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COMPOSITION D’ENROBAGE A BASE D'ALIMENTS COLORANTS.

@ Composition d'enrobage comprenant pour 100% de
sa masse:

- de 10% a 90% massique d'au moins un polymeére filmo-
géne choisi parmi les polymeres cellulosiques ou les dérivés
de polymeéres cellulosiques, les dérivés d'alcool vinylique,
les dérivés de vinylpyrrolidones, les polymeres d'origine na-
turelle, les dérivés acryliques ou méthacryliques, les dérivés
de glycol ou de propyléne glycol ou les combinaisons des
ces deux substances ou les copolymeéres d'alcool vinylique
et de polyéthylene glycol (PEG),

- de 1% a 50% massique d'au moins un aliment colorant,
et

- de 0% a 50% massique d'au moins un agent auxiliaire
d'enrobage choisi parmi les opacifiants de couleur blanche,
les diluants, les tensioactifs, les plastifiants, les anti-
mousses.
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La présente invention a pour objet des compositions d’enrobage destinées a I'en-
robage coloré de formes solides ingérables, et plus particulierement des comprimés
pharmaceutiques, vétérinaires ou compléments alimentaires, les procédés de préparation
desdites compositions d’enrobage, les procédés d’enrobage mettant en ceuvre lesdites
compositions d’enrobage, et les produits enrobés colorés obtenus par la mise en ceuvre
des procédés d’enrobage comprenant I’utilisation desdites compositions d’enrobage.

Les formes seches utilisées dans les industries de la pharmacie humaine ou vété-
rinaire, et des compléments alimentaires, se présentent généralement sous la forme de
comprimés, de gélules, de dragées, de granulés, qui sont réalisés par agglomération de
particules solides comprenant au moins un principe actif et/ou au moins un ingrédient
nutritionnel et au moins un agent excipient. Ces formes séches peuvent étre préparées
par la mise en ceuvre de nombreuses techniques connues de I’homme du métier, comme
par exemple les techniques de compression, de granulation, de compactage ou
d’extrusion.

Afin de protéger ces formes séches contre la dégradation générée par des condi-
tions extérieures, comme par exemple la dégradation des principes actifs compris dans
celles-ci par les rayonnements de la lumiére, ou bien contre I’abrasion lors de leur
conditionnement, ou bien contre la formation de poussieres, et/ou afin d’améliorer
I’aspect extérieur desdites formes seches, en leur conférant une couleur spécifique ou
une brillance améliorée, on recouvre lesdites formes séches d’une pellicule d’une com-
position chimique agissant comme agent d’enrobage.

Les compositions d’enrobage sont bien connues de I’homme du métier et sont
généralement constituées par au moins un agent filmogene et par un systeme colorant,
constitué par des pigments d’origine minérale, comme par exemple les oxydes de fer, ou
par des colorants. Les colorants azoiques sont usuellement utilisés comme agents colo-
rants dans la préparation d’une composition d’enrobage, pour conférer une couleur vive
a la pellicule formée sur la forme seche.

De récentes évolutions dans la réglementation européenne relative a 1’usage et a
"utilisation des colorants azoiques aménent les industriels a rechercher une alternative
et a mettre au point des systemes de coloration de compositions d’enrobage conférant
une couleur vive, stables a la lumiere dans le temps, mais dénuées de dérivés azoiques.

Les colorants dits « naturels » peuvent constituer une alternative aux colorants
azoiques. La plupart des colorants naturels sont obtenus par extraction sélective de mo-

lécules colorantes présentes dans des fruits et des 1égumes. On peut citer par exemple
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les anthocyanes, les caroténoides...Ils permettent d’obtenir des couleurs vives, mais la
stabilité de ces couleurs, conférées aux formes seches par ces colorants, a la lumiere est
souvent médiocre.

Se basant sur la directive européenne n° 1334/2008 qui définit les ardmes natu-
rels utilisés en alimentaire, 1’association professionnelle NATCOL (Natural Food Co-
lours Association) propose une classification des colorants naturels en fonction de leur
mode d’obtention en transposant la directive aux colorants de maniére a établir des dé-
finitions claires, ces mémes définitions seront utilisées dans la présente demande de
brevet.

