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Module destiné a étre employé dans un systéme de production de gouttes gélifiées.

@ Linvention concerne un module (M) destiné & étre
employé dans un systéme de production de gouttes géli-
fiées, ledit systéme comportant une centrifugeuse, ledit mo-
dule (M) étant monté sur la centrifugeuse et actionnable en
rotation autour d'un axe, dit axe de centrifugation, par ladite
centrifugeuse, le systéme comportant également une unité
de production de gouttes (G) comportant un réservoir de li-
quide et une buse d'expulsion (10) coopérant avec le réser-
voir et par laquelle des gouttes peuvent étre produites par
centrifugation, ledit module (M) comportant un tube (201)
dans lequel les gouttes sont expulsées, lesdites gouttes
étant destinées a atteindre le fond du tube en traversant un
bain gélifiant, la surface interne du tube portant au moins un
déflecteur (D) comprenant une ou plusieurs faces agencées
pour dévier la trajectoire de chaque goutte a l'intérieur du
bain gélifiant en vue d'allonger leur parcours et de favoriser
leur gélification.
Figure a publier avec 'abrégé: Figure 1




Description
Titre de l'invention : Module destiné a étre employé dans un systéeme
de production de gouttes gélifiées

Domaine technique de I'invention

[0001]  La présente invention se rapporte a un module destiné a étre employé€ dans un
systeme de production de gouttes gélifiées. L'invention concerne également le systeme
incluant un tel module et éventuellement plusieurs de ces modules, ainsi qu'un procédé

de production de gouttes gélifiées mis en ceuvre a 'aide dudit systeme.

Etat de la technique

[0002]  Une solution connue pour produire des gouttes gélifiées (appelées également
capsules) consiste a utiliser un réservoir contenant un liquide, un capillaire par lequel
les gouttes sont créées et expulsées, un systeme de mise en rotation tel qu'une cen-
trifugeuse et un tube récepteur a l'intérieur duquel les gouttes sont expulsées. Le tube
est rempli au moins partiellement d'un bain gélifiant. Par centrifugation, les gouttes
sont expulsées en sortie du capillaire vers l'intérieur du tube. En traversant le bain
gélifiant, les gouttes se gélifient et viennent se loger au fond du tube. La demande de
brevet W02022/135756A1 décrit un tel systéme.

[0003]  La gélification des gouttes n’est cependant pas instantanée. Cela est encore plus vrai
lorsque les gouttes monodisperses sont produites a haute fréquence par une aug-
mentation de la vitesse de la centrifugeuse. Dans ce cas, on a constaté que les gouttes
n’ont pas toujours le temps d’étre enticrement gélifiées avant de s’accumuler au fond
du tube, et peuvent alors se coller entre elles et former un amas inutilisable.

[0004]  Comme la hauteur du bain gélifiant se trouve limitée par la hauteur du tube (le tube
employé dans une centrifugeuse commerciale étant standard), ce probléme persiste et
ne peut étre résolu aisément.

[0005]  Le but de l'invention est de proposer une solution pour permettre une gélification de
gouttes, en évitant de créer des amas en fond de tube, tout en restant dans un systeme
contraint, dans lequel I'épaisseur du bain gélifiant ne peut pas €tre augmentée.
Exposé de l'invention

[0006]  Ce but est atteint par module destiné a &tre employé€ dans un systeme de production
de gouttes gélifiées, ledit systeme comportant une centrifugeuse, ledit module étant
monté sur la centrifugeuse et actionnable en rotation autour d'un axe, dit axe de centri-
fugation, par ladite centrifugeuse, le syst¢me comportant également une unité de
production de gouttes comportant un réservoir de liquide et une buse d'expulsion
coopérant avec le réservoir et par laquelle des gouttes peuvent étre produites par centri-

fugation, ledit module comportant un tube dans lequel les gouttes sont expulsées, ledit
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tube étant délimité par un fond et une paroi latérale définissant un volume interne

destiné a recevoir sur une partie de sa hauteur un bain gélifiant, lesdites gouttes étant

destinées a atteindre le fond du tube en traversant le bain gélifiant, ladite paroi latérale
du tube comportant une surface interne et une surface externe, ledit module étant ca-
ractérisé en ce que la surface interne porte au moins un déflecteur comprenant une ou
plusieurs faces agencées pour dévier la trajectoire de chaque goutte a l'intérieur du bain
gélifiant en vue d'allonger leur parcours et de favoriser leur gélification avant
d'atteindre le fond du tube afin qu’elles soient séparés.

Selon une réalisation particuliere, la surface interne du tube porte plusieurs dé-
flecteurs superposeés.

Selon une autre réalisation, ledit au moins un déflecteur présente une section
transversale en forme de triangle rectangle.

