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L'invention concerne un proceéde pour la stérilisation a haute temperature d'une émulsion, notamment une préparation dermo-cos-
metique, caracterise en ce qu'ill comprend les étapes consistant a: a. prechautter (120) progressivement ladite émulsion jusqu'a une
temperature de prechauttage, T1, limite de stabilite de ladite emulsion; b. réaliser une sterilisation (130) a ultra-haute temperature
par mfusion de ladite émulsion ainsi préchautfifee comprenant: 1. un chautfage (131) rapide a une temperature, T2, de sterilisation
11. un maintien (132) a la temperature de stérilisation 111. un refroidissement (133) rapide sous vide a une temperature, T3, de fin de
sterilisation c. refroidir (150) progressivement sous agitation a une temperature, T4, de stockage.
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DISPOSITIF ET PROCEDE POUR LA STERILISATION A ULTRA-HAUTE
TEMPERATURE D’UNE EMULSION, NOTAMMENT DERMO-COSMETIQUE,
INSTABLE A LA TEMPERATURE DE STERILISATION

L'invention concerne un dispositif et un procede pour la stérilisation a
ultra-haute tempeéerature d'une émulsion instable a la temperature de
sterilisation. Elle est plus particulierement mais non exclusivement adaptee a la
sterilisation d'une preparation dermo-cosmetiques sous la forme d'un gel, d'une
creme ou d'un lait. Plus généralement lI'invention concerne un produit sous la
forme d’'une emulsion ou d’'une suspension. Un tel produit comprend au moins
deux phases non miscibles, 'une des phases, dite phase interne ou dispersee,
etant en suspension, dispersee dans l'autre, dite phase externe ou continue.
Dans les produits concernes par la presente invention, la phase interne est
condensée ou liquide et la phase externe est liquide.

Une telle émulsion est susceptible d'étre « cassee » c'est-a-dire de perdre
son caractere emulsif par divers mecanismes tels que le cremage, la floculation
ou la coalescence. Ces phenomenes, conduisant a la destruction de 'emulsion,
sont particulierement influenceés par la taille des particules en suspension et |a
viscosité de la phase externe. Plus les particules de la phase interne sont fines,
de méme que plus la phase externe est visqueuse, et plus I'emulsion sera
stable, et inversement. La stabilité mesure, en quelgue sorte, le temps que met
ladite emulsion a perdre son caractere emulsif.

Dans de nombreux domaines, tels que la cosméetique ou le medicament,
un produit sous la forme d'une émulsion doit réepondre a des normes de
conservation vis-a-vis des proliferations microbiennes. Une des methodes pour
assurer cette conservation est d'inclure dans le produit des conservateurs tels
gue des esters de |I'acide para-hydroxybenzoique, des sorbates ou des esters
de glycol. Ces adjuvants ne participent pas aux principes actifs vises pour les
preparations qui les contiennent mais peuvent cependant étre mal toleres. Il est
par consequent souhaitable de proposer des produits, notamment dans le
domaine dermo-cosmetique, n'utilisant pas de tels adjuvants conservateurs

mais qui présentent une duree de conservation et une propretée microbienne
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adéquates. A cette fin, lesdits produits doivent étre stériles. La stérilité est
definie par la norme EN 556 et la pharmacopee européenne en vigueur, comme
la probabilite d’'un micro-organisme de proliferer dans ledit produlit.
Typiqguement, ladite probabilite, pour un produit sterile, est inferieure a 107,
Pour les produits vises par I'invention, la demanderesse a determineé que la
sterilisation doit étre effectuee selon un procede dont la valeur sterilisatrice, FO,
est egale a 22 minutes. Cette valeur FO, dont la methode de determination est
definie par la pharmacopée européenne en vigueur, donne un temps, exprime
en minutes, quantifiant I'effet letal de la chaleur humide a 121 °C sur les micro-
organismes viables. Un produit sterile au sens de la pharmacopee europeenne
a ete soumis a un procede de sterilisation dont la valeur sterilisatrice, FO, est au
moins e€gale a 15 minutes. En pratique ledit procedé peut comporter plusieurs
etapes de sterilisation, cumulatives, ne faisant pas appel a une stérilisation par
la seule chaleur humide mais dont les effets letaux cumules sont equivalents a
cette valeur FO.