Cette classification comporte deux classes : les colorants non présents dans la
nature et les colorants présents dans la nature. Parmi ces derniers, la classification dis-
tingue les substances colorantes obtenues par synthése chimique et les substances colo-
rantes obtenues par la mise en ceuvre de procédés utilisant comme matiére premiere des
sources naturelles comme par exemple des matiéres premieres d’origine animale, végé-
tale, minérale, mises en ceuvre dans des procédés d’extraction et/ou de distillation et/ou
de fermentation enzymatique.

Parmi ces colorants naturels présents dans la nature, et obtenus a partir de matié-
res premieres naturelles, on peut ainsi citer les anthocyanines (E163), les Chlorophylles
(E 140), les caroténoides (E 160a), le curcumin (E100), la lutéine (E161b), le lycopéne
(E160b), les extraits de paprika (E160c).

Cependant, I'utilisation de ces colorants naturels, présents dans la nature, et ob-
tenus a partir de matiéres premieres naturelles, dans la préparation d’'une composition de
pelliculage ne permet pas de conférer a la forme séche qui en est revétue des couleurs
stables lors d’une exposition prolongée a la lumiere.

La demande de brevet W0O2011/089248 divulgue des compositions comprenant :

a) une phase aqueuse comprenant de I’eau, au moins un co-solvant sélectionné
parmi le groupe constitué¢ par le propylene glycol, 1’éthanol, la triacétine et le
glycérol et optionnellement au moins un sucre sélectionné parmi le groupe cons-
titué par le sucrose, le fructose et le glucose ;

b) un systéme tensio-actif comprenant au moins une saponine, et de la 1écithine ; et

¢) une phase huile comprenant au moins une substance sélectionnée parmi le
groupe constitué par les aromes, les vitamines, les colorants, et les acides gras

polyinsaturés.



10

15

20

25

30

3003136

Ces compositions sont utilisées pour préparer des compositions alimentaires
(aliments et boissons).

La description de cette demande de brevet divulgue des colorants préférés : cara-
ténoides, lutéines, extraits de paprika.

La demande de brevet US 2007/0202222 divulgue un boitier alimentaire com-
prenant un matériau textile et/ou de la cellulose régénérée, imprégnés ou enrobés dans
leur partie intérieure par au moins un colorant.

Les aliments colorants décrits sont notamment le paprika, la chicorée, des épi-
ces, le caramel, des extraits de tomates.

La demande de brevet WO 2006/066389 décrit et revendique des compositions
se présentant sous la forme de capsules seches comprenant une matrice insoluble com-
prenant au moins 70% massique de protéines, entre 5 et 10% d’eau et un actif encapsu-
1¢, caractérisée en ce qu’elle présente, une fois mouillée dans une solution aqueuse inco-
lore ou une huile minérale, une composante colorimétrique L* de clarté supérieure a 40,
une valeur colorimétrique C* de saturation de couleur inférieure ou égale a 33 et un
« angle de teinte » entre 70° et 90°.

Les inventeurs de la présente invention ont donc cherché a mettre au point des
compositions destinées a enrober des formes seches, procurant un film coloré sur celles-
ci dont la couleur est de forte intensité, laquelle reste stable aprés une durée prolongée
d’exposition a la lumiere, ces compositions d’enrobage devant étre exemptés de colo-
rants de type azoiques.

Selon un premier aspect, l'invention a pour objet une composition d’enrobage
comprenant pour 100% de sa masse :

- de 10% a 90%, de préférence de 30% a 80%, massique d’au moins un po-
lymére filmogene choisi parmi les polymeéres cellulosiques ou les dérivés
de polymeres cellulosiques, les dérivés d’alcool vinylique, les dérivés de
vinylpyrrolidones, les polymeres d’origine naturelle, les dérivés acryliques
ou méthacryliques, les dérivés de glycol ou de propyléne glycol ou les
combinaisons de ces deux substances ou les copolymeres d’alcool vinyli-
que et de polyéthylene glycol (PEG),

- de 1% a 50%, de préférence de 10% a 40%, massique d’au moins un ali-

ment colorant, et
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- de 0% a 50%, de préférence de 0% a 40%, massique d’au moins un agent
auxiliaire d’enrobage choisi parmi les opacifiants de couleur blanche, les
diluants, les tensioactifs, les plastifiants, les anti-mousses.

