulsion stable huile dans eau, dans lequel
on combine une phase lipidigue avec une phase agqueuse, caracterisé en
ce quon soumet le melange a une énergie vibratoire, dans un recipient fer-
me, par application d'un transducteur operant dans une plage de frequences

comprises entre 900 kHz et 3 MHz.

Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le traitement

vibratoire est appliqué dans des conditions essentiellement sans cavitation.

Procédé selon la revendication 1 ou 2, caracteriseé en ce que le transducteur

opere a une frequence inferieure a a 1 500 kHz.

Procede selon la revendication 1, 2 ou 3, caracterise en ce que le transduc-

teur opere a une frequence superieure a 1 MHz.

Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-
se en ce que le melange, respectivement l'emulsion, est exempt(e)

d’emulsifiant ajouté.

Procede selon 'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-

se€ en ce que le transducteur est de type piezo-electrique.

Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-
s€ en ce que les vibrations sont appliqguees au melange dans la partie infe-

rieure du recipient ferme contenant le melange.

Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-
Ssé en ce que la part de phase lipidique n'excede pas 40 %, de preféerence

30 %, ou mieux 20 % du poids total.

Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-
sé en ce quon maintient le melange dans une plage de temperature prede-

terminee, de preference dans une plage de temperature entre 20 et 30°C.

10.Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-

se€ en ce que le traitement est continue jusqu’a dispersion complete de la
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phase lipidique et/ou obtention de la concentration finale desiree en phase

lipidique et/ou de la granulométrie finale désiree.

11.Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracteri-
sé en ce que le traitement est continué jusqu'a obtention d'une granulome-

5 trie micrometrigue, de preference jusqu'a obtention d'une phase discontinue

présentant des particules d’'un diametre moyen inférieur a 50 um, de préfe-

rence inferieur a 20 um.

12.Procede selon I'une quelcongque des revendications precedentes, caracteri-
sé en ce que I'emulsion obtenue est stable pendant plusieurs semaines a

10 plusieurs mois a temperature ambiante.

13.Emulsion H/E stable obtenue par le procede selon I'une quelconque des

revendications precedentes.

14.Composition ou produit pour usage pharmaceutique, dermatologigue ou
alimentaire comprenant une emulsion obtenue selon le procede I'une quel-

15 conqgue des revendications 1 a 10.

15. Utilisation du procede selon I'un quelconque des revendications 1 a 10 pour
la preparation de compositions dermatologiques ou pharmaceutiques ou de

produits alimentaires.

16.Emulsion stable d'une phase lipidigue dans une phase aqueuse, exempte

20 d’emulsifiant, presentant une granulometrie micrometrique ou nanometrique.

17.Emulsion selon la revendication précedente, presentant une stabilité de 3

MoIs a temperature ambiante.
18. Dispositif d’eémulsification comprenant :

un recipient ferme apte a recevoir un melange de phase lipidique et de

25 phase aqueuse a emulsionner ;
caracteriseé par

un transducteur agence de sorte a appliquer des vibrations au melange
dans la partie inferieure du recipient ferme, le transducteur etant configure et

pilote par une électronique de commande appropriee pour operer dans une
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plage de frequences comprise entre 900 kHz et 3 MHz.

19. Dispositif d’'emulsification selon la revendication 18, comprenant des
moyens pour maintenir le melange dans ledit recipient ferme a une tempera-
ture comprise dans une plage de temperature predeterminée, de preference

dans une plage de temperature entre 20 et 30°C.
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