L' effet letal est mesure par rapport a un germe de reference, le
géobacillus stearothermophilus sporulé. Ces bacteries sont particulierement
résistantes et tolerantes a la chaleur. Ainsi, I'effet de stérilisation vise est celul
qu’aurait produit sur ces germes, dans le milieu etudie, un traitement thermique
de 22 minutes a 121 °C. Ce traitement croit en temps de maniere exponentielle
avec la baisse de la temperature en fonction de la nature du micro-organisme
dont la destruction est visee par le traitement. La valeur de FO est ainsi donnee

par la formule :
FO =t.10 \""1<"?

ou :
- t est le temps de traitement exprime en minutes ;
- Zz a la dimension d'une tempeérature et est defini par la resistance
thermique du micro-organisme considéeré. La valeur de z est deéfinie
experimentalement en regard d'un parametre D. D est un temps de
reduction decimal et mesure le temps, a une temperature donnee, ici a
121 °C, pour reduire la concentration du micro-organisme considéere de

90 %. Pour geobacillus stearothermophilus, D est egal a une minute.
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Ainsi, z est la variation de température qui modifie |la valeur de D d'un
facteur 10, pour geobacillus stéearothermophilus, z est eégal a 10 °C, ces
facteurs D et z sont fonction du milieu et varient notamment selon le type
d'eémulsion ;

- T est la tempeéerature du traitement.

Ainsi, un traitement de valeur sterilisatrice FO egale a 22, est un traitement
de 22 minutes a 121 °C (394 K), ou encore un traitement de 36 secondes a
135 °C (408 K).

Bien evidemment, un tel echauffement, qui réduit considerablement la
viscosité de la phase externe de I'émulsion, a un effet destructeur sur celle-ci,
de sorte que les traitements de sterilisation thermique de tels produits sont
exclus par I'nomme du metier, et |I'utilisation d'adjuvants ou d'autres procedes
de sterilisation sont preferes. Cependant, ces autres procedes presentent
egalement des inconvenients ou ne sont pas applicables

- la stérilisation par irradiation, est difficile a mettre ne ceuvre et préesente
des incertitudes quant aux produits de degradation ;

- la stérilisation par membrane filtrante n'est en géneral pas adaptéee aux
produits aussi visqueux que ceux utilisés en dermo-cosmetique, et
risque, par ailleurs, de retenir les phases internes lorsque celles-ci se
trouvent a |I'etat condense ou solide. Finalement elle n‘autorise pas un
processus continu et des debits compatibles avec une production
Industrielle du produit.

Le document EP-B-2032175 deécrit un procede de steérilisation, dit UHT, ou
Ultra Haute Température, adaptable a la sterilisation de produits cosmetiques
tels que ceux visés par I'invention. Le procede et le dispositif decrits dans ce
document utilisent un chauffage indirect de I'emulsion qui est conduite en la
maintenant sous pression dans des bains chauffants et réfrigerants au travers
d’'une gaine. Cette gaine assure I'absence de contact du produit avec les bains
en question. Ce type de procede provoque un gradient thermique entre le
produit au contact des parois de la gaine et le produit au cceur de |I'écoulement,
ainsi qu'un gradient thermique entre le debut et la fin du passage dans un

méme bain. Ces caracteristiques rendent difficiles le contrble de |la valeur letal
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de la stéerilisation ainsi operee. Ainsi, ce procede ne permet pas de controler
rigoureusement les temps de chauffage, de maintien eventuel a haute
tempeérature et de refroidissement. En effet, notamment lorsque le produit a
steriliser est tres visqueux, ces temps etant contréles par le debit du produit
dans la gaine, la finesse de ladite gaine rend difficile I'obtention d’'un debit
adequat. De plus, I'echauffement et le refroidissement du produit au cours de
son trajet dans le gaine modifient sa viscosité a la fois le long de |la gaine et
dans sa section et rendent complexe le contrOle du pompage dudit produit et |a
necessite d'utiliser des pressions elevees. Par ailleurs, le contact avec les
parois chaudes de la gaine est susceptible de dégrader le produit, alors que le
contact avec les parois froides de ladite gaine, dans la zone de refroidissement,
tend a figer les corps gras contenus dans ledit produit sans possibilite de re-
homogeneisation ulterieure. Le contrOle de ce procede est donc delicat et les
resultats peu reproductibles. Finalement, ce procede n'est pas adapte a un
traitement industriel de volumes de produit eleves, a des debits supérieurs a
1 m°/heure.