Selon un aspect particulier, ’invention a pour objet une composition telle que
définie ci-dessus, caractérisée en ce que ledit au moins un polymére filmogene est choi-
si parmi la méthylcellulose, I’Hydroxy Propyl Methyl Cellulose, 1’Hydroxy Propyl Cel-
lulose, ’'Hydroxy Ethyl Cellulose, la Carboxy Methyl Cellulose de sodium, 1’Ethyl Cel-
lulose, les PVA (polyalcools vinyliques), les copolyméres PVA-PEG (PolyEthyléne-
Glycol), I'acétate de polyvinyle, les polyvinylpyrrolidones (PVP), les copolymeéres vi-
nylpyrrolidone-acétate de vinyle, les amidons, les amidons modifiés par les maltodex-
trines, les alginates, la pectine, la gomme arabique, la gomme de guar, les carraguena-
nes, la gomme de xanthane, I’inuline, le chitosan, le copolymere acide méthacrylique,-
acétate d’éthyle, ou le copolymeére polyéthyléne glycol - polypropylene glycol (PEG-
PPG).

Selon un aspect particulier, ’invention a pour objet une composition telle que
définie ci-dessus, caractérisée en ce que ledit au moins un agent auxiliaire d’enrobage
est choisi parmi les opacifiants de couleur blanche tels que le dioxyde de titane, le talc,
le kaolin, ’oxyde de magnésium ; les diluants tels que le lactose, le sucrose, le manni-
tol, le sorbitol, le xylose, le xylitol, I’isomalt, la cellulose, le talc, les amidons natifs ; les
tensioactifs tels que les esters de sorbitan, les esters de sorbitan éthoxylés, les huiles de
ricin hydrogénées et €thoxylées, les 1écithines, le sodium lauryl sulfate, les alcools gras
éthoxylés, les acides gras éthoxylés ; les plastifiants tels que la glycérine, les polypropy-
léne glycols, les polyéthylenes glycols ou leur dérivés de condensation avec un acide
gras ou un alcool gras, I’acide stéarique et ses dérivés, les mono glycérides acétylés ; les
anti-mousses tels que les acides gras ou les dérivés de silicone.

Selon un aspect particulier, ’invention a pour objet une composition telle que
définie ci-dessus, caractéris€ée en ce que ledit au moins un aliment colorant est choisi
parmi les fruits et les légumes concentrés, comme par exemple le carthame, les algues,
la carotte, la carotte pourpre, la carotte noire, 1’hibiscus, le radis, le cassis, la pomme, le
citron, les épinards, les raisins, le cassis, le choux rouge, les baies de sureau, la bette-
rave, la citrouille, le potiron, les orties, le curcuma, le safran, les fruits rouges, le papri-

ka.
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Selon un aspect particulier, I’invention a pour objet une composition telle que définie
ci-dessus, caractérisée en ce qu’elle comprend de 10% a 40% massique d’aliments colo-
rants. De préférence elle comprend de 10% a 30% massique d’aliments colorants.

Les colorants alimentaires (« food color »), qui nécessitent une approbation selon la ré-
glementation européenne sont a distinguer des aliments colorants (« coloring foods-
tuff ») qui ne nécessitent pas cette approbation réglementaire et qui sont mis en ceuvre
dans la composition objet de la présente invention.

La définition du terme « aliment colorant » est établie en fonction du mode d’obtention
dudit aliment. En effet, I’obtention d’un aliment colorant ne doit pas consister en une
extraction sélective des substances colorantes, en outre I’aliment colorant doit conserver
ses caractéristiques organoleptiques, a savoir son golt, sa saveur et sa couleur. Par
exemple, une purée d’épinard résultant de la cuisson, du broyage, du séchage ou de la
concentration des épinards mis en ceuvre sous leur forme végétale, et utilisée pour pro-
curer une couleur verte, est un aliment colorant.

Les aliments colorants sont des fruits et des légumes concentrés ayant la propriété de
colorer. Ils ont le statut d’ingrédient et non d’additif. Ils présentent en particulier les

propriétés suivantes :

provenant de plantes comestibles,

traitement physique utilisant uniquement 1I’eau comme solvant,

pas d’extraction sélective de la matiére colorante,

- pas d’ajout d’additif fonctionnel.
Dans 1’état de la technique, rien ne divulgue, ni ne suggere I’emploi de compositions
d’enrobage comprenant des aliments colorants en association avec au moins un agent
filmogeéne pour améliorer la stabilité de ’intensité de la couleur d’une forme solide re-
vétue desdites compositions d’enrobage (a destination d’utilisation alimentaire, vétéri-
naire ou pharmaceutique) lors d’une exposition prolongée a la lumiére par rapport a une
méme forme solide revétue d’une composition d’enrobage comprenant un colorant ali-
mentaire ou un pigment coloré.
Or, de maniere surprenante, I’emploi dans des compositions d’enrobage de ces fruits et
légumes concentrés permet d’obtenir des couleurs vives plus stables que celles obtenues
avec des compositions d’enrobage comprenant des colorants naturels extraits sélective-
ment des fruits et [égumes.
Selon un autre aspect particulier, l'invention a pour objet une composition

