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PROCEDE DE PREPARATION D’UN EXTRAIT VEGETAL STABLE.

@ Linvention a pour objet, un procédé de préparation
d'un extrait végétal, caractérisé en ce qu’il comprend (1)
une étape de percolation de fluide sous pression au travers
d’au moins une substance végétale sous forme solide ou
pateuse, et (2) I'utilisation d’un mélange catalytique compre-
nant (i) un premier constituant choisi parmi les sels et oxy-
des de Mn(ll) et/ou de Zn(ll) et leurs mélanges, et (i) un
second constituant choisi parmi les hydrogénocarbonates
alcalins, les hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs
mélanges, le mélange catalytique étant soit contenu dans le
fluide de percolation soit ajouté a I'extrait obtenu aprés I'éta-
pe de percolation.

L’extrait obtenu peut étre utilisé tel quel sur les matieres
kératiniques tels que la peau, ou incorporé dans une com-
position avant application sur la matiére kératinique.
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Procédé de préparation d’un extrait végétal stable

La présente invention a pour objet un procédé de préparation d'un extrait végétal
stable. L'invention a encore pour objet I‘extrait obtenu, et son utilisation pour le
traitement des matiéres kératiniques, en particulier de la peau et des fibres
kératiniques humaines telles que les cheveux, ainsi qu'une composition
contenant un tel extrait.

En cosmétique, on cherche toujours a améliorer les propriétés cosmétiques des
matieres kératiniques. Il est ainsi connu d'utiliser dans des compositions
cosmétiques, des actifs et notamment des extraits végétaux, permettant de
maintenir la peau en bon état ou d’'améliorer I'état de la peau, en luttant
notamment contre les signes du vieillissement de la peau, et en apportant a la
peau et aux autres matieres kératiniques traitées par ces compositions, tous les
bienfaits liés a ces extraits végétaux.

On sait qu'au cours du processus de vieillissement, il apparait différents signes
sur la peau humaine, trés caractéristiques de ce vieillissement, se traduisant
notamment par une modification de la structure et de la fonction cutanée. Les
principaux signes cliniques de vieillissement cutané sont notamment I'apparition
de ridules puis de rides profondes en augmentation avec I'adge, et la
désorganisation du « grain » de la peau, c'est-a-dire que le micro-relief est moins
régulier et présente un caractére anisotrope.

Par ailleurs, le teint de la peau est généralement modifié ; il apparait plus pale et
plus jaune, ce qui semble étre di essentiellement a une désorganisation de la
microcirculation (moins d’hémoglobine au niveau du derme papillaire). En outre,
des taches colorées apparaissent en surface, ce qui est dii & une mélanogéneése
altérée. Un autre signe clinique de vieillissement est I'aspect sec et réche de la
peau, qui est di essentiellement a une desquamation plus importante, ces
squames en diffractant les rayons lumineux participant aussi a I'aspect un peu
gris du teint.

Il est connu de traiter ces signes du vieillissement en utilisant des compositions
cosmétiques ou dermatologiques contenant, entre autres actifs, des extraits
végétaux contenant des polyphénols qui améliorent notamment I'éclat du teint.

Toutefois, les extraits végétaux naturels contenant des polyphénols sont
instables, et il est connu qu'il est nécessaire de les stabiliser quand on les
introduit dans une composition cosmétique. Cette stabilisation est toutefois
difficile, et de fagon générale, le taux de polyphénol présent a 'origine dans une
composition décroit fortement au cours du temps de stockage de la composition,
ce qui entraine la formation de sous-produits et I'apparition de colorations qui
sont ni souhaitées ni souhaitables et qui sont difficiles a maitriser aussi bien en
couleur qu’en intensité.

Il subsiste donc le besoin de disposer d'extraits végétaux contenant des
polyphénols, qui ne se dénaturent pas au cours du temps et restent stables.
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La Demanderesse a découvert de maniére surprenante qu'en utilisant un
procédé de percolation et en y associant un mélange catalytique particulier, on
pouvait obtenir des extraits végétaux qui soient stables et qui ne présentent donc
plus les inconvénients mentionnés ci-dessus, tout en ayant une trés bonne
activité. En effet, grace au procédé de l'invention, les polyphénols contenus dans
les substances végétales sont beaucoup plus disponibles aprés percolation, et
I'extrait obtenu a une plus grande activité tout en étant stabilisé.

L'invention se rapporte ainsi a un procédé de préparation d'un extrait végétal,
caractérisé en ce qu'il comprend (1) une étape de percolation de fluide sous
pression au travers d’'au moins une substance végétale sous forme solide ou
pateuse, donnant un extrait, et (2) [lutilisation d’'un mélange -catalytique
comprenant (i) un premier constituant choisi parmi les sels et oxydes de Mn(ll)
et/ou de Zn(ll) et leurs mélanges, et (ii) un second constituant choisi parmi les
hydrogénocarbonates alcalins, les hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs
mélanges, le mélange catalytique étant soit contenu dans le fluide de percolation
de I'étape (1), soit ajouté a I'extrait obtenu aprés percolation.

La substance végétale peut venir des bois, des feuilles, des herbes, des fleurs,
des fruits, des racines, des écorces, des pulpes, des pelures, des baies, des
féves et des graines de plantes.

L'extrait végétal préparé selon le procédé de linvention doit pouvoir étre utilisé
directement en application topique, en particulier sur les matiéres kératiniques, et
il comprend donc un milieu physiologiquement acceptable. On entend par
« milieu physiologiquement acceptable », un milieu non toxique, susceptible
d'étre appliqué sur les matiéres kératiniques, et qui est agréable a utiliser. Par
matiéres kératiniques, on entend la peau, le cuir chevelu, les lévres, et/ou les
phaneéres tels que les ongles, les cils, les sourcils et les cheveux. L'extrait obtenu
par le procédé selon l'invention peut étre directement utilisé et constituer une
composition cosmétique ou dermatologique, ou il peut étre introduit dans une
composition qui constituera alors la composition topique, notamment cosmétique
ou dermatologique.