Les autres procedes de traitement a ultra-haute temperature connus de
I'art anterieur, notamment les procedes par infusion ou par injection appliques
aux produits alimentaires, sont egalement peu adaptes a la mise en cesuvre de
ce type de produit et nécessitent, pour une pleine efficacite, que le contact avec
la vapeur soit realisé alors que le produit se trouve en phase liquide. Bien que
les qualités de stérilisation requises pour les produits alimentaires soient moins
severes que pour les produits vises par I'invention et que les qualites
organoleptiques des produits alimentaires traités par des procedes de
sterilisation a ultra haute tempeéerature soient moins fragiles que la stabilité des
emulsions visees par l'invention, il est courant, selon I'art anterieur d'ajouter
auxdits produits alimentaires des additifs tensio-actifs pour en renforcer la
stabilite vis-a-vis du cycle de sterilisation. Ainsi, le document EP 0524751 et le
document JP 2004 105181 decrivent des procedés de sterilisation d'une
emulsion alimentaire, laquelle emulsion est prealablement stabilisee par un
I'ajout d’'un ester. Ce type d'additif tensio-actif est similaire aux agents

conservateurs dont I'absence est visee par l'invention.
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Afin de resoudre les inconvenients de |'art anterieur, I'invention propose
un procede pour la sterilisation en continu et a haute temperature d'une
emulsion, notamment une preparation dermo-cosmetique, lequel procede
comprend les etapes consistant a :

a. préchauffer progressivement ladite émulsion jusqu’'a une
temperature de prechauffage, T1, limite de stabilite de ladite
emulsion ;

D. realiser une sterilisation a ultra-naute tempeéerature par infusion de
ladite emulsion ainsi prechauffee comprenant :

. un chauffage a une température, 12, de stérilisation ;

0. un maintien a la temperature de sterilisation ;

. un refroidissement sous vide a une tempeérature, T3, de fin
de stérilisation ;

C. refroidir progressivement sous agitation a une temperature, 14, de
stockage.

Ainsi, le procede objet de I'invention comprend des phases de chauffage
et surtout de refroidissement progressif dans le deroulement du processus, de
part et d’autre de |'opéeration de sterilisation. Ces phases de chauffage et de
refroidissement progressifs permettent

- au chauffage, d'amener I'émulsion dans un etat de fluidité adapté au

procede de sterilisation par infusion mais sans casser ladite eémulsion ;

- au refroidissement de redonner au produit sa qualitée d'emulsion qui a

ete partiellement degradee au cours de l'operation de sterilisation.

Les vitesses de chauffage et de refroidissement des etapes i) et 1) de |a
phase de stérilisation par infusion sont imposees par la thermodynamique du
procede.

L'invention peut étre mise en ceuvre selon les modes de realisation
avantageux exposes ci-apres lesquels peuvent étre consideres individuellement
ou selon toute combinaison techniquement opérante.

Avantageusement, les temperatures etant exprimees en kelvin la temperature
13 est inféerieure ou egale a la temperature T1 |I'ecart entre |la temperature T1 et

la température T3 etant inferieur a 5 K :
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(T1-5)<T3<T1.

Ainsi, I'emulsion est débarrassee de l'integralité de I'eau absorbee durant
la phase de sterilisation par infusion, mais reste a une temperature suffisante,
adaptée au traitement de refroidissement ulterieur.

Avantageusement, I'etape c) de refroidissement est realisée par paliers
I'ecart de temperature entre deux paliers etant au plus de 15 K (15 °C). Ainsi, le
respect de cette condition evite tout choc thermique au refroidissement, choc
thermique qui pourrait degrader I'émulsion.

Avantageusement, |'etape c), de refroidissement, comprend deux paliers
realises avec des moyens comprenant un echangeur thermique a parois. Ainsi,
le respect des paliers evite le contact du produit avec des parois trop froides qui
conduirait a figer les corps gras, tout en permettant le traitement d’'un volume de
produit compatible avec des applications industrielles.

Avantageusement, la temperature T2 est de 418 K (145 °C). Cette
température permet d'obtenir une valeur sterilisatrice FO = 22 par un temps de
sterilisation de 6 secondes. Le procede de sterilisation produit inévitablement
une dilution de I'emulsion. Le choix de ces conditions de traitement permet
cependant de redonner a I'emulsion ses qualitées initiales lors de la phase de
refroidissement et est, par ailleurs, adapte a large gamme de produits dermo-
cosmetiques.

Avantageusement, la temperature T1 est choisie a 328 K (55 °C). Cette
temperature permet de placer la plupart des emulsions considerees par la
presente invention dans un etat de fluidite adapte au passage dans le dispositif
de stérilisation UHT par infusion sans degrader I'emulsion.

D'un point de vue pratique, et pour I'application industrielle du procede, les
parametres T1, T2, T3 et le temps de maintien sont figes quel que soit le
produit, et correspondent a des equilibres thermodynamiques permettant le
chauffage et le refroidissement rapides de sterilisation ainsi que la restitution de
toute I'eau absorbee par 'emulsion au cours de ce processus. L'etat de
I'emulsion apres ces premieres phases de traitement depend de |la nature des
produits traites, mais les parametres choisis assurent que seule I'’homogeneite

de I'emulsion est affectée par le traitement, laquelle homogéeneité est
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reconstituee lors de la phase de refroidissement, laquelle phase de
refroidissement est adaptee en progressivite et en agitation pour le produit
considere.

