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Titre de Pinvention : CAPSULES CEUR-COQUE ARO-

MATISEES PELLICULEES AVEC DU POLYCHLORURE DE
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[0003]

[0004]

VINYLIDENE

Domaine techuique

La présente invention se rapporie 3 une capsule cassable, sans soudure, de type coxur-
cogue, la cogue comprenant aw moins un hydrocolloide, ladite cogue Stant revétue d’an
moins une couche de pelliculage en polychlorure de vinylidéne lui conférant une ré-
sistance a Peaw. La capsule est destinée & étre incorporée dans un dispositif de tabac a
chauffer ou dans un produit en sachet oral.
Technigue antérieure

Les composés aromatiques de par leurs propriétés physicochimiques sont souvent des
molécules instables et sensibles dont Untilisation directe est difficile en aromatisation,
L encapsuiation, qui utilise les propridies {ilmogenes, absorbantes et/ou émulsifiantes
de macromolécules pour pi€ger ou enrober des composes sensibles dans une mi-
crocapsule, est une technologie de plus en plus utilisée et qui répond & plusieurs
atientes. En effet, ’objectif principal de Uencapsulation est d’établir une barridre entre
une substance et son milien environnant. Dans le cas présent, encapsulation des
ardmes alimentaires est un procédé bien connu afin d'une part, de protéger les
substances aromatisantes volatiles de 'évaporation et, d’autre part, de protéger lesdites
substances de la dégradation que pourrait causer Poxygeue de Pair, la chaleur,
Phumidité ou le contact avec d'antres composés. H existe deux grands types de
structures de capsules : les capsules matricieles dans lesquelles les ardmes sont
dispersés au sein d’un matériau support, et les capsules ceeur-coque dans lesguelles les
ardmes sont confinés an sein d une coque {(ou membrane). Ces derniéres années, de
nombreuses applications de capsules aromatisées ont ¢té développées notamment dans
des dispositifs a fumer - tels que des cigarettes, les cigares - dans des dispositifs de
tabac a chautfer, ou encore dauns des sachets a usage oral {(aussi appel€ snus). Citons
par exemple la demande de brevet WO (7-010407 qui déerit un dispositif a fumer sous
forme d une cigarette, gui incorpore dans son filtre une capsule coenr-cogque
aromatisée. La capsule déerite présente des propriéiés de dureté et de déformabilité
appottds par la quantiié d’hydrocolloide ajouté.

Les demandes de brevet W0O2011042206, WO2007037962 décrivent des sachets a
usage oral comprenant des capsules et/ou des microcapsules de structure matricielle ot/
ou ceeur-coque classigues,

La demande de brevet WQO2011054516 déerit quant 4 elle un sachet & usage oral
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comprenant des capsules recouvertes de deux enrobages différents, le premier a base
¢’un polymere d'acide méthacrylique et le second & base de cire de paraffine.

Les demandes de brevet WO2017198R76, WO2017108874, WQ2020089120
décrivent des dispositifs de tabac a chauffer comprenant an moins une capsule cozur-
coque enfermant au moins un ardme. Les capsules décrites dans ces documents
présentent des spécificités quant aux composes utilisés dans le coeur desdites capsules,
ce afin ¢’ améhiorer la qualité de Padrosol formé.

Cependant, malgré leurs avantages, 'inconvénient principal de toutes ces capsules
ceenr-coque de art antérieur, dont la coque est formée a base de composés bio-
polyméeres, est que ces capsules ne résistent pas a 'eau, notamment lorsque ces
capsules sont immergdes totalernent dans Peau. Elles ne sont pas imperméables, ce qui
empéche les capsules de Part anténieur de supporter UVhumidité rds timportanie gue Pon
retrouve dans les dispositifs de tabac & chauffer, ou encore dans des produits en sachet
oral. Par conséquent, ies applications de capsules aromatisées telles que listées pré-
cédemment ne satisfont pas les consommatenrs. Un moyen classique d’éviter gue les
capsules ne se déiériorent sous Peffet de Uhumidiié, est adjonction d ane couche de
pellicuiage a Patde d’agent barricre a Uhumidité telles gue cires, notamment ia cire de
carnauba, la cire de candelilla ou la cire d'abeille, la gomme lague {(en alcoolique ou
solution aqueuse), I éthylcellulose, Vhydroxypropylméthylcellnlose,
Phydroxypropyleellulose, ou encore Palcool polyvinylique. Cependant, comme leur
nom Pindigue, ces agents sont barricres & 'humidité ou encore appelés résistants a
Phumidid, ¢est-a-dire qu’ils permettent 2 1a capsule de résister pendant un certain
temps, & une certaine humidité. Mais obligatoirement, au bout & un moment, la capsuale
se désintegre.

e maniére surprenante, la Demanderesse a découvert que adjonction o’ une couche
de pelliculant & base de polychlorure de vinylidene sur la coque de la capsule,
permettait & ladite capsule de résister a Uean, et donc d’8tre fmperméable. Les capsules
selon la présente invention sont en mesure de résister & un test d immersion a 60°C
pendant 6 minutes (condition que ['on retrouve dans les dispositifs de tabac a chauffer)
ou encore de résister a un test de dissolution réalis€ selon les Pharmacopdes USP,
DABR, IP et EUR, pendant 20 minutes & 37°C. Dans les deux cas, les capsules pel-
liculées a aide de polychlorure de vinylidéne ne se désintégrent pas et conservent
leurs proprigiés de résistance a éclatement, ainsi que la capacité & Smetire un
claguement gudible lorsqu’elle est rompue.

Résumé
La présente divalgation vient améliorer la situation.
Ainsi, la présenie invention se rapporte a une capsule sans soudure, cassable

comprenant une cogue enfermant un cosur lipophile aromatique, ladite capsule étant
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apte a &tre incorporée dans un produit consommable desting & &tre utilisé dans un
dispositif de tabac a chauffer ou dans un sachet & usage oral.

Plus préciséruent, un premicr objet de la présente invention se rapporte 2 une capsule
cassable sans soudure de type coeeur-coque,

- la coque comprenant un hydrocolioide,

- le corur comprenant un ardme ot un solvant lipophile,

caractérisée en ce que ladite 1a coque est revétue d’une couche de pelliculant hu
conférant wone résistance a Ueayn, ladite couche de pelliculant comprenant du poly-
chlorure de vinylidéne.

Un deuxiéme objet de 1a présente invention se rapporte 2 un sachet 8 usage oral pour
une libération immédiate et durable d’un arbme, caractérisé en ce gw’il comprend une
ou plusicurs capsules contenant ledit arbme selon Pinvention, lesdites capsules étant
disposée(s) a I'intérieur du sachet.

Un troisieme objet de la présente demande se rapporte & un produit consommable
comprenant un filtre et du tabac, notamment destiné a &tre utilisé dans un disposifif de
tabac a chauffer, caractéris€ en ce que ledit filtre comprend une ou plusieurs capsules
selon Pinvention.

Un quatricrue objet de la présente invention se rapporte 3 un dispositif de tabac a
chauffer, caractérisé en ce qu’il comprend un produit consormmable selon Uinvention,

Un cinguieme objet de Ia présente invention se rapporte & un procédé de fabrication
d’une capsule cassable sans soudure comprenant une cogue et un coeur, comprenant les
dtapes de :

{A) co-extrusion d’une phase liquide externe hydrophile et d une phase liquide
interne lipophile, la phase lignide externe comprenant de 4 3 95 % en poids d’un hy-
drocolloide par rapport au poids total sec de la coque, 1a phase liguide interne
comprenant de 5 3 70 % en pouds d’agents aromatisants par rapport an poids total du
CORUY 3

{B) solidification et/ou gélification de la surface de 1a capsule obtenue & I'étape (A)
par immersion dans un fluide dont Ia température est comprise entre 1°C et 25°C ;

() séchage de la capsule obtenue a Uétape (B) ;

(D) pelliculage de Ta capsule obtenue a 1étape () par un procédé de pelliculage par
pulvérisation a I'air 4 Paide d ane solution de pelliculage comprenant du polychlorure
de vinylidéne et de 'eau ;

(E) récupération de la capsule obtenue & I'étape (D).

