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PROCEDE DE PREPARATION D'UNE COMPOSITION AROMATIQUE 
COMPRENANT UN COMPOSE A BASE DE DEUX SOLIDES PRESENTANT 

PES PROPRIETES ORGANOLEPTIQUES 

5 
La presente invention se rapporte au domaine de la preparation de 
compositions pulverulentes, c'est-a-dire sous forme de poudre, presentant des 
proprietes organoleptiques. Plus precisement, elle se rapporte a un procede 
de preparation d'une composition aromatique pulverulente comprenant 

10 essentiellement un compose a base d'au moins deux solides presentant des 
proprietes organoleptiques, en particulier a base de vanilline et 
d'ethylvanilline. 
Les produits et compositions aromatiques au sens ou elles presentent des 
proprietes organoleptiques sont utilises dans de nombreux domaines 

15 d'application en tant qu'arome et/ou parfum. En particulier, ces produits et 
compositions aux proprietes organoleptiques se trouvent abondamment 
consommes dans I'industrie alimentaire et animale. lis trouvent egalement des 
applications dans d'autres domaines tels que la pharmacie ou la parfumerie. II 
s'ensuit que ce sont des produits et des compositions de grande 

20 consommation. Les proprietes organoleptiques d'un produit ou d'une 
composition a base d'au moins deux produits peuvent etre definies comme 
I'ensemble des caracteristiques pergues et evaluees par les sens du 
consommateur. Ces proprietes jouent un role primordial dans la perception 
desdits produits et compositions avant usage ou consommation et dans leur 

25 appreciation lorsqu'ils sont consommes ou utilises. Les principaux elements 
contribuant a la qualite organoleptique sont notamment I'aspect visuel (forme, 
couleur...), la consistance ou texture, le gout, I'odeur, les aromes. 
Compte tenu de I'interet croissant pour les compositions organoleptiques dans 
I'industrie agro-alimentaire, pharmaceutique, la parfumerie, le besoin pour un 

30 procede simple et aisement exploitable a I'echelle industrielle pour la 
fabrication de telles compositions organoleptiques est grand. En particulier, les 
industriels des secteurs concernes recherchent la fabrication de compositions 
organoleptiques qui se trouvent sous forme pulverulente a temperature 
ambiante. Or la fabrication de telles compositions est peu decrite dans la 

35 litterature. 
La Demanderesse a toutefois deja propose un procede pour la preparation 
d'une composition comprenant essentiellement un compose a base de 
vanilline et d'ethylvanilline dans la demande WO 2010/046239. Ledit procede 



WO 2013/026699 
2 

PCT/EP2012/065468 

comprend la co-cristallisation de vanilline et d'ethylvanilline mises en ceuvre 
dans un ratio molaire vanilline/ethylvanilline de 2, en milieu fondu ou en 
solution dans un solvant les solubilisant. Toutefois, ce procede presente 
I'inconvenient d'etre difficilement transposable a I'echelle industrielle car la 

5 cristallisation du compose est assez lente. En effet, ledit compose presente un 
phenomene de surfusion, c'est-a-dire que lorsque le produit est fondu et qu'il 
est refroidi au-dessous de son point de fusion, il cristallise difficilement et reste 
longtemps a I'etat liquide. Le temps necessaire a la cristallisation est plus ou 
moins aleatoire et il importe de bien maTtriser la cristallisation. 

10 La presente invention se propose done de pallier ces inconvenients, 
particulierement observes dans le cas d'un compose a base de vanilline et 
d'ethylvanilline. De maniere plus generale, elle propose un nouveau procede 
de preparation d'une composition pulverulente a temperature ambiante 
presentant des proprietes organoleptiques. Un des objectifs recherches par la 

15 presente invention est la mise a disposition d'un procede reposant sur un 
mode operatoire simple a mettre en oeuvre a I'echelle industrielle en visant 
specialement a eviter un controle tres delicat de la temperature pour la 
fabrication d'une composition pulverulente et presentant des proprietes 
organoleptiques. 

20 Par ailleurs, compte tenu des difficultes industrielles et des pertes financieres 
generees par le mottage des poudres alimentaires, ce phenomene defini 
comme I'agglomeration de particules etant par exemple desormais bien connu 
dans le cas de la preparation d'un melange a sec de poudres de vanilline et 
d'ethylvanilline, un autre objectif recherche par la presente invention est la 

25 mise au point d'un procede realise dans des conditions selon lesquelles le 
mottage n'est pas favorise de maniere a obtenir une composition 
organoleptique pulverulente dont la granulomere satisfait parfaitement les 
attentes exprimees par les industriels. 

30 La presente invention a pour objet un procede de preparation d'une 
composition aromatique pulverulente presentant une temperature de fusion Tf 
comprenant: 

i) I'introduction dans un melangeur dont I'enceinte a ete prealablement 
chauffee a une temperature T inferieure a Tf d'au moins deux solides 

35 elementaires pulverulents presentant des proprietes organoleptiques, lesdits 
solides etant introduits separement dans ledit melangeur, 

ii) le melange dans ledit melangeur, en I'absence de toute phase liquide 
exterieure, desdits solides a une temperature T inferieure a la temperature Tf, 
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au moins I'un desdits solides elementaires pulverulents etant introduit dans 
ledit melangeur a une temperature Ti telle que le melange se realise en 
conditions isothermes a une temperature fixee a ladite temperature T, et 

iii) la recuperation de ladite composition aromatique pulverulente. 
5 

Ladite etape i) du procede de preparation selon I'invention met en ceuvre au 
moins deux solides elementaires pulverulents, c'est-a-dire sous forme de 
poudre, presentant chacun des proprietes organoleptiques. lis sont choisis de 
sorte que la composition aux proprietes organoleptiques preparee selon le 

10 procede de I'invention se trouve sous forme pulverulente a temperature 
ambiante. Selon I'invention, la temperature ambiante est definie par une plage 
de temperature allant generalement de 10 a 30°C, preferentiellement de 15 a 
30°C et plus preferentiellement de 15 a 25°C. Plus particulierement, lesdits 
solides elementaires pulverulents presentent avantageusement une 

15 temperature de fusion superieure ou egale a 40°C, tres avantageusement 
superieure ou egale a 50°C. Lesdits solides elementaires presentent 
generalement un temperature de fusion inferieure a 220°C. De maniere 
preferee, on choisit des solides elementaires dont les temperatures de fusion 
sont relativement proches, c'est-a-dire des solides dont I'ecart entre les 

20 temperatures de fusion est d'au plus 50°C, de preference d'au plus 30°C, de 
maniere plus preferee d'au plus 20°C et de maniere encore plus preferee d'au 
plus 10°C. 

De maniere preferee, lesdits solides presentant chacun des proprietes 
25 organoleptiques sont constitues d'une molecule odorante presentant au moins 

un heteroatome choisi parmi I'azote, I'oxygene et le soufre. Lesdites 
molecules peuvent etre cycliques ou acycliques, saturees ou insaturees. Ces 
molecules odorantes, utilisees en tant qu'arome ou parfum, interviennent dans 
un mecanisme dans lequel les organes de I'olfaction sont impliques. 

30 De maniere plus preferee, lesdits solides sont choisis parmi les aldehydes 
aromatiques, les cetones aromatiques, les acides aromatiques, les esters 
aromatiques, les ethers aromatiques, les phenols, les heterocycles oxygenes, 
les heterocycles azotes, les heterocycles soufres et azotes, les composes 
soufres, les terpenes et les muses. 

35 Parmi les aldehydes aromatiques, on choisit avantageusement le 4-
hydroxybenzaldehyde, le 4-hydroxy-3-methoxybenzaldehyde (vanilline), le 4-
hydroxy-3-ethoxybenzaldehyde (ethylvanilline), le 4-acetoxy-3-
methoxybenzaldehyde (acetate de vanilline), le 3,4-dimethoxybenzaldehyde 
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(Veratraldehyde), le 2-hydroxy-4-methylbenzaldehyde (m-
homosalicylaldehyde), le (2E)-3-(4-methoxyphenyl)propenal (trans-p-
methoxycinnamaldehyde). 