A cette fin, le procédé objet de I'invention comprend avantageusement
une etape de traitement mecanique, dit de malaxage, par cisaillement de
I'emulsion apres I'etape b) de sterilisation.

Avantageusement egalement, le procede objet de I'invention comprend
une etape de malaxage apres I'etape c) de refroidissement.

Ces etapes de malaxage permettent de doser le taux d'agitation de
I'émulsion pour reconstituer son homogenéite.

L'invention concerne egalement un dispositif pour la mise en ceuvre en
continu du procede objet de l'invention, lequel dispositif comprend

X. un dispositif de sterilisation UHT par infusion ;

V. des echangeurs thermiques a parois pour le prechauffage et le

refroidissement de I'emulsion a stériliser ;

Z. des moyens de traitement mecanique par cisaillement de

I'eémulsion a la sortie du dispositif de sterilisation UHT.

Avantageusement, les echangeurs thermiques sont de type dit a parois
raclees. Ainsi, les dits echangeurs assurent a la fois un chauffage et un
refroidissement de I'emulsion, sans choc thermique au contact des parois, mais
procurent eégalement tout ou partie de I'agitation de I'emulsion nécessaire a la
reconstitution de son homogeneite.

Avantageusement, le dispositif objet de I'invention comprend deux
echangeurs thermiques de refroidissement a parois raclees, correspondant a
deux paliers de température de refroidissement. Ainsi le premier echangeur
thermique peut étre regle a une temperature suffisamment eélevee pour eviter
que les corps gras contenus dans I'emulsion ne se figent au contact des parois
dudit echangeur.

Selon un mode de realisation particulierement avantageux du dispositif
objet de I'invention, celui-ci comprend un malaxeur a disques a la sortie du
dispositif de sterilisation et avant I'entrée dans le premier échangeur a parois

raclees de refroidissement. Ainsi, ledit malaxeur permet d’'homogeneiser



10

15

20

25

30

CA 02841103 2014-01-07

WO 2013/007755 PCT/EP2012/063604

I'emulsion juste apres son refroidissement, alors qu elle se trouve a une
temperature relativement elevee, de I'ordre de 323 K (50 °C) et de stopper tout
debut de coalescence, cremage ou floculation de ladite emulsion.

Avantageusement, le dispositif objet de I'invention comprend un malaxeur
a disques a la sortie du dernier echangeur thermigue de refroidissement. Cette
caracteristique qui peut eétre combinee avec le mode de realisation avantageux
precedent, permet de parfaire 'homogéeneisation de I'emulsion pour eviter toute
degradation de ladite homogeneite lors des opérations subsequentes.

Avantageusement, le dispositif objet de I'invention comprend, selon ses
modes de realisation incluant des malaxeurs a disques, des moyens de
derivation permettant d'eviter le passage de I'emulsion a steriliser dans lesdits
malaxeurs a disques. Ainsi le cycle de refroidissement et |la quantité d’agitation
peuvent étre ajustes en fonction de |la nature de I'emulsion traitee.

L'invention concerne egalement une emulsion pour des applications
dermo-cosmetiques, laquelle emulsion est sterile selon [a norme EN 556 et |la
pharmacopee européenne, et plus precisément avec une stérilite telle
qu obtenue pour une valeur sterilisatrice FO = 22. Une telle emulsion, grace a
son niveau de steérilisation, hors d’atteinte des procedées connus de |'art
anterieur, presente une qualitée de conservation exceptionnelle sans avoir
recours a l'usage d’adjuvants conservateurs, ce qui permet d’améeliorer sa
tolerance et permet egalement |'utilisation de principes actifs non compatibles
avec ces adjuvants.

L'invention est exposée ci-apres selon ses modes de réalisation preferes,
nullement limitatifs, et en reference aux figures a 1 a 3 dans lesquelles :

- la figure 1 présente un synoptique de la mise en ceuvre d'un
procede selon un exemple de realisation de l'invention ;

- la figure 2 est un exemple de cycle thermique et d’'evolution
correlative de la viscosité d'un produit faisant l'objet d'un traitement selon
un exemple de réalisation de lI'invention ;

- et la figure 3, est un exemple d'evolution en temperature de la
viscosité d'une eémulsion pour la determination de la tempeérature limite

de stabilite, figure 3A a une temperature inféerieure a cette tempeérature,
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figure 3B a cette temperature et figure 3C pour une température
supérieure a cette tempeéerature limite de stabillite.