Un sixieme objet de la présente invention se rapporte a 'utilisation d une capsule
selon P'invention, comme agent de libération immédiate et durable d’un arbme, ladite
capsule étant disposée dans un sachet & usage oral ou un prodoit consommable

comprenant un filtre et du tabac, notarnment desting a 8tre otilisé dans un dispositif de
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tabac & chauffer.

Un septidme objet de la présente invention se rapporte & une méthode pour
aromatiser un produit en sachet 4 usage oral selon Uinvention par un consonumateur,
coraprenant les élapes suivantes :

- le consommateur place ledit produit en sachet & usage oral entre sa gencive et sa
joue ou sa levre supéricure notamment pendant 5 & 60 minutes |

- & tout moment de la consommation, le consommateur éclate entre ses dents, 1a ou
ies capsule(s) comprise(s) dans le sachet a usage oral afin de hibérer daus sa bouche
’arGme contenu dans la capsule.

Breéve description des dessins

D’autres caractéristiques, détails et avantages apparaitront 2 la lecture de la des-
cription détaillée ci-aprés, et a Uanalyse des dessins annexés, sur lesquels
Fig. 1

[Fig.1] décnit différentes compositions de capsules caenr-coque selon Pinvention
avant pelliculage.

Fig. 2

[Fig.2] décrit différentes solutions de pelliculage PVDC/TEC ajusi que les diftérents
dépdis secs appliqués sur les capsules selon Uinvention.
Fig. 3

[Fig.3] décrit les résultats des duretds, déformations, claguements andibles des
capsules avant et aprés test ' immersion et de dissolution.
Fig. 4

[Fig.4] décrit différentes compositions de capsules coeur-coque selon Uinvention
avant pelliculage.
Fig. 5

[Fig.5] décrit différentes formulations de solutions de pelliculage PYDC/TEC ainst
gue les différents dépdts secs apphqués sur les capsules selon Pinvention,
Fig. 6

[Fig.6] décrit les résultats des duretés, déformations, claquements audibles des
capsules avant et aprés test & immersion et de dissolution.
¥Fig. 7

[Fig. 71 décrit les résuliats du test de dissolution des capsules réalisées dans Pexemple
3.

ig. 8
[Fig.8] décrit les résultats du test d'immersion des capsules réalisées dans Pexemple

3

Fig. 8
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(0026} [Fig.9} décrit Vinfluence de la taille de ia capsule sur I'épaisseur de pelliculant.
Fig. 10

{0027} [Fig. 10] décrit Uinfluence de 1a taille de la capsule sur Uépaissenr de pelliculant.
Fig. 11

{00281 [Fig. 11 déerit Pintluence de 1a taille de la capsule sur Pépaisseur de pelliculant.
Fig. 12

[0029]1  [Fig. 12} représente une photographie prise par an microscope Slectronigoe a

0030}

(0031}

{0032}

2]

[003:

(92

]

[0034]

{0035]

{0036}

balayage d’ une coupe de 1a capsule selon U'exeniple 1 dans laquelle 1a couche de pel-
liculant a &t¢ séparde de la coque.
Fig. 13

[Fig.13] représente une photographie prise par un microscope électronique 4
balayage d’une coupe de Ia capsule selon Uexemple 1 dans laguelie la couche de pel-
liculant wa pas été séparée de la coque,

Description des modes de réalisation

Selon la présente invention, la capsule est cassable sans soudure de type cceur-coque,

- la cogue comprenant un hydrocolloide,

- le coeur comprenant un ardme et un solvant lipophile,

caractérisée en ce que ladite la coque est revétue 4’ une couche de pelliculant hu
conférant une résistance & 1’caun, ladite couche de pelliculant comprenant du poly-
chlorure de vinylidéne,

Dans la présente invention, le terme « capsule » désigne un systéme d’encapsulation
membranaire d'one composition, fadite capsule possédant une structure coeur-cogque, la
composition encapsulée composant « fe ceenr » qui est enfermée dans une coque {ou
enveloppe) constituée d’un matériau enrobant.

La capsule selon Uinvention se distingue d'un systéme matriciel ol la composition
est dispersée dans une matrice continue d’un matériau et que Uon désigne en général
par le terme « microsphere ».

Le fait que la capsule soit sans soudure permet d’éviter Ia présence d’un point de
rapture situé au niveau du scellage des deux demi-cogues formant la capsule comme
c’est le cas des capsules dites « sofigel ». Ainsi, la capsule sans soudure présente
Vavantage d’éviter les {uites lides a une rupture de la soudure,

Le terme « capsule cassable » se réfere 4 une capsule telle que définie ci-dessus, dans
lagquelle la cogue peut étre cassée au moyen d'une pression appliquée sur la surface ex-
téricure de la capsule lorsque celle-ci est prise entre les doigts ou entre les dents,

Les capsules sclon Uinvention présentent Uavantage d’étre résistantes & ’cau ou
encore imperméables 4 Ueau. On parle ici de résistance & P'ean et non pas de résistance

a humidité, la distinction entre ces deux propriétés étant importante. Hn effet, les
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capsules traditionnelles pelliculées & 'aide d’agents dn type éthylcellulose, cire
d’abeille ou autre, sont résistantes & I"humidité, ¢’est-a-dire que ces capsules de Part
antéricur résistent & un certain taux d’hurnidité ambiante, pendant un certain temps.
Cependant, au bout d"on temps défini, ces capsules de Part antérieur finissent par se
désintégrer. En aucun cas ces capsules peuvent &tre immergées dans Peau chaude (3
37°C ou 4 60°C respectiverent pendant 20 minutes ou pendant 6 minutes) et conserver
leur forme et leurs propriétés de résistance a Iéclatement,

Le polychlorure de vinylidéne encore appelé PYDC, est un polymére vinylique. 1 est
fabriqué 4 partir du monomeére chlorure de vinviidéne par polymérisation radicalaire
vinylique. Les copolymeéres de polychlorure de vinylideéne se caractérisent par une
bonune résistance chimique et une haute imperméabilite 3 la vapeur d’eau, aux gaz, aux
huailes et anx graisses. Pour ces vaisons, le PYDC est classiguement oiilisé en il
étirable pour protéger les denrées alimentaires. Cependant, jusqn’a ce jour, i n’avait
jamais &€ utilis¢ en tant gu’agent de pelliculage 2 la connaissance de la Demanderesse,
notamment dans le cas préeis de Pencapsulation. Le PVDC utilisé en tant gu’agent pel-
liculant, permet 3 1a capsule selon Uinvention d”avoir des proprideés de résistance 2
Pean lorsgue celle-ci est soumise a des conditions particulicres.

La capsule selon Uinvention présente une résistance & Uéclaterment (appelée aussi
dureté ou capacité de rupture) comprise entre 0,5 et 20 kgl {an kilogramme-force
correspond & 9,81 Newton).

La résistance & '¢clatement est mesurée par 1a force & 'écrasement 4 exercer pour
rompre la capsule, Plus préférenticllement, la capsule a une résistance a Véclatement
coraprise endre 1 et 8 kgf, et encore plus préférentiellement entre 1 et 4 kgfl La ré-
sistance & " éclatement des capsules est mesurée par un texturometre TAXT + sur 20
capsules avec un piston PO,5 & une vitesse de 0,50 mumn/s.