Les extraits végétaux obtenus selon l'invention sont stabilisés, et de ce fait les
compositions les contenant restent elles-mémes stables.

Le procédé selon l'invention peut étre réalisé de deux maniéres :

- soit le mélange catalytique est présent dans le fluide de percolation avant la
percolation ;

- soit le mélange catalytique est ajouté a I'extrait obtenu aprés percolation.

Un avantage important du procédé de préparation est I'obtention d'extraits
végétaux conférant de bonnes propriétés cosmétiques aux matiéres kératiniques
du fait de leur stabilité.

L'invention a également pour objet ['utilisation cosmétique de I'extrait obtenu
selon le procédé de linvention, pour le traitement cosmétique des matiéres
kératiniques.
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L'invention a enfin pour objet une composition contenant I'extrait obtenu par le
procédé selon l'invention.

D'autres objets, caractéristiques, aspects et avantages de [linvention
apparaitront encore plus clairement a la lecture de la description et des
exemples qui suivent.

Procédé de percolation

Le procédé de percolation est mis en ceuvre selon la technique usuelle de
percolation. On fait passer un fluide dont la température est de préférence
supérieure ou égale a 30°C, de préférence allant de 30°C a 150°C, et encore
plus préférentiellement allant de 40°C a 120°C, sous une pression de préférence
d'au moins 3 bars (3.10° Pa), pendant un laps de temps trés court, inférieur &
une minute, a travers d’au moins une substance végétale sous forme solide ou
pateuse, de préférence sous forme solide, et encore de préférence sous forme
pulvérulente.

L'étape de percolation conduit a I'obtention d’'un extrait végétal qui peut étre
directement prét a lI'emploi, si le fluide de percolation contenait le mélange
catalytique. Sinon, l'extrait obtenu aprés percolation est mélangé au mélange
catalytique, et on obtient un extrait végétal stabilisé. Il est généralement utilisé
rapidement aprés son obtention, par exemple dans les 5 minutes suivant son
obtention, notamment aprés refroidissement jusqu'a une température
physiologiquement acceptable, de préférence inférieure a 60°C. Toutefois, cet
extrait peut étre utilisé jusqu’a une semaine aprés son obtention.

Etant donné le temps de préparation trés court, les extraits végétaux obtenus par
le procédé décrit ci-dessus et les compositions cosmétiques les contenant
peuvent étre préparés "a la demande" en mélangeant les extraits végétaux et
autres actifs selon les propriétés cosmétiques recherchées.

Selon un autre mode de réalisation, les substances végétales peuvent étre
conditionnées dans un dispositif prét-a-I'emploi, et il n’est pas nécessaire de
déterminer au préalable les concentrations des substances végétales en
solution, ce qui limite les erreurs de mesure de I'utilisateur.

En outre, le procédé selon l'invention permet d’éviter I'utilisation de flacons multi-
compartiments, ce qui rend le procédé particulierement économique et plus sir
pour I'utilisateur.

La percolation est un mouvement de fluide a travers un milieu poreux saturé
permettant le passage du fluide, sous I'action ou I'effet de la pression.

Le fluide peut étre constitué par de la vapeur deau éventuellement
accompagnée d’eau liquide, ou par un ou plusieurs solvants liquides et/ou
gazeux physiologiqguement acceptables, notamment organiques, ou encore par
un mélange de vapeur d’eau éventuellement accompagnée d’eau liquide, et d'un
ou plusieurs solvants liquides et/ou gazeux physiologiquement acceptables. De
préférence, le fluide comprend au moins de la vapeur d’eau pouvant étre
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accompagnée d’eau liquide, et encore plus préférentiellement il est de la vapeur
d’'eau pouvant étre accompagnée d’eau liquide.

A titre de solvant organique, on peut par exemple citer les alcools en C1-C4, tels
que I'éthanol et lisopropanol ; les polyols et éthers de polyols comme le 2-
butoxyéthanol, le propyléneglycol, le monométhyléther de propyléneglycol, le
monoéthyléther et le monométhyléther du diéthyléneglycol, ainsi que les alcools
aromatiques comme [I'alcool benzyligue ou le phénoxyéthanol, et leurs
mélanges.

Par ailleurs, selon un mode particulier de réalisation de l'invention, le fluide de
percolation contient le mélange catalytique comprenant (i) un premier constituant
choisi parmi les sels et oxydes de Mn(ll) et/ou de Zn(ll) et leurs mélanges, et (ii)
un second constituant choisi parmi les hydrogénocarbonates alcalins, les
hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs mélanges. Ce mélange
catalytique peut étre préparé a partir des constituants décrits ci-dessous et
introduit dans le fluide de percolation qui peut étre par exemple de I'eau purifiée
ou déminéralisée, ou bien le mélange catalytique peut étre se trouver de maniere
naturelle dans des eaux minérales bicarbonatées riches en sels de manganése
ou de zinc, telles que par exemple les eaux de Vichy (sources de lucas, hdpital,
Grande Girille) ; I'eau de la Roche Posay, I'eau d’Avéne , I'eau de Vittel, et cette
eau minérale sera utilisée comme fluide de percolation ou ajoutée au fluide de
percolation. Ainsi, le fluide de percolation peut étre constitué ou contenir une eau
minérale bicarbonatée riche en sels de manganése et/ou de zinc.

La quantité de mélange catalytique introduit dans le fluide de percolation peut
aller par exemple de 0,01 a 1 % % en poids par rapport au poids de fluide de
percolation.

Comme indiqué ci-dessus, quand le mélange catalytique n’est pas contenu dans
le liquide de percolation, il est ajouté a I'extrait obtenu aprés percolation, la
quantité étant dans la méme fourchette que celle indiquée ci-dessus.