Figure 1, les reperes désignent autant les etapes du procede que les
moyens de mise en ceuvre de ce procede au cours desdites etapes. Le prodult
a steriliser est initialement stocke sous forme d’'emulsion dans un réservoir
(110). Les produits traites sont principalement des emulsions ayant une phase
externe agueuse et une phase interne grasse. A titre d’exemple, non limitatif, le
procede objet de lI'invention est adapte a la sterilisation et a 'obtention d'une
emulsion sterile, ladite emulsion comprenant une phase externe, ou continue,
aqueuse, comprenant des composes hydrophiles, notamment un gel de
carboxymethylcellulose et une phase interne comprenant des matieres
huileuses et des polyacrylates lipophiles. Le procedée est neanmoins applicable
a une emulsion dont |la phase continue est grasse et |la phase dispersee est
aqueuse. Le dispositif et le procede objets de I'invention peuvent étre mis en
ceuvre pour une large variete d’emulsions, dans des viscosités allant de
600 Cps a 45 000 Cps, c’'est-a-dire pour des produits dermo-cosmetiques allant
du lait au baume.

De telles emulsions sont obtenues en separant et en brisant les gouttes
de |la phase interne de sorte a creer une dispersion homogene de celles-ci dans
la phase externe. Cette dispersion est obtenue par I'intermédiaire d'un effet
mecanique, I'energie mecanique ainsi introduite, par agitation ou injection, dans
le produit, est stockee dans la tension superficielle des gouttes aux interphases.
Le produit est ainsi homogene lorsque |a taille des gouttes est sensiblement |a
méme dans toute I'emulsion. Partant de cet etat emulsionneg, I'émulsion est
cassee lorsque, par divers mecanismes, les gouttes de phase Interne
s'agglomerent jusqu’'a former a nouveau deux phases separees. Dans ce cas,
I'émulsion ne peut étre formée qu'en réintroduisant I'energie mecanique comme
Initialement. Entre 'emulsion initiale et 'emulsion cassee, Il existe des etats
iIntermédiaires pour lesquels |la repartition de la taille des gouttes de phase
iInterne n'est pas homogene, mais ou, sous des conditions thermodynamiques
définies ou avec une introduction minimale d'énergie mécanique, I'émulsion

peut étre a nouveau homogeneiseée. Le procede et le dispositif objets de
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I'invention visent a conserver a tout moment, et notamment lors des phases les
plus severes du traitement, I'emulsion dans un etat qui permette d'obtenir sa re-
homogeneisation facile. Ce principe de traitement n'est pas connu des
procédes de sterilisation des produits alimentaires emulsionnes tels que le lait.

La figure 2, donnant la temperature (210) et la viscosité (230) de
I'emulsion en fonction du temps (220) permet de suivre le cycle thermique (2195)
correlativement a I'evolution de |la viscosite (235) de I'emulsion au cours des
differentes etapes (120, 130, 140, 160) du procede objet de I'invention.

En revenant a |la figure 1, des moyens de pompage (115) permettent
d'amener le produit a traiter vers deux échangeurs (121, 122) a parois raclees
pour porter ledit produit, au cours d'une étape de prechauffage (120), a une
temperature (T1) a la limite de stabilite de 'emulsion. La temperature T1 est
determinee en analysant I'evolution de la viscosite de I'emulsion en fonction de
la temperature, tel que le represente la figure 3.

Figure 3, I'analyse de I'evolution de la viscosite (320) dynamique d’'une
emulsion en fonction de son taux de cisaillement (310) est donnée pour des
taux de cisaillement, ou gradients de vitesses de cisaillement, croissants (301,
303, 305), ou courbe « aller », et pour des taux de cisaillement decroissants
(302, 304, 300), ou courbe « retour ». Cette analyse, realisée au moyen d’'un
rheometre, comprenant un mobile (cylindre ou cOne) cisaillant I'émulsion entre
la parol dudit mobile et une paroi fixe, est effectuee a differentes temperatures.
Ladite analyse fait apparaitre trois comportements caracteristiques. Selon
I'exemple de realisation presente figure 3, le taux de cisaillement (310) varie
entre 10 s et 150 s™".

Figure 3A, pour des temperatures inferieures a la temperature T1 la
courbe retour (302) fait apparaitre des valeurs de viscosite plus faibles que la
courbe aller (301) pour un méme taux de cisaillement, car I'agitation du mobile
tend a fluidifier I'emulsion.

Figure 3C, pour des temperatures superieures a 11, l'agitation combinee a
la tempeéerature a l'aller (305) détruit 'emulsion, ce qui est visible sur la courbe
retour (3060) ou la viscosité chute.

Figure 3B, lorsque |'essal est pratique a la temperature T1 la viscosite
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varie en fonction du taux de cisaillement a l'aller (303) mais redevient de méme
viscosité apres agitation du mobile au retour (304).