Selon une autre particularité, ledit au moins déflecteur, ayant une section en forme de
triangle rectangle comporte un angle et un premier coté suivant la direction longi-
tudinale du tube qui sont choisies de maniere a ce qu'un deuxieme c6té s'étende sur une
longueur suivant la direction transversale au tube qui est comprise entre 1% et 95% du
diametre du tube lorsque celui-ci est de section circulaire.

Selon une autre réalisation, le déflecteur comporte au moins une face de forme
concave.

Selon une autre réalisation particuliere, ledit au moins un déflecteur présente une
section transversale en forme de demi-cercle.

Selon une réalisation particuliere, ledit au moins un déflecteur est réalis€ sous la
forme d'un anneau, destiné a étre enfoncé dans le tube.

Selon une particularité, ledit anneau est interrompu pour disposer d'un effet élastique.

Selon une particularité, la buse d'expulsion est réalisée a 1'extrémité d'un capillaire
connecté audit réservoir de liquide.

Selon une autre particularité, le réservoir de liquide est intégré au tube du module.

Selon une autre particularité, le capillaire est fixé au module et coopere avec son
réservoir.

L'invention concerne également un systeme de production de gouttes gélifiées, par
centrifugation au sein d'un fluide, ledit systeme étant caractéris€ en ce qu'il comporte :
— Une centrifugeuse,

- Au moins un module monté sur la centrifugeuse et actionnable en rotation
autour d'un premier axe par ladite centrifugeuse, ledit module étant tel que
défini ci-dessus.

L'invention concerne également un procédé de création de gouttes gélifiées mis en
ceuvre a l'aide d'un systeme de production, le systeéme de production étant tel que défini

ci-dessus, ledit procédé consistant a intégrer au moins un déflecteur porté par la surface
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interne du tube et agencé pour dévier la trajectoire de chaque goutte a l'intérieur du

bain gélifiant en vue d'allonger leur parcours et de favoriser leur gélification avant
d'atteindre le fond du tube.
Breve description des figures

D'autres caractéristiques et avantages vont apparaitre dans la description détaillée qui

suit faite en regard des dessins annexés dans lesquels :

La [Fig.1] montre l'architecture du systeme et illustre son principe de fonc-
tionnement ;

La [Fig.2] montre une simulation de trajectoires de gouttes de tailles dif-
férentes produites en sortie d'un capillaire et expulsées dans l'air par centri-
fugation ;

La [Fig.3] montre une séquence d'images illustrant les différentes phases de
formation de gouttes en sortie d'un capillaire par gravité ; Cette s€quence
d'images est issue de la publication "Villermaux, Pistre et Lhuissier 2013" ;
La [Fig.4] montre la trajectoire d'une goutte expulsée par centrifugation et met
en évidence les différents parametres pertinents de sa trajectoire ;

La [Fig.5] montre les différentes forces exercées sur une goutte expulsée par
centrifugation (en négligeant la gravité terrestre) ;

La [Fig.6A] et la [Fig.6B] montre la trajectoire d'une goutte a l'intérieur du
systeme de 1'invention, selon deux configurations du systeme ;

La [Fig.6C] montre la forme du déflecteur employé€ dans le systeme de
l'invention ;

La [Fig.7] montre un diagramme illustrant la variation en pourcentage du
temps de transit d'une goutte a l'intérieur d'un bain gélifiant en fonction de la
hauteur du déflecteur et de son angle ;

La [Fig.8] montre la trajectoire suivie par une goutte dans un systeéme qui
comporte plusieurs déflecteurs successifs ;

La [Fig.9] montre un diagramme illustrant la variation du temps de transit
d'une goutte a l'intérieur du bain gélifiant, en fonction du nombre de dé-
flecteurs, respectivement dans un cas idéal et dans un cas simulé ;

La [Fig.10] montre la trajectoire suivie par une goutte dans un systéme qui
comporte plusieurs déflecteurs successifs, espacés d'un pas réduit ;

La [Fig.11] montre un diagramme illustrant 1'efficacité du déflecteur en
fonction de sa position dans le tube ;

La [Fig.12] montre un diagramme illustrant 1'efficacité du déflecteur en
fonction de la vitesse de rotation appliquée au module ;

La [Fig.13] montre plusieurs diagrammes, illustrant pour trois angles de dé-
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flecteur (45°, 60°, 75°), la trajectoire de la goutte et la durée pour laquelle la
goutte traverse une longueur égale a son diametre ;

— La [Fig.14] montre en perspective un exemple de réalisation d'un déflecteur
employé dans 1'invention ;

— Les figures 15A a 15F montrent plusieurs variantes de réalisation du dé-
flecteur conforme a l'invention, vues en coupe transversale ;

— Les figures 16A et 16B montrent deux exemples dans lesquels les gouttes
gélifiées sont agglomérés au fond du tube en amas et séparés au fond du tube ;

Description détaillée d'au moins un mode de réalisation

L’invention vise la production a haute fréquence de gouttes gélifiées qui demeurent
séparées et de taille uniforme. Des gouttes sont formées et expulsées par force
centrifuge et sont ensuite gélifi€es par passage dans un bain de gélification.