Le procédé de la présente invention peut étre mis en ceuvre a partir d'un
dispositif classique permettant de générer un fluide sous pression, a une
température de préférence supérieure ou égale a 30°C, et encore plus
préférentiellement allant de 30°C & 150°C. Un tel dispositif comprend une
chambre résistant a la pression, équipée d’'un bloc thermique, ainsi qu’un circuit
d’acheminement du fluide produit vers la substance végétale.

Selon un autre mode de réalisation, le dispositif comprend un réservoir de
liquide(s) ainsi qu'une pompe permettant I'acheminement du ou des liquides vers
la chambre.

Le liquide contenu dans le réservoir est le fluide de percolation tel que décrit ci-
dessus.

Un dispositif particuliérement utile pour la mise en ceuvre du procédé de la
présente invention est une machine a café du type « expresso ». De telles
machines sont bien connues de la technique. Par exemple, ces machine sont
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décrites dans les documents AT-A-168405, US-A-2688911, DE-A-32433870 et
IT-A-1265636, et dans les demandes FR0650303, FR0650304, FR0650306,
FR0650308.

5 Selon un mode de réalisation particulier de I'invention, I'étape de percolation est
mise en ceuvre avec un fluide a une température supérieure a 30°C, de
préférence comprise entre 30°C et 150°C, sous une pression de préférence d’au
moins 3 bars, mieux d'au moins 4 bars, de préférence d’au moins 10 bars et tout
particulierement comprise entre 10 et 30 bars.

10
La ou les substances végétales, sous forme solide ou pateuse, peuvent étre
utilisées directement, dans le dispositif générant le fluide sous pression, dans un
récipient destiné a cet usage. Elles peuvent également étre conditionnées dans
un dispositif de conditionnement particulier du type monodose comprenant un

15 logement fermé délimité par au moins une paroi au moins en partie perméable a
un fluide sous pression d'au moins 3 bars. De tels dispositifs sont, par exemple,
décrits dans les documents WO-A-00/56629, EP-A-512470, US-A-5897899 ou
WO-A-99/03753. Ces dispositifs de conditionnement sont en général étanches a
I'air, I'humidité et/ou la lumiére.

20
Selon un mode de réalisation particulier, le logement est délimité par deux
feuilles scellées. Selon un autre mode de réalisation, le logement est délimité par
une barquette fermée par un couvercle.

25 Ces dispositifs peuvent étre fabriqués a partir de matériaux tissés ou non tissés,
en matiére plastique ou végétale, par exemple, en cellulose, en métal tel que
I'aluminium ou en composite. De tels dispositifs sont par exemple décrits dans
les documents WO-A-00/56629, EP-A-512470, US-A-5897899 ou WO-A-
99/03753.

30
Mélange catalytique
Dans le mélange catalytique, selon un mode préféré de réalisation de I'invention,
les proportions du premier constituant (i) et du second constituant (ii) sont telles
que :

35
M <lavec[Mn(II)]#0

[HCO;]

M <lavec[Zn(I)]#0

[HCO,]

[Mn(Il) + Zn(1I)]

[HCO,]

<lavec[Mn(Il)]et[Zn(II)] %0
40

ou [Mn(l)], [Zn(I)] et [HCO3] représentent respectivement les concentrations
molaires en Mn(ll), Zn(Il) et HCO; dans le mélange.
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[Mn(ID)]

Généralement, le rapport varie de 10° & 107, de préférence de 10° &

3

102 et est typiquement de I'ordre de 5.107.

Dans le cas de Zn(ll), le rapport _[2"(11)]

3
fois supérieur au rapport dans le cas de Mn(ll).

est en général d’'un ordre de 10 & 100

Typiquement, ce rapport est de 10 ou plus, de préférence 10 ou plus, et de
préférence de I'ordre de 5.10™.

Dans le cas d'un mélange de Mn(ll) et Zn(ll), le rapport varie généralement de
10° 2107, de préférence 10 & 102, ce rapport étant choisi plus élevé lorsque la
proportion de Zn(ll) dans le mélange s’accroit..

Généralement, la concentration molaire en Mn(ll), Zn(Il), ou Mn(ll) + Zn(Il) dans
la composition finale varie de 10° & 10 mM/I, de préférence de 102 & 1 mM/l.

Lorsqu’on utilise seulement un ou plusieurs sels ou oxydes de Mn(ll), la
concentration molaire en Mn(ll) dans la composition finale est typiquement de
10° 210" mM/I, de préférence 1022 10™ mMI.

De préférence, lorsqu’on utilise uniquement un ou plusieurs sels ou oxydes de
Zn(ll), la concentration en Zn(ll) dans la composition finale est de 5.10% & 10
mM/I, mieux de 5.107 & 1 mM/I.

Le constituant (i) est choisi parmi les sels et oxydes de Mn(ll) et/ou de Zn(ll) et
leurs mélanges. Parmi les sels de Mn(ll) et Zn(ll) convenant pour la présente
invention, on peut citer les chlorure, fluorure, iodure, sulfate, phosphate, nitrate
et perchlorate, les sels d’acides carboxyliques et leurs mélanges.

A titre d'exemple, on peut citer le chlorure de manganése, le carbonate de
manganése (par exemple rhodochrosite), le difluorure de Mn(ll), I'acétate de
Mn(ll) tétrahydraté, le lactate de Mn(ll) trihydraté, le phosphate de Mn(ll), l'iodure
de Mn(ll), le nitrate de Mn(ll) trihydraté, le bromure de Mn(ll) et le perchlorate de
Mn(ll) tétrahydraté, le sulfate de Mn(ll) monohydraté, le chlorure de zinc, le
sulfate de zinc.

Les sels particulierement préférés sont MnCl, et ZnCl..