Ainsi la temperature T1 peut étre determinee par |'etude des
comportements rneologiques de I'emulsion en fonction de la temperature.

En revenant a la figure 1, l'etape de prechauffage (120) utilise
avantageusement des echangeurs a parois raclees pour assurer a la fois une
montee tres progressive et homogene en temperature de I'emulsion. Ainsi, la
vitesse de prechauffage est comprise entre 0,1 °C.s' et1°Cs™.

Le nombre d’'échangeurs est choisi en fonction du debit vise, pour
permettre un traitement continu, adapté a une utilisation industrielle. Ce débit
est notamment supérieur @ 1 m°/heure. Un tel échangeur thermique comprend
un stator et un rotor pourvu de pales. Le stator comprend une double paroi
chaufféee a la température desirée par une circulation fluide, de sorte que la
paroi interne de I'echangeur (121, 122) se trouve a la temperature de consigne
T1. Selon un exemple de realisation avantageux, la temperature T1 est choisie
a 328 K (55 °C). Cette temperature permet dobtenir la fluiditeé requise de
I'emulsion sans degrader celle-ci. Les pales du rotor raclent en permanence la
parol interne de |'echangeur, de sorte que le temps de contact instantane d'un
volume d’emulsion avec ladite paroi est reduit ce qui evite les chocs thermiques
pouvant se produire au contact du produit froid avec la paroi chaude de
I'echangeur.

L' etape (120) de prechauffage progressif est suivie de |'etape de
sterilisation (130). La sterilisation est realisee selon un procede dit par infusion.
Ce procede, consiste a pulveriser un jet du produit dans une enceinte remplie
de vapeur d'eau a la temperature desiréee. Pour realiser cette pulvérisation,
I'’émulsion doit étre quasiment liquide. La surface d'echange des gouttes de
produit avec la vapeur etant tres elevee, le chauffage du produit a la
température de sterilisation T2 est quasiment instantane dans tout le volume de
produit injecté dans la chambre de sterilisation. Au cours de cet echauffement,
le produit absorbe de I'eau correspondant a la condensation de la quantite de
vapeur ayant transmis sa chaleur au produit. Le produit est maintenu, au cours

d'une etape de maintien (132), a la température T2 puis est dirigé vers un
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dispositif de refroidissement rapide (133). Avantageusement, T2 est choisie
egale a 418 K (145 °C) le temps de maintien, t, lors de I'etape suivante (132)
etant de 6 secondes. Ces conditions permettent dobtenir une valeur
sterilisatrice FO egale a 22 minutes.

La stérilisation (130) se poursuit par un refroidissement rapide (133) dit
flash. Le produit, chauffe a la temperature T2, est mis en communication avec
une chambre (133) mise sous vide par des moyens appropries (139). Le produlit
aspire dans cette chambre subit une detente brusque accompagnee d'une
liberation violente de vapeur. La chaleur |latente de vaporisation préeleve de
I'énergie thermique au produit et ainsi le refroidit, avec arrachement de
gouttelettes. Le cycle thermodynamique est regle de sorte que I'eau absorbée
lors du chauffage dans la premiere phase (131) du cycle de stérilisation est
recuperee sous forme de condensat lors du cycle (133) de refroidissement
flash. Ainsi, les temperatures T1 et T3 sont necessairement proches et |I'ecart
entre T3 et T1 est adapte en fonction de la nature du produit, en fonction de la
tenue et de I'aspect de I'emulsion. Le dispositif objet de I'invention devant étre
apte a traiter differents types de produits, les températures de traitement T1, T2
et T3 sont optimisées pour remplir tous les impératifs a la fois de sterilite, par la
valeur de T2 et le temps de maintien, en fonction de la capacite de pouvoir re-
homogeneiser I'emulsion apres le traitement de sterilisation notamment par le
choix de T1 et de T3. Ces parametres sont alors figes pour tous les types de
produits devant étre traités. Ainsi, la demanderesse a déterminé une
temperature T3, avantageuse, egale a 323 K (50 °C). L'ajustement du
traitement au produit specifique est realise lors des phases ulterieures (140,
150).

A I'issue de I'étape de stérilisation (130) et selon la nature du produit
traité, une étape d’homogeneisation (140) par exemple a I'aide un malaxeur a
disques est realisee. Cette eétape vise a re-homogéeneiser rapidement I'émulsion
et stopper tout pheénomene de coalescence. Alternativement, une vanne (141),
en derivation, permet de sauter cette etape d' homogeneisation pour les produits
les plus stables.