5 Parmi les cetones aromatiques, on choisit avantageusement le 4-(4-
hydroxyphenyl) butan- 2-one (frambinone), la benzophenone, la 1-(4-hydroxy-
3-methoxy)ethanone (acetovanillone), la 1-(3,4-dimethoxyphenyl)ethanone 
(3',4'-dimethoxyacetophenone), la 4-(4-Hydroxy-3-methoxyphenyl)-3-buten-2-
one (vanillalacetone), la 4-methyl-2H-1,5-benzodioxepin-3(4H)-one (calone). 

10 
Parmi les acides aromatiques, on choisit preferentiellement I'acide 4-Hydroxy-
3-methoxybenzoique (acide vanillique), I'acide 2-methoxybenzoique (acide o-
anisique), I'acide 4-methoxybenzoique (acide para-anisique), I'acide 3-
methoxybenzoique (acide meta-anisique), I'acide 2-hydroxybenzoique (acide 

15 salicylique), I'acide 4-hydroxybenzoique (acide para-hydroxybenzoique), 
I'acide (2E)-3-phenyl-2-propenoique (acide trans-cinnamique), I'acide 
phenoxyacetique, I'acide 3-phenylpropionique (acide hydrocinnamique). 

Parmi les esters aromatiques, on choisit preferentiellement le 4-hydroxy-3-
20 methoxybenzoate de methyle (vanillate de methyle), le 2-hydroxybenzoate de 

2-phenylethyle (salicylate de phenethyle), le 2-hydroxybenzoate de phenyle 
(salicylate de phenyle), le 4-methoxybenzoate de methyle (p-anisate de 
methyle), I'acetate de 3,4-methylenedioxybenzyle (acetate d'heliotropyle ou 
acetate de piperonyle). 

25 
Parmi les ethers aromatiques, on choisit preferentiellement le 1,4-
dimethoxybenzene (para-dimethoxybenzene, PDMB), le 2-methoxy-1-
(phenylmethoxy)-4-(1-propenyl)benzene (benzyl isoeugenol), le 1-ethoxy-2-
hydroxy-4-propenylbenzene (propenylguetol). 

30 
Parmi les phenols, on choisit preferentiellement le (4-hydroxy-3-
methoxyphenyl)methanol (alcool vanillique), le 4-hydroxyphenylmethanol 
(alcool 4-hydroxybenzylique), le 1,3-dihydroxybenzene. 

35 Parmi les heterocycles oxygenes, on choisit preferentiellement la 3-hydroxy-2-
methyl-4-pyrone, la 3-hydroxy-2-methyl-gamma-pyrone (maltol), la 2-ethyl-3-
hydroxy-4H-pyran-4-one (ethyl maltol), la 1,2-benzopyrone (coumarine), la 4-
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hydroxy-5-methyl-3(2H)-furanone (59) (norfuraneol), la 4,6-dimethyl-2H-pyran-
2-one (levistamel), le (-)-dodecahydrotetramethyl naphthofurane (ambroxane). 

Parmi les heterocycles azotes, on choisit preferentiellement la 2,6-
5 dimethylpyrazine, la 2-acetylpyrazine (acetylpyrazine), la 2,3,5,6-

tetramethylpyrazine (tetramethylpyrazine), le 1,4-diazabenzene (pyrazine). 

Parmi les composes soufres, on choisit preferentiellement le disulfure de 
diphenyle, le disulfure de dibenzyle, le disulfure de dicyclohexyle. 

10 
Parmi les terpenes, on choisit preferentiellement le (1 R,2S,5R)-5-methyl-2-
(propan-2-yl)cyclohexanol ou [(-)-menthol], le (alphaR,1 R,2R,4aS,8aS)-alpha-
ethenyldecahydro-2-hydroxy-alpha,2,5,5,8a-pentamethyl-1-
naphthalenepropanol ou [(-)-Sclareol], le (1R,4S,4aS,6R,8aS)-Octahydro-

15 4,8a,9,9-tetramethyl-1,6-methanonaphthalen-1(2H)-ol ou le (-)-alcool de 
patchouli ou [(-)-Patchoulol]. 

Parmi les muses, on choisit preferentiellement des muses synthetiques tels que 
le 3,4,6,7,8-hexahydro-4,6,6,7,8,8-hexamethylcyclopenta(g)-2-benzopyrane 

20 (galaxolide), la cyclopentadecanone (exaltone), la 6-acetyl-1,1,2,4,4,7-
hexamethyltetraline (tonalide), I'acetyl-dinitro-butyl-xylene (muse cetone). 

Selon un premier mode particulier de mise en ceuvre du procede selon 
I'invention, chacun desdits solides elementaires est choisi parmi une meme 

25 famille chimique choisie parmi les families constitutes par les aldehydes 
aromatiques, les cetones aromatiques, les acides aromatiques, les esters 
aromatiques, les ethers aromatiques, les phenols, les heterocycles oxygenes, 
les heterocycles azotes, les heterocycles soufres et azotes, les composes 
soufres, les terpenes et les muses. Les composes preferes pour la mise en 

30 ceuvre dudit premier mode particulier et appartenant auxdites families sont 
ceux deja decrits ci-dessus. 
Conformement audit premier mode, chacun desdits solides appartient 
preferentiellement a la famille des aldehydes aromatiques. De maniere 
preferee, I'un des solides elementaires est la vanilline et I'autre solide 

35 elementaire est I'ethylvanilline. On rappelle que la vanilline correspond a la 
molecule de formule 4-hydroxy-3-methoxybenzaldehyde et que I'ethylvanilline 
correspond a la molecule de formule 4-hydroxy-3-ethoxybenzaldehyde. La 
vanilline est tres souvent associee a I'ethylvanilline car la presence d'une 
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faible quantite d'ethylvanilline permet d'exalter les proprietes parfumantes 
et/ou organoleptiques de la vanilline. La vanilline et I'ethylvanilline 
avantageusement mises en ceuvre dans le procede selon I'invention peuvent 
avoir ete produits par toute synthese chimique, quelque soit le substrat de 

5 depart. La vanilline peut encore avoir ete produite selon un procede 
biochmique, en particulier un procede de fermentation microbiologique, 
notamment de I'acide ferulique. 

Selon un second mode particulier de mise en ceuvre du procede selon 
10 I'invention, chacun desdits solides elementaires appartient a une famille 

chimique differente choisie parmi les families constitutes par les aldehydes 
aromatiques, les cetones aromatiques, les acides aromatiques, les esters 
aromatiques, les ethers aromatiques, les phenols, les heterocycles oxygenes, 
les heterocycles azotes, les heterocycles soufres et azotes, les composes 

15 soufres, les terpenes et les muses. Les composes preferes pour la mise en 
ceuvre dudit second mode particulier et appartenant auxdites families sont 
ceux deja decrits ci-dessus. 

Conformement audit second mode, au moins I'un des solides elementaires 
20 appartient preferentiellement a la famille des aldehydes aromatiques, des 

ethers aromatiques ou des heterocyles oxygenes. De maniere plus preferee, 
I'un des solides elementaires appartient a la famille des aldehydes 
aromatiques et I'autre solide elementaire appartient a la famille des ethers 
aromatiques. Par exemple, I'un des solides elementaires est la vanilline et 

25 I'autre solide est le propenylguetol. Une autre combinaison avantageuse 
conforme audit second mode consiste a choisir I'un des solides elementaires 
parmi les ethers aromatiques, par exemple le para-dimethoxybenzene, et 
I'autre solide elementaire parmi les heterocyles oxygenes, par exemple la 
coumarine. 

30 
De maniere preferee, au moins I'un desdits solides elementaires pulverulents 
est cristallise et de maniere encore plus preferee, lesdits deux solides 
elementaires pulverulents sont cristallises. 

35 Selon un troisieme mode particulier de mise en ceuvre du procede selon 
I'invention, ledit procede est mis en ceuvre en presence d'au moins trois 
solides elementaires pulverulents presentant chacun des proprietes 
organoleptiques. De maniere preferee, chacun desdits trois solides sont 
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choisis parmi les aldehydes aromatiques, les cetones aromatiques, les acides 
aromatiques, les esters aromatiques, les ethers aromatiques, les phenols, les 
heterocycles oxygenes, les heterocycles azotes, les heterocycles soufres et 
azotes, les composes soufres, les terpenes et les muses. 