Le second constituant est choisi parmi les hydrogénocarbonates alcalins, les
hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs mélanges. Parmi les
hydrogénocarbonates alcalins et alcalino-terreux, on peut citer les
hydrogénocarbonates de Na, K, Mg, Ca et leurs mélanges, préférentiellement
I'hydrogénocarbonate de Na.

Comme indiqué ci-dessus, au lieu d'utiliser les constituants (i) et (ii), on peut
aussi utiliser une eau naturelle contenant les deux constituants, c’est-a-dire des
eaux minérales bicarbonatées riches en sels de manganése ou de zinc, telles
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que les eaux de Vichy (sources de Lucas, hopital, Grande Grille) ; de la Roche
Posay, Avene, de Vittel,. Cette eau peut alors étre utilisée comme fluide de
percolation ou ajoutée au fluide de percolation.

Ainsi gu'indiqué ci-dessus, le mélange catalytique peut étre mis dans le fluide de
percolation ou ajouté a I'extrait obtenu aprés percolation.

De maniére générale, la quantité de mélange catalytique peut aller par exemple
de 0,01 a 1 % en poids par rapport au poids de I'extrait obtenu par le procédé de
I'invention.

Substance végétale

Pour préparer I'extrait végétal, on peut utiliser toute substance végétale. La
substance végétale peut étre sous forme solide ou sous forme pateuse, de
préférence sous forme solide, et encore plus préférentiellement sous forme
pulvérulente.

Dans la présente invention, on entend par « forme solide » un composé ou une
composition se présentant sous forme d'une tablette (ou comprimé), d'une feuille
ou d’'une poudre, une poudre étant un solide finement divisé en particules, par
opposition a une composition sous forme de créme ou de gel qui sont des
compositions souples. Par ailleurs, on entend par « pulvérulent », un composé
ou une composition se présentant sous forme de poudre (constituée de
particules ou grains).

Par «forme péateuse » au sens de la présente invention, on entend une
consistance intermédiaire entre une phase solide et une phase liquide. La
viscosité de cette phase pateuse est de préférence supérieure a 0,1 Pa.s, et
encore plus préférentiellement supérieure a 1 Pa.s, ceci a 25°C avec un taux de
cisaillement de 10 s™.

Les substances végétales utilisables selon l'invention peuvent étre obtenues a
partir des bois, des feuilles, des herbes, des fleurs, des fruits, des racines, des
écorces, des pulpes, des pelures, des baies, des féves et des graines de
plantes. Elless peuvent étre obtenues par exemple a partir d’agrumes (citron,
orange, pamplemousse), de fruits (pomme, kiwi, cassis, cerise), de (thé vert), de
fleurs (camomille) et de toute plante ou tout arbre.

A titre d'exemples de substances végétales, on peut notamment citer :

- pour leurs propriétés adoucissantes :

I'abricotier, le bleuet, le bouillon blanc, la camomille romaine, la matricaire, le
coquelicot, le fénugrec, la guimauve, le lin, le lis, la mauve, le souci, le sureau, le
tilleul, le tussilage, le psyllium, le plantain, le cognassier, le pécher, l'oranger, le
cactus, le pommier ;

- pour leurs propriétés anti-inflammatoires :

I'aigremoine, I'aubépine, la bruyére, le chiendent, le genévrier, la guimauve, le
sureau, le tilleul, le fénugrec, la gentiane, la laitue, la pensée sauvage, le
plantain, la ronce, le romarin, la sauge, le tamier, le tussilage, 'immortelle, la
paquerette ;

- pour leurs propriétés antiprurigineuses :
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I'alchemille, la lavande, le noyer, le plantain, la scabieuse, le chou, le cerfeulil, la
clématite, le concombre, la consoude, l'aristoloche, la bardane, le bouillon blanc,
la camomille romaine, I'euphraise, le lierre grimpant ;

- pour leurs propriétés antiseptiques :

I'ail, 'aigremoine, la myrtille, la bardane, le chéne, la consoude, I'eucalyptus, le
genévrier, le géranium rose, le laurier, la lavande, la marjolaine, la menthe, le
pin, le romarin, le santal, le serpolet, le thym, la sauge, le chévrefeuille,
I'immortelle, la paquerette, la tanaisie ;

- pour leurs propriétés antisudorales :

la sauge, le chéne, le noyer, le pin, la préle, le tussilage ;

- pour leurs propriétés astringentes :

I'acacia, I'achillée millefeuille, I'aigremoine, I'alchemille, I'arbousier, I'armoise, la
consoude, le cypres, le chéne, I'églantier, 'hamamélis, le marier noir, la myrtille,
le noisetier, le noyer, l'ortie, le peuplier, le plantain, la ronce, le ratanhia, le rosier,
la salicaire, le saule, la tormentille, la vigne rouge, le mélilot ;

- pour leurs propriétés calmantes :

la carotte, la pensée sauvage, le sureau, le tilleul, le passiflore, le basilic, le
camphre, le poirier, le pommier, la vigne, la laitue, le rosier, le gingembre ;

- pour leurs propriétés cicatrisantes :

le millepertuis, la potentille anserine, le souci, la matricaire, la camomille
romaine, la consoude, I'achillée millefeuille, I'absinthe, I'aigremoine, I'armoise,
I'arnica, le cerfeuil, la myrte, la pervenche, le plantain, le peuplier, la primevere,
la sauge, le senecgon, le sureau, la verveine, I'angélique, l'aristoloche, l'aulne,
'aurone, la bistorte, le bouleau, le chardon béni, le genévrier, le néflier,
l'eucalyptus, la vulnéraire, la benoite, la centaurée, le chou, la joubarbe, le
fraisier, la préle, la reine des prés, le tussilage, la pensée sauvage, la bardane, la
paquerette, le lis ;