Une etape (150) de refroidissement progressif, au moyen d'une pluralité
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d'echangeurs (123, 124) a parois raclees, permet de ramener I'emulsion a une
temperature (T4) proche ou legerement superieure a I'ambiante pour realiser le
stockage de I'emulsion en vue de son conditionnement ulterieur. La vitesse de
refroidissement au cours de cette etape de refroidissement progressif est
comprise entre 0,01 °C.s' et 0,5 °C.s™".

Avantageusement, T4 est choisie a 303 K (30 °C), les emulsions etant tres
stables a cette temperature, mais suffisamment fluides pour un
conditionnement facile. Cette temperature de stockage en cuve permet
egalement d'eviter les phenomenes de condensation de I'emulsion a l'interieur
de ladite cuve. Le nombre d’echangeurs dans chacun de ces ensembles est
choisi en fonction du debit vise.

Le refroidissement est réalisé en plusieurs étapes en respectant la
condition d'un ecart maximum de 15 K (15 °C) entre deux paliers successifs.
Cette caracteristique evite que les gouttes grasses de phase interne de
I'emulsion ne se figent au contact d'une paroi trop froide. Si un tel figeage se
produisait lesdites gouttes deviendraient impossibles a diviser et a disperser
dans la phase externe. Ainsi, en partant de T3 = 323 K (50 °C) pour arriver a
T4 = 303 K (30 °C), le refroidissement (150) est realise en un minimum de deux
etapes. Ainsi, le dispositif objet de I'invention, comprend au moins deux
echangeurs correspondant a deux paliers de tempeérature. Le premier

echangeur (123), ou ensembles d'échangeurs, a parois raclees est regle a une

temperature T 4 Juste inferieure a la temperature T3. Ainsi, pour une

temperature 13 de 323 K (50 °C), T ,4 est choisie egale a 313 K (40 °C) et le

deuxieme echangeur est regle a la temperature T4 = 303 K (30 °C). L'utilisation
d'échangeurs (123, 124) a parois raclées permet, ici aussi, eviter les chocs
thermiques, mais procure egalement pour certains produits une agitation
suffisante pour re-hnomogeneiser 'emulsion. Le nombre pratique d'echangeurs
est choisi en fonction du debit a atteindre. Ainsi deux groupes d'échangeurs
correspondants a ces deux paliers peuvent étre installes en parallele ou
plusieurs echangeurs correspondant a des paliers thermiques plus rapproches
peuvent étre installés en serie.

Selon la nature du produit traite, un ultime malaxage (145), a titre
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d'exemple dans un malaxeur a disque, permet de finir Flhomogéeneisation de
I'émulsion. Alternativement, pour d'autres produits, cette etape peut étre omise,
grace a une vanne (1406) placee en derivation et connectant directement la
sortie du deuxieme échangeur thermique (124) au reéservoir tampon (160)
sterile, avant le conditionnement du produit.

Selon un premier exemple de realisation, le procedée objet de I'invention
est adapté a la sterilisation UHT d'un produit consistant en une emulsion dont la
phase continue est aqueuse et la phase interne grasse, par exemple un produit
comprenant :

- de I'eau (Aqua),

- une huile minérale telle que de 'huile de paraffine (paraffinum liquidum),

- de la glyceérine,

- du stearate de glyceryle,

- de la squalane,

- un carbomer,

- et de la triethanolamine.

Le procede objet de lI'invention permet de stériliser ce produit avec une
valeur sterilisatrice FO de 22 minutes.

Selon un deuxieme exemple de realisation, le procedé objet de I'invention
est adapte a la stérilisation d’'un produit dermo-cosmeétique comprenant 5 % a
50 % d’une phase continue huileuse et une phase interne aqueuse, par
exemple, un produit comprenant :

- de la glyceérine,

- de la gomme de xanthane,

- du Steardimonium(Di)Hectorite,

- des triglycerides capryligue/caprique,

- de la cire d'abeillle blanche,

- de I'huile d'onagre,

- d’isopropy! palmitate,

- du PEG-30 Dipolyhydroxystearate,

- d'acide citrique monohydrate,

- et de l'eau
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Le procede objet de lI'invention permet de stériliser ce produit avec une
valeur sterilisatrice FO de 22 minutes.

Selon un troisieme exemple de realisation, le procedée objet de I'invention
est adapte a la sterilisation UHT, d’'un produit dermo-cosmetique consistant en
un milieu tensio-actif avec association binaire ou ternaire d'anionique
amphotere et non ionique, par exemple un produit comprenant :

- du sulfate de coceth de zinc,

- du lauteth disodique sulfosuccinate,

- du polysorbate 20,

- du Ceteareth-60 myristyl glycol,

- de 'acide lactique,

- de I'hydroxyde de sodium,

- et de l'eau.

Le procede objet de I'invention permet de stériliser ce produit avec une
valeur sterilisatrice FO de 22 minutes.