d’enrobage telle que définie précédemment, caractérisée en ce qu’elle se présente sous
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une forme préte a I’emploi contenant les mélanges de ses différents constituants sous la
forme d’une dispersion aqueuse, d’une poudre ou de granulés préts a I’emploi.

Par dispersion aqueuse, on entend les dispersions réalisées dans I’eau ou les mé-
langes d’eau et d’alcools hydrosolubles comme par exemple 1’éthanol.

Les compositions prétes a I’emploi présentent plusieurs avantages :

- La manipulation, le stockage, le contréle d’un seul et unique produit.
- Une meilleure reproductibilité des couleurs et des performances.
- Une mise en dispersion plus aisée.

L'invention a aussi pour objet un procédé de préparation d’une composition
d’enrobage telle que définie précédemment et se présentant sous la forme d’une poudre
séche, comprenant les étapes suivantes :

une étape (a) de mélange du polymere filmogene, de 1’aliment colorant et, si né-
cessaire ou si désiré d’un ou plusieurs autres agents auxiliaires d’enrobage,

une étape (b) optionnelle de broyage du mélange issue de I'étape (a), pour former

ladite composition d’enrobage.

Dans le procédé tel que défini précédemment, pour la mise en ceuvre de 1'étape
(a), l'ensemble des composants est ajouté de maniére séquencée ou simultanée. Le mé-
lange est ensuite généralement effectu€ avec un mélangeur de poudres de type mélan-

geur a pales, mélangeur par retournement ou mélangeur en « V ».

L'étape (b) du procédé tel que défini ci-dessus est par exemple effectuée au
moyen d’un broyeur a couteaux ou d’un broyeur a broches de fagon a obtenir une pou-
dre finement divisée ou avec un dispositif de cryo-broyage généralement sous azote li-
quide. Un tel dispositif permet d’optimiser la granulométrie finale de la composition
d’enrobage.

L'invention a aussi pour objet un procédé de préparation d’une composition
d’enrobage telle que définie précédemment et se présentant sous la forme de granulés
préts a I’emploi, comprenant les étapes suivantes :

- une étape (al) de mouillage du mélange de polymeére filmogéne, de 1’aliment colo-
rant et, si nécessaire ou si désiré d’un ou plusieurs autres agents auxiliaires
d’enrobage, par une solution liante, afin d’obtenir une masse humide contenant de

30% a 60% d’eau,
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- une étape (bl) de séchage de la masse humide obtenue a 1’étape (al), et si désiré
ou si nécessaire,

- une étape (c1) de calibrage de la masse séchée obtenue a 1'étape (b1) pour obtenir
ladite composition d’enrobage.

Le procédé tel que défini ci-dessus est par exemple décrit dans les demandes de
brevet francais publiées sous les numéros FR 2 548 675 et FR 2 660 317 ou dans
I’encyclopédie Kirk Othmer (3eme édition volume 17, page 281).

Par granulés, on entend principalement des agglomérats de plusieurs dizaines a
plusieurs milliers de particules de matiére, initialement individualisées, pouvant étre de
nature identique ou différente.

Les étapes (al) et (bl) du procédé tel que défini ci-dessus, sont notamment ef-
fectuées dans un mélangeur-granulateur ou dans un lit fluidisé.

L'étape (c1) du procédé tel que défini ci-dessus, est notamment effectuée dans
une étuve ou dans un lit fluidisé.

L'invention a aussi pour objet un procédé de préparation d’une composition
d’enrobage telle que définie précédemment et se présentant sous la forme d’une disper-
sion aqueuse, comprenant les étapes suivantes :

- une étape (a2) de dispersion du polymere filmogene, de I’aliment colorant
et, si nécessaire ou si désiré d’un ou plusieurs autres agents auxiliaires
d’enrobage dans une phase aqueuse,

- une étape (b2) de broyage du mélange issue de 1'étape (al), pour former la-

dite composition d’enrobage.