- pour leurs propriétés tonifiantes :

le millepertuis, I'églantine, le gui, le maté, le cassier, I'absinthe, l'arnica, le
calament, la cannelle, le géranium, I'hysope, la marjolaine, la mélisse, le persil,
le pin sylvestre, le romarin, la sarriette, le serpolet, le basilic, I'églantier, la
gentiane, le houblon, le laurier blanc, la menthe, la sauge, la tormentille,
I'achillée millefeuille, 'aigremoine, la benoite, |a bistorte, le chéne, le cognassier,
le cyprés, le marron d’Inde, le néflier, le noyer, I'ortie, le plantain, la poire d’eau,
le quintefeuille, la renouée, la salicaire, la véronique, I'angélique, I'armoise,
'aspérule, le genévrier, la moutarde, le quinquina, le fumeterre, la capucine, le
cresson, le varech, le fragon, la tanaisie ;

- pour leurs propriétés favorisant la contention de la microcirculation sanguine et
lymphatique :

le cassis, la myrtille et les pépins de raisin ;

- pour leurs propriétés texturantes :

le blé, le fucus ;

- pour leurs propriétés antioxydantes :

le riz, le romarin, la sauge , le thym, le thé vert, le réglisse ;

- pour leurs propriétés moussantes ou émulsifiantes :

la saponaire, le lierre, le fragon, le bois de panama, le quillaja, la salsepareille, le
quino, le soja, les agrumes tels que le citron ;

- pour leurs propriétés photoprotectrices :

l'aloes, le tournesol, la réglisse, le magnolia, le kaemperia ;

- pour leurs propriétés épaississantes ou absorbantes :
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le pois, le blé, les pommes de terre, le mais ; et
- pour leurs propriétés odorantes :
le romarin, la violette, la lavande, et la rose.

De maniére plus particuliéres, les substances végétales utilisées dans le
procédé selon la présente invention sont celles contenant des polyphénols et
oligomeres des classes de flavonoides, telles que :

- les substances contenant des flavonols et oligomeres qui sont par exemple
dans I'écorce de citron ; les racines de réglisse ; les pépins de raisins et de
cassis ; les feuilles de thés vert, les écorces de pin ; les baies d’aubépine ; les
cabosses et féves de cacao ;

- les substances contenant des flavones qui sont par exemple dans les fleurs de
camomille et la racine de scutellaire ;

- les substances contenant des flavanes qui sont par exemple dans les pétales
de fleurs (coton etc...) ;

- les substances contenant des isoflavones qui sont par exemple dans le germe
de soja ;

- les substances contenant des flavanones qui sont par exemple dans les
écorces de pin, les écorces d'agrumes (orange, citron..)

- les substances contenant des chalcones qui sont par exemple dans les écorces
d'agrumes et la peau de pomme ;

- les substances contenant des arylchromanes qui sont par exemple dans le bois
de campéche et le bois du brésil ;

- les substances contenant des anthocyanidines qui sont par exemple dans les
graines et feuilles de sorgho, les cabosses et feves de cacao ;

- les substances contenant des dérivés coumariniques qui sont par exemple
dans I'écorce de Skimmia japonica ;

- et leurs mélanges.

Les substances végétales utilisées selon I'invention sont de préférence choisies
parmi les pépins de raisins et de cassis ; les feuilles de thés vert, les écorces de
pin ; les baies d’aubépine ; les cabosses et féves de cacao ; les écorces de pin ;
la peau de pomme ; le bois de campéche ; le bois du brésil ; les graines et
feuilles de sorgho ; et leurs mélanges.

La ou les substances végétales peuvent étre mises en ceuvre en mélange avec
un ou plusieurs adjuvants solides ou pateux, et de préférence pulvérulents. Une
fois la percolation terminée, ces adjuvants restent dans le percolateur. Les
adjuvants peuvent étre choisis parmi les argiles, les sels, les agents tensioactifs
anioniques, cationiques, non-ioniques, amphotéres, zwittérioniques, les
épaississants naturels ou de synthése, les billes de verre, la silice, le nylon, les
cires, les pigments, l'alumine, le dioxyde de titane, les zéolithes, le
polyméthylméthacrylate (PMMA), le chitosane, la maltodextrine, la cyclodextrine,
les mono ou disaccharides comme le glucose, le saccharose, le sorbitol, le
fructose, I'oxyde de zinc, de zirconium, les particules de résine comme la silicone
ou les silicabades, le talc, I'acide polyaspartique, les borosilicates notamment de
calcium, le polyéthyléne, le coton, le polytétrafluoroéthyléne (PTFE), la cellulose
et ses dérivés, les composés superabsorbants, les carbonates de magnésium ou
de calcium, I'amidon, éventuellement modifié, les grains de mais, les gommes de
polydiméthylsiloxane, le polyacrylamide, I'hydroxyapatite poreux, la soie, le
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collagéne, la sciure de bois, la poudre de fucus, les farines ou extraits de blé, de
riz, de pois, de lupin, de soja, d’orge, la polyvinylpyrrolidone réticulée, I'alginate
de calcium, le charbon actif, les particules de poly(chlorure de
vinylidéne/acrylonitrile), notamment  celles commercialisées sous la
dénomination générale Expancel par la société AKZO NOBEL, et leurs
mélanges.

Lorsqu'un ou plusieurs adjuvants sont présents, la ou les substances végétales
sont présentes de préférence en une quantité allant de 0,5 a 99% en poids,
mieux encore de 1 a 80 % en poids, et encore plus préférentiellement de 2 a
60 % en poids par rapport au poids total substance(s) végétale(s) et adjuvants.

Ainsi quindiqué ci-dessus, l'extrait végétal obtenu par le procédé selon
l'invention peut étre utilisé tel quel sur les matiéres kératiniques et notamment
sur la peau, pour apporter un effet de bonne mine, ou bien il peut étre incorporé
dans une composition contenant un milieu physiologiquement acceptable.
L'extrait obtenu ou la composition le contenant présentent I'avantage de pouvoir
étre exempts d'agents conservateurs.