Lorsque la capsule est écrasée, celle-ci subit un phénomene de déformation. Pour gue
ia capsule éclate tout en générant un claguement audible, cette derniére doit se
déformer jusqu’a une certaine limite, limite au-deld de laquelle la capsule n'éclate pas
{elle s’affaisse alors sur elle-méme). A cet effet, la capsule selon Pinvention doit
présenter un pourcentage de déformation inféricur 4 66%. Ce pourcentage correspond
au rapport da diametre final de la capsule lorsqu'elle est pressée jusgu'a la limite de
rupture sur le diamétre initial de la capsule multipli€ par 100

Particulicrement, la capsule selon invention conserve sa résistance a P'éclatement
apres avolr ¢€ soumise & un test & immersion dans de ean déminéralisée 3 60 °C sous
agitation & 500¢/min pendant & minutes. Ou entend par « conserve sa résistance a
I"éclatement » le fait gue la résistance a I’éclaterment de la capsule ne varie pas plus de
% 15% par rapport 3 sa valeur avant le test d’immersion,

Eo conséquence, les capsules selon Pinvention permetient d’avoir un champ
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d’application trés large, d&s lors que des propriétés de résistance & 'eau sont requises.

En outre, la capsule selon Pinvention conserve sa résistance a P'éclatement aprés
avoir ¢t¢ soumise 4 un test de dissolution dans Ueau & 37°C pendant 20 minutes. On
entend par « conserve sa résistance a Iéclatement » le fait que la résistance 2
I"éclatement de la capsule ne varie pas plus de + 15% par rapport 3 sa valeor avant le
test de dissolution. En effet, de fagon surprenante, la Demanderesse a également
découvert que la capsule selon Uinvention lorsqu’elle est soumise a un test de dis-
solution selon les pharmacopées USP, DAB, IP et EUR, ladite capsule conserve ses
qualités de résistance a Péclatement. En effet la capsule sonmise audit test pendant 20
minustes & 37°C ne se dissout pas, conserve sa forme sphérique, conserve sa résistance
a I’éclatement ainsi que sa capacité & émetire un claquement audible lorsgu’elle cst
éclatée.

Afin d’obtenir ces valeurs particuli®res de résistance a 'éclaiement dans de telles
conditions (test &’ imumersion dans Peau & 60 °C pendant 6 minutes et test de dis-
solution dans Ueau & 37°C pendant 20 minutes), les capsules sont done pelliculées
d’une conche comprenant du polychlorare de vinylidéune, Préférentiellement, la
quantité de polychlorure de vinylidéne est de 58 % a 130 % en poids par rapport au
poids sec total de la couche de pellicnlant, en particulier entre 60% a 99%, en par-
ticulier entre 70% et 98%, plus particulirement entre 80% et 97%, en plus particu-
licrement entre 90% et 906%. Le polychlorure de vinylideéne est appliqué par un procédé
de pelliculage par pulvérisation 8 Pair (ou encore appelée « pulvérisation
pncumatique ») sur les capsules d’une solation comprenant du polychlorure de vi-
nyhdéne dilué dans ean comme solvant.

Dans un premier mode de réalisation, le polychlorare de vinylidéne est ntilisé seul.

Dans un second mode de réalisation, e polychlorure de vinylidene cst utilis¢ en
mélange avec au moins un plastifiant afin de pallier au fait gue le PVDC peut, selon les
conditions, devenir cassant. Les plastifiants peavent &tre choisis parmi le rié-
thylcitrate, les alcools polyhydriques tels que le glycérol, fe sorbitol, et le maltitol, le
polyvinylalcool, les mono-, di-, et oligo-saccharides, la triacétine, le polyéthyléne
glyeol ou vn de leurs mélanges. Avantageusement, le tridthylecitrate est ptilisé en tant
gue plastifiant en mélange avec le polychlorare de vinylidéne,

Le plastifiant peut &tre utilis€ 8 hautear de 0 4 20 % en poids par rapport au poids sec
total de la couche de pelliculage.

Avantageusement, I épaisseur de la couche de pelliculage est comprise entre 1 et 200
um, de préférence entre 3 et 100 wm et encore plas préférablement entre 3 et 50 pm.

Un avantage de la capsule sclon [a présente invention est gu’elle émet un claquement
audible lorsqu’elle est rompue, Ceci permet an consommateur d’8tre « avertt » de

Péclaternent effectif de la capsule, lorsque souhaité,
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[0050G]  Lacogue de la capsule selon invention comprend avantagensement un hydro-
colloide. Préférenticllement, 'hydrocolloide selon la présente invention est un
polymere biosourcé. Par polymére biosourcé on entend un polymére synthétique par-
tiellement (généralement > 20 %) ou totalement oblenu & partir de dérivés issus de la
biomasse. Le caractére biosourcé 4’ un polymére peut &tre notamment déterminé &
partir de sa teneur en C14, selon la norme ASTM D6RG6.

[0051] L hydrocolloide de 1a cogue de la capsule est choisi parmi la gomme gellane, la
gélatine {¢’ origine aniroale ou d’origine bictechnologique), le collagéne, les alginates,
les carraghénanes, Pagar-agar, le chitosan et ses dérives, les pectines, 1a gomme
arabique, la gomme ghatti, la gomme pullulane, la gomme mannane, les protéines
végétales ou un de leurs mélanges. La quantité dudit ou desdits hydrocolloides présents
dans la coque est de 4 2 95 % en poids, de prélérence de 4 % 2 75 % en poids, et
encore plus préférenticllernent de 20 % a 50 % en poids par rapport au poids total sec
de 1a coque. Dans un mode de réalisation préfére, 'hydrocolioide sélectionné est la
gomme gellane utilisée seule ou en cornbinaison avec la gélatine. Dans un antre mode
de réalisation préfére, Vhydrocolloide est sélectionné parmi les carraghénanes.

{00521 Des agents de charge peuvent egalement &tre inclus dans la composition de la coque ;
par agent de charge, on entend toute maticre appropriée pouvant augmenter i
pourcentage de maticre séche dans la phase liguide exteme et donc aprds co-extrusion
dans la coque de la capsule obtenue. L'angmentation de la quantité de matiere séche
dans 1a coque de la capsule a pour résultat de solidifier ladite cogue et de la rendre
physiquement plus résistante, De préférence, Pagent de charge est choisi dans le
gronpe comprenant les dérivés d'amidon tels que la dexirine, la maliodextrive, la cyclo-
dextrine (alpha, b&ta ou gamma}, les dérivés d’amidon hydroxypropyle, ou les dérivés
cellulosiques tels que hydroxypropylméthylcelivlose (HPMC),
Thydroxypropyleellulose (HPC), 1la méthylcellulose {(MC), la carboxyméthylcellulose
(CMO)), aleool polyvinyligae, polvols ou leurs mélanges. La dextrine est Vagent de
charge préféré. La quantité d’agent de charge dans la coque est au maximum de 98,5%,
de préférence de 25 & 95% plus préférentiellement de 40 & 80% ct encore plus préfe-
renticllernent de 50 3 60% en poids par rapport au poids total sec de la cogue.

{0053]  La cogue peut avantageusement comprendre un colorant gui peut rendre plos at-
trayante la capsule comprenant la composition aromatique. L'agent colorant est de
préférence choisi parmi les colorants et les pigments d’origine alimentaire. La co-
foration peut étre dans la masse de la cogue ou appligude par un procédé d’enrobage
additionnel.

[0054]  Selon un mode de réalisation, le poids sec de la coque est compris entre 5 et 70 %, de
préférence entre 8 et 30 %, plus préférenticliement cutre 8 et 20 % en poids par rapport

an poids sec total de la capsule.
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Préférentiellement, la capsule a un diamétre compris entre 1 et 6 mum. Plus préféren-
ticliement, la capsule a un diamétre compris entre 2.5 et S mm.

Avantageusement, I'épaisseur de Ia coque de la capsule (sans le pelliculage) est
coraprise endre 10 wm et 300 o, de préférence entre 20 pm et 200 pm, et encore plus
préférablement entre 30 um et 150 um.

i1 existe un lien entre ["épaisseur de la couche de pelliculant, le diamétre de la
capsule, et la résistance & U'éclatement de la capsule pelliculée. En effet, Ia De-
manderesse a ¢tabli qu’un ratio particulier entre I épaissenr de la couche de pelliculant
et le diametre de {a capsule permet de s assurer que {a capsule pelliculde awra la ré-
sistance a I’éclatement requise.

Ratio (R) = (¢paisseur de la couche de pelliculant x 2} / diameétre de la capsule.
Avauntagensement, le ratio ci-dessus est supérienr ou égal & 0,18, avantageusement
supérieur ou égal a (0,2, avantagensement supéricur ou &gal 4 (,3, et encore plus préfé-

renticllement supérieur ou gal 2 0,4

Le coeur de la capsule comprend un ou plusicurs solvants lipophiles classiquement
utilisés dans Uindustrie alimentaire.

Dans un mode de réalisation préfére, ces solvants lipophiles peuvent étre des fri-
glycérides, notamment des triglyeérides a chaine moyenne, et en particulier des ri-
glycérides d'acide capryligue et caprigue, ou des mélanges de triglycérides tels que
Uhuile veégétale, Phuile d'olive, Thuile de tournesol, huile de mais, Thuile d'arachide,
P"huile de pépins de raisin, huile de germe de blé, les huiles minérales et les huiles de
silicone, ou un de leurs mélanges.

La quantité de solvaut Hpophile dans le coenr d'one capsule selon tnvention est de
Pordre de 0,01 % & 90 %, préférentieliement de 25 % 3 75 %, du poids total de la
capsule.

Le coeur pent également comprendre un aréme comprenant une ou plusicurs
molécules aromatiques telles go'utilisées classiguement dans la formulation de com-
positions aromatisantes. De telles substances aromatisantes sont mentionnées par
exemple, dans « Common Fragrance and Flavor Materials », Wiley-VCH, Weinheim,
2006.

On citera notarnment les hydrocarbures aromatiques, terpéniques et/ou sesquiter-
pérrigues, et plus particalierement les huiles essentielles, les alcools, les aldéhydes, les
phénols, les acides carboxyliques sous leurs diverses formes, les acétals et éthers aro-
matiques, les hétérocycles azotds, les cétones, les sultures, les disulfures et les
mercaptans qui peut &tre aromatigue ou non aromatique.

Le coeur peut €galement comprendre une ou plusieurs charges telles qu'utilisées dans
les émulsions aromatiques. On citera la gomme dammar, les résines de bois du type

gomme ester, isobutyrate d'acélate de saccharose (SAIB) ou les huiles végéiales
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bromées. La fonction de ces charges est d'ajuster la densit€ du cozur liguide.

Le ceeur peut ¢galement comprendre un ou plusicurs édulcorants, qui peuvent se
présenter sous la forme d'une solution ou suspension dans I'éthanol. Des exemples
d'édnlcorants appropriés peavent éire, mais sans s'y limiter, aspartame, la saccharine,
le NHIDC, e sucralose, 'acésulfame, le néotame, la stévia et ses dérivés etc. Le ceeur
peut Sgalement comprendre un ou plusicurs agents aromatiques "sensates”, gui
procurent soit un effet rafraichissant soit un effet chaud en bouche. Des agents rafrai-
chissants appropriés peuvent éire, sans 'y lumiter, le succinate de menthyle et ses
dérivés, en particulier Physcool®. Un agent & effet chaud approprié peut-Stre, sans s'y
limiter, I'éther vanillyl éthyligue, ou e gold root.

Des exemples d'ardmes complexes appropri€s sont la vanille, le café, le chocolat, la
canuelle, 1a roenthe.

Lorsque le ceenr de la capsule comprend plusienrs arGmes, la quantité totale du
mélange &’ arbmes est comprise entre 5 % et 60% en poids par rapport au poids total du
ceenr de la capsule.

Le deuxitme objet de la présente invention se rapporte 4 un sachet 4 usage oral pour
une libération immdédiate ot durable d an arbme caractérise en ce qu’il comprend une
ou plusicurs capsules contenant ledit arGime telles définies précédemment, lesdites
capsules étant disposée(s) & Pintérieur du sachet 4 usage oral. Une des applications des
capsules selon la présente invention, est Putilisation pour I'aromatisation de sachets
oraux encore appelés snus, lesdits sachets étant poreux et comprenant ou non du tabac.
Le principal avantage de Putilisation des capsules dans ces produits snus est gu’eles
permetient une aromatisation par Hibération de Pardme de maniere immédiate et
durable, sous forme d'une « explosion ». Un antre avantage réside dans le fait de
permettre au consommateur de choisir le moment précis lors duquel i va éclater la
capsule aromatisée contenue dans le sachet, permettant ainsi de libérer les agents aro-
matisants. En effet, les consommatenrs de snus, ont Uhabitude de garder ledit sachet en
bouche jusqu’a une heure. I est donc indispensable que le consommateur puisse &tre
en mesure d’éclater la capsule selon Pinvention en §’en rendant compte & la fois par
Pémission d’un claguement audible, mais également par la sensation d’éclatement de
fadite capsule entre les dents. Par conséquent, 1a capsule doit alosi supporter de rester
dans le milieu chaud et humide que constitue la salive (37°C & pH entre 6,8 et 7,5},
pendant une longue période de temps {en moyenne une heuore), tout en conservant des
propriéeés de dureté et déformabilité adéquates.

Dans un premier mode de réalisation, le sachet selon invention comprend du tabac
sous forme de feuilles ou sous forme de tabac épuisé. Ce type de produit en sachet 2
usage oral correspond au snus classigue, dans le sens ot celui-ci comprend du tabac.

Le tabac présent dauns les sachets présente un taux 4’ hurmidité t@s important, d’ou
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Fimportance pour les capsules de résister 4 eau. En effet, en tepant compte de
"humidité du tabac de prés de 40%, Uhumidit€ apportée par la salive lorsque le sachet
est placé dans la bouche, ainsi gue la température dans la bouche, le taux global
d’humidité peut atteindre les 95%.

Dans un second mode de réalisation, le sachet & usage oral selon Uinvention ne
comprend pas de tabac. Dans ce mode de réalisation, le tabac est remplacé par un
mélange comprenant des {ibres d’acétate de cellulose, une forte quantité d’humectants,
des agents de pH, avec ou sans nicotine. Ce nouveau type de produit a €€ développé
ces derniCres anndes afin de contourner la réglementation interdisant les snus contenant
du tabac. Mais ces produits reproduisant Ueffet d’un snus classique, présentent les
mémes inconvénients que les snus classiques avee tabac, en ce sens que le taux
dhumidité y est élevé & cause des humectants présents dans le sachet. En outre, que les
sachets comprennent ou non du tabac, ceux-ci sont conditionnés dans de petites boites
ob Phumidité est extrémement élevée, puisqu’elle est nécessaire afin d’assurer la
gualité du produit avant sa consommation,

Le sachet selon Pinvention comprend wne ou plusieurs capsules.

Selon un mode de réalisation, le sachet selon Pinvention comprend en outre des
fibres végétales, ct/ou des agents aromatiques encapsulds ou non, et/ou des agents rem-
plissants et/ou des agents humectant disposés 2 Uintéricnr da sachet,

Ledit sachet & usage oral peut également comprendre d’autres agents aromatisants
présents sous diverses formes, notamment encapsulés ou non.

Un troisieme objet de la présente invention se rapporte a un produtt consommable
comprenant une partie comprenant un filtre et une avire partie comprenant du tabac,
caractérisé en ce gue le filtre comprend une ou plasieunrs capsules selon P"invention.

Face au recul des ventes de cigarettes, Iindustrie du tabac a développé de nonveaux
produits dits & « nocivité réduite ». Parmi ces produits dits a « nocivitd réduite », il
existe des dispositifs de tabac a chauffer qui permetient de chanffer électriquement des
« mini-cigarettes » ou du tabac en « capsule » entre 180° et 350° {(contre 600° 4 900°
pour la cigarette combustible) afin d’en libérer un aérosol. Ces dispositifs qui chauffent
le tabac sans le briiler, diffusent de Ia nicotine sans combustion et sans fumée,
simplement par aérosolisation,

Une application des capsules selon la présente invention, est leur utilisation pour
I"aromatisation de P'acrosol (ou « fumée »} formé lorsqu’elles sont utilisées dans des
dispositifs de tabac a chauffer. Lorsqu’un dispositif de tabac 4 chauffer est utilisé,
1"aérosol formé a une teneur en humidité élevée et peut atteindre des températures
comprises enire 30°C et 70°C. Le fait que la capsule résiste 3 un test d"immersion dans
Peau & 60°C pendant 6 minutes (ce gui correspond au temps de consommation du

dispositil) tout en conservant ses propriétés de résistance a I'éclatement en fait un
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candidat idéal pour cette application.

Les capsules selon invention peuvent &tre incorporées dans un produit
consomraable comprenant une partic qui comprend un filtre (en acétate de cellulose
corame dans les cigareties classiques), ef une autre partie gui comprend du tabac. La
capsule selon Uinvention ainsi placée dans le filtre peut &tre éclatée A tout moment par
le consommateur tout en conservant des propriétcs de duret€ et de déformabilité
requises afin gue ledit consommateur sache exactement & quel moment il a éclaté ladite
capsule pour que celle-ci libére son contenu aromatique dans le filtre,

Le produit consommable comprend une ou plusieurs capsules selon Pinvention.

Avantageusement, le produit consommable selon Uinvention est & usage unigue et est
desting & étre utilisé comme recharge 4 tabac dans un dispositit de tabac a chaufter,

Un quatrieroe objet de la présente inveuntion se rapporte 3 un dispositi{ de tabac a
chauffer, caractérisé en ce qu’il comprend le produit consommable selon Uinvention.
Un dispositif de tabac a chauffer comme son nom Findigue, chauffe le tabac & une
température comprise entre 30 et 300°C contrairement aux cigarettes classigues dans
lesquelles le tabac est bridlé et atteint une température entre 700 et 800°C. Dans ce type
de dispositif, le tabac chauffé entraine la formation d’ un aérosol qui peut &tre aromatisé
notamment grdce & une capsule selon la présente invention, Le produit consommable
selon Vinvention est inséré dans le dispositif a fomer. Le consommateur et en marche
ledit dispositif, le tabac est alors chaufté par ledit dispositif. Le consommateur peut
alors a tout moment écraser la capsule selon Uinvention qui se trouve dans le filtre du
produit consommable, et ainsi aromatiser I’aérosel formé par le chanffage du tabac,

Un cingoitme objet selon la présente invention se rapporie 3 un procédé de fa-
brication d’une capsule cassable sans soudure comprenant une coque ef un Ceur,
comprenant les étapes de

{A) co-extrusion d’une phase hquide externe hydrophile et d”une phase liquide
interne lipophile, 1a phase liguide externe comprenant de 4 & 95 % en poids d un hy-
drocollgide par rapport au poids total sec de la coque, la phase lquide interne
comprenant de 5 & 70 % en poids d’agents aromatisants par rapport au poids total du
CORUL ;

(B) solidification et/ou gélification de la surface de la capsule obtenue a Iétape (A)
par immersion dans un fluide dont la température est comprise entre 1°C et 25°C ;

{{"} séchage de la capsule obtenue 4 I'étape (B) ;

{D) pelliculage de la capsule obtenue 4 Uétape (C) par un procéd¢ de pelliculage par
pulvérisation a I'air 4 Paide d ane solution de pelliculage comprenant du polychlorure
de vinylidéne et de 'eau ;

{E) récupération de la capsule obtenue & I'étape (D).

Le processus de co-extrusion est une extrusion synchroue de deux lguides : la phase
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liquide externe et hydrophile, et {a phase liguide interne et lipophile. Le processus de
co-extrusion comprend trois Stapes principales : la formation de gouttes, la solidi-
fication de la coque et la collecte des capsules. Les capsules de Uinvention peuvent éire
produites par tout procédé de co-extrusion approprié. De préférence, les capsules sont
produzites par un appareil et an procédé tels que décrits dans EP 513603,

Selon un mode de réalisation de l'invention, aprés I'étape de co-extrusion, I'étape de
solidification est réalisée en maintenant au froid les capsules afin d'assurer une bonne
gélification de la coque par exemple en les mettant co contact avec un fluide froid. Le
fluide froid est de préférence de Uhuile froide. Par froid ao sens de la présente
invention, on entend une température comprise entre 1 et 25°C, de préférence 2 et
10°C, plus préférenticllement entre 4 et 6°C. Les capsules peuvent ensuite étre cen-
trifugées afin d'éliminer excédent d'huile, éventuellement lavées avec un solvant
organique — également pour éliminer 'excédent d'huile — et séchées. Selon un mode de
réalisation de l'invention, aprés I'étape de co-extrusion, et éventueliement ['étape de so-
fidification, les capsules sont centrifugées.

Selon un aotre mode de réalisation de invention, les capsules sount co-extrudées, cen-
trifugées ef éventuclement immergées dans une solution ou une émulsion contenant un
agent permctiant de durcir la cogue des capsules, ou agent chélatenr,

L'agent chélateur peut 8tre Uéthanol on tout antre solvant organigue anhydre,
maintenu & une température comprise entre 0 et 25°C, plus particulicrement entre 10 et
20°C.

L'agent chélateur peut Egalement Stre un bain d'ions calcium, par exemple de
chlorure de calcium, de phosphate dicalcique oun de sulfate de calcihum, ayant un pH
compris entre 5 et 8. Le bain dions calcium est de préférence a une températre de 0 2
25°C, de préférence de 10 a 20°C.

Apres Pétape &’ tmmersion (B), les capsules sont séehées (Etape (C)), par exemple
dans un courant d'air & terpérature et hurotdité controlées. L'humidité relative de Fair
de séchage est de 20 % a 60 %, de préférence de 30 4 50 % ; 1a température de Vair de
séchage est de 15 & 60°C, de préférence de 35 & 50°C. Si besoin, 'huile de surface peut
&tre ¢liminde grice a un agent adsorbant tel gue la silice, ou de Pamidon ajouté
pendant le séchage, entre 0,1 et 3%, préférentieliement entre 0,1 et 2%.

L étape (I3} est étape cruciale de pelliculage des capsules, étape an cours de
laquelle une couche externe de polychlorure de vinylidene est appliguée sur les
capsules. Par « pelliculage » on entend un procédé permettant de déposer une fine
couche d’un agent pelliculant sur un support. Dans le cas présent, le procédé de pel-
liculage est effectud par un procédé de pulvérisation d’air d"une solution d’ un agent
peliculant (ici ke polychlorure de vinylidene) afin de vectoriser les microgoutteleties

générées sur un support (ict la capsole). Pour ces vaisons, on distingue bien le procédé
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de pelliculage du procédé d’enrobage qui lui permet de recouvrir en couche ¢paisse un
support, sans wilisation de fluide vectenr {donc sans air) ef par tout procédé antre que
la pulvérisation.

L. étape de pelliculage est réalisée par un procédé de pulvérisation a air avec une
solution comprenant au moins du polychlorare de vinylidéne et de {"ean. Dans un
premier mode de réalisation, le polychlorure de vinylidéne est utilisé en solution &
hauteur de 8 & 50 % en poids dilué dans de Peau.

Préférentiellement, la solution de pelliculage comprend du polychlorare de vi-
nylidéne, de Pean et au moins un plastifiant choisi parmi le friéthylcitate, les alcools
polyhydrigues tels que le glycérol. le sorbitol, et le maltitol, le polyvinylaicool, les
mono-, di-, et olige-saccharides, Ia triacétine, et le polyéthyléne glycol.

Les capsules fabriguées au moyen du procédé de Tinvention sont essentiellement ou
parfaitement sphériques et de taille homogene.

Un sixi¢me objet de la présente invention se rapporte & Uutilisation d’une capsule
selon Uinvention, comre agent de libération irnmmdédiate et durable d’on arbme, ladite
capsule &tant disposée dans wu sachet a usage oral ou un produit consommable
comprenant un filtre et du tabac, notamment desting a &tre utilis€ dans un dispositif de
tabac a chautfer. Dans ce mode de réalisation, lorsqgue la capsule est rompue dans un
sachet a usage oval ou un produit consommable, celle-ci émet wo claquement audible et
libere Par6me qw’elle contient en éclatant.

Un septieme objet de la présente invention se rapporte a une méthode pour
aromatiser un produit en sachet 4 usage oral selon Uinvention par un consomumateur,
comprenant les Stapes suivantes :

- le consommatenr place ledit sachet & usage oral entre sa gencive et sa joue ou sa
lévre supéricure notamment pendant 5 & 60 minutes |

- le consommateur éclate entre ses dents, la ou les capsule(s) comprise(s) dans le
sachet & usage oral afin de libérer dans sa bouche Pardme contenu dans la capsule.

L'invention est illustrée ci-dessous par les exemples sutvants, qui ne doivent pas étre
considérés comme limitant la portée de U'invention, et dotvent &ire fus en référence aux

figures.

Exemples
EXEMPLE

1. Composition de 1a capsule avant pelliculace (Tableau 1)

Les % sont exprimés en poids,
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{00991 [Tableanx1]

1. Matiere premiére ¥

S CITRATE DE SODIUM 0,17%
S GOMME GELLANE 1,53%
S GELATINE POISSON 1,70%
S GELATINE BEUF 1,70%
5 SORBITOL 0,85%
S GLYCERINE 0,85%
S HP AMIDON 0,43%
S DEXTRINE 7.67%
S COLORANT TARTRAZINE ,01%
5 SHACE 1,50%
S EAU 1,50%
F TCM T0,12%
v MENTHOL 4,23%
¥ COMPOSITION AROMATIQUE {7,72%

Total 100,00%

[0100] F = Ingrédients contenus dans 'arbme de 1a capsule
{0101} S= Ingrédients contenus dans la cogue de la capsule
[0102}  Préparation do film de la capsule ©
- Peaun, le citrate de sodium, la glycérine et le sorbito] sont pesés dans un bécher, puis
e mélange est mis sous agitation et chauffé & 85°C,
- la gomme gellane est pesée et incorporde dans le bécher,
- les gélatines, la dextrine, Uamidon et les colovants sont pesés et incorporés dans le
hécher, et
- le mélange est mis sous agitation jusqu’a solubilisation des ingrédients, puis laissé
pour dégazer.
[0103]  Mode opératoire de la co-extrusion
- pomper la solution de film ci-dessus & 85°C dans la buse concentrigue,
- pomper séparément une solution de base liguide aromatisée composée de menthol,
o’ huile essenticlle de menthe et de molécules aromatiques dans du MCT. A tem-

pérature ambiante vers la buse concentrique,
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- extruder simultanément les deux solutions & travers les buses coaxiales dans un TCM
a basse température (approx. 10°C). La co-extrusion proveque instantanément la
formation de deux gouttes I'une dans autre appelées coeur et coque de rapport
d’environ 90/10,

- la solution de Penveloppe extérieure se gélifie autour du cozur aromatique grice a la
baisse de température,

- recueillir les capsules gélifices humides dans le MCT froid et laisser se solidifier &
4°C pendant ih,

- retirer e MCT par centrifugation,

- malaxer puis s¢cher les capsules dans un sécheur 4 Paide d’un flux d’air chaud
(environ 45°C) et d un auxiliaire de séchage (silice), et

- vécupérer les capsules séchées el tamiser.

Les % sont exprimés en poids.

[Tableaux2]
SUSPENSION de 13529 %
PYVDC
TRIETHYLE 2,00 %
CITRATE (TEC)
BEAL 62,71 %

Total 100,00 %

Mode opératoire :

- peser Feau dans un bécher,

- peser e polymére (PYDO) et le plastifiant (TEC),

- verser sous agitation la sohution de polymere et le plastifiant et laisser pendant 15
nHin & température ambiante,

- contrGler Fagitation pour éviter la formation de mousse, et

- maintenis sous faible agitation peondaut le processus de pellicolage.

Le Tableau 3 ci-dessous reprend les caractéristigues de la solution de pelliculage.

[ Tableaux 3]

SOLUTION  [Matiére seche (% en 20

DE PEL- poids)
LICULAGE viscosité ch\} 1,88
pH 2 20°C 2.1

densit€ (gfcm3) 1,004
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3. Procédé de pelliculage -

- Introduire les capsules obtenues a issue de la coextrusion dans la turbine de pel-
liculage.

- Peser la solution de pellicolage sur une balance.

- Instalier les buses de pulvérisation désirées préalablement chargées et purgées en
agent de pelliculage 4 U'intérieur de la turbine de pelliculage.

- Faire tourmer la turbine 4 la vitesse de rotation souhaitée.

- Préchautlez atr d'entrée 2 40°C et au débit souhaitd.

- Commencez & pulvériser la solution de polymére lorsque Ia température de la
capsule & pelliculer est atteinte (environ 26°C).

- Arrétez Ia pulvérisation lorsque le pourcentage de dépdt sec souhaité est atteint
(¢’ est-a-dire lorsque le poids souhaité de ia solution de pelliculage & appliguer est
ateeing}.

- Bffectuez une étape de stabilisation en refroidissant la température de l'air d'entrée
{environ 20 min}.

4. Apalyses des capsules avant ef apres pelliculage. ef aprés test dioynersion ¢t test

de dissolntion {(Tableau 4

Les capsules pelliculées sont soumises 4 un test d’ immersion dans Pean 4 60°C
pendant 6 minuies selon le protocole suivant :

Préparation :

- Préchauffer eau qui servira au fest.

- Compter 200 capsules a Uzide de la plague de comptage.

- Afin d’éliminer toute trace ¢’ le résiduelle on autre impureté, plonger les
capsules dans 200 m! d’can déminéralisée a température ambiante, sous agitation (250
RPM), pendant 20s.

Récupérer les capsules 4 aide d’une passoire et les sécher Igérernent sur de la
ouate.

Test dimmersion :

- Mettre le bain marie en route, fixer la température & 60°C pour une température
interne dans le bécher & 60°C +/- 1°C,

- Peser 200 g d’caw déminéralisée dans le bécher.

- Metire le bécher dans le bain marie et introduire Je barreau aimanté, mettre en route
I"agitation & 500 t/min.

- Verser les capsules dans le bécher.

- Chronométrer 6 min.

- A Pissue des 6 min, noter la coloration de 'eau et compter le nombre de capsules
éclatées ou qui remontent a la surface. On noter ¢galement Ia présence éventuclle

d”odeur (qui correspondrait a 1 arbme).
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- Récupérer les capsules dans une passoire, les étaler sur de la ouate pour les sécher.
- Observer leur aspect et faire les analyses.
[0115]  Les capsules pelliculées sont soumises & un test de dissolution dans Ueau a 37°C
pendant 20 minutes selon le protocole suivant
- Chauffer 1a cuve d'eau de bain marie a 39°C.
- Introduire de I'eau osmosée dans le bécher de test.
- Une fois que P'eau a atteint 37°C, mesurer le Ph qui dotit 8tre entre 6,8 ¢t 7.5.
- totroduire dans le puit 21 capsules.
- Régler le chronometre a 20 minutes.
{0116} Démarrer 1a procédure ¢
- Le puit fait une descente de 55 mm & raison de 30 frappes par minutes.
- Les capsules resteni complétement immmergées dans eau 4 37°C,
- Apres 20 minutes sortir les capsules, les €ponger [égerement avec de la ouate et
faire les analyses.

{0117} Résultats des analvses des capsules avant ot anres pelliculage, of aprds fest

& immersion et test de dissolption (Tableay 5.
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{0118} [Tableanx4]
1. CAPSULE  |Poids Moyen (mg) 63,6
AVANT Diametre (mm) 5049
PELLICULA ,
GE Dureté (kgh) 2,44
Pourcentage de déformation avant rupture 45
(%)
Son & la ruptore (db) 90
CAPSULE FINALE |Poids Moyen {mg) 65,3
PELLICULEE Diametre {(mm) 5070
Dareté (kgF) 2.38
Pourcentage de déformation avant ropture 48
(%)
Son & la rupture (db) 84
CAPSULE FINALE | Dureté (kgt) 2,35
PELLICULEE Powrcentage de déformation avant ruptare 52
APRES TEST (%)
?;??i\iiiﬁiz Sou & la rupture (db) 83
MINUTES
CAPSULE FINALE | Dureté (kgF) 2,49
PELLICULEE Pourcentage de déformation avant rupture 31
APRES TEST DE (%)
213;1}21%;23{1 Son a la rupture (db) 88
37°C PENDANT 20
MINUTES
{0119} [Tableau 4]
{0120}  Analyses des capsules avant et apres pelliculage, et apres test d immersion et test de
dissolution (Tableau 4.
{0121}  On constate d’aprés Vexemple 1, que la capsule pelliculée selon Uinvention conserve

ala fois :
- une résistance a éclatement {dureté} équivalente a celle mesurde avant les tests
d’immersion et de dissolution ;

- la capacité d’émettre un claguement audible (supéricure & 80 db) Squivalente 4 celle
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[0122]
[0123]
{0124}

[0125]

[0129}

{0130]
{0131}

{0132}

{0133}

(0134}

[0135]

mesurée avant les tests d’immersion et de dissolution.

EXEMPLE 2

Influence du « dépdt sec ».

Le dépdt sec est un facteur qui traduit Uépaisseur de la couche de pelliculant. T est
calculé en faisant le rapport (Poids Capsule Finale - Poids Capsule Initiale) / Poids
Capsule Initiale.

Dans Vexemple 2, des capsules de diamétre équivalent (3.5 mun approx. ) ont 8¢ {a-
briquées avec des dépdts secs variables afin d'évaluer Uinfluence du dépdt sec sur les
propriceés des capsules.

Le tableau de la [Fig.1] déerit différentes compositions de capsules cceur/cogue avant
pelliculage.

Le tableaw de la {Fig.2] déerit différentes solutions de pelliculage PVDC/TEC ainst
que les différents dépdts secs appliqués sur les capsules du tableau de la [Fig 1],

Le tableau de la {Fig.3] décrit les résultats des duretés, déformation, claguement
audible des capsules avant et apres test & immersion et de dissolution.

On constate d’apres ces tests, que les capsules de diametre 3,5 mum ayauot un dépot
sec inférieur & {% (les capsules de référence 16030/AK3 1%) ne tiennent pas lors du
test & imamersion dans Peau & 60°C pendant 6 minutes, ni au test de dissolution dans
Veau a 37°C pendant 20 min.

EXEMPLEZ

Les capsules sont fabriquées selon 'exemple 1. Le tableau de la [Fig.4] décrit les dif-
frentes formulations de capsules ceeur-cogue,

Dans un second temps, les capsules sont pelliculées selon Vexemple 1. Le tablean de
la {Fig.5] décrit différentes formulations de solutions de pelliculage utilisant différents
agents pelliculants et avec différentes valeurs de dépdts sec.

Les capsules pelliculées sont sonmises & un test d’ immersion dans Pean 4 60°C
pendant 6 minutes el a un test de dissolution dans Pean a 37°C pendant 20 minutes
selon les protocoles tels gque décrit dans Pexemple 1.Les analyses des capsules avant
pelliculage, et apres test &’ immersion et test de dissolution sont conduites tel que déerit
dans Pexemple 1. Les résultats sont résumés dans les Tableaux 5 et 6 ci-dessous, ainsi
gu'a la {Fig.6].

Les Figures 7 et § sont des représentations graphiques des résultats décrits dans les
Tableaux 5 et 6 et décrivent Uensembie des résultats de dureté aprés test d’immersion
et de dissolution sclon Pagent pelliculant utilisé.

[ Tablean 5] Dureté et son & la rupture aprés test d'immersion.

Referenc |Taill {Cogue Pellicula {Duret |ET {Claqueme |Dureté [ET [Clagneme

edela e base nt & nt audible |apres nt audible
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capsule |{mm [Animal/N {kgF) {Oui/Non) |test apres test
) on {Kghk) {(Oui/Non)
Auntmal
210158A1S L6} None 244 10,1 iOui 8,01 {0 (Nou
i 8
210164 |5 G PVDC 12,57 |0,2 0w 2,35 10,3 |Ow
5
347824 135 G None 1,37 10,1 {00 .01 10 [Nom
2
16030 3,5 4G PVDC 11,64 |01 {Oui 1,53 13,2 {Qui
AK6 5 3
363086 |45 G None 3,04 10,2 i0Out 3,01 10 [Non
8
15015 |45 |G Chitosan |3,54 0,3 {Oui 1,26 10,1 {Non
El 2 7
12044 4,5 |G HPMC 12,48 |04 Oul 0,84 10,4 (Non
Al & 3
10042 4,5 1G Shellac |1,2 0.4 iOui 8,01 {0 |[Non
Bl 4
10042 |45 |G EC 2,72 0.3 0w 2,15 10,1 |Non
Fi 4 8
76626 |5 v None (2,23 |04 0w 0,01 |0 |Non
210057 |S A PVDC 12,23 104 {Om 2,12 104 10w
Al 3 3
[0136] G= gélatine
[0137] V= carraghénane ou gomme gellane
[0138] [Tableau 6] Dureté et son 3 la rupture aprés test de dissolution.
1. Reference {Tai {Cogue [Pellicul {Dur {ET {Claguem|{Dur |ET {Claquem
de la capsuleille [base ant eté ent eté ent
{m |Animal/ {kgF audible |apre audible
m} {Non ) {(Oui/No |s aprés test
Animal ) test {Ch/Non
(Kg )
E)
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210158A1 5 |G None (2.4410.1 {Oui 0 ¢ {Non
8
210164 5 G PVDC 12,57 10.2 {Oui 249 104 {0ul
3
547824 351G None (1.37 0.1 {Oui 1.35 0.2 {0Oui
2 i
16030 AKS 350G PYDC 11,64 10.1 {Ou 1.68 10.3 {Ou
S 3
363086 451G None 13.0410.2 {Ow (.30 0.2 iNon
8 0
15015 Ed 4.5\G Chitosa {3.54 10.3 {Ow (.83 0.4 iNon
B 2 4
12044 Al 451G HPMC 12,48 (0.4 {(ha .53 10.0 {Non
& O
16042 B1 451G Shellac (1.2 {04 {(hi .49 10.1 iNon
4 2
10042 F1 451G EC 272103 {Ona 204 10.2 O
4 i
256626 5 0V None {2.23 {04 (Cui 0.00 (0.0 iNon
G
210057 Al NI Y PVDC 12.23 104 {Oui 2.08 104 {Ow
5 6

(01397 G=gélatine

[0140] V= carraghnane ou gomme gellane

[0141]  On constate que toutes les capsules pelliculées & Uaide d’un polymere auntre que le
PYDC ne tienment pas lors du test d’immersion dans Ueau 2 60°C pendant 6 minutes.

[0142}  Dans le cas de Péthylcellulose, on constate que les capsules (référence 10042/F1) ont
résiste au test d'immersion, cependant le son émis & la rapture de la capsule est bien
inféricur & 80 db (49db). Cette résistance relative n’est pas due au fait gue
Péthylcellulose apporte cette propriété, mais elle est doe an fait gue Uéthylcellulose est
utilisée en grande quantité (15% de dépdt sec, of Tableau [Fig.5}).

[0143]  Le PVYDC (ict utilisé en mélange avec le TEC) est le scul agent de pelliculage qui
permet a la capsule de résister aux tests & imrmersion et de dissolution,

{0144} EXEMPLE 4

[0145] G= gélatine
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[0146]

[0147]

[0148]

[0149]

[0150]

(0151}

Influence de Ia taille de 1a capsule sur "épaisseur de peiliculant. Relation entre
I"épaisseur de pelliculant, le dépdt sec et la détermination du ratio (Epaisseur de la
couche de pelliculant) x 2 / diamétre de la capsule.

Dans Vexemple 4, des capsules de diametres différents sont pelliculées selon
Pexemple | avec du PVDC ou de Iéthyleelinlose.

Les tableaux des Figures 9 & 11 résument les caractéristiques de pelliculage.

A valeur de dépdis secs identiques, Uépaisseur de la couche de pelliculant ost
différente selon la taille de la capsule. Quand le dépdt sec angmente, I épaisseur de la
couche de pelliculant augmente avec 1a taille de la capsule.

Par exemple, un dépdt sec de 3% pour unc capsule de 3,5 mm de diametre, n'a pas le
méme fmpact sur I’Epaisseur de la couche de pelliculant qu’un dépbt sec de 3 % sur
une capsule de 5 wm de diametre. Elle est respectivernent de 10,039 umet de 14,364
ui.

L e ratio (épaisseur de la couche de pelliculant) x 2 / diamétre de la capsule quant &
iui reste identique guel que soit 1a taille de la capsule, dans le cadre de Uexemple ci-

dessus, R=0,575.
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Revendications
Capsule cassable sans soudure de type cror-coque,
- {a cogue comprenant un hydrocolloide,
- Ie cocur comprenant un ardme ct un solvant lipophile,
caractérisée cn ce que ladite la coque est revétue d’une couche de pel-
hicalant lui conférant une résistance a Uean, ladite couche de pellicalant
comprenant du polychlorure de vinylidéne.
Capsule cassable sclon la revendication 1, caractérisée en ce qu'elle
conserve sa résistance a Péclatement aprés avoir &€ soumise 3 un test
&’ immersion a 60 °C pendant 6 minutes.
Capsule cassable sclon 'une des revendications 1 ou 2, caractérisée en
ce qu’elle présente une résistance 3 Uéclaternent comprise entre 0,5 et
20 kgt aprés avoir éé sowmise 4 un test de dissolution dans Pean a 37
°C pendant 20 minutes.
Capsule cassable selon "une gquelconqgue des revendications 1 2 3, ca-
ractérisée en ce que la guantité de polychlorare de vinylidéne est de 50
% a 100 % eu poids par rapport an poids total sec de fa couche de pel-
liculant.
Capsule cassable selon "une quelcongue des revendications 1 2 4, ca-
ractérisée en ce que la couche de pelliculant comprend en outre un
plastifiaunt,
Capsule cassable selon la revendication 5, caractérisée en ce que le
plastifiant est choist parmi le triéthylcitrate, les alcools polyhydriques
tels que le glycérol, ke sorbitol, et le maltitol, le polyvinylaleool, les
mono-, di-, et oligo-saccharides, la {riacéiine, le polyéthyiene glyeol ou
un de leurs mélanges.
Capsule cassable selon une quelconque des revendications 1 a 6, ca-
ractérisée en ce que Pépaisseur de la couche de pellicalant est comprise
entre 1 et 200 um.
Capsule cassable selon "une quelconque des revendications 1 27, ca-
ractérisde cn ce qu’elle émet un claguement audible lorsqu’cHe est
TORIpUE,
Capsule cassable selon "une quelconque des revendications 1 2 8, ca-
ractérisée en ce que la coque comprend un hydrocolloide choisi parmi la
gomme gellane, la gélatine, le collagéne, les alginates, les car-
raghénanes, Iagar-agar, le chitosan et ses dérivés, les pectines, la

gomme arabique, la gomme ghatti, la gomme pullulane, la gomme
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mannane, les protéines végétales, ou un de leurs mélanges.

Capsule cassable sclon la revendication 9, caractérisée en ce que
Phydrocolloide est la gomme gellane utilisée senle ou en combinaison
avec la gélatine.

Capsule cassable selon la revendication 9, caractérisée en ce que
{hydrocolloide est choisi parmi les carraghénanes.

Capsule cassable selon Mune quelconque des revendications 1 a 11, ca-
ractérisée en ce que la capsule a un diametre compris entre 1 et 6 mam.
Capsule cassable selon Iune guelconque des revendications [ & 12, ca-
ractérisée en ce que I'épaisseur de la coque de la capsule est comprise
entre 10 pm et 300 pm.

Sachet a usage oral pour une libération immédiate et durable d’un arbme
caractérisé en ce gu'il comprend une ou plusieurs capsules contenant
fedit arbme selon Uune quelconque des revendications 1 4 13, lesdites
capsules étant disposée(s) a 'intéricur du sachet.

Sachet a usage oral selon la revendication 14, caract€risé en ce qu’il
comprend en outre du tabac sous forme de fenitles ou souns forme de
tabac épuisé disposé a Uintéricur du sachet.

Sachet a usage oral selon la revendication 14, caract€risé en ce qu’il ne
comprend pas de tabac disposé 8 Pintérieur du sachet.

Sachet 3 usage oral selon "une guelconque des revendications 14 3 16,
caractérisé en ce qu'il comprend en ontre des fibres végétales, et/ou des
agents aromatigues encapsulés ou non, et/ou des ageuts remplissant et/
ou des agents humectant disposés a Pintérieur du sachet.

Produit consommable comprenant une partie comprenant un filtre et une
autre partic comprenant du tabac, caractérisé en ce gue le filtre
comprend une on plusieurs capsules selon une guelcongue des reven-
dications 14 13.

Produit consommable selon la revendication 18, caractérisé en ce gu’il
est & usage unique of est desting a 8tre wilisé comme recharge 4 tabac
dans un dispositif de tabac a chauoffer.

Dispositif de tabac 8 chauffer, caractérisé en ce qu’il comprend le
produit consommable selon la revendication 18 ou 19

Procédé de fabrication d’une capsule cassable sans soudure comprenant
ane coque et un coeur, comprenant les étapes de

{A) co-extrusion d’une phase liquide externe hydrophile et 4’ une phase
liguide interne lipophile, la phase liquide externe comprenant de 4 & 95

% ¢n poids d’un hydrocolloide par rapport au poids total sec de la
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coque, la phase liquide interne comprenant de 5 2 70 % en poids
d’agents aromatisants par rapport au poids total do coeur ;

(B) solidification et/ou gélification de la surtace de la capsule obtenue &
Uétape (A) par immersion dans un fluide dont la température est
comprise entre 1°C et 25°C

{C} séchage de la capsule obtenue & Pétape (B} |

(D3 pelliculage de la capsule obtenue a étape () par un procédé de
pelliculage par pulvérisation a Vair a Uaide d ane solution de pelliculage
comprenant du polychlorure de vinylidéne et de ean ;

{E) récupération de la capsule obtenue & étape (D).

Procéde selon la revendication 21, caractérisé en ce gue la solution de
pelliculage comprend en outre un plastifiant choisi parmi le trié-
thylcitrate, les alcools polyhydrigues tels gue le glycérol, le sorbitol, et
fe maltitol, le polyvinylalcool, les mono-, di-, et oligo-saccharides, la
triacétine, le polyéthylene glyceol ou un de leurs mélanges.

Utilisation d’one capsule selon Pune guelcongue des revendications 1 2
13, comme agent de libération immédiate et durable d'un arbme, ladite
capsule étant disposde dans un produit en sachet & usage oral ou dans un
produit consommable comprenant un filire et du tabac, notamment
destiné a &tre ptilisé dans un dispositif de tabac & chauffer.

Utilisation selon fa revendication 23, caractérisée en ce que lorsque la
capsule est rompue dans le sachet & usage oral on le produit

consommable, celle-ci émet un claguement audible et Hbére Vardme.