En référence a la [Fig.1], de maniere générale, le systeme de production de gouttes
gélifiées conforme a l'invention comporte principalement :

— Une centrifugeuse ;

— Un module M monté sur la centrifugeuse et actionnable en rotation par la cen-
trifugeuse ;

— Une unité de production de gouttes portée par le module M ;

— Une unité de collecte de gouttes gélifiées également portée par le module M ;

De maniere non limitative, la centrifugeuse est par exemple une centrifugeuse de la-
boratoire munie par exemple de plusieurs modules M montés mobiles en pivotement
autour d'un axe (A), intégrant chacun un dispositif d'expulsion 1 (buse + réservoir de
liquide). Lors de la mise en rotation, les modules M pivotent jusqu'a 'horizontale, pour
placer I'axe du tube et de la buse d'expulsion dans le plan x-y. Il serait également
possible de prévoir un systéme fixe, orientée dans le plan x-y ou faisant un angle
déterminé avec ce plan (inférieur a 90°).

Les modules M sont tous indépendants et amovibles par rapport a la centrifugeuse.
Ils peuvent ainsi €tre facilement remplacés pour effectuer de nouveaux essais. Il faut
également noter que 1'on utilise une centrifugeuse classique, déja disponible sur le
marché. Les modules M sont configurés pour s'adapter a ce type de centrifugeuse déja
disponible.

Selon un aspect avantageux de l'invention, un module M est formé d'un élément
monobloc qui porte 1'unité de production et 1'unité de collecte, de sorte que ces deux
unités sont fixes l'une par rapport a l'autre lorsque la production est réalisée dans la
centrifugeuse.

Le module M, portant l'unité de production et I'unité de collecte, est mis en rotation
par la centrifugeuse du systeme, autour d'un axe, dit axe de centrifugation. Cet axe est

parallele a un axe z du repere x-y-z et perpendiculaire au plan x-y. En régime de
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croisiere, la vitesse de rotation (référencée m) appliquée par la centrifugeuse est choisie
constante. Les deux unités sont donc entrainées en rotation de maniére solidaire, donc
a la méme vitesse. Elles ont donc toujours la méme position 1'une par rapport a 'autre
lors de la production des gouttes.

Selon un autre aspect de l'invention, le module M est amovible et peut facilement
étre remplacé au sein de la centrifugeuse. 1l est totalement autonome en ce qui
concerne la production des gouttes G et la collecte des gouttes une fois gélifi€es.

L'unité de production comporte un dispositif d'expulsion 1 chargé d'expulser les
gouttes par centrifugation a travers une buse d'expulsion 10. Le dispositif d'expulsion 1
comporte un réservoir 11 de liquide et un capillaire 100 reli€ audit réservoir 11. Le
liquide stocké dans le réservoir 11, soumis a la force centrifuge, se trouve expulsé sous
forme de gouttes a travers la buse d'expulsion 10. Par centrifugation, les gouttes G se
détachent du capillaire 100 et sont expulsées (vers l'intérieur du tube), dans leur grande
majorité, dans le plan x-y (voir explications ci-apres).

En liaison avec la [Fig.3], on peut voir qu'a 'extrémité du capillaire, une goutte G se
forme et va se détacher lorsqu'elle atteint une taille critique.

L'unité de collecte comporte un tube 201 dans lequel est placé le bain gélifiant B.
Pour la formation de gouttes d'alginate, ce bain gélifiant B est par exemple un bain de
calcium (CaCl,).

Le tube 201 présente un volume interne défini par un fond et une paroi latérale. La
paroi latérale du tube 201 présente une surface interne et une surface externe. Le tube
201 peut étre standard avec un diametre de 29.1mm et une longueur de 114.4mm, pour
un volume interne de S0mL.

De maniere non limitative, le capillaire 100 peut présenter une longueur déterminée
et un diametre interne déterminé connecté au réservoir de fluide utilisé pour la gé-
nération des gouttes G. Un support peut Etre employ€ pour venir fixer 'ensemble
réservoir-capillaire sur le tube 201.

A la sortie du capillaire, les gouttes G traversent de I'air (et/ou un autre fluide) puis
elles sont amenées a traverser le bain gélifiant B placé dans le tube 201. L’épaisseur du
bain gélifiant B est contrainte par la hauteur de chute des gouttes et par le volume
interne du tube.