On peut aussi incorporer plusieurs extraits obtenus par le procédé de l'invention
dans une composition contenant un milieu physiologiquement acceptable.

L'invention concerne également un extrait végétal obtenu par le procédé de
l'invention, et une composition pour application topique, et notamment
cosmétique, contenant un extrait obtenu par le procédé selon l'invention.

L'invention a aussi pour objet un procédé de traitement cosmétique des matiéres
kératiniques, caractérisé en ce qu’on prépare un extrait végétal selon le procédé
défini ci-dessus, et qu’on applique cet extrait sur la matiére kératinique.

L'invention a encore pour objet un procédé de traitement cosmétique des
matiéres kératiniques, caractérisé en ce qu’on prépare un extrait végétal selon le
procédé défini ci-dessus, qu’'on I'ajoute a une composition contenant un milieu
physiologiquement acceptable et qu’on applique cette composition sur la matiére
kératinique.

La matiére kératinique est de préférence la peau.

L'application sur les matiéres kératiniques peut étre réalisée par exemple par
I'intermédiaire d’un opérateur ou par l'intermédiaire d’un dispositif ne nécessitant
pas d’intervention humaine. La durée d’application peut varier entre 15 secondes
et 1 heure.

Quand l'extrait est incorporé dans une composition, la quantité dextrait(s)
végétal(aux) présents dans la composition peut varier dans une large mesure.
Elle peut aller par exemple de 1.10™ & 99 % en poids, de préférence de 1. 1023
50 % en poids, et encore plus préférentiellement de 0,05 a 30 % en poids par
rapport au poids total de la composition.
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Dans la composition contenant un milieu physiologiquement acceptable, le milieu
est généralement constitué par de I'eau ou par un mélange d’eau et d’au moins
un solvant organique pour solubiliser les composés qui ne seraient pas
suffisamment solubles dans I'eau. A titre de solvant organique, on peut par
exemple citer les alcanols inférieurs en C1-C4, tels que [I'éthanol et
I'isopropanol ; les polyols et éthers de polyols comme le 2-butoxyéthanol, le
propyléneglycol, le monométhyléther de propyléneglycol, le monoéthyléther et le
monométhyléther du diéthyléneglycol, ainsi que les alcools aromatiques comme
I'alcool benzylique ou le phénoxyéthanol, et leurs mélanges.

Les solvants sont, de préférence, présents dans des proportions de préférence
comprises entre 1 et 40% en poids par rapport au poids total de la composition,
et encore plus préférentiellement entre 5 et 30% en poids.

Le milieu physiologiquement acceptable peut contenir aussi un ou plusieurs
additifs choisis parmi ceux classiguement utilisés en cosmétique. A titre
d'exemples de tels additifs, on peut citer des agents tensioactifs anioniques,
cationiques, non-ioniques, amphotéres, zwitterioniques ou leurs mélanges, des
polymeéres anioniques, cationiques, non-ioniques, amphotéres, zwitterioniques
ou leurs mélanges, des agents épaississants minéraux ou organiques, et en
particulier les épaississants associatifs polymeres anioniques, cationiques, non
ioniques et amphotéres, des agents antioxydants, des agents de pénétration,
des agents séquestrants, des parfums, des tampons, des agents dispersants,
des agents de conditionnement tels que, par exemple, des huiles, des agents
filmogenes, des agents conservateurs, des agents opacifiants, mais aussi des
cires, des gommes, des pigments colorés ou nacrés.

Les additifs ci-dessus sont en général présents en une quantité qui varie selon
I'additif. Cette quantité peut aller par exemple de 0,01 a 30% en poids par
rapport au poids de la composition.

Bien entendu, I'homme de l'art veillera a choisir ce ou ces éventuels composés
de maniére telle que les propriétés avantageuses attachées intrinséquement a la
composition cosmétique conforme a linvention ne soient pas, ou
substantiellement pas, altérées par la ou les adjonctions envisagées.

Le pH de la composition est généralement compris entre 3 et 12, et de
préférence entre 5 et 11. Il peut étre ajusté a la valeur désirée au moyen
d’agents acidifiants ou alcalinisants habituellement utilisés en cosmétique ou
bien encore a 'aide de systémes tampons classiques.

Parmi les agents acidifiants, on peut citer, a titre d’exemple, les acides minéraux
ou organiques comme l'acide chlorhydrique, I'acide orthophosphorique, I'acide
sulfurique, les acides carboxyliques comme l'acide acétique, 'acide tartrique,
I'acide citrique, I'acide lactique, les acides sulfoniques.

Parmi les agents alcalinisants, on peut citer, a titre d’exemple, 'ammoniaque,
les carbonates alcalins, les alcanolamines telles que les mono-, di- et
triéthanolamines ainsi que leurs dérivés, les hydroxydes de sodium ou de
potassium.
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La composition peut contenir aussi un ou plusieurs actifs choisis parmi ceux
habituellement utilisés dans le domaine concerné. Comme actifs, on peut utiliser
notamment les vitamines (vitamine A ou rétinol, vitamine C ou acide ascorbique,
vitamine E ou tocophérol, vitamine K, vitamine PP ou B3 ou niacinamide), seules
ou en mélanges, ainsi que leurs dérivés et notamment leurs esters ; les agents
kératolytiques et/ou desquamants tels que les B-hydroxyacides comme I'acide
salicylique et ses dérivés, les a-hydroxyacides comme I'acide glycolique, I'acide
lactique et l'acide citrique, I'acide ascorbique et ses dérivés ; les agents anti-
inflammatoires ; les agents apaisants; les agents hydratants; les agents
matifiants ; les agents anti-acnés ; les agents anti-inflammatoires; et leurs
mélanges.