L'invention a aussi pour objet I'utilisation de la composition d’enrobage, telle
que définie précédemment, pour enrober des formes solides ingérables.
Par forme solide ingérable, on désigne les formes solides ingérables par 'homme ou
'animal et quelle qu'en soit leur destination, qu'il s'agisse de médicaments, de complé-
ments alimentaires, de formes a visée cosmétique, de confiserie ou de sucrerie. L'utilisa-
tion de la composition d’enrobage, telle que définie précédemment, est plus particulie-
rement destinée aux comprimes.

L'invention a aussi pour objet un procédé d'enrobage de formes solides comesti-

bles, comprenant :
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- une étape (a3) de dispersion du mélange contenant le polymére filmogéne,
I’aliment colorant et, si nécessaire ou si désiré les autres agents auxiliaires d’enrobage,
dans un solvant adapté tel qu’un milieu aqueux ;

- une étape (b3) de pulvérisation de la dispersion obtenue a 1'étape (a3) sur des

substrats solides a enrober.

Dans 1'étape (a3) du procédé tel que défini ci-dessus, les différents constituants
sont maintenus en dispersion a 1’aide d’un agitateur et d’'une turbine défloculeuse ou
d’une pale de type « bateau », tout en évitant la formation de mousse.

Dans I'étape (a3) du procédé tel que défini ci-dessus, la composition d’enrobage
représente de 6% a 30% massique, plus particulierement de 6% a 25% massique, et en-
core plus particulierement de 6% a 20% massique pour 100% de la masse de ladite dis-

persion.

- Préparation des dispersions

Les compositions d’enrobage sont mises en dispersion a 25% massique dans ’eau. Pour
chaque composition, 600g de dispersion sont préparés : 150g de composition sont dis-
persés dans 450g d’eau purifiée a 25°C. La mise en dispersion est réalisée a 1’aide d’un
agitateur de laboratoire type Turbotest V2004 (commercialisé par la société Rayneri) et
d’une turbine défloculeuse. La vitesse d’agitation est ajustée de maniere a éviter
d’incorporer de ’air dans la dispersion, ce qui permet de ne pas former de mousse.
Apres 45 minutes d’agitation, les dispersions sont prétes.

- Pelliculage

Les dispersions sont pulvérisées sur des comprimés placebos dans une turbine de pelli-
culage perforée de marque Driacoater S00 commercialisée par la société DRIAM ; la
charge de noyaux dans la turbine est de 3 kg. Les conditions opératoires suivantes sont
suivies : débit d’air=300 m’/h, température d’entrée de I’air de séchage = 55°C-60°C.
La température des noyaux varie entre 36°C-38°C pendant ’opération de pelliculage.

Un dépdt sec théorique de 3% est appliqué sur les comprimés.
Y q ppliq p

La mise en ceuvre de la composition d’enrobage, selon les procédés précédem-
ment décrits, permet de préparer des comprimés pharmaceutiques, vétérinaires ou com-
pléments alimentaires enrobés. Les exemples suivants illustrent ’invention sans toute-

fois la limiter.
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Exemples.

Exemple 1 : des compositions d’enrobage, dont les constituants sont exprimés en pour-

centage massique, sont formulées comme suit :

Exemple comparatif : composition A Composition de I’invention :
composition B
Agent fil- | Hydroxy Propyl Methyl Cellulose | Hydroxy Propyl Methyl Cel-
mogene (HPMC): 69,8% lulose (HPMC): 69,8%
Carboxy Methyl Cellulose (MCC): | Cartboxy Methyl Cellulose
12,2% (MCC) : 12,2%
Agent auxi- | Monoglycérides acétylés : 6% Monoglycérides acétylés : 6%
liaire
Systeme 12% de colorant naturel : Caroténoides. | 12% d’aliment colorant :
colorant (Poudre de beta caroténe : Fusion Red | Carottes noires
Orange P-WD. N°CAS est 7235-40-7)

Des comprimés de 500mg comprenant, pour 100% de leur masse, 49,75% massique de
cellulose microcristalline, 49,75% massique de lactose et 0,5% massique de stéarate de
magnésium sont enrobés avec les compositions d’enrobage A et B.

Les enrobages sont réalisés dans une turbine perforée de marque « turbine laboratoire
PILOT XT » commercialisée par la société Profile Automation chargée a 2kg de com-
primés.

