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EXTRAITS DE COQUE DE NOIX DE COCO,
COMPOSITIONS L'INCLUANT ET UTILISATIONS

La présente invention concerne I'utilisation dans des compositions a application topique d’un
extrait de coque de noix de coco. L'invention a en particulier pour objet un extrait de coque
de noix de coco, ainsi que des compositions l'incluant et un procédé cosmétique pour
améliorer I'état de la peau.

La peau, organe le plus étendu du corps humain, forme une barriére de protection de
'organisme contre le milieu extérieur et assure également d’autres fonctions vitales. La
recherche cosmétique consiste a proposer des solutions capables de préserver ces fonctions
naturelles et a protéger la peau des agressions auxquelles elle est soumise au quotidien.
Depuis plusieurs années, sont proposés en particulier