Les compositions dans lesquelles peut étre incorporé I'extrait végétal obtenu
selon le procédé de l'invention peuvent se présenter sous toutes les formes
galéniques classiquement utilisées pour une application topique et notamment
sous forme de solutions aqueuse ou hydroalcooliques, d’émulsions huile-dans-
eau (H/E) ou eau-dans-huile (E/H) ou multiple (triple : E/H/E ou H/E/H), de gels
aqueux, de produits anhydres deshydratés, ou de dispersions d'une phase
huileuse dans une phase aqueuse a l'aide de sphérules, ces sphérules pouvant
étre des nanoparticules polymériques telles que les nanosphéres et les
nanocapsules, ou des vésicules lipidiques de type ionique (liposomes) et/ou non
ioniqgue. Ces compositions sont préparées selon les méthodes usuelles. En
outre, elles peuvent étre plus ou moins fluides et avoir I'aspect par exemple
d’'une créme blanche ou colorée, d’un lait, d'une lotion, d'un sérum, d'un film ou
d’'une poudre.

Selon la forme galénique souhaitée, on peut ajouter a la composition tout
composé habituellement nécessaire a I'obtention de la galénique souhaitée ; par
exemple si I'on veut avoir une émulsion, on ajoute des corps gras comme par
exemple les huiles, et éventuellement des émulsionnants.

L'extrait obtenu par le procédé de linvention ou la composition le contenant
peuvent constituer un produit de soin de la peau, ayant un effet nourrissant,
hydratant, anti-rides, anti-desséchement ou tout autre application de soin de la
peau (par exemple un effet de bonne mine), ou un produit de maquillage tel
qu’un fond de teint pour colorer la peau et/ou la protéger tout en apportant un
soin.

L'invention a aussi pour objet, un kit de mise en ceuvre du procédé tel que défini
ci-dessus, comprenant un ou plusieurs récipients notamment sous forme d’un
sachet ou d’'une capsule, adaptés a la percolation sous pression par voie fluide,
le ou les récipients délimitant au moins un logement contenant au moins une
substance végétale sous forme solide ou péateuse, un ou plusieurs récipients
contenant un mélange catalytique comprenant (i) un premier constituant choisi
parmi les sels et oxydes de Mn(ll) et/ou de Zn(ll) et leurs mélanges, et (ii) un
second constituant choisi parmi les hydrogénocarbonates alcalins, les
hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs mélanges, et éventuellement un
ou plusieurs récipients contenant un milieu physiologiquement acceptable. Ce kit
permet l'obtention d'une composition conforme a linvention ou le mélange
catalytique est ajouté au fluide de percolation ou ajouté a I'extrait de percolation,
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le mélange obtenu étant éventuellement ajouté a un milieu physiologiquement
acceptable qui peut étre une émulsion, un support sec ou toute autre forme
galénigue cosmétique comme décrit ci-dessus.

Les exemples ci-aprés sont destinés a illustrer la présente invention.

Exemple 1 :

On place 2 g de cabosses de cacao dans une capsule, et on met la capsule
dans une machine expresso du commerce. Ce mélange pulvérulent est ensuite
traversé par la vapeur d'eau produite par la machine jusqu'a I'obtention d'une
composition (A) présentant un volume final de 20 ml. L'extrait est recueilli dans
une solution contenant du bicarbonate de sodium a une concentration 1 mM/I
(millimolaire par litre) et du chlorure de manganése a une concentration 5 mM/I.

On obtient ainsi une composition autobronzante préte a étre appliquée sur la
peau.

Exemple 2 :

On fait passer de la vapeur d'eau de Vichy selon le méme mode opératoire que
celui de I'exemple 1, sur 5 g d'une poudre de graines de Sorgho qui se trouvent
dans le récipient prévu pour recevoir un composé solide, jusqu’a obtention d'un
extrait d'un volume de 10 ml. L'extrait aqueux obtenu est recueilli dans un bécher
pouvant contenir 100 g du support sec indiqué ci-dessous, qui se dissout au
contact. On obtient ainsi une composition autobronzante préte a étre appliquée
sur la peau.

Support sec :

- Amidon modifié (C* Flo 06205) 39.5 %
- Huile de silicone (Phényl triméthicone vendu sous le nom
DC 556 Fluid par Dow Corning) 60 %

- Bicarbonate de sodium 0.5 %
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REVENDICATIONS

1. Procédé de préparation d’un extrait végétal, caractérisé en ce qu'il comprend
(1) une étape de percolation de fluide sous pression au travers d’au moins une
substance végétale sous forme solide ou pateuse, et (2) l'utilisation d'un
mélange catalytique comprenant (i) un premier constituant choisi parmi les sels
et oxydes de Mn(ll) et/ou de Zn(ll) et leurs mélanges, et (i) un second
constituant  choisi  parmi  les  hydrogénocarbonates  alcalins, les
hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs mélanges, le mélange catalytique
étant soit contenu dans le fluide de percolation soit ajouté a I'extrait obtenu aprés
I'étape de percolation.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la pression est d’au
moins 3 bars et de préférence d’au moins 4 bars.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que le fluide est
constitué par de la vapeur d’eau éventuellement accompagnée d'eau liquide, ou
par un ou plusieurs solvants liquides et/ou gazeux physiologiquement
acceptables, ou encore par un mélange de vapeur d'eau éventuellement
accompagnée d'eau liquide, et d'un ou plusieurs solvants liquides et/ou gazeux
physiologiquement acceptables.

4. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que le mélange catalytique est constitué ou contient une eau minérale
bicarbonatée riche en sels de manganése et/ou de zinc.

5. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que dans le mélange catalytique, les proportions du premier constituant (i)
et du second constituant (ii) sont telles que :

[Mn(II)]

[HCO.] <lavec[Mn(II)]#0

[Zn(I])]

<1 Zn(II
[HCO.] avec[Zn(ID)]#0

[Mn(Il) + Zn(II)]
[HCO, ]

<lavec[Mn(Il)]et[Zn(II)] #0

ou [Mn(l)], [Zn(I)] et [HCOs] représentent respectivement les concentrations
molaires en Mn(ll), Zn(Il) et HCO3 dans le mélange.

6. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que dans le mélange catalytique, le second constituant est choisi parmi les
hydrogénocarbonates alcalins, les hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs
mélanges.
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7. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que le mélange catalytique est présent en une quantité de 0,01 a1 % en
poids par rapport au poids total du fluide de percolation.

8. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que le fluide de percolation contient le mélange catalytique.

9. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que la substance végétale est choisie parmi :

- les substances contenant des flavonols et oligoméres de flavonols,
- les substances contenant des flavones,

- les substances contenant des flavanes,

- les substances contenant des isoflavones,

- les substances contenant des flavanones,

- les substances contenant des chalcones,

- les substances contenant des arylchromanes,

- les substances contenant des anthocyanidines,

- les substances contenant des dérivés coumariniques ;

- et leurs mélanges.

10. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que la substance végétale est choisie I'écorce de citron ; les racines de
réglisse ; les pépins de raisins et de cassis ; les feuilles de thés vert, les écorces
de pin ; les baies d’aubépine ; les cabosses et féves de cacao ; les fleurs de
camomille ;la racine de scutellaire ; les pétales de fleurs ; le germe de soja ; les
écorces de pin, les écorces d’agrumes ; les écorces d’agrumes et la peau de
pomme ; le bois de campéche ; le bois du brésil ; les graines et feuilles de
sorgho, les cabosses et féeves de cacao ; I'écorce de Skimmia japonica.

11. Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé
en ce que la substance végétale est mise en ceuvre en mélange avec un ou
plusieurs adjuvants solides ou pateux.

12. Procédé selon la revendication précédente, caractérisé en ce que l'adjuvant
est choisi parmi les argiles, les sels, les tensioactifs anioniques, non ioniques,
cationiques ou zwittérioniques, les épaississants naturels ou de synthése,
I'amidon, éventuellement modifié, les billes de verre, la silice, le nylon, I'alumine,
le dioxyde de titane, les zéolithes, le poly(méthacrylate de méthyle), le chitosane,
la maltodextrine, la cyclodextrine, les mono ou disaccharides, I'oxyde de zinc, de
zirconium, les particules de résine, le talc, l'acide polyaspartique, les
borosilicates, le polyéthyléne, le coton, le polytétrafluoroéthyléne , la cellulose et
ses dérivés, les composés superabsorbants, les carbonates de magnésium ou
de calcium, les grains de mais, les gommes de polydiméthylsiloxane, le
polyacrylamide, I'hydroxyapatite poreux, la soie, le collagéne, la sciure de bois,
la poudre de fucus, les farines ou extraits de blé, de riz, de pois, de lupin, de
soja, d’'orge, la polyvinylpyrrolidone réticulée, I'alginate de calcium, le charbon
actif, et les particules de poly(chlorure de vinylidéne/acrylonitrile).
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13. Extrait végétal obtenu par le procédé selon l'une quelconque des
revendications précédentes.

14. Composition pour application topique, contenant I'extrait végétal obtenu par
le procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes.

15. Composition selon la revendication précédente, caractérisée en ce qu'elle
est exempte de conservateur.

16. Utilisation cosmétique de I'extrait obtenu par le procédé selon l'une
quelconque des revendications 1 a 12, pour le traitement cosmétique des
matiéres kératiniques.

17. Procédé de traitement cosmétique des matiéres kératiniques, caractérisé en
ce qu'on prépare un extrait selon le procédé selon l'une quelconque des
revendications 1 a 12, et qu’on applique cet extrait sur la matiére kératinique.

18. Procédé de traitement cosmétique des matiéres kératiniques, caractérisé en
ce quon prépare un extrait selon le procédé selon l'une quelconque des
revendications 1 a 12, qu'on l'ajoute a une composition contenant un milieu
physiologiquement acceptable, et qu'on applique cette composition sur la
matiére kératinique.

19. Procédé selon la revendication 17 ou 18, caractérisé en ce que la matiére
kératinique est la peau.

20. Kit de mise en ceuvre du procédé selon 'une quelconque des revendications
1 a 12, comprenant (1) un ou plusieurs récipients adaptés a la percolation sous
pression par voie fluide, le ou les récipients délimitant au moins un logement
contenant au moins une substance végétale sous forme solide ou pateuse, (2)
un ou plusieurs récipients contenant un mélange catalytique comprenant (i) un
premier constituant choisi parmi les sels et oxydes de Mn(ll) et/ou de Zn(ll) et
leurs mélanges, et (i) un second constituant choisi parmi les
hydrogénocarbonates alcalins, les hydrogénocarbonates alcalino-terreux et leurs
mélanges, et (3) éventuellement un ou plusieurs récipients contenant un milieu
physiologiquement acceptable.
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La présente annexe indique les membres de la famille de brevets relatifs aux documents brevets cités dans le rapport de
recherche préliminaire visé ci-dessus.
Les dits membres sont contenus au fichier informatique de I'Office européen des brevets a la date du09-05-2007

Les renseignements fournis sont donnés a titre indicatif et n'engagent pas la responsabilité de I'Office européen des brevets,

ni de I'Administration frangaise

Document brevet cité Date de Membre(s) de la Date de
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EP 1566163 A 24-08-2005 BR PI0500318 A 11-04-2006
FR 2865644 Al 05-08-2005
JP 2005213265 A 11-08-2005
MX  PAD5000925 A 16-08-2005

WO 2005027867 A 31-03-2005 AU 2004273552 Al 31-03-2005
CA 2536609 Al 31-03-2005
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JP 2007505838 T 15-03-2007

US 2004223936 Al 11-11-2004 AU 2003241501 Al 19-12-2003
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Pour tout renseignement concernant cette annexe : voir Journal Officiel de I'Office européen des brevets, No.12/82
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