A I’issue de 1’étape précédente d’enrobage, les comprimés enrobés obtenus sont ensuite
placés a la lumiére du jour et a I’obscurité afin de mesurer la stabilité de la coloration.
La couleur des comprimés est controlée régulierement grace a un colorimeétre de marque

MEDSCAN, commercialisée par la société NEWTONE.

Composition enrobant

L*a*b* des com-

L*a*b* des com-

primés aprés 2

L*a*b* des com-

primés aprés 5 se-

L*a*b* des com-

primés aprés 7

le comprimé primés a T=0 semaines a la lu- ) ) semaines a la lu-
) maines a la lumicre )
micre micre
92,9/ -0,4/ 4,6
Composition A 64,4/ 57,9/ 59,8 74,4/ 25,9/ 67,2 (décoloration totale | Stabilité arrétée
du comprimé)
48,2/ 34,5/ 0,0 50,3/32,2/0,0
» (couleur des com- | (couleur des com-
Composition B 42.4/ 33,6/ -0,8 44,5/ 36,0/ 0,0

primés tres proche
de T=0)

primés proche de
T=0)
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Interprétation en terme de saturation de couleur, selon le parameétre de saturation C*,

calculé selon la formule : C*= (a**+b*?))"2.

Composition enrobant

Saturation C* 3

Saturation

apres 2 semaines a

C* | Saturation

apres 5 semaines a

C* C*

apres 7 semaines a

Saturation

le comprimé T=0 ) ) )
la lumiére la lumiére la lumiére
Composition A B
83,2 72,0 4,6 Stabilité arrétée
Composition B 33,6 36,0 34,5 32,2
5  La composition d’enrobage B comprenant I’aliment colorant permet d’obtenir des com-

10

15

primés dont la couleur reste intense et stable pendant au moins 7 semaines a la lumiére

du jour.

A I’opposé, on observe une décoloration importante des comprimés enrobés par la com-

position A comprenant les caroténoides.

Exemple 2 : des compositions d’enrobage, dont les constituants sont exprimés en pour-

centage massique, plus concentrées en colorants/aliments colorants ont été préparées et

sont formulées comme suit :

Exemple comparatif :

composition C

Exemple comparatif :

composition D

Composition de

I’invention : composi-

rel : Caroténoides.
(Poudre de beta caro-
tene:  Fusion Red
Orange P-WD.

N°CAS : 7235-40-7)

rel : Caroténoides.
(Natrocol BETA CA-
ROTENE WSP
N°CAS : 7235-40-7)

tion E
Agent fil- | Hydroxy Propyl Methyl | Hydroxy Propyl | Hydroxy Propyl Me-
mogene Cellulose (HPMC): | Methyl Cellulose | thyl Cellulose
59%. (HPMC): 59%. (HPMC): 59%.
Carboxy Methyl Cellu- | Carboxy Methyl Cel- | Carboxy Methyl Cel-
lose (MCC) : 11%. lulose (MCC) : 11%. | lulose (MCC) : 11%.
Coloration | 30% de colorant natu- | 30% de colorant natu- | 30% d’aliments colo-

rants :

Carottes pourpres

Des comprimés de 500mg comprenant, pour 100% de leur masse, 49,75% massique de

cellulose microcristalline, 49,75% massique de lactose et 0,5% massique de stéarate de
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magnésium sont enrobés avec les compositions d’enrobage C, D et E. Les enrobages
sont réalisés dans une turbine perforée de marque « turbine laboratoire PILOT XT »
commercialisée par la société Profile Automation chargée a 2kg de comprimés.

A I’issue de 1’étape précédente d’enrobage, les comprimés enrobés obtenus sont ensuite
placés en stabilité a la lumiere du jour et a I’obscurité. La couleur des comprimés est
controlée régulierement grace a un colorimetre de marque MEDSCAN, commercialisée

par la sociét¢ NEWTONE.

comprimé T=0 maines a la semaines

L*a*b* L*a*b*

L*a*b* des L*a*b* des

Composition L*a*b* des | comprimés primés 6 mois

comprimés comprimeés

enrobant le | comprimés a | aprés 2 se- apres 5 I’obscurité

apres 5 semai- apres 6 mois

N nes a la lumi¢re | a la lumiére
lumiere a

I’obscurité

des

L*a*b* des des com- comprimés apres

a

84,8/-1,5/65,3
58,8/ 53,1/ | 67,6/ 472/ 66.3/ Stabilité¢ ar-

52,5 55,2 ) 51.4/63.1 | rétée
comprimé)