I1 faut noter qu'il est également possible d'ajouter dans le tube 201 une couche inter-
médiaire, entre le bain gélifiant et 1'air, constituée d’un fluide moins dense que le fluide
de gélification et non miscible avec celui-ci. Apres expulsion, la goutte traverse donc
d'abord cette couche avant de pénétrer dans le bain gélifiant B. La présence de cette
couche (ou bain) intermédiaire permet a la goutte de récupérer une forme sphérique
avant son passage dans le bain de gélification B. Ce bain intermédiaire est également

appelé couche tampon C_T. Cette couche tampon C_T peut étre par exemple une
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couche de PDMS (Polydiméthyl Siloxane) ou formée d'huile de soja. La [Fig.6B]
montre la trajectoire d'une goutte G expulsée dans un tube 201 et traversant une couche
tampon C_T puis le bain gélifiant B. Il faut comprendre que la présence de cette
couche tampon C_T est une option qui peut s'avérer avantageuse mais que le principe
de l'invention reste indépendant de la présence de cette couche tampon. Sur les autres
figures annexées, cette couche tampon C_T n'est pas représentée mais il faut
comprendre qu'elle pourrait tout a fait €tre présente, sans préjudice sur le fonc-
tionnement de l'invention.

Toutes les gouttes G expulsé€es de la buse d'expulsion 10 sont soumises princi-
palement a trois forces (la force de gravité étant considérée comme négligeable) :

- La force centrifuge,
- La force de Coriolis, et
- La force de trainée.

Ces forces imposent aux gouttes G une trajectoire qui dépend de leur taille lorsque
les particules présentent des densités similaires. Ainsi, les petites gouttes ont une tra-
jectoire plus rectiligne a la sortie de la buse que celles de tailles plus importantes.

La [Fig.4] montre de maniere schématique la trajectoire d'une goutte G produite en
sortie du capillaire 100 et venant s'impacter contre un bain gélifiant B. On peut voir
que la goutte se détache du capillaire. Sa vitesse augmente durant son temps de vol
avant d’impacter I’interface avec le bain gélifiant B. La trajectoire n’est pas rectiligne
car le systeme est en rotation. La goutte G est ainsi déviée de O par rapport a I’axe du
capillaire 100.

La [Fig.5] montre de manicre détaillée les différentes forces qui s'exercent sur une
goutte G apres expulsion du capillaire 100.

Dans le repere tournant, en négligeant la gravité terrestre, 1'équation du mouvement

de la goutte G est ainsi la suivante :

dv _ T - =
ar FCF+FC0:‘+FDYag

Avec :

La force centrifuge : Fop=- ( Pty pfluid)vdi’(?}?bj y (?; % ?)

m

. . facd -
La force de Coriolis : Fe,,=-2 Detrop Vdmp;f) XV

v

— _ 1 -2
Drag= =73 CD[) fluid I v ' Adrop : ﬁ'

Vv

La force de trainée : f

Avec le symbole « * » définissant le produit vectoriel et avec :

RQOFS
une goutte (référence Rivkind & Ryskin) ;
Pour 0.5 £ Re < 200

C.=-1y ( 24, .4 14.9 1 qui correspond au coefficient de trainée pour
D7 by, HATe R
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Dans lesquelles ;
Parop et Piuid correspondent respectivement a la masse volumique du matériau de la

goutte et a la masse volumique du fluide environnant ;

Vdmp correspond au volume de la goutte ;

Agrop correspond au maitre couple de la spheére formée par la goutte, avangant dans
un fluide ;

Re correspond au nombre de Reynolds ;

¥ correspond au vecteur vitesse de la goutte ;

@ correspond au vecteur vitesse de rotation de l'unité de centrifugation :

@ =(0,0, w);

#r correspond & la viscosité relative d'une goutte : 1 = Hepop [ i

7 correspond au vecteur de position de la goutte, ayant pour coordonnées :

F=(x, v, 0);

Pour rappel, le nombre de Reynolds K¢ d'une particule en vol est déterminé 2 partir

de la relation suivante :

! Do pUt/I‘Q P

_ '[a'r(rp
Re = i}
T luid

11 faut noter que le choix de la relation 2 utiliser pour le coefficient de trainée €, est
déterminé par la viscosité de la goutte, par le rapport d’aspect de la goutte (les relations
ci-dessus sont valables pour des spheres) et par la présence en surface d'éventuels
contaminants (susceptible de produire 1'effet Marangoni).

Si la particule est solide, le coefficient de trainée devra étre adapté (par exemple
selon la relation de Kelbaliyev & Ceylan).

La résolution de 1'équation de mouvement définie ci-dessus permet ainsi de dé-
terminer la trajectoire de chaque goutte G, en tenant compte de :

— Sa taille (c'est-a-dire son diameétre Darop) ;

- Sa masse volumique Purop ;

- La vitesse de rotation @ de 1'unité de centrifugation ;

- La nature du matériau formant les gouttes ;

- La nature du fluide (viscosité, masse volumique) présent entre la buse
d'expulsion 10 et I'unité€ de collecte ;

- La géométrie du systeme (positionnement de la sortie du capillaire dans le
plan x-y), diametre du capillaire, longueur du capillaire, débit a 1'entrée du ca-
pillaire ;

Les simulations ont également permis de démontrer que la vitesse de rotation @ de
I'unité de centrifugation n’impacte pas la trajectoire des gouttes, lorsque les gouttes ont
une taille importante. Il faut cependant noter que la vitesse de rotation de 1'unité de

production pourra Etre adaptée, par exemple en tenant compte de la viscosité du liquide
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présent dans le réservoir et destiné a former les gouttes.
En liaison avec la figure 2, on constate que, pour une vitesse fixée, la trajectoire des
gouttes G varie en fonction de leur taille. La trajectoire de la goutte est notamment

impactée par la force de trainée Drag Les gouttes qui disposent d'une taille supérieure

a 100um présentent des trajectoires similaires dans 1’air. Pour les gouttes qui disposent
d'une taille inférieure a S0um de diameétre, on distingue plusieurs trajectoires distinctes.
Lorsque le mouvement des gouttes s’effectue dans un fluide plus dense et/ou plus

visqueux que I’air, la force de trainée F Dy €St Plus importante, et donc la sensibilite

de la trajectoire des gouttes a leur taille est plus grande, méme pour les gouttes de taille
supérieure a 100um.

En fonctionnement classique, la trajectoire des gouttes est déviée vers la paroi du
tube, notamment par l'effet de la force de Coriolis.

Des précisions sur la trajectoire de gouttes par centrifugation sont données dans la
demande de brevet W02022/135756A1.

On a constaté que lors de la production de gouttes G, a fortiori a haute fréquence,
celles-ci n'ont pas forcément le temps de gélifier avant d'atteindre le fond du tube 201.

L'invention consiste donc a augmenter le parcours suivi par chaque goutte G dans le
bain gélifiant B pour que la goutte G ait suffisamment de temps pour gélifier avant
d'atteindre le fond du tube 201 (gouttes gélifiées G_G - [Fig.16B]) et €viter ainsi de
créer un amas A_G en fond de tube ([Fig.16A]). Autrement dit, 1'invention permet
d'augmenter le temps de sédimentation de chaque goutte G au sein du bain gélifiant B,
avant que les gouttes n'atteignent le fond du tube.

Pour cela, 'invention consiste a munir la surface interne de la paroi latérale du tube
201 d'au moins un déflecteur D chargé de dévier la trajectoire de chaque goutte G et
d'allonger son parcours a l'intérieur du bain gélifiant B. Un obstacle appropri€ placé
contre la paroi du tube permet ainsi de rallonger le parcours des gouttes et ainsi
d'augmenter le temps de gélification dans le bain de calcium avant que les gouttes ne
s’amassent au fond du tube 201. La [Fig.1] montre ce principe d'ajout d'un déflecteur
D et la [Fig.6A] illustre 1'influence, sur la trajectoire T de la goutte, de 1'ajout du dé-
flecteur D sur la paroi du tube 201.

La [Fig.6B] montre la trajectoire T suivie par la goutte dans le tube, lorsque celui-ci
est rempli d'un bain gélifiant B superposé d'une couche tampon C_T, permettant
notamment a la goutte G de reprendre sa forme sphérique avant de pénétrer dans le
bain gélifiant B.

Par le terme "déflecteur”, on entend donc un moyen qui permet de modifier la tra-
jectoire T des gouttes et de les dévier de la trajectoire qu'elle suivrait normalement,

sans la présence du déflecteur.



[0073]

[0074]

[0075]

[0076]

[0077]

[0078]

[0079]

[0080]

[0081]

Comme la surface interne d'un tube 201 standard est généralement cylindrique,
I'ajout du déflecteur D vient ainsi modifier la topographie de cette surface interne.

Le déflecteur D peut étre réalisé sous la forme d'une picce distincte venant s'agencer
contre la surface interne de la paroi latérale du tube 201. Il peut également €tre di-
rectement intégré a la surface, par exemple en réalisant un moulage particulier du tube
pour créer le déflecteur sur sa surface interne. Toute autre solution pourrait étre
envisagée.

De maniere non limitative et simplifiée, le déflecteur D se présente par exemple sous
la forme d'une picce ayant une section a base triangle rectangle, agencée contre la
surface interne du tube 201, par I'une de ses faces adjacentes a son angle droit, de
maniere a présenter son hypoténuse face a la goutte lorsqu'elle transite a l'intérieur du
bain gélifiant. On verra ci-apres en liaison avec la [Fig.14] que la piece peut présenter
une forme d'anneau venant se positionner contre la surface interne du tube 201.

Le déflecteur D pourrait bien entendu prendre d'autres formes, a partir du moment oul
la fonction d'allongement de la durée de transit se trouve €tre remplie. Différentes
configurations/formes de déflecteur seront décrites ci-apres en liaison avec les figures
I5A a 15F. A titre d'exemple, les figures 15A et 15B montrent deux autres formes qui
pourraient €tre envisageables. Un premier déflecteur peut disposer d'une section S1 en
demi-cercle ([Fig.15A]). Le deuxieme déflecteur peut présenter une section S2 triangle
([Fig.15B]) agencée différemment de celle décrite ci-dessus.

Le déflecteur D forme ainsi une marche pour chaque goutte G qui transite dans le
bain gélifiant B.

Dans le cadre de l'invention, en référence a la [Fig.6C], avec un déflecteur D ayant
une section triangulaire, on a constaté qu'il est également possible de jouer sur deux
autres parametres définissant la forme de la section du défecteur D :

- La hauteur h_step du déflecteur D, qui correspond a la longueur de la base de
la section contre la surface interne du tube 201 (selon la direction y) ;

- L'angle Angle_step du déflecteur D, qui correspond a l'angle d'appui fait par
la section contre la surface interne, adjacent a 'angle droit ;

On pourrait également définir la forme de la section du déflecteur par d'autres pa-
rametres (longueur de son hypoténuse, longueur de son autre c6té selon la direction x).

En référence a la [Fig.7], une étude paramétrique a €té réalisée pour déterminer
I’augmentation du temps de transit (At/tref (en %)) dans le bain gélifiant B en fonction
de I’angle Angle_step du déflecteur et de sa hauteur h_step (longueur de son c6té selon
y).

A titre d'exemple, a partir du diagramme de la [Fig.7], on constate que la présence
d'un déflecteur D a 75° et d'une hauteur de 2mm augmente le temps de transit dans le

bain de gélification d’environ 25% par rapport a la situation sans déflecteur.
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Outre I’angle Angle_step du déflecteur D, plusieurs autres parametres peuvent
s'avérer pertinents dans I’allongement du temps de transit, tels que le nombre N_step
de déflecteurs employés et leur position respective dans le tube 201.

La [Fig.8] montre un exemple de systeme a quatre déflecteurs D identiques, ayant un
angle de 45° et une hauteur de Smm et illustre la trajectoire T suivie par une goutte
dans cette configuration.

La [Fig.9] illustre ’augmentation du temps de transit (At/tref (en %)) lorsqu’on
augmente le nombre de déflecteurs D par rapport a une situation sans déflecteur.
Chaque déflecteur D est identique avec un angle de 45° et une hauteur de Smm.
Lorsque le nombre de déflecteurs augmente, le temps de transit augmente linéairement.

Chaque déflecteur ajouté allonge la distance parcourue et donc le temps de transit des
gouttes G dans le bain gélifiant B avant qu’elles n'atteignent le fond du tube 201. Ainsi
les gouttes G ont un temps de polymérisation plus important, ce qui permet d’avoir des
gouttes gélifiées/capsules qui ne se collent pas entre elles au fond de tube en fin de
production.

Sur la [Fig.9], on constate que la configuration de la [Fig.8] est proche de la situation
idéale, ot le rajout de chaque marche supplémentaire permet un gain supplémentaire
égal au gain par le premier ralentisseur.

En revanche, comme illustré par la [Fig.10], on peut noter que le pas ou l'espacement
laiss€ entre chaque déflecteur D ne doit pas €tre choisi trop faible. Dans ce cas, la
goutte G aura en effet tendance a ne pas suivre toute la surface proposée par chaque
déflecteur. L'augmentation de son temps de parcours ne sera alors pas optimale.

A titre d’exemple, I’efficacité totale de la présence de quatre déflecteurs baisse a
50% quand le pas est trop faible ([Fig.10]), par rapport a la situation ou le pas est
suffisant ([Fig.8]).

Il faut noter que la position de chaque déflecteur D doit €tre choisie judicieusement
pour bien utiliser toute la surface de ralentissement.

En liaison avec la [Fig.11], on voit en effet que plus le déflecteur D est placé pro-
fondément dans le tube 201, moins bonne est son efficacité. Sur cette [Fig.11], on
constate que plus la hauteur Hy est importante (correspondant a la profondeur
d'enfoncement du déflecteur D dans le tube par rapport a I’extrémité du capillaire —
[Fig.6A]), plus le temps de transit dans le bain gélifiant B sera faible. Cela est 1ié au
fait que, vers le fond du tube, 1’accélération centrifuge est plus grande, donc la goutte
G mettra moins de temps a contourner le déflecteur D. Une perte de 20% d’efficacité
peut Etre atteinte par rapport a la situation ot le déflecteur est placé plus en amont dans
le tube. Idéalement, le déflecteur D sera placé dans le bain gélifiant a une hauteur Hy
comprise entre 0 et 95% de la hauteur totale (mesurée entre la sortie du capillaire 100
et le fond du bain gélifiant/tube).
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On peut également noter que 'augmentation de la vitesse de rotation du module M
peut également permettre d’augmenter 1’efficacité du déflecteur jusqu’a 20%. La
[Fig.12] illustre cela. On constate en effet que plus la fréquence de rotation {_rot (liée a
la vitesse de rotation m de la centrifugeuse par la relation w=2sm.f_rot) appliquée par la
centrifugeuse au module M augmente, plus le déflecteur D sera efficace, avec une aug-
mentation de la durée de son parcours relatif dans le bain gélifiant B. Cela s’explique
par le fait que le temps total de transit dans le bain gélifiant B se raccourcit, le gain en
temps de transit dii au déflecteur D est alors plus important rapporté au temps total de
transit.

Il faut cependant noter que la cinématique de gélification ne dépend pas de la vitesse
de rotation appliquée au tube 201 et que le principe de I'invention consiste a allonger
au maximum le temps absolu passé par les gouttes dans le bain gélifiant. Pour allonger
le temps absolu de transit dans le bain gélifiant, il faut avantageusement ajouter des dé-
flecteurs.

Enfin, comme les gouttes G peuvent €tre produites a haute fréquence, il faut
également veiller a trouver un compromis entre fréquence de sortie des gouttes et
temps de parcours des gouttes. Autrement dit, la goutte G ne doit pas €tre trop ralentie
pour éviter que la goutte suivante ne vienne en contact avec elle. Il faut donc éviter que
les gouttes restent coincées au niveau du déflecteur D ou qu’elles soient trop ralenties,
ce qui peut générer une coalescence avec les gouttes qui arrivent par l'arriere. La
[Fig.13] illustre cette particularité. Sur cette [Fig.13], on peut voir que pour un angle de
60° et un angle de 75°, la partie la plus lente de la trajectoire T de la goutte est la partie
au niveau du déflecteur. Ces durées doivent €tre comparées a la période de production
des gouttes (inverse de la fréquence). Si cette période est proche de ces durées, il existe
un risque de coalescence entre deux gouttes successives.

Un exemple concret de réalisation d'un déflecteur D est représenté sur la [Fig.14]. Le
déflecteur D se compose d'un anneau, par exemple en matériau plastique, usiné de
maniere adaptée aux dimensions prévues (hauteur et angle). L'anneau est interrompu
de maniere a lui conférer un effet €lastique. Il peut ainsi venir se bloquer contre la
surface interne du tube 201, a la hauteur voulue, sans modification de I'architecture du
tube, ce dernier pouvant conserver son caractere standard.

Si on utilise plusieurs déflecteurs, les anneaux peuvent €tre superposées a l'int€rieur
du tube 201. Il est également possible de regrouper les anneaux en une seule picce,
formant une architecture symétrique en forme de "sapin" (voir ci-dessous).

Les figures 15A a 15E donnent plusieurs exemples de réalisation du dispositif de
l'invention, avec un ou plusieurs déflecteurs dans le tube :

— [Fig.15A] : Un déflecteur ayant une section transversale en demi-cercle ;

— [Fig.15B] : Un déflecteur ayant une section transversale en triangle rectangle
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ayant une orientation distincte de celle décrite ci-dessus ;

— [Fig.15C] : Un déflecteur ayant une rampe de déviation concave ;

— [Fig.15D] : Plusieurs déflecteurs identiques a rampe concave superposées ;

— [Fig.15E] : Plusieurs déflecteurs a rampe concave superposées avec longueur
de rampe croissante en direction du fond du tube ;

— [Fig.15F] : Déflecteur formant une rampe en hélice (avec possible réglage des
angles a et 3 pour obtenir une hélice symétrique ou asymétrique) ;

[0097]  L'invention présente ainsi de nombreux avantages, parmi lesquels :

- L’invention vise la production a haute fréquence de gouttes gélifiées qui
demeurent séparées et de taille uniforme.

— Une réalisation simple pour assurer la gélification des gouttes au sein d'un
systeme standard ;

— Une réalisation facilement ajustable ; il est ainsi possible d'utiliser des dé-
flecteurs de dimensions différentes (hauteur et angle), d'ajuster le nombre de
déflecteurs et de régler la hauteur de chaque déflecteur dans le tube

(notamment grace a une réalisation sous forme d'anneau) ;
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Revendications

2 N A

Module (M) destiné a €tre employé dans un systeme de production de
gouttes gélifices, ledit systeme comportant une centrifugeuse, ledit
module (M) étant monté sur la centrifugeuse et actionnable en rotation
autour d'un axe, dit axe de centrifugation, par ladite centrifugeuse, le
systeme comportant également une unité de production de gouttes (G)
comportant un réservoir de liquide et une buse d'expulsion (10)
coopérant avec le réservoir et par laquelle des gouttes peuvent étre
produites par centrifugation, ledit module (M) comportant un tube (201)
dans lequel les gouttes sont expulsées, ledit tube étant délimité par un
fond et une paroi latérale définissant un volume interne destiné a
recevoir sur une partie de sa hauteur un bain gélifiant (B), lesdites
gouttes ¢tant destinées a atteindre le fond du tube en traversant le bain
gélifiant, ladite paroi latérale du tube comportant une surface interne et
une surface externe, ledit module étant caractérisé en ce que la surface
interne porte au moins un déflecteur (D) comprenant une ou plusieurs
faces agencées pour dévier la trajectoire de chaque goutte a l'intérieur du
bain gélifiant en vue d'allonger leur parcours et de favoriser leur géli-
fication avant d'atteindre le fond du tube afin qu’elles soient s€parés.
Module selon la revendication 1, caractérisé en ce que la surface interne
porte plusieurs déflecteurs (D) superposés.

Module selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que ledit au
moins un déflecteur (D) présente une section transversale en forme de
triangle rectangle.

Module selon la revendication 3, caractérisé en ce que ledit au moins
déflecteur (D), ayant une section en forme de triangle rectangle
comporte un angle et un premier c6té suivant la direction longitudinale
du tube qui sont choisies de maniere a ce qu'un deuxi¢me coté s'étende
sur une longueur suivant la direction transversale au tube qui est
comprise entre 1% et 95% du diametre du tube (201) lorsque celui-ci est
de section circulaire.

Module selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que le déflecteur
comporte au moins une face de forme concave.

Module selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que ledit au
moins un déflecteur (D) présente une section transversale en forme de
demi-cercle.

Module selon 1'une des revendications 1 a 6, caractérisé en ce que ledit
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au moins un déflecteur (D) est réalisé sous la forme d'un anneau, destiné
a etre enfoncé dans le tube.

Module selon la revendication 7, caractérisé€ en ce que ledit anneau est
interrompu pour disposer d'un effet €lastique.

Module selon I'une des revendications 1 a 8, caractérisé en ce que la
buse d'expulsion (10) est réalisée a l'extrémité d'un capillaire (100)
connecté audit réservoir de liquide.

Module selon 1'une des revendications 1 a 9, caractérisé en ce que le
réservoir (11) de liquide est intégré au tube (201) du module.

Module selon la revendication 10, caractéris€ en ce que le capillaire
(100) est fixé au module (M) et coopere avec son réservoir (11).
Systeme de production de gouttes gélifiées, par centrifugation au sein

d'un fluide, ledit systeme étant caractérisé en ce qu'il comporte :

— Une centrifugeuse,

- Au moins un module (M) monté sur la centrifugeuse et ac-
tionnable en rotation autour d'un premier axe par ladite cen-
trifugeuse, ledit module étant tel que défini dans l'une des re-

vendications 1 a 11.

Procédé de création de gouttes gélifiées mis en ceuvre a l'aide d'un
systeme de production, caractérisé en ce que le systeme de production
est tel que défini dans la revendication 12, ledit procédé étant caractérisé
en ce qu'il consiste a intégrer au moins un déflecteur porté par la surface
interne du tube (201) et agencé pour dévier la trajectoire de chaque
goutte a l'intérieur du bain gélifiant (B) en vue d'allonger leur parcours

et de favoriser leur gélification avant d'atteindre le fond du tube (201).
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[Fig. 3]

Fig. 3

[Fig. 4]
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[Fig. 5]
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[Fig. 6A]
Fig. 6A
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[Fig. 9]
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[Fig. 10]
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[Fig. 12]
Fig. 12
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[Fig. 14]

Fig. 14

[Fig. 15B]
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[Fig. 15C]

Fig. 15C
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[Fig. 15E]
Fig. 15E
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[Fig. 16B]
Fig. 168
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