La description ci avant et les exemples de réalisation montrent clairement
qgue I'invention atteint les objectifs vises. En particulier, elle permet de realiser
un traitement de sterilisation poussee et en continu d'un produit dermo-
cosmetique ou d'une preparation galenique fragile, pour les amener a un niveau
d'assurance sterilite permettant une longue conservation dudit produit sans

adjonction de conservateurs.
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REVENDICATIONS

1. Procedeé pour la stérilisation a haute temperature d'une emulsion,
notamment une preparation dermo-cosmetique, caracterise en ce qu'll
comprend les etapes consistant a :

a. prechauffer (120) progressivement ladite emulsion jusqu’'a une
temperature de préchauffage, T1, temperature limite de stabilite
de ladite emulsion ;

D. realiser une sterilisation (130) a ultra-haute temperature par
iInfusion de ladite emulsion ainsi préechauffée comprenant :

. un chauffage (131) a une temperature, 12, de sterilisation

. un maintien (132) a la température de sterilisation

il un refroidissement (133) sous vide a une temperature, T3,
de fin de sterilisation

C. refroidir (150) progressivement sous agitation a une temperature,

T4, de stockage.

2. Procédeé selon |la revendication 1, caracterise en ce que, les
températures etant exprimees en kelvin, la temperature T3 est inférieure
ou egale a la temperature T1 I'ecart entre la temperature T1 et la

temperature T3 etant inférieur a 5 K

3. Procédeé selon la revendication 1, caractérise en ce que I'etape c) de
refroidissement (150) est realisé par paliers, I'écart de tempeérature entre

deux paliers etant au plus de 15 K (15 °C).
4. Procede selon |la revendication 3, caractérise en ce que le
refroidissement (150) comprend deux paliers (123, 124) realisés avec des

moyens comprenant un echangeur (123, 124) thermique a parois.

5. Proceédeé selon |la revendication 1, caractérisé en ce que la
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température T2 estde 418 K (145 °C).

6. Procede selon la revendication 5, caracteriseé en ce que
T1 =328 K (55 °C).

7. Procede selon la revendication 1, caracterisé en ce qu'il comprend
une étape (140, 145) de traitement mécanique, dit de malaxage, par

cisalllement de I'émulsion apres I'étape b).

8. Procéedeé selon la revendication 7, caracterisé en ce qu'il comprend

une etape de malaxage (145) apres lI'etape c).

9. Dispositif pour la mise en ceuvre en continu d’'un procede selon la
revendication 1, caracterisé en ce qu’'il comprend :

X. un dispositif (131, 133) de sterilisation UHT par infusion ;

V. des echangeurs thermiques a parois (121, 122, 123, 124) pour le
prechauffage et le refroidissement de I'emulsion a steriliser ;

Z. des moyens (140, 145) de traitement mecanique par cisaillement

de I'emulsion a la sortie du dispositif de sterilisation UHT.

10. Dispositif selon |la revendication 9, caractérisé en ce que les
echangeurs (121, 122, 123, 124) thermiques sont de type dit a parois

raclees.

11. Dispositif selon la revendication 10, caractérisé en ce qu'il comprend
deux eéchangeurs (123, 124) thermiques de refroidissement a parois

raclees, correspondant a deux paliers de tempeéerature de refroidissement.

12. Dispositif selon la revendication 10, caracterisé en ce qu’il comprend
un malaxeur (140) a disques a la sortie du dispositif de sterilisation (131,

133) et avant I'entree dans le premier échangeur (123) a parois raclées de
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refroidissement.

13. Dispositif selon |la revendication 1, caracterisé en ce qu’'il comprend
un malaxeur (145) a disques a la sortie du dernier echangeur (124)

thermique de refroidissement.

14. Dispositif selon |la revendication 12 ou la revendication 13,
caracterise en ce qu'il comprend des moyens (141, 146) de derivation
permettant d'eviter le passage de |'emulsion a steriliser dans les

malaxeurs (140, 145) a disques.

15. Emulsion pour des applications dermo-cosmétiques, caractérisée en
ce quelle est sterile selon la norme EN 556 et |la pharmacopee
europeenne, avec un niveau de sterilité tel qu'obtenu pour une valeur

sterilisatrice FO = 22 minutes.

16. Emulsion selon la revendication 15, caractérisée en ce qu’elle

comprend une phase externe aqueuse et une phase interne grasse.

17. Emulsion selon la revendication 15, caractérisée en ce qu’elle
comprend 5 % a 50 % d’'une phase externe huileuse et une phase interne

aqueuse.

18. Emulsion selon la revendication 15, caractérisée en ce qu’elle
consiste en un milieu tensio-actif avec association binaire ou ternaire

d’'anionique amphotere et non ionigue
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