Composition C (décoloration du Stabilité arrétée

84.4/-3,7/75.1
67.8/ 46,9/ | 755/ 19,6/ 75.0/ Stabilité  ar-

65,1 74,0 ) 21.3/75.1 | rétée
comprimé)

Composition D (décoloration du Stabilité arrétée

58.7/  50.7/
62.3/  46.5/ 62.8/ 66.7/ 423/

23.8 48.1/228 | 19.2

CompositionE | 28.2 62.2/46.0/ 19.0 62.8/47.5/213

Comme précédemment, la composition d’enrobage E selon I’invention, compre-
nant 1’aliment colorant, permet d’obtenir une couleur des comprimés intense et stable
pendant 6 mois a la lumiére du jour. De plus, les parametres L*a*b* mesurés aprés 6
mois a la lumiere pour les comprimés enrobés avec la Composition E, montrent peu de
différence avec les parametres L*a*b* mesurés apres 6 mois a I’obscurité.

A I’opposé, on observe rapidement la décoloration des comprimés enrobés avec
les compositions C et D, comprenant les caroténoides comme systéme colorant. Les ré-
sultats ne sont donc pas dépendants de la dose de colorant utilisée.

Les paramétres utilisés pour décrire une couleur peuvent étre regroupés en
trois catégories :
- la tonalit¢ chromatique qui caractérise la couleur en elle-méme (vert,

rouge...) ;
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- la clarté qui caractérise la capacité de 1’échantillon coloré a renvoyer plus ou
moins la lumiere (couleur claire, foncée...) ;
- la saturation qui caractérise I’intensité en couleur de 1’échantillon (couleur
vive = une couleur saturée).
Le systeme CIELAB 1976 est utilisé pour représenter mathématiquement les coordon-
nées colorimétriques d’une couleur.
Ce systeme possede deux modes de représentation :
- Représentation en coordonnées L*a*b* ou L* représente I’axe de clarté ; a*
I’axe Rouge/vert ; et b* I’axe Jaune/bleu.
- Représentation en coordonnées L*C*hO ou L* représente 1’axe de clarté ; C*
I’axe de la saturation ; hO I’angle de teinte.
Pour qu’une couleur soit stable, il faut que la variation au cours du temps sur le L*a*b*
ou le L*C*hO soit la plus faible possible.

Les coordonnées L*a*b* ont été utilisées pour les exemples de la présente invention.
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REVENDICATIONS

1. Composition d’enrobage comprenant pour 100% de sa masse :

- de 10% a 90% massique d’au moins un polymere filmogene choisi
parmi les polymeres cellulosiques ou les dérivés de polymeres cellulosiques, les dérivés
d’alcool vinylique, les dérivés de vinylpyrrolidones, les polymeres d’origine naturelle,
les dérivés acryliques ou méthacryliques, les dérivés de glycol ou de propyléne glycol
ou les combinaisons des ces deux substances ou les copolymeres d’alcool vinylique et
de polyéthyléne glycol (PEG),

- de 1% a 50% massique d’au moins un aliment colorant, et

- de 0% a 50% massique d’au moins un agent auxiliaire d’enrobage
choisi parmi les opacifiants de couleur blanche, les diluants, les tensioactifs, les plasti-

fiants, les anti-mousses.

2. Composition d’enrobage selon la revendication 1, caractérisée en ce que
ledit au moins un polymere filmogéne est choisi parmi la méthylcellulose, I’'Hydroxy
Propyl Methyl Cellulose, I’Hydroxy Propyl Cellulose, ’'Hydroxy Ethyl Cellulose, la
Carboxy Methyl Cellulose de sodium, I’Ethyl Cellulose, les PVA (polyalcools vinyli-
ques), les copolymeres PVA-PEG (PolyEthyleneGlycol), I’acétate de polyvinyle, les
polyvinylpyrrolidones (PVP), les copolymeres vinylpyrrolidone-acétate de vinyle, les
amidons, les amidons modifiés par les maltodextrines, les alginates, la pectine, la
gomme arabique, la gomme de guar, les carraguenanes, la gomme de xanthane,
lo’inuline, le chitosan, le copolymere acide méthacrylique,-acétate d’éthyle, ou le copo-

lymere polyéthylene glycol - polypropylene glycol (PEG-PPG).