5 
Conformement a I'invention, lesdits solides elementaires sont introduits dans 
le melangeur selon tout ratio molaire convenant pour la preparation de ladite 
composition pulverulente aromatique obtenue selon le procede de I'invention. 

10 Selon le mode particulier de realisation du procede de I'invention consistant a 
preparer une composition aromatique pulverulente comprenant 
essentiellement un compose a base de vanilline et d'ethylvanilline, la vanilline 
et I'ethylvanilline sont introduites dans ledit melangeur selon un ratio molaire 
vanilline/ethylvanilline au moins egal a 2, preferentiellement compris entre 2 et 

15 3 et tres preferentiellement entre 2 et 2,6. Selon ce mode particulier de 
realisation de I'invention, la vanilline et I'ethylvanilline sont avantageusement 
introduites dans ledit melangeur dans les proportions suivantes : 

- de 65 a 90 %, de preference de 65 a 80 %, de maniere plus preferee de 
65 a 75%, de maniere encore plus preferee de 67 a 70% en poids de 

20 vanilline, 
- de 10 a 35 %, de preference de 20 a 35 %, de maniere plus preferee de 

25 a 35%, de maniere encore plus preferee de 30 a 33% en poids 
d'ethylvanilline. 

25 Conformement a ladite etape i) du procede selon I'invention, lesdits solides 
elementaires pulverulents sont introduits de maniere separee, c'est-a-dire 
chacun a I'etat de corps pur, dans ledit melangeur. Lesdits solides peuvent 
etre introduits simultanement ou I'un apres I'autre dans n'importe quel ordre. 
Chacun desdits solides peut etre introduit progressivement ou non. 

30 Prealablement a I'introduction desdits solides, I'enceinte dudit melangeur est 
chauffee a une temperature T inferieure a la temperature de fusion du solide 
elementaire presentant la plus basse temperature de fusion, ledit solide etant 
choisi parmi lesdits solides elementaires mis en ceuvre dans le procede selon 
I'invention. Ladite temperature T est inferieure a la temperature de debut de 

35 fusion de la composition aromatique preparee selon le procede de I'invention. 
Selon le mode particulier de realisation du procede de I'invention consistant a 
preparer une composition aromatique comprenant essentiellement un 
compose a base de vanilline et d'ethylvanilline, I'enceinte dudit melangeur est 
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chauffee a une temperature T avantageusement comprise entre 48 et 53°C, 
tres avantageusement comprise entre 51 et 52°C. 

Lesdites etapes i) et ii) du procede selon I'invention sont conduites dans un 
5 melangeur. II s'agit avantageusement d'un melangeur a socs de charrue, d'un 

melangeur a palettes ou d'un melangeur a ruban(s), ces melangeurs etant 
bien connus de I'Homme du metier verse dans le domaine du melange de 
poudres. Ledit melangeur est avantageusement pourvu d'une double 
enveloppe afin d'assurer les differents transferts thermiques par circulation 

10 d'un fluide caloporteur, avantageusement de I'eau, dans la double enveloppe. 
Le fluide caloporteur est maintenu a une temperature superieure ou egale a la 
temperature T a I'interieur de I'enceinte dudit melangeur. Par exemple, le 
fluide caloporteur est maintenu a une temperature superieure de 1 a 5°C a 
ladite temperature T. 

15 
Lesdits deux solides elementaires pulverulents aux proprietes organoleptiques 
sont introduits de fagon separee dans ledit melangeur puis y sont melanges 
selon ladite etape ii) du procede selon I'invention. 

20 Conformement au procede selon I'invention, au moins I'un desdits solides 
elementaires pulverulents est prealablement chauffe a une temperature Ti 
avant d'etre introduit dans ledit melangeur, ladite temperature Ti etant voisine 
de ladite temperature T a laquelle est effectue le melange selon ladite etape 
ii). De maniere preferee, lesdits deux solides elementaires pulverulents sont 

25 introduits a une temperature Ti; lesdits deux solides peuvent etre 
prealablement chauffes et introduits dans ledit melangeur a la meme 
temperature Ti ou a une temperature Ti legerement differente. De maniere 
plus precise, ladite temperature Ti est avantageusement choisie telle que T -
20°C < Ti < T + 20°C. Selon le mode particulier de realisation du procede de 

30 I'invention consistant a preparer une composition aromatique pulverulente 
comprenant essentiellement un compose a base de vanilline et 
d'ethylvanilline, la vanilline et I'ethylvanlline sont prealablement chauffees a 
une temperature comprise entre 50 et 65°C, de preference a une temperature 
comprise entre 55 et 62°C, de maniere encore plus preferee entre 58 et 61 °C. 

35 
Conformement a ladite etape ii) du procede selon I'invention, le melange 
desdits solides elementaires pulverulents presentant des proprietes 
organoleptiques est realise en conditions isothermes, c'est-a-dire a 
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temperature constante, egale a la temperature T a laquelle I'enceinte du 
melangeur a ete chauffee, des I'introduction desdits solides dans ledit 
melangeur. Le prechauffage d'au moins I'un des deux desdits solides 
elementaires pulverulents a une temperature Ti telle que definie ci-dessus, 

5 preferentiellement des deux desdits solides elementaires pulverulents, permet 
le melange a temperature isotherme dans ledit melangeur. Le melange est 
naturellement opere en phase solide. Ledit melangeur est avantageusement 
soumis a une agitation. D'une maniere preferee, on choisit les conditions 
d'agitation de telle sorte qu'il n'y ait pas de cisaillements importants. Ainsi, on 

10 prefere une vitesse d'agitation lente. A titre indicatif, on peut preciser que dans 
le cas d'un melangeur a socs de charrue, les conditions d'agitation varient 
avantageusement entre 0,2 et 1,5 m/s, en bout de pales. 

Le melangeur est avantageusement place sous atmsophere inerte durant 
15 toute la duree de mise en ceuvre du procede selon I'invention. En particulier, 

les etapes i) et ii) du procede selon I'invention sont avantageusement mises 
en ceuvre sous atmosphere inerte, preferentiellement sous azote. Plus 
avantageusement, lesdites etapes i) et ii) sont mises en ceuvre sous 
atmosphere d'azote humide ou d'azote sec. L'humidification du flux d'azote 

20 est avantageusement assuree par barbotage d'azote dans I'eau. Le flux de 
gaz inerte, preferentiellement d'azote, est avantageusement chauffe a une 
temperature egale a T ± 10°C, la temperature T etant celle a laquelle 
I'enceinte du melangeur est chauffee. La quantite d'eau presente dans I'azote 
represente par exemple de 1 a 5 % poids du poids de I'azote, de preference 

25 de 2 a 3 % poids du poids de I'azote. Par azote sec, on entend un courant 
d'azote comprenant moins de 0,5 g, de preference moins de 0,3 g d'eau par 
kg d'azote. 

Un mode de realisation preferee de mise en ceuvre de ladite etape ii) du 
30 procede selon I'invention consiste a realiser ledit melange desdits solides sous 

atmosphere humide. L'humidite est par exemple assuree par un flux de 
vapeur seche, un flux d'azote humide, ou apport d'eau liquide dans ledit 
melangeur. 

35 Le melange desdits solides elementaires aux proprietes organoleptiques 
conformement a ladite etape ii) du procede selon I'invention conduit a la 
transformation desdits solides en ladite composition aromatique laquelle est 
recuperee conformement a ladite etape iii) du procede selon I'invention. Ladite 
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etape ii) est realisee pendant une duree suffisante afin d'obtenir la 
transformation, preferentiellement la transformation complete, des solides en 
ladite composition aromatique. Cette duree est variable et est notamment 
fonction des solides elementaires mis en ceuvre et de I'agitation. Par exemple, 

5 pour un melange de vanilline et d'ethylvanilline, ladite etape ii) est 
avantageusement mise en ceuvre pendant une duree de 30 minutes a 2 
heures. 

Ladite composition aromatique est recuperee avant ou apres refroidissement. 
10 Opere a I'interieur ou a I'exterieur dudit melangeur, le refroidissement de la 

dite composition obtenue est effectue a une temperature inferieure a 40°C, de 
preference inferieure a 35°C. La borne inferieure de la temperature de 
refroidissement est avantageusement la temperature ambiante. Ladite 
composition est avantageusement laissee a refroidir naturellement a I'interieur 

15 ou a I'exterieur dudit melangeur. Selon un mode de realisation particulier, on 
laisse refroidir, au sein dudit melangeur, la composition sous agitation et sous 
atmosphere inerte jusqu'a une temperature inferieure a 40°C, de preference 
jusqu'a une temperature inferieure a 35°C. 

20 Le procede selon I'invention comprend avantageusement I'introduction d'au 
moins un excipient au cours de la mise en ceuvre de ladite etape ii) et/ou le 
melange d'au moins un excipient avec ladite composition recuperee a la suite 
de ladite etape iii). Ledit excipient peut etre introduit, tout ou partie, au cours 
de la mise en oeuvre de ladite etape ii) et/ou melange, tout ou partie, avec 

25 ladite composition recuperee a la suite de ladite etape iii). En d'autres termes, 
la quantite totale du ou des excipients peut etre introduite au cours de la mise 
en ceuvre de ladite etape ii) du procede selon I'invention ou bien ajoutee, par 
exemple par melange a sec, a ladite composition recuperee a la suite de ladite 
etape iii) du procede selon I'invention. II est egalement possible de fractionner 

30 les quantites d'excipient(s) mises en ceuvre de sorte qu'une premiere partie du 
ou des excipients est introduite au cours de ladite etape ii) et que la partie 
restante est ajoutee, preferentiellement par melange a sec, a ladite 
composition recuperee a la suite de la mise en ceuvre de ladite etape iii). 
De maniere preferee, la quantite totale du ou des excipient(s) est introduite au 

35 cours de la mise en ceuvre de ladite etape ii). Plus particulierement, la quantite 
totale dudit ou desdits excipient(s) est introduite, preferentiellement a 
temperature ambiante, dans ledit melangeur chauffe a ladite temperature T. II 
est avantageux de proceder dans un premier temps au melange desdits 
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solides au sein dudit melangeur puis d'y introduire le(s)dit(s) excipient(s), 
preferentiellement sous agitation. 
Un autre mode prefere d'introduction d'au moins un excipient a ladite 
composition pulverulente consiste a melanger, au moins en partie, un ou 

5 plusieurs excipient(s) a ladite composition obtenue a la suite de ladite etape iii) 
du procede selon I'invention. Ladite operation de melange est 
avantageusement realisee apres refroidissement de ladite composition. Plus 
particulierement, le melange est realise a sec, preferentiellement a 
temperature ambiante, dans un melangeur, par exemple un melangeur a socs 

10 de charrue, un melangeur a palettes ou un melangeur a ruban(s). 

Le choix du ou des excipients doit tenir compte de la destination du produit 
final incorporant ladite composition preparee selon le procede de I'invention et 
ainsi presenter la propriete de comestibilite des lors qu'il est mis en ceuvre 

15 dans le domaine alimentaire. La quantite d'excipient(s) peut etre tres variable 
et elle peut representer de 0,1 a 90 % du poids du melange final. Elle est 
choisie avantageusement entre 20 et 70 % en poids. On peut preciser a titre 
d'exemple, que I'on peut additionner de 5 a 50 % en poids d'un excipient au 
cours de ladite etape ii) du procede selon I'invention puis ajouter de nouveau 

20 de 5 a 50 % en poids dudit excipient a ladite composition, preferentiellement 
refroidie, recuperee a la suite de ladite etape iii) du procede selon I'invention. II 
est egalement possible de moduler les types d'introduction selon les 
excipients c'est-a-dire d'introduire la quantite totale d'un excipient par exemple 
au cours de la mise en ceuvre de ladite etape ii) et de fractionner la quantite 

25 ajoutee d'un autre excipient ou vice versa. 
II va de soi que le meme excipient peut etre ajoute de fagon fractionnee, c'est-
a-dire au cours de la mise en oeuvre de ladite etape ii) puis a Tissue de la 
mise en ceuvre de ladite etape iii), ou que des excipients de nature differente 
peuvent etre egalement introduits au cours de la mise en ceuvre de ladite 

30 etape ii) et/ou a Tissue de la mise en ceuvre de ladite etape iii). 
On donne ci-apres des exemples d'excipients susceptibles d'etre utilises dans 
le procede selon I'invention qui sont donnes sans caractere limitatif. De 
maniere plus preferee, ledit excipient est choisi parmi les corps gras, les 
alcools gras, les sucres, les polysaccharides, la silice, la vanilline et 

35 I'ethylvanilline. 
Un premier type d'excipients sont les corps gras. Comme exemples, on peut 
mentionner les acides gras eventuellement sous forme de sels ou d'esters. 
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Les acides gras mis en ceuvre sont generalement des acides gras satures a 
longue chaTne, c'est-a-dire ayant une longueur de chaTne entre environ 9 et 21 
atomes de carbone tels que par exemple, I'acide caprique, I'acide laurique, 
I'acide tridecylique, I'acide myristique, I'acide palmitique, I'acide stearique, 

5 I'acide behenique. II est possible que lesdits acides soient sous forme salifiee 
et I'on peut citer notamment le stearate de calcium ou de magnesium. 
Comme esters d'acides gras, on peut citer en particulier le stearate de 
glyceryle, le palmitate d'isopropyle, le palmitate de cetyle, le myristate 
d'isopropyle. On peut egalement citer plus specifiquement, les esters de 

10 glycerol et d'acides gras a longue chaTne tels que le monostearate de glycerol, 
le monopalmitostearate de glycerol, le palmitostearate de glycerol, le 
palmitostearate d'ethyleneglycol, le palmitostearate de polyglycerol, le 
palmitostearate de polyglycol 1500 et 6000, le monolinoleate de glycerol ; les 
esters de glycerol eventuellement mono- ou diacetyles d'acides gras a longue 

15 chaTne tels que les monoglycerides monoacetyles ou diacetyles et leur 
melange ; les glycerides hemisynthetiques. 
On peut egalement ajouter un alcool gras dont la chaTne d'atomes de carbone 
est entre environ 16 et 22 atomes de carbone tel que par exemple, I'alcool 
myristylique, I'alcool palmitylique, I'alcool stearylique. II est egalement possible 

20 de mettre en ceuvre des alcools gras polyoxyethylenes resultant de la 
condensation avec I'oxyde d'ethylene a raison de 6 a 20 moles d'oxyde 
d'ethylene par mole, d'alcools gras lineaires ou ramifies ayant de 10 a 20 
atomes de carbone tels que, par exemple, I'alcool de coprah, le tridecanol ou 
I'alcool myristylique. 

25 On peut citer egalement parmi les corps gras, les cires telles que les cires 
microcristallines, la cire blanche, la cire de Carnauba, la paraffine. 
Un autre type d'excipients sont les sucres. On peut citer par exemple le 
glucose, saccharose, fructose, galactose, ribose, maltose, sorbitol, mannitol, 
xylitol, lactitol, maltitol. Les sucres inverses tels que les sirops de glucose 

30 (sous forme solide) sont aussi avantageusement choisis comme excipients 
ainsi que les sucroglycerides derives d'huiles grasses telles que I'huile de 
coprah, I'huile de palme, I'huile de palme hydrogenee et I'huile de soja 
hydrogenee. Les sucroesters d'acides gras tels que le monopalmitate de 
saccharose, le monodistearate de saccharose et le distearate de saccharose 

35 sont aussi avantageusement choisis comme excipients. 
Comme autres exemples d'excipients, on peut mentionner les 
polysaccharides, et I'on peut citer, entre autres, les produits suivants et leurs 
melanges : 
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- les amidons derives notamment de ble, de ma'fs, d'orge, de riz, de 
manioc ou de pomme de terre, natifs, pregelatinises ou modifies et plus 
particulierement les amidons natifs de ma'fs riches en amylose, les 
amidons de ma'fs pregelatinises, les amidons de ma'fs modifies, les 

5 amidons de ma'fs cireux modifies, les amidons de ma'fs cireux 
pregelatinises, les amidons de ma'fs cireux modifies en particulier 
I'amidon OSSA/octenylsuccinate sodique, 

- les hydrolysats d'amidon, 
- les dextrines et maltodextrines resultant de I'hydrolyse d'un amidon (par 

10 exemple ble, ma'fs) ou d'une fecule (pomme de terre) ainsi que les |3-
cyclodextrines, 

- la cellulose, ses ethers, notamment la methylcellulose, I'ethylcellulose, 
la methylethylcellulose, I'hydroxypropylcellulose; ou ses esters, 
notamment la carboxymethylcellulose ou la carboxyethylcellulose 

15 eventuellement sous forme sodee, 
- les gommes telles que la gomme de carraghenane, Kappa ou 

carraghenane lota, la pectine, la gomme de guar, la gomme de 
caroube, et la gomme de xanthane, les alginates, la gomme arabique, 
la gomme d'acacia, I'agar-agar, 

20 On choisit preferentiellement une maltodextrine ayant un degre d'hydrolyse 
mesure par « dextrose equivalent » ou D.E inferieur a 20 et compris de 
preference entre 5 et 19 et plus preferentiellement entre 6 et 15. 
Comme autres excipients, on peut mentionner les farines notamment la farine 
de ble (native ou pregel); les fecules, plus particulierement la fecule de 

25 pomme de terre, la fecule de Toloman, la fecule de ma'fs, la ma'fzena, le sagou 
ou le tapioca. 
A titre d'excipients, il est egalement possible d'utiliser la gelatine (ayant de 
preference, une force en gelee mesuree a I'aide d'un gelometre de 100, 175 et 
250 Bloom). Elle peut provenir indifferemment soit du traitement acide des 

30 peaux de pore et d'osseine, soit du traitement alcalin des peaux de bovins et 
d'ossein e. 
Afin d'ajuster la puissance aromatique du melange ou exhausser son gout, la 
mise en ceuvre d'ethylmaltol et/ou de propenylguetol peut etre envisagee. 
L'invention n'exclut pas I'addition d'une quantite supplemental de vanilline 

35 ou d'ethylvanilline. 
Le choix des excipients est effectue comme mentionne precedemment en 
fonction de I'application envisagee. 
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La composition preparee selon le procede de I'invention resulte de la 
transformation d'au moins des deux desdits solides elementaires mis en 
ceuvre dans ledit procede en un compose defini. La composition preparee 
selon le procede de I'invention est une composition aromatique, c'est-a-dire 

5 qu'elle presente des proprietes organoleptiques. Ladite composition 
aromatique ne comprend pas necessairement un noyau ou un groupe 
aromatique au sens chimique, ses proprietes organoleptiques etant 
suffisantes en elles-memes pour utiliser ladite composition en tant qu'arome, 
notamment arome alimentaire, et/ou que parfum. 

10 La composition preparee selon le procede de I'invention est une composition 
pulverulente, c'est-a-dire qu'elle se presente sous forme de poudre. Ladite 
poudre obtenue a Tissue du procede de preparation selon I'invention est 
constitute de particules et/ou de granules, les granules ayant une taille 
generalement superieure aux particules. La taille desdites particules et/ou 

15 granules varie par exemple entre 200 |jm et 10 000 |_im et de preference, entre 
500 |_im et 1 000 |_im. Afin que la taille des particules et granules soit 
compatible avec Tapplication envisagee, une operation de broyage peut etre 
envisagee. Elle est conduite de telle sorte que la taille des particules exprimee 
par le diametre median (dso) varie de 200 |_im a 1 000 |_im et se situe de 

20 preference entre 500 |_im et 800 |_im. On definit le diametre median comme 
etant tel que 50 % en poids des particules ont un diametre superieur ou 
inferieur au diametre median. L'operation de broyage peut etre effectuee dans 
un appareillage classique tel qu'un broyeur a palettes, un broyeur a broches, 
un broyeur a marteau. 

25 La composition preparee selon le procede de I'invention est encore 
caracterisee par sa temperature de fusion notee Tf, laquelle est differente de 
chacune des temperatures de fusion de chacun desdits solides elementaires 
mis en ceuvre dans le procede selon I'invention et inferieure a la plus basse 
des temperatures de fusion des solides mis en ceuvre dans le procede selon 

30 I'invention. 

De maniere preferee, ladite composition presente une temperature de fusion 
Tf superieure ou egale a 30°C, de preference superieure ou egale a 40°C. 
De maniere preferee, ladite composition preparee selon le procede de 

35 I'invention est une composition cristallisee. Elle est avantageusement 
caracterisee par un spectre de diffraction de rayons X qui lui est propre 
presentant des raies pour des angles 20 differents de ceux presentes par les 
raies figurant sur chacun des spectres de diffraction des rayons X des solides 
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elementaires dont est issue ladite composition preparee selon le procede de 
I'invention. 

De maniere preferee, ladite composition preparee selon le procede de 
5 I'invention est une composition comprenant essentiellement un compose a 

base de vanilline et d'ethylvanilline. Dans le present texte, on entend « par 
composition comprenant essentiellement un compose a base de vanilline et 
d'ethylvanilline », une composition comprenant au moins 80 % en poids d'un 
melange d'un compose vanilline/ethylvanilline de ratio molaire 

10 vanilline/ethylvanilline de 2 et de vanilline : la vanilline representant moins de 
20 % en poids dudit melange. 

Les caracteristiques dudit compose vanilline/ethylvanilline ont deja I'objet de la 
demande de brevet WO 2010/046239. 

15 Ledit compose se presente sous forme d'une poudre blanche qui a un point de 
fusion mesure par analyse calorimetrique differentielle de 60 °C ± 2°C different 
de celui de la vanilline et de I'ethylvanilline respectivement de 81 °C ± 1°C et 
de 76 °C ± 1°C. II possede un spectre de diffraction des rayons X qui lui est 
specifique et qui est different de celui de la vanilline et de I'ethylvanilline. Le 

20 spectre dudit compose de vanilline et d'ethylvanilline revele notamment la 
presence de raies aux angles 20 (°) = 20,7 - 25,6 - 27,5 - 28,0 ; lesdites raies 
etant absentes sur les spectres de diffraction des rayons X de la vanilline et de 
I'ethylvanilline. Une autre caracteristique dudit compose reside dans sa 
stabilite : son spectre de diffraction des rayons X ne subit pas de modification 

25 significative au cours d'un stockage prolonge. devolution de son spectre a ete 
suivie en fonction de la duree de stockage a temperature ambiante : sur une 
periode de stockage prolongee (5 mois), on n'observe rigoureusement aucune 
modification du spectre dudit compose. On constate une absence de 
modification des raies specifiques dudit compose vanilline/ethylvanilline de 

30 ratio molaire vanilline/ethylvanilline de 2. Une autre caracteristique dudit 
compose est qu'il s'agit d'un compose qui n'est pas ou tres peu hygroscopique 
comme la vanilline et I'ethylvanilline. L'hygroscopicite dudit compose est 
determinee en mesurant sa variation de masse apres avoir ete maintenu 
pendant 1 heure, a 40°C sous air a 80 % d'humidite relative. Ledit compose 

35 adsorbe moins de 0,5% en poids d'eau, sa teneur se situe de preference entre 
0,1 et 0,3 % en poids d'eau. Ledit compose reste parfaitement solide. Par 
ailleurs, ce compose presente de bonnes proprietes organoleptiques et il 
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possede une puissance aromatique elevee, nettement superieure a celle de la 
vanilline. 

De maniere tres preferee, la composition obtenue selon le procede de 
5 I'invention comprend au moins 80 % en poids, de preference au moins 90 % 

en poids d'un melange du compose vanilline/ethylvanilline et de vanilline. La 
composition obtenue comprend moins de 20 % en poids, de preference moins 
de 10 % en poids d'autres phases cristallines du diagramme de phases 
vanilline/ethylvanilline et eventuellement de la vanilline. 

10 Ladite composition preparee selon le procede de I'invention et comprenant 
essentiellement un compose a base de vanilline et d'ethylvanilline presente 
des proprietes de coulabilite tel que I'indice de mottage apres 24 heures de 
stockage a 40°C sous air a 80 % d'humidite relative sous une contrainte 
normale de 2 400 Pa varie entre 0,05 et 0,6. 

15 
Le procede selon I'invention est un procede avantageux et alternatif aux 
procedes deja connus et mis en ceuvre par la Demanderesse. En particulier, 
la conduite du melange des solides elementaires, sous forme de poudre, sous 
conditions isothermes, c'est-a-dire a temperature constante, conformement a 

20 ladite etape ii) du procede selon I'invention permet de disposer d'un procede 
simplifie dans lequel le prechauffage d'au moins I'un desdits deux solides 
elementaires, de preference desdits deux solides elementaires, evite la mise 
en place d'une programmation delicate en temperature au sein du melangeur. 
II en resulte de nombreux avantages et en particulier une regulation en 

25 temperature facilitee pour maintenir constante la temperature du fluide 
caloporteur, I'absence de tout risque de fusion du melange au cours de la 
mise en oeuvre de ladite etape ii), une productivity amelioree des lors que les 
solides elementaires sont introduits a la temperature desiree des qu'ils sont 
melanges. De plus, le procede selon I'invention conduit a la preparation d'une 

30 composition presentant generalement directement la granulomere desiree. 
En particulier, mis en oeure sous atmosphere d'azote sec, le procede selon 
I'invention conduit a la preparation d'une composition se presentant sous la 
forme de particules ayant generalement directement la taille desiree sans la 
necessite d'operer un broyage. 

35 
De plus, la composition aromatique preparee selon le procede de I'invention, 
en particulier la composition comprenant essentiellement un compose a base 
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de vanilline et d'ethylvanilline, presente des proprietes de coulabilite 
ameliorees et I'absence de mottage au stockage. 

La composition preparee selon le procede de I'invention peut etre utilisee dans 
5 de nombreux domaines d'application. Elle est tres avantageusement utilisee 

en tant qu'arome dans le domaine de I'alimentation humaine et animale, de la 
pharmacie, et en tant que parfum dans I'industrie des cosmetiques, de la 
parfumerie et de la detergence. 

10 Un domaine d'application privilegie de la mise en ceuvre de la composition 
preparee selon le procede de I'invention est celui de la biscuiterie et patisserie, 
et plus particulierement: 

- biscuiterie seche : biscuits sucres de type classique, petits beurre, 
galettes, casse-croute, sables, 

15 - patisserie industrielle : boudoirs champagne, langues de chat, biscuits a 
la cuillere, pain de genes, genoise, madeleines, quatre-quarts, cakes, 
patisserie aux amandes, petits fours. 

Les elements fondamentaux presents dans les melanges destines aux 
industries precitees sont les proteines (gluten) et I'amidon qui sont le plus 

20 souvent apportes par la farine de froment. Pour la preparation des divers 
types de biscuits et gateaux, on ajoute a la farine, des ingredients tels que 
saccharose, sel, ceufs, lait, corps gras, eventuellement levures chimiques 
(bicarbonate de sodium ou autres levures artificielles) ou levures biologiques 
et farines de cereales diverses etc... 

25 L'incorporation de la composition preparee selon le procede de I'invention est 
realisee au cours de la fabrication, en fonction du produit souhaite et est 
conduite selon les techniques classiques du domaine considere (cf. 
notamment J.L. KIGER et J.C. KIGER - Techniques Modernes de la 
Biscuiterie, Patisserie-Boulangerie industrielles et artisanales, DUNOD, Paris, 

30 1968, Tome 2, pp. 231 et suivantes). D'une maniere preferentielle, la 
composition preparee selon le procede de I'invention est introduite dans les 
corps gras qui interviennent dans la preparation de la pate. A titre indicatif, on 
precisera que la composition preparee selon le procede de I'invention est 
introduite en une quantite de 0,005 a 0,2 g par kg de pate. La composition 

35 preparee selon le procede de I'invention est tout a fait adaptee pour etre 
utilisee dans le domaine de la chocolaterie et quelle que soit la forme de mise 
en ceuvre : chocolats en plaques, chocolats de couverture, fourrage pour 
chocolats. Elle peut etre introduite au cours du conchage c'est-a-dire du 
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malaxage de la pate de cacao avec les differents ingredients, notamment les 
aromes, soit apres le conchage, par mise en ceuvre dans le beurre de cacao. 
Dans ce domaine d'applications, la composition preparee selon le procede de 
I'invention est utilisee selon le type de chocolat, a raison de 0,0005 g a 0,1 g 

5 pour 1 kg de produit fini : les teneurs les plus fortes se retrouvant dans le 
chocolat pour couverture. 
Une autre utilisation de la composition preparee selon le procede de 
I'invention est la fabrication des bonbons de tout genre : dragees, caramels, 
nougats, sucres cuits, bonbons fondants et autres. 

10 La quantite de composition preparee selon le procede de I'invention introduite 
dans les produits la contenant depend du gout plus ou moins prononce que 
I'on recherche. Ainsi, les doses d'utilisation peuvent varier entre 0,001 % et 0,2 
% poids du produit dans lequel ladite composition se trouve presente. Les 
teneurs de ladite composition a mettre en ceuvre sont generalement faibles de 

15 I'ordre de 0,02 g pour 1 kg de produit fini. 
La composition preparee selon le procede de I'invention convient bien a des 
utilisations dans I'industrie laitiere et plus particulierement dans les laits 
aromatises et gelifies, les entremets, les yaourts, les glaces et les cremes 
glacees. 

20 L'aromatisation se fait par simple addition de la composition preparee selon le 
procede de I'invention, dans I'un des stades de melange requis au cours de 
I'elaboration du produit contenant ladite composition. 
Dans le cas ou la composition preparee selon le procede de I'invrntion est une 
composition comprenant essentiellement un compose a base de 

25 vanilline/ethylvanilline, une autre application de la composition preparee selon 
le procede de I'invention dans le domaine alimentaire est la preparation du 
sucre vanilline c'est-a-dire I'impregnation du sucre avec ladite composition, en 
une teneur de I'ordre de 7 g exprimee par rapport a 1 kg de produit fini. 
La composition preparee selon le procede de I'invention peut egalement 

30 intervenir dans differentes boissons et I'on peut citer, entre autres, la 
grenadine et les boissons chocolatees. En particulier, elle peut etre mise en 
ceuvre dans les preparations pour boissons instantanees delivrees par les 
distributeurs automatiques de boissons, boissons aromatisees en poudre, 
chocolat en poudre ou bien dans les preparations instantanees sous forme de 

35 poudre destinees a la confection de desserts en tout genre, flans, pates a 
gateaux, pancakes, apres dilution a I'eau ou au lait. 
II est courant d'utiliser la vanilline pour la denaturation du beurre. A cet effet, la 
composition preparee selon le procede de I'invention, lorsque ladite 
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composition est une composition comprenant essentiellement un compose a 
base de vanilline/ethylvanilline, peut etre mise en ceuvre a raison de 6 g par 
tonne de beurre. 
Un autre domaine d'application de la composition preparee selon le procede 

5 de I'invention est I'alimentation animale, notamment pour la preparation de 
farines pour aliments des veaux et des pores. La teneur preconisee est 
d'environ 0,2 g par kg de farine a aromatiser. 
La composition preparee selon le procede de I'invention peut trouver d'autres 
applications comme agent de masquage, pour I'industrie pharmaceutique 

10 (masquage de I'odeur de medicament) ou pour d'autres produits industriels 
(de type gomme, plastique, caoutchouc...). 
Elle convient tout a fait bien dans des domaines totalement differents tels que 
la cosmetique, I'industrie de la parfumerie ou la detergence. 
Elle peut etre utilisee dans les cosmetiques tels que cremes, laits, fards et 

15 autres produits et aussi, comme ingredients parfumants, dans les 
compositions parfumantes, substances et produits parfumes. Par 
"compositions parfumantes", on designe des melanges de divers ingredients 
tels que solvants, supports solides ou liquides, fixateurs, composes odorants 
divers, etc..., dans laquelle est incorporee la composition preparee selon le 

20 procede de I'invention, laquelle est utilisee pour procurer a divers types de 
produits finis, la fragrance recherchee. Les bases pour parfum constituent des 
exemples preferes des compositions parfumantes dans lesquelles la 
composition preparee selon le procede de I'invention peut etre 
avantageusement utilisee a raison d'une teneur de 0,1 % a 2,5 % en poids. 

25 Les bases pour parfum peuvent servir a la preparation de nombreux produits 
parfumes tels que, par exemple, les eaux de toilettes, les parfums, les lotions 
apres rasage ; les produits de toilette et d'hygiene tels que les gels de bain ou 
de douche, les produits deodorants ou antiperspirants, qu'ils soient sous forme 
de sticks ou de lotions, les talcs ou poudres de toute nature ; les produits pour 

30 les cheveux tels que les shampooings et les produits capillaires de tout type. 
Un autre exemple de mise en ceuvre de la composition preparee selon le 
procede de I'invention est le domaine de la savonnerie. Elle peut etre utilisee a 
une teneur de 0,3 % a 0,75 % de la masse totale a parfumer. Generalement, 
elle est associee dans cette application, a du resino'fde de benjoin et de 

35 I'hyposulfite de sodium (2 %). 
La composition preparee selon le procede de I'invention peut trouver de 
nombreuses autres applications, notamment dans les desodorisants d'air 
ambiant ou tout produit d'entretien. 
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Les caracteristiques physico-chimiques des compositions preparees selon le 
procede de I'invention sont determinees selon les methodes suivantes : 
1. Point de fusion ou temperature de fusion. 

5 Le point de fusion ou temperature de fusion de la composition preparee selon 
le procede de I'invention est mesure par analyse calorimetrique differentielle. 
La mesure est effectuee a I'aide d'un analyseur differentiel Mettler DSC822e 
dans les conditions suivantes : 

- preparation de I'echantillon a temperature ambiante: pesee et 
10 introduction dans un porte echantillon, 

- porte echantillon : capsule en aluminium sertie, 
- prise d'essai : 5 a 10 mg (precisement 8,4 mg dans les exemples qui 

suivent), 
- vitesse de montee en temperature : 2-10°C/min, 

15 - plage d'etude : 10 - 90°C. 
On pese I'echantillon de la composition qui est introduite dans la capsule qui 
est sertie puis placee dans I'appareil. 
On lance la programmation de temperature et I'on obtient le profil de fusion 
sur un thermogramme. 

20 La temperature de fusion est definie a partir d'un thermogramme realise dans 
les conditions operatoires precedentes. 
On retient la temperature onset : temperature correspondant a la pente 
maximale du pic de fusion. 

25 2. Spectre de diffraction des rayons X. 
Le spectre de diffraction des rayons X de la composition preparee selon le 
procede de I'invention est determine a I'aide de I'appareil X'Pert Pro MPD 
PANalytical equipe d'un detecteurX' Celerator, dans les conditions suivantes : 

- Start Position [°2Th.] : 1,5124 
30 - End Position [°2Th.] : 49,9794 

- Step Size [°2Th.] : 0,0170 
- Scan Step Time [s] : 41,0051 
- Anode Material : Cu 
- K-Alpha1 [A] : 1,54060 

35 - Generator Settings : 30 mA, 40 kV 
3. Propriete de coulabilite et indice de mottage. Cette propriete est 
particulierement etudiee dans le cas d'une composition a base d'un melange 
vanilline/ethylvanilline. 
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La composition preparee selon le procede de I'invention presente la 
caracteristique de moins motter au stockage ce qui est mis en evidence par la 
determination de I'indice de coulabilite de la poudre. 
La coulabilite des poudres est une notion technique bien connue de I'homme 

5 du metier. Pour plus de details, on peut se reporter notamment a I'ouvrage 
"Standard shear testing technique for particulate solids using the Jenike shear 
cell", publie par "The Institution of Chemicals Engineers", 1989 (ISBN : 0 
85295 232 5). 
La mesure de I'indice de coulabilite est effectuee de la maniere qui suit. 

10 La coulabilite des poudres est mesuree par cisaillement d'un echantillon dans 
une cellule annulaire (commercialisee par D. Schulze, Allemagne). 
Le precisaillement des poudres est effectue sous une contrainte normale de 
5200 Pa. 
Les points de cisaillement necessaires au trace du lieu d'ecoulement de 

15 I'echantillon sont obtenus pour 4 contraintes normales inferieures a la 
contrainte du precisaillement, typiquement 480 Pa, 850 Pa, 2 050 Pa et 
3020 Pa. 
A partir des cercles de Mohr dans le diagramme "contrainte de cisaillement en 
fonction des contraintes normales", on determine sur le lieu d'ecoulement 

20 deux contraintes qui caracterisent I'echantillon : 
- la contrainte normale dans la direction principale ; elle est donnee par 
I'extremite du grand cercle de Mohr qui passe par le point de 
precisaillement, 

- la force de cohesion ; elle est donnee par I'extremite du petit cercle de 
25 Mohr qui est tangent au lieu d'ecoulement et passe par I'origine. 

Le rapport entre la contrainte normale dans la direction principale et la force 
de cohesion est un nombre adimensionnel appele "i, indice de coulabilite". 
Ces mesures sont realisees immediatement apres remplissage de la cellule 
annulaire, on obtient ainsi I'indice de coulabilite instantane. 

30 Une autre serie de mesures est realisee avec une cellule qui a ete stockee 
pendant 24 heures a 40°C et 80% d'humidite relative sous une contrainte 
normale de 2 400 Pa. 
On obtient ainsi I'indice de mottage. 

35 On donne ci-apres des exemples illustrant la presente invention, sans 
caractere limitatif. 

Exemple 1 : 
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2100 g de vanilline (VA) en poudre et 900 g d'ethylvanilline (EVA) en poudre 
sont chauffes a 60°C pendant une nuit dans une etuve. Le rapport massique 
VA/EVA est 70/30. L'humidite de ces poudres est de 0,1 % en poids. 

5 Un melangeur a socs de charrue equipe d'une cuve d'un volume de 15 litres 
chauffee par une double enveloppe est prechauffe a 51 °C. La double enveloppe 
est alimentee par de I'eau thermostatee a 52°C. 
Une circulation d'azote d'humide est etablie dans le melangeur avec un debit 
de 200 l/h. L'humidification du flux d'azote est assuree par barbotage dans de 

10 I'eau maintenue a 40°C de fagon a obtenir 25 g d'eau par kg d'azote. La ligne 
d'alimentation entre le bain d'eau et le melangeur est maintenue a 45°C de 
fagon a evitertoute condensation dans les canalisations. 
Apres prechauffage du melangeur a 51 °C, la vanilline prechauffee est introduite 
dans ledit melangeur puis on y introduit I'ethylvanilline prechauffee. L'agitation 

15 du melangeur est mise en service a la vitesse de 100 trs/min soit une vitesse en 
bout de pales de 1,25 m/s durant 5 minutes. Puis l'agitation est reduite a une 
vitesse de 40 trs/min (soit une vitesse de 0,5 m/s en bout de pales) et est 
maintenue durant 1 heure. Le chauffage de I'eau alimentant la double enveloppe 
est alors arrete et par refroidisssement naturel, la temperature du produit est 

20 amenee jusqu'a 35°C. L'agitation du melangeur et la circulation d'azote sont 
stoppees et le melangeur est vidange. Le produit est ensuite recupere. 
Le produit est tamise a 1 mm ; le passant (particules ayant une taille inferieure 
a 1 mm) represente 56 % en poids de la masse totale. Le refus (granules 
ayant une taille superieure a 1 mm) a 1 mm est broye a I'aide d'un broyeur 

25 Quadro Comill muni d'une grille de 1 mm. Les 2 fractions sont ensuite reunies 
et le melange est homogeneise pour donner la composition pulverulente aux 
proprietes organoleptiques. 
Le point de fusion de la composition obtenue est determine par analyse 
calorimetrique differentielle comme decrit precedemment. Le thermogramme 

30 obtenu presente un pic principal qui correspond au compose 
vanilline/ethylvanilline. La temperature de fusion (Tonset) qui correspond a la 
pente maximale du pic est de 59,5°C. 
Le spectre de diffraction des rayons X de la composiiton presente les raies 
caracteristiques aux angles 20 = 20,7 - 25,6 - 27,5 - 28,0 comme illustrees par 

35 la figure 1 et qui le differentient des spectres de la vanilline et de 
I'ethylvanilline. 
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L'indice de coulabilite et I'indice de mottage, mesures comme decrit 
precedemment a I'aide d'une cellule annulaire, sont respectivement de 9,6 et 
de 0,14. 

5 Exemple 2 : 

2000 g de la composition, obtenue dans I'exemple 1, apres I'operation de 
tamisage sont melanges avec 3000 g de Glucidex® IT12 (maltodextrine) 
commercialise par Roquette. Le melange est realise a temperature ambiante 

10 dans un melangeur a socs de charrue pendant une duree de 5 minutes. 
L'indice de coulabilite et I'indice de mottage, mesures comme decrit 
precedemment a I'aide d'une cellule annulaire, sont respectivement de 15 et 
de 0,56. Le spectre de diffraction des rayons X de la composition ainsi 
obtenue en melange avec un excipient a base de maltodextrine presente les 

15 raies caracteristiques aux angles 20 = 20,7 - 25,6 - 27,5 - 28,0. 

Exemple 3 : 

1400 g de vanilline (VA) en poudre et 600 g d'ethylvanilline (EVA) en poudre 
20 sont chauffes a 60°C pendant une nuit dans une etuve. Le rapport massique 

VA/EVA est 70/30. L'humidite de ces poudres est de 0,1 % en poids. 
Un melangeur a socs de charrue equipe d'une cuve d'un volume de 15 litres 
chauffee par une double enveloppe est prechauffe a 52°. La double enveloppe 
est alimentee par de I'eau thermostatee a 52°C. Le melangeur est place sous 

25 atmosphere inerte assuree par un balayage d'azote sec (40 l/h). Apres 
prechauffage du melangeur a 52°C, la vanilline prechauffee est introduite dans 
ledit melangeur puis on y introduit I'ethylvanilline prechauffee. L'agitation du 
melangeur est mise en service a la vitesse de 100 trs/min, soit une vitesse en 
bout de pales de 1,25 m/s, durant 5 minutes. Puis l'agitation est reduite a une 

30 vitesse de 40 trs/min et est maintenue durant 1 heure. 
3 kg de glucidex® IT12 commercialisee par Roquette (maltodextrine) sont ensuite 
introduits, a temperature ambiante, dans le melangeur pourvu du melange VA-
EVA ou se produit la transformation a 52°C pour obtenir la composition desiree. 
La temperature de la double enveloppe est maintenue a T = 52°C et on procede 

35 a une agitation du melange a 100 trs/min pendant 5 minutes. Le chauffage de 
I'eau alimentant la double enveloppe est ensuite arrete, l'agitation du melangeur 
et la circulation d'azote sont stoppees. Le melangeur est vidange et le produit est 
ensuite recupere et refroidi naturellement a I'air ambiant. 
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La granulomere du produit est verifiee par tamisage : la taille des particules 
(diametre equivalent) formant le produit ainsi obtenu est inferieure a 1 mm. 
Aucune operation de broyage n'est necessaire. Le point de fusion du produit 
obtenu est determine par analyse calorimetrique differentielle comme decrit 

5 precedemment. Le thermogramme obtenu presente un pic principal qui 
correspond au compose vanilline/ethylvanilline. La temperature de fusion 
(Tonset) qui correspond a la pente maximale du pic est de 58,5°C. 
Le spectre de diffraction des rayons X des particules presente les raies 
caracteristiques aux angles 20 = 20,7 - 25,6 - 27,5 - 28,0. L'indice de 

10 coulabilite et l'indice de mottage, mesures comme decrit precedemment a 
I'aide d'une cellule annulaire, sont respectivement de 13 et de 0,58. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de preparation d'une composition aromatique pulverulente 
presentant une temperature de fusion Tf comprenant: 

5 i) I'introduction dans un melangeur dont I'enceinte a ete prealablement 
chauffee a une temperature T inferieure a Tf d'au moins deux solides 
elementaires pulverulents presentant des proprietes organoleptiques, lesdits 
solides etant introduits separement dans ledit melangeur, 

ii) le melange dans ledit melangeur, en I'absence de toute phase liquide 
10 exterieure, desdits solides a une temperature T inferieure a la temperature Tf, 

au moins I'un desdits solides elementaires pulverulents etant introduit dans 
ledit melangeur a une temperature Ti telle que le melange se realise en 
conditions isothermes a une temperature fixee a ladite temperature T, et 

iii) la recuperation de ladite composition aromatique pulverulente. 
15 

2. Procede de preparation selon la revendication 1 dans lequel lesdits solides 
elementaires pulverulents presentent une temperature de fusion superieure ou 
egale a 40°C. 

20 3. Procede de preparation selon la revendication 1 ou la revendication 2 dans 
lequel lesdits solides sont choisis parmi les aldehydes aromatiques, les 
cetones aromatiques, les acides aromatiques, les esters aromatiques, les 
ethers aromatiques, les phenols, les heterocycles oxygenes, les heterocycles 
azotes, les heterocycles soufres et azotes, les composes soufres, les terpenes 

25 et les muses. 

4. Procede de preparation selon I'une des revendications 1 a 3 dans lequel 
chacun desdits solides elementaires est choisi parmi une meme famille 
chimique choisie parmi les families constitutes par les aldehydes 

30 aromatiques, les cetones aromatiques, les acides aromatiques, les esters 
aromatiques, les ethers aromatiques, les phenols, les heterocycles oxygenes, 
les heterocycles azotes, les heterocycles soufres et azotes, les composes 
soufres, les terpenes et les muses. 

35 5. Procede de preparation selon la revendication 4 dans lequel chacun desdits 
solides appartient a la famille des aldehydes aromatiques 
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6. Procede de preparation selon la revendication 5 dans lequel I'un des 
solides elementaire est la vanilline et I'autre solide elementaire est 
I'ethylvanilline. 

5 7. Procede de preparation selon I'une des revendications 1 a 3 dans lequel 
chacun desdits solides elementaires appartient a une famille chimique 
differente choisie parmi les families constitutes par les aldehydes 
aromatiques, les cetones aromatiques, les acides aromatiques, les esters 
aromatiques, les ethers aromatiques, les phenols, les heterocycles oxygenes, 

10 les heterocycles azotes, les heterocycles soufres et azotes, les composes 
soufres, les terpenes et les muses. 

8. Procede de preparation selon la revendication 7 dans lequel au moins I'un 
des solides elementaires appartient a la famille des aldehydes aromatiques, 

15 des ethers aromatiques ou des heterocyles oxygenes. 

9. Procede de preparation selon la revendication 7 ou la revendication 8 dans 
lequel I'un des solides elementaires appartient a la famille des aldehydes 
aromatiques et I'autre solide elementaires appartient a la famille des ethers 

20 aromatiques. 

10. Procede de preparation selon la revendication 7 ou la revendication 8 
dans lequel I'un des solides elementaires est choisi parmi les ethers 
aromatiques et I'autre solide elementaire est choisi parmi les heterocyles 

25 oxygenes. 

11. Procede de preparation selon la revendication 6 dans lequel I'enceinte 
dudit melangeur est chauffee a une temperature T comprise entre 48 et 53°C. 

30 12. Procede de preparation selon I'une des revendication 1 a 11 dans lequel 
lesdits deux solides elementaires pulverulents sont introduits a une 
temperature Ti, ladite temperature Ti etant choisie telle que T - 20°C < Ti < T 
+ 20°C. 

35 13. Procede de preparation selon la revendication 6, la revendication 11 ou la 
revendication 12 dans lequel la vanilline et I'ethylvanilline sont prealablement 
chauffees a une temperature comprise entre 50 et 65°C. 
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14. Procede de preparation selon I'une des revendications 1 a 13 dans lequel 
lesdites etapes i) et ii) sont mises en ceuvre sous atmosphere d'azote humide 
ou d'azote sec. 

5 15. Procede de preparation selon I'une des revendications 1 a 14 tel qu'il 
comprend I'introduction d'au moins un excipient au cours de la mise en ceuvre 
de ladite etape ii) et/ou le melange d'au moins un excipient avec ladite 
composition recuperee a la suite de ladite etape iii). 

10 16. Procede de preparation selon la revendication 15 tel que la quantite totale 
dudit ou desdits excipient(s) est introduite a temperature ambiante dans ledit 
melangeur chauffe a ladite temperature T. 

17. Procede de preparation selon la revendication 15 ou la revendication 16 
15 tel que ledit excipient est choisi parmi les corps gras, les alcools gras, les 

sucres, les polysaccharides, la silice, la vanilline et I'ethylvanilline. 

18. Procede de preparation selon I'une des revendications 1 a 17 tel que ladite 
composition aromatique presente une temperature de fusion Tf superieure ou 

20 egale a 30°C. 


