M i C ro Des sciencestehnélogis .
encapsulation

Denis Poncelet
Pascale Subra-Paternault

Editions

TEC e
& DOC Lavoisier



10

L'enrobage en lit fluidisé
pour la production
de microcapsules

Samira El Mafadi et Denis Poncelet

I.  Introduction

I existe divers procédés pour réaliser I'encapsulation et I'enrobage d’ingré-
“ients ou d’additifs alimentaires : I'extrusion, I’évaporation de solvants, la coacer-
ation, la cocristallisation, le séchage par atomisation, etc. [1]. Le procédé d’enro-
nage en lit fluidisé est 'un de ces procédés qui permet de produire des particules
“¢ type réservoir, c’est-a-dire des particules recouvertes totalement d’une simple
-ouche d’enrobage (figure 1b) ou de plusieurs couches (figure la).

Ce chapitre présente un état de Iart de cette technologie allant d’une descrip-
“on générale du procédé méme jusqu’a la définition des particules a enrober, des
natériaux d’enrobage et les caractéristiques du produit final. Ce chapitre donne
zussi une revue des différents systémes en lit fluidisé avec une description de
-hacun de ces systémes et les optimisations apportées a ce procédé.

2. Généralités sur Penrobage en lit fluidisé

Dans les industries alimentaires, des tonnes de produits se présentent sous
‘orme de poudres ou de particules solides. Dans beaucoup de cas, les applications
ndustrielles exigent des propriétés bien spécifiques que ces produits naturels ne
seuvent pas offrir. Ces produits sont parfois de tailles, de formes, et de compo-
sitions trés diverses qui rendent leur utilisation difficile ou moins efficace. Non
-nrobés, ces produits peuvent avoir des caractéristiques aromatiques, gustatives
u chimiques indésirables dans certaines applications ou conduire a la suite de
mélanges de certains de ces produits a des interactions entre les composés ou a
Zes réactions indésirables.

Ainsi, I'encapsulation en général ou ’enrobage en particulier peuvent constituer
‘une des solutions a ce type de problémes. Ces procédés permettent I'emprisonne-
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ment d’un solide, d’un liquide ou d’un gaz dans un matériau polymeére capable ¢:
leur conférer des propriétés additionnelles en rapport avec I’application envisagée
L’encapsulation d’ingrédients alimentaires peut conduire a 'amélioration de leu:
écoulement, a la réduction du nombre de particules fines, et a améliorer leur sta-
bilité au cours du stockage [2]. Pour certains produits, ces procédés permettent d.
résoudre leur probléme de sensibilité a la lumiére, a 'oxygéne ou a I'lhumidité. S
un produit se compose de différents constituants pouvant réagir entre eux, l’iso-
lation d’un ou de certains de ces ingrédients par I’encapsulation peut égalemen
résoudre ce type de probléme. Certains produits peuvent avoir des golits amers
non satisfaisants. Dans ce dernier cas, un agent d’encapsulation peut étre mis -
profit pour masquer le goit désagréable. Certaines applications pharmaceutiques
exigent la libération d’un principe actif a une vitesse controlée d’ou la nécessitc
de I’encapsuler avec un agent adéquat. Dans I'industrie alimentaire, des enzymes.
des protéines végétales, des levures, des bactéries ou encore des ardmes peuven:
étre encapsulés dans des maltodextrines, des lipides, des résines, des polysaccha-
rides ou encore dans des protéines.

Lapparition de différents procédés d’encapsulation et d’enrobage résulte du
fait qu’aucun de ces procédeés ne permet de produire toute la gamme de capsules
exigées par les différentes industries. U'enrobage en lit fluidisé permet de pro-
duire des capsules comme celle schématisée a la figure la, alors que le procédc
de séchage par atomisation permet d’obtenir des matrices emprisonnant un coeur
dispersé d’une maniere aléatoire dans un polymere (figure 1c).

a/ Capsule réservoir avec b/ Capsule réservoir
des couches multiples

O

c/ Capsule matricielle d/ Capsule imparfaite

Figure 1 W Différents types de capsules.

La technologie des lits fluidisés a été développée a partir des années 1950
principalement dans les industries chimiques. Son application pour I’'enrobage
des particules est relativement récente et a été développée essentiellement pour
répondre a la forte demande des industries pharmaceutiques, chimiques, cosméti-
ques et alimentaires. Etant souvent utilisés pour la production de lots cofiteux, les
lits fluidisés ont été utilisés essentiellement dans les industries pharmaceutiques
et cosmétiques pour compenser le coiit du procédé par le prix élevé des produits
finaux. Leur utilisation dans les industries alimentaires, par rapport au séchage
par atomisation, est actuellement limitée aux produits ayant une haute valeur
ajoutée. Actuellement, cette tendance est en cours de changement qui est lié a
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amélioration des performances de cette technologie. Par exemple, I'utilisation
Zes lits fluidisés continus permet de réduire le cott de la production et pourra par
-onséquent constituer une alternative pour 'enrobage des produits alimentaires.

3. Théorie sur la fluidisation et sur le procédé
d’enrobage

3.1. Fluidisation

La fluidisation consiste a faire passer une phase fluide (trés souvent un gaz) a
‘ravers un lit de particules, supportées par une grille, pour les mettre en suspen-
sion (figure 2). Le terme fluidisation vient du fait que la suspension gaz/solide est
smenée dans un état semblable a celui des fluides.

Air de sortie

I

Particules

Air d'entrée

“igure 2 M Principe de la fluidisation.

Plusieurs auteurs [3-4] ont décrit les différentes configurations en fonction de
a vitesse de I'air. L'état du lit fluidisé dépend essentiellement de la vitesse de ’air,
Jes propriétés de la poudre et peut-étre défini globalement par deux équations
=xprimant la vitesse minimale de fluidisation et la vitesse minimale d’entraine-
ment des particules.

3.1.1.  Vitesse minimale de fluidisation

La vitesse minimale de fluidisation u_ est la vitesse limite du fluide a partir
de laquelle le lit fluidisé s’établit et les particules sont mises en suspension. Si on
continue a augmenter la vitesse d’injection du fluide, le phénoméne de bullage
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apparait. Cette vitesse ne correspond pas 4 la vitesse réelle du gaz dans le lit g
est supérieure et qui résulte d’un diamétre de section de passage plus faible (pre-
sence des particules).

La vitesse minimale de fluidisation est donnée par les équations 1 et 2 :

(D= pg)°’934g0’934d,';8
mf = - d[)<100 m (
if 11 IH 0.87p 2.066 H
a5 :Ld{(l 135,7+0,04084)' 2 =337} dp >100um @
- Pgdy,

Avec P, €t P, qui sont respectivement la densité des particules et celle de I'air
dp est le diamétre des particules, 1 est la viscosité de I’air, Ar est le nombre d’Ar-
chiméde donné par I’équation 3 :

3
dyPg (pP ~ Py )g
2
il

Ar =

3.1.2.  Vitesse minimale d’entrainement des particules

La vitesse minimale d’entrainement des particules correspond a la vitesse du
fluide & partir de laquelle les particules s’envolent et quittent le lit fluidisé. Elle
est donnée par la relation suivante (équation 4) :

0,5
= 4gdp(pp_pg) 4
' 3ngD

Le coefficient de trainée Cp dépend du régime de ’écoulement subi par les par-
ticules et donc du nombre de Reynolds.

Par son principe, la fluidisation par son principe est un systéme qui doit étre
bien contr6lé pour apporter une homogénéité. Cette homogénéité le rend applica-
ble a plusieurs opérations comme le séchage, la granulation, le transport pneuma-
tique et I’enrobage.

3.2. Enrobage en lit fluidisé

Le principe de I’enrobage en lit fluidisé est représenté sur la figure 3 par un
systéme d’enrobage avec pulvérisation par le haut « top spray ». Les particules a
enrober sont introduites dans la cuve d’enrobage a I’aide d’un courant dair et le
produit d’enrobage est pulvérisé a travers la buse de pulvérisation sur les particu-
les, formant une membrane.

Lapplication d’un film d’enrobage sur une particule solide est trés complexe.
La couche d’enrobage ne se forme pas aprés un simple passage par la zone de pul-
vérisation, mais se forme aprés un grand nombre de passages successifs permet-
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C Air de sortie
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Solution fluidisées ™ Résistance
d’enrobage : chauffante

Ventillateur

“igure 3 M Principe d’enrobage en lit fluidisé.

ant de couvrir complétement la surface de la particule. Le mouillage des particu-
=s. le contact gouttelette-particule, la coalescence et ’évaporation des gouttelettes
-omme illustré dans la figure 4, se produisent presque simultanément pendant le
~rocédé d’enrobage [5].

00 - (' ' .\
Op , . g
Gouttes Collision Etalement Séchage Superposition Formation

goutte particule et adhésion des dépots du film

~zure 4 M Différents mécanismes conduisant a la formation d’un enrobage.

Les gouttes entrent en collision avec les particules surtout par inertie ou par
nterceptions [6]. La quantité de gouttes captées par chacune des particules
“zpend du mécanisme de collision, du nombre, de la taille et de la vitesse des
~outtes par rapport aux particules ainsi que de 'effet de la turbulence. Le taux de
~ollisions ou de probabilité d’impact dans la zone de pulvérisation est défini par
- rapport entre le débit massique des gouttes captées par unité de surface frontale
-= l'objet et la densité de flux massique des gouttes [6].

Suite a la collision, la goutte s’étale a la surface de la particule et prend la
rme d’une calotte hémisphérique. L'étalement nécessite I’énergie correspon-
“ant au travail de mouillage (W). Cette énergie est apportée sous forme d’énergie
- netique au moment de Iimpact et dépend de la tension de surface ¢ ainsi que de
:ngle de contact 0 [7].

W=—-06.cos 6
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L’angle de contact entre les trois phases solide, liquide et gazeuse dépend de I=
composition de la solution d’enrobage et des propriétés physiques de la surface de
la particule (rugosité, porosité, etc.).

Aprés I'impact et le mouillage, les gouttelettes adhérent a la surface des parti-
cules déja recouvertes ou non d’un premier dépot d’enrobage. L’adhésion, qui es:
due a la formation des liaisons a I'interface liquide solide, peut étre mécanique.
thermique, par diffusion ou par réaction chimique.

D’aprés Link et Schlunder (1997), la probabilité¢ d’adhésion dépend non seule-
ment de I’énergie cinétique de la gouttelette et des propriétés physicochimiques dz
la solution d’enrobage mais aussi des caractéristiques de surface de la goutte et de
celles de la particule au moment de la collision. Le calcul de la probabilité d’adhé-
sion est trés complexe et celle-ci ne peut étre déterminée qu’expérimentalement.

La solidification de I'enrobage se fait par séchage dans le cas d’une solution
d’enrobage aqueuse ou par refroidissement dans le cas d’'un matériau d’enrobage
fondu « hot melt ». Dans ce dernier cas, I'air circulant sera & une température
inférieure a celle du point de fusion de I'enrobage.

Dans le cas de la solidification par séchage, le solvant s’évapore et est entrainé
dans l'air. La différence de température entre les gouttes de la solution et I’air de
séchage entraine un transfert de chaleur par convection de I'air vers les gouttelei-
tes. Le flux de chaleur transféré est proportionnel au coefficient de transfert de
chaleur goutte/air, a la surface d’échange et a I’écart de température entre I’air et
les gouttes [8].

D’autres auteurs [9] ont montré que la chaleur transférée aux gouttelettes pro-
vient plus de la particule que de I'air pour des courtes durées de séchage. Cepen-
dant, si la particule est a la température de Iair, les gouttelettes tendent a étre &
cette température. Dans ce cas, la force motrice de séchage vient de la différence
de concentration en eau entre l'air et la surface des gouttelettes déposées sur la
particule.

Au cours des cycles d’enrobage, les gouttes sont réparties de maniére aléatoire
sur toute la surface de la particule. La continuité de la couche déposée s’établit par
coalescence entre gouttes voisines et superposition de ’enrobage déposé a chaque
cycle.

La qualité de I’enrobage est évaluée en fonction des objectifs recherchés :
cinétique de libération (dissolution) de I'enrobage [10] et la quantité de substance
active libérée au cours du temps [11]. Qualitativement, I'observation des surfaces
des particules au microscope électronique a balayage permet une appréciation
visuelle directe de I'aspect de I'enrobage (état de surface, absence ou présence de
cratéres, etc.) [12]. La qualité de I'enrobage est améliorée lorsque la solution d’en-
robage est diluée et les gouttes issues de la pulvérisation sont plus fines [10].

Durant le procédé d’enrobage, il y a formation d’une couche d’enrobage homo-
gene autour de la particule donnant une structure similaire a celle schématisée a
la figure 1b. La formation d’un enrobage multicouche (figure 1a) consiste a pul-
vériser successivement différents matériaux d’enrobage. Ces matériaux peuvent
étre sous forme d’une poudre formant la couche d’enrobage dans laquelle sont
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présents également un liant et/ou un plastifiant. La forme résultante ressemble a
la structure d’une framboise.

4.  Différents systemes d’enrobage en lit fluidisé
4.1.  Systémes discontinus

L'enrobage en lit fluidisé peut étre appliqué a I'aide de différentes techniques
discontinues se différenciant par la disposition de la buse de pulvérisation. Celle-
ci peut étre placée en haut du lit « top spray », en bas « bottom spray » ou tangen-
tiellement « tangential spray ». Ces techniques sont décrites ci-apres.

4.1.1 Equipement avec pulvérisation par le haut « top spray »

La technique d’enrobage avec pulvérisation par le haut a été développée a par-
tir du sécheur conventionnel en lit fluidisé. Cette technique se caractérise par une
pulvérisation du matériau d’enrobage 4 contre-courant (figure 5). La buse de pul-
vérisation est placée a I'extrémité supérieure de la chambre d’enrobage, donc a la
surface du lit des particules.

Buse
de pulvérisation g, o | Chnbre

_!0 & d’expansion
#

/00000 o
& o o

Mouvement
des particules

e Grille de
disgtribuion d’air

Air

Figure 5 B Equipement d’enrobage en « top spray ».

Cette technique permet I’enrobage de particules allant de 100 pm jusqu’a envi-
ron 2 mm sans agglomération.

Les particules sont placées dans une cuve conique ou cylindrique et sont rete-
nues par une grille au fond de la cuve. Lair traversant la grille de distribution
fluidise les particules qui entrent en contact avec les gouttelettes dans la zone de
pulvérisation. Ces particules passent dans la zone d’expansion au-dela de la buse
de pulvérisation dans laquelle le surplus de solvant est évaporé par I’air chaud.
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La grande capacité des cuves ainsi que I'accés facile aux buses sont les prin-
cipaux avantages de cette technique. Cependant, la qualité du film n’est pas
excellente et le séchage des gouttelettes de pulvérisation avant le contact avec les
particules est trés important 4 cause du mouvement 4 contre-courant de la pulve-
risation. La qualité de I'enrobage obtenu n’est pas adaptée a la libération controlée
du principe actif a enrober mais suffisante pour le masquage de golit ou le chan-
gement de I'aspect de la poudre (texture, couleur) [4].

4.1.2. E’quipement avec pulvérisation tangentielle « tangential spray »

Cette technique a été développée de maniére a fabriquer des granulés plus
sphériques et plus denses. La pulvérisation est appliquée tangentiellement au
mouvement des particules (figure 6). Le rotor consiste en un disque plein tournan:
sur un axe a I'intérieur de la cuve a produit. Ce disque est ajustable en hauteur
créant un espace a la périphérie du disque permettant le passage de I'air dans Iz
cuve. Les particules décrivent une trajectoire hélicoidale due a 'effet combiné sur
celles-ci des forces centrifuges du disque de soulévement de I'air et de la gravite.
Parallelement a ce mouvement, la buse pulvérise tangentiellement de fines gout-
telettes dans le lit de particules. La qualité du film obtenu est comparable a celle
obtenue par le procédé Wurster décrit ci-dessous, ce qui permet des applications
similaires incluant la libération contrélée. Une limite de cette technique est le

stress mécanique apporté aux substrats, limitant ainsi 'application a des substrats
peu friables.

o 0
o
oy
0.9 0 It Buse
2 Om0 on0p|  de pulvérisation

Discue toumant a
hauteur ajustable

Figure 6 M Equipement d’enrobage en « tangential spray ».

4.1.3: E"quipement avec pulvérisation par le bas « bottom spray »

La buse est située en fond de cuve et la pulvérisation se déroule a co-courant
des particules. Cette configuration présente P"avantage de diminuer le risque de
séchage des gouttes avant leur dépot sur les particules.
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En 1950, Dale Wurster améliore ce principe général en ajoutant un cylindre
-entral, appelé « tube Wurster », dans la chambre de pulvérisation et un courant
zazeux auxiliaire (figure 7).

~«¢—— Chambre

d’expansion
AT

o 0
::lsu}:sfﬂl - L Tube Whuster
e
(=]
Lit de X!
particules

‘ Buse
Gillede ¥ de pulvérisation
cistribuion dair

Anr

“zure 7 M Equipement d’enrobage en « Bottom Spray ».

La buse de pulvérisation est installée au centre de la plaque et pulvérise des
‘nes gouttelettes du bas vers le haut a travers le tube Wurster. La plaque du fond
“= cuve distribue le débit d’air de maniére plus importante au centre qu’a la péri-
“herie. Le débit d’air central entraine les particules vers le haut & travers le tube
‘urster. Les particules passent ensuite dans la chambre d’expansion ot le solvant
- cvapore et leur vitesse diminue jusqu'a ce quelles retombent a Pextérieur du
2be vers le fond de la cuve (espace annulaire). Dans la partie annulaire inférieure
“< la cuve, les particules forment un lit fluidisé. Elles sont 4 nouveau entrainées a
ravers le tube pour un nouveau cycle d’enrobage.

Le procédé Wurster se caractérise par un mouvement régulier des particules,
ermettant une meilleure qualité de dépot du film d’enrobage sur les particules.

cite technique est bien adaptée pour les applications a libération controlée d’un
orincipe actif.

<.2.  Systémes continus

Les procédés continus ont été développés dans I'industrie alimentaire pour
<nrobage de fruits secs, des graines, des céréales, en utilisant des convoyeurs
« bandes et des tambours. La nécessité d’enrober des particules d’une maniére
-ontinue a €té accentuée avec I'utilisation répandue du séchage par atomisation
- de ses dérivés. Ces types de procédés produisent un systéme matriciel avec une
“2ible qualité d’enrobage et sont limités aux fines particules (< 100 pm) [13].
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Pour obtenir une qualité d’enrobage de meilleure qualité, les procédés continus
semblent étre une alternative intéressante pour réaliser I'enrobage de fines parti-
cules a un coat réduit. En effet, une comparaison des caractéristiques d’un lot de
particules enrobées a I'aide d’un lit d’air fluidisé (Type Wurster) et un systéms
horizontal continu (tableau 1) [14] montre que le procédé en continu est la seuls
alternative pour une application a faible cotit de production. Cependant, la qualite
et I’lhomogénéité du produit final reste trés inférieure comparée au produit obtenu
par le procédé Wurster.

Tableau | M Comparaison entre deux types de lits fluidisés : systeme discontinu et lc
systéme continu.

Procédé Batch Procédé continu
(Wurster) (horizontal)
Volumes 120L 120L
Débit (kg) 50 kg/heure 100 kg/heure
Prix d’équipement en 2004 750 000 € 500.000 €
Colit de I'opération d’enrobage ~1,5€/kg = 0,5 €/kg
(€E/kg)
Qualité du produit final | Excellente Passable
Capsule type réservoir Présence de capsules avec
(figures la et 1b) un enrobage incomplet
Enrobage uniforme (figure Id)

4.2.1. Lit fluidisé continu monocellulaire

Un lit fluidisé continu monocellulaire classique (figure 8) est équipé d’un mode
de pulvérisation par le haut « top spray » aménagé d’un coté pour 'alimentation
en produits et d’un autre c¢6té pour récupérer en continu les particules enrobées
dont la densité est un peu plus élevée.

4.2.2. Lit fluidisé continu horizontal

Un lit fluidisé horizontal (figure 9) : a une dimension de quelques metres de
long avec une alimentation assurée a une extrémité et un déchargement a Pautre.
Le systeme est équipé de plusieurs buses successives qui pulvérisent le liquide
d’enrobage ou de granulation sur les particules. Celles-ci sont en mouvement
horizontal vers la sortie. Ces systémes ont été essentiellement développés pour la
granulation des poudres issues du séchage par atomisation.

4.2.3. Lit fluidisé continu multicellulaire

Un lit fluidisé multicellulaire est un lit fluidisé horizontal divisé en quatre ou
cing compartiments connectés les uns aux autres avec des ailerons réguliers. Ce
systeme donne des capsules de mauvaises qualités puisque la surface des parti-



~warobage en lit fluidisé pour la production de microcapsules 141

l—p air de sorfie

Liguide  ——

; %) §090 do0
Etreede =037 8o 5% 0P dde, o
particules on O o%g’o e

o0 S P & 8.0°%
iy %0‘3‘3% =5
°0£ °3§°cbo ﬂgj

[
air
o % Gentee
B

Sore de
particules
enmbees

- zure 8 B Dispositif d’un procédé d’enrobage continu monocellulaire.
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~zure 9 M Dispositifs d’un procédé d’enrobage horizontal continu.

-ules n’est pas totalement recouverte d’enrobage (figure 1d). Cependant, les par-

cules obtenues par ce systéme reste de meilleure qualité que celles obtenues par
~-chage par atomisation. Cette technique d’enrobage peut étre mise a profit pour
“ssurer un masquage de got.

Un autre type de lit fluidisé multicellulaire (figure 10) [15] consiste en plu-
~curs systemes de lots de petites tailles connectés I’'un a l'autre par un systéme
“2 transport, de dosage ou de classification. Cet appareil a été reproduit par Glatt,
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pour combiner les avantages d’un systéme discontinu et d’un systéme contin.
dans Iindustrie pharmaceutique.
p

_\ Poe 7 i ) -
l /

Liquide +

Air d'atomisatid

Cellule 1 Cellule 2 Cellule 3

Granules|
—|——> Fluidising air |

L

Figure 10 M Dispositifs d’un procédé d’enrobage continu multicellulaire.

5. Optimisation des performances du procédé
d’enrobage en lit fluidisé

Le procédé d’enrobage en lit fluidisé reste une opération empirique qui exige
apres formulation. de nombreux essais de faisabilité et d’expérimentations préa-
lables. Au cours de ces derniéres années, cette technologie a connu un grand
développement en vue de son optimisation. Celle-ci a touché a tous les aspects
opératoires de I'enrobage en lit fluidisé allant du développement de nouveaux Sys-
témes de pulvérisation, de plaques de distribution d’air mieux congues jusqu’a 1=
modélisation de la cuve d’enrobage ou de granulation.

Aussi, des ¢études ont été réalisées afin de mieux définir les critéres permet-
tant d’évaluer le succés de n’importe quelle approche d’amélioration de cetic

opération.
5.1.  Optimisation du rendement de Popération

Le rendement ou I'efficacité d’enrobage a été défini par Dewettinick [16] par
I’équation suivante :

Ee=_ ¢ .
Wes DM
et
We=Wp (-

1—w

Avec We, la masse d’enrobage déposé (g), w le pourcentage d’enrobage dans
les particules, Wp est la masse des particules a enrober (g), Wes est la masse de
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= solution d’enrobage (g), et DM est la teneur en matiére séche dans la solution
enrobage.

Cette efficacité d’enrobage a été utilisée comme parameétre de réponse pour
—rudier leffet de certaines variables comme la taille des particules initiales, la
“ression d’atomisation et la température d’air d’entrée [17].

L'expression de 'efficacité de I’enrobage ne donne aucune information quant
- la qualité des capsules formées ni sur le rendement thermique de l'opération.
—n effet, la qualité des capsules formées ne peut pas étre exprimée d’une maniere
zcnérale puisqu’elle est liée a une propriété ou une fonction bien déterminée
~omme la libération controlée du principe actif pendant un temps défini. L'effi-
cacité thermique est un autre critére de qualité qui correspond au rapport entre
: chaleur utilisée pour I’évaporation et la chaleur totale imposée au début de
“opération.

5.2. Optimisation par amélioration des matériaux d’enrobage
(procédé « hot melt » et enrobage a sec)

Pour la plupart des cas, la solution d’enrobage doit avoir une faible viscosité
~our lui permettre de passer a travers la pompe. Cette solution est préparée dans
n solvant adéquat a des concentrations allant de 2 a 10 %, parfois jusqu’a 30 %
sour des dispersions dans des systémes a base de latex. Une grande quantité
Zénergie est consommée lors d’une opération d’enrobage pour I’évaporation du
=olvant et pour atteindre un pourcentage d’enrobage tres faible. Ainsi, le hot melt
seut étre une alternative a cette situation. Il peut s’adapter aux différents syste-
mes d’enrobage, mais le systéme par pulvérisation par le haut est le plus souvent
atilisé. La particularité du hot melt est que le produit d’enrobage est un matériau
‘ondu (100 % de matiére seche) qui se solidifie a la surface des particules en
contact avec de l'air a température ambiante. Ainsi, le procédé /ot melt a des
avantages plus intéressants pour la production :

1) la solution pulvérisée est constituée a 100% de I"agent d’enrobage ;

2) le temps de procédé est plus court ;

3) absence d*étape de séchage ;

4) absence de solvant.

Une des limitations du procédé « hot-melt » c’est pour I'enrobage des produits
‘hermosensibles ce qui ouvre la voie a d’autres procédés comme I’enrobage a sec

dry coating ». Ce dernier consiste a enrober les particules avec une fine poudre
n utilisant un plastifiant,

5.3. Optimisation par amélioration de la forme et par modélisation

Le procédé en lit fluidisé a été amélioré d’'une maniére permanente en touchant
a tous les types de procédé mentionnés ci-dessus. Le procédé Wurster semble



144 Microencapsulatic

étre le procédé finalisé et le mieux adapté a I'opération de I’enrobage. Aussi, '«
procédé en lit fluidisé continu en fort développement pourra rendre I'utilisatics
de I'enrobage dans les industries alimentaires moins coliteux, mais ceci exig:
d’abord une optimisation du procédé mis en ceuvre pour la fabrication de lox
pilotes. Quelques investigations significatives ont été effectuées a cette fin par de:
modélisations [18-21]. Ces modéles se reposant sur quelques paramétres perme:-
tent de prévoir I'accroissement de la taille des particules au cours de I’enrobags
de prévoir I’épaisseur de la couche d’enrobage formée, de prévenir I'agglomére
tion et de prédire les profils de température dans le procédé ou encore d’estimer =
rendement de I"opération d’enrobage.

5.3.1. La taille des gouttelettes d’enrobage

Plusicurs auteurs se sont intéressés a la caractérisation de la taille des gou-
telettes comme €tant un parameétre primordial pour I'opération d’enrobage. De:
corrélations semi-empiriques ont été développées pour prédire cette taille ¢
fonction des propriétés de la solution d’enrobage, des conditions opératoires et d-
type ainsi que de la buse utilisée. Ces corrélations peuvent s’écrire d’une maniére
générale [22] :

p
103.0,
=#_G+B. _—QL‘/.
(U;'pliq) Qg

Ou A et B sont des variables dépendant de la géométrie de la buse et des pro-
priétés de la solution pulvérisée alors que o et B sont des constantes dépendar
seulement de la géométrie de la buse pneumatique. Ur est la vitesse relative entre
lair d’atomisation et le liquide pulvérisé (m/s), p;;, la densité du liquide (kg/m"
Q, et Qy;, sont respectivement le débit de I'air et du liquide (m?/s).

5.3.2. Le temps d’évaporation

Le temps d’évaporation est donné par la relation suivante [23] avec la pressio
de vapeur et le nombre de Reynolds faible.

ol 8K(,( T) 12K‘,AT

Avec d, le diametre critique des gouttelettes, d, le diamétre capillaire, k, la
conductivité thermique, p, la densité du liquide, Py la densité des particules, X Iz
teneur en eau critique, X, la teneur en eau finale des particules apres sechage
la température a la surface des particules, T, la température moyenne et A la cha-
leur latente de vaporisation.
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3.3.3. Le débit massique des particules

Le débit massique des particules est donné par 'équation suivante [24] :

' d 0.05 D. -2.6
=0,..4502 1072 — — L
Qms p]) |:¢D( :| I:D }

5
Avec dp le diameétre de la particule, D, le diamétre équivalent du lit, D, le dia-
metre équivalent de la fonte d’air et ¢ le degré de sphéricité.

Il existe d’autres paramétres non mentionnés ici ou le modéle dépend beau-

coup du type du lit fluidisé, de la forme, de la vitesse des particules, du temps de
séjour, etc.

6.  Matériaux d’enrobage

Comme mentionné précédemment, le réle de I’enrobage est de répondre a une
variété d’objectifs esthétiques ou protecteurs. Les matériaux d’enrobages utilisés
dans Pindustrie alimentaire et pharmaceutique sont généralement une reproduc-
“ion de ce qui est employé au séchage par atomisation, par exemple, des hydrocar-
oures, des protéines et des lipides [13]. Ces matériaux sont sous forme liquide afin
Z¢ pouvoir les pomper et les pulvériser et pour cela, ils sont dissous ou dispersés
lans un solvant. Leur utilisation exige également de la formulation et des essais
de faisabilité et d’optimisation des concentrations pour avoir un enrobage homo-
zene et de qualité,

Des solvants organiques sont employés dans quelques cas spécifiques, mais
<au reste le solvant préféré dans I'industrie alimentaire (et de plus en plus dans
s autres industries) et ce, pour trois raisons : 1’eau est un solvant comestible
Zont 'obtention est aisée ayant un cofit faible et facile 2 manipuler par rapport
« d"autres solvants. Les nouveaux réglements internationaux deviennent de plus
=n plus séveres au sujet de la libération des solvants dans I’atmosphére et de
cur concentration dans les aliments, dans les comprimés ou dans les produits
~osmétiques.

Le coiit des matériaux d’enrobage devient une priorité dans les industries ali-
mentaires pour rendre I'utilisation du procédé économiquement rentable. Parmi
-es matériaux, on peut citer :

1) les hydrates de carbone comme les sucres, les maltodextrines, les amidons,
les dérivées de la cellulose et les gommes ;

2) les protéines comme la gélatine ;
p

3) les lipides et les cires comme la paraffine et le phytowaxe (huile végétale a
base d’huile d’olive) ;

4) les matériaux d’origine naturelle comme la gomme laque (Shellac®).
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7. Caractérisation des particules enrobées

Parmi les trois types d’efficacité mentionnée ci-dessus, la qualité de I'enrobags
est probablement le critere le moins difficile a définir puisque c’est relatif aux
propriétés des particules enrobées. La caractérisation des particules enrobées peut
donner quelques informations sur les propriétés fonctionnelles de la poudre enro-
bée et sur I'efficacité de I'enrobage.

Quelques caractéristiques des particules enrobées sont décrites ci-dessous :

— Le contréle de la libération de actif est une des caractéristiques princi-
pales des capsules. Ces capsules qui sont des barriéres protectrices contre
I’environnement tels que 'oxygéne, I'humidité, etc., sont congues pour libérer
le noyau (coeur de la capsule) lentement (par diffusion) ou soudainemen:
(par dissolution, par rupture) en utilisant différents mécanismes tels que I¢
chauffage, la rupture mécanique ou chimique ou par modification du pH.
ete. Il existe plusieurs moyens pour mesurer les propriétés de la membrane
indépendamment de I"application et du but de I'enrobage. Généralement, les
particules enrobées sont placées dans un environnement ayant des propriétés
similaires aux conditions réelles de I'application ; ainsi le coeur diffusé ou
le matériau d’enrobage dissous dans le milieu sont quantifiés en fonction du
temps :

— La taille des capsules est la caractéristique la plus mesurée des particules.
Son utilisation dans I’évaluation de la qualité des enrobages exige des métho-
des trés sensibles de mesure puisque la couche finale de I'enrobant est d’en-
viron 25 um. Pour en déterminer sa taille, I'utilisation du microscope reste la
meilleure méthode de mesure. Toutefois, c’est une technique encombrante.
Pour cette raison, la technique de dispersion de la lumiére pour I'analyse gra-
nulométrique peut aider efficacement ;

— La morphologie de la capsule peut étre un critére de qualité d’une opération
d’enrobage quand elle est directement mesurée parallélement 4 la taille. Ceci
est le cas de la structure externe de la capsule. La mesure de la structure
interne exige le découpage ou la rupture d’un certain nombre de particules
pour examiner la surface intérieure de la capsule. Ceci est généralement réa-
lisé en enfongant des capsules dans un milieu approprié qui peut se solidifier
rapidement. Ce milieu solidifi¢ (ex. : paraffine) est coupé en tranches sur les-
quelles quelques couches de capsules peuvent étre analysées sous un micros-
cope électronique a balayage ;

— La résistance de la capsule est une propriété mécanique qui est exigée pour
prévoir le comportement des poudres enrobées pendant leurs stockages ou
au cours des procédés dans lesquels elles sont impliquées. Ce paramétre est
crucial si la rupture mécanique est I’élément déclencheur pour assurer la
libération. La majorité des méthodes de caractérisation de la résistance de la
poudre sont basées sur la compression axiale d’une capsule seule ou d’un tas
de poudres [25] menant a la détermination de la force maximale qui peut étre
maintenue sur des capsules sans qu’elles ne soient endommagées. D’autres
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font appel a des essais de friabilité ou d’abrasion en se basant sur une forte
agitation ou des percussions pendant un temps donné. Cet essai est suivi

d’une analyse granulométrique et des tests de libération pour évaluer I’effet
de I'agitation ;

- L’analyse sensorielle de la capsule fournit des informations utiles sur les
différentes propriétés esthétiques et sensorielles de la poudre enrobée telles
que la couleur, la forme, le goit, la saveur, et la rugosité. Différents échan-
tillons de la poudre enrobée sont examinés par un groupe de personnes
qualifiées (jury sensoriel). La tendance actuelle est de développer des robots
qui peuvent remplacer le palai humain et donner des informations plus pré-
cises sur ces propriétés sensorielles. Cependant, I'intervention humaine reste
essentielle du fait que les robots distinguent individuellement ces propriétés
alors que le choix se fait généralement sur leur combinaison.

8. Conclusion

L'enrobage des poudres alimentaires et pharmaceutiques répond a une réelle
demande pour répondre a divers objectifs. Actuellement, ces objectifs sont réa-
\isés par le procédé de séchage ou de granulation par atomisation avec dans
deaucoup de cas malheureusement encore des résultats insuffisants. Ceci peut
expliquer pourquoi le volume réel de poudre alimentaire enrobée est encore rela-
tivement faible comparé au potentiel énorme qui existe. Les différents types de
procédés d’enrobages en lit fluidisé peuvent apporter des réponses satisfaisantes
aux demandes d’enrobages. Toutefois, ces techniques restent cofiteuses pour des
produits alimentaires commercialisés & des prix peu onéreux. Le défit actuel est
de se concentrer davantage sur 1'évolution des équipements (instrumentation et
commande) qui conduira a I'amélioration de la qualité de I'enrobage en lit fluidisé
dans les systémes continus et leurs applications pour I'enrobage des produits ali-
mentaires et pharmaceutiques.
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