3. Composition d’enrobage selon 'une des revendications précédentes, ca-
ractérisée en ce que ledit au moins un agent auxiliaire d’enrobage est choisi parmi les
opacifiants de couleur blanche tels que le dioxyde de titane, le talc, le kaolin, I’oxyde de
magnésium ; les diluants tels que le lactose, le sucrose, le mannitol, le sorbitol, le xy-
lose, le xylitol, I’isomalt, la cellulose, le talc, les amidons natifs ; les tensioactifs tels
que les esters de sorbitan, les esters de sorbitan éthoxylés, les huiles de ricin hydrogé-
nées et éthoxylées, les lécithines, le sodium lauryl sulfate, les alcools gras éthoxylés, les
acides gras éthoxylés ; les plastifiants tels que la glycérine, les polypropyléne glycols,

les polyéthyleénes glycols ou leur dérivés de condensation avec un acide gras ou un al-
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cool gras, I’acide stéarique et ses dérivés, les mono glycérides acétylés; les anti-

mousses tels que les acides gras ou les dérivés de silicone.

4. Composition d’enrobage telle que définie a l'une des revendications pré-
cédentes, caractérisée en ce que ledit au moins un aliment colorant est choisi parmi les
fruits et les Iégumes concentrés, comme par exemple le carthame, les algues, la carotte,
la carotte pourpre, la carotte noire, ’hibiscus, le radis, le cassis, la pomme, le citron, les
épinards, les raisins, le cassis, le choux rouge, les baies de sureau, la betterave, la ci-

trouille, le potiron, les orties, le curcuma, le safran, les fruits rouges, le paprika.

5. Composition d’enrobage telle que définie a l'une des revendications pré-
cédentes, caractérisée en ce qu’elle comprend de 10% a 40% massique d’aliments colo-

rants, de préférence de 10% a 30% massique d’aliments colorants.

6. Composition d’enrobage telle que définie a l'une des revendications pré-
cédentes, caractérisée en ce qu’elle se présente sous la forme d’une dispersion aqueuse,

d’une poudre ou de granulés préts a I’emploi.

7. Procédé de préparation de la composition d’enrobage telle que définie a
I'une des revendications 1 a 6, et se présentant sous la forme d’une poudre seche,
comprenant les étapes suivantes :

- une étape (a) de mélange du polymere filmogene, de 1’aliment colorant et,
si nécessaire ou si désiré d’un ou plusieurs autres agents auxiliaires
d’enrobage,

- une étape (b) optionnelle de broyage du mélange issue de 1'étape (a), pour

former ladite composition d’enrobage.

8. Procédé de préparation d’'une composition d’enrobage telle que définie
l'une des revendications 1 a 6, et se présentant sous la forme de granulés préts a
I’emploi, comprenant les étapes suivantes :

- une étape (al) de mouillage du mélange de polymeére filmogene, de

I’aliment colorant et, si nécessaire ou si désiré d’un ou plusieurs autres
agents auxiliaires d’enrobage, par une solution liante, afin d’obtenir une

masse humide contenant de 30% a 60% d’eau,
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une étape (bl) de séchage de la masse humide obtenue a I’étape (al), et si
désiré ou si nécessaire,
une €tape (cl1) de calibrage de la masse séchée obtenue a 'étape (bl) pour

obtenir ladite composition d’enrobage.

Procédé de préparation de la composition d’enrobage telle que définie a

l'une des revendications 1 a 6, et se présentant sous la forme d’une dispersion aqueuse,

comprenant les étapes suivantes :

10.

une étape (a2) de dispersion du polymére filmogéne, de I’aliment colorant
et, si nécessaire ou si désiré d’un ou plusieurs autres agents auxiliaires
d’enrobage dans une phase aqueuse,

une étape (b2) de broyage du mélange issue de 1'étape (al), pour former la-

dite composition d’enrobage.

Utilisation de la composition d’enrobage telle que définie aux revendica-

tions 1 & 6, pour enrober des formes solides ingérables.

11.

comprend :

Procédé de préparation de formes solides enrobées caractérisé en ce qu’il

une étape (a3) de dispersion de la composition telle que définie a [’une des
revendications 1 4 6 contenant le polymére filmogéne, 1’aliment colorant
et, si nécessaire ou si désiré les autres agents auxiliaires d’enrobage, dans
un solvant adapté tel qu’un milieu aqueux ;

une étape (b3) de pulvérisation de la dispersion obtenue a I'étape (a3) sur

des substrats solides a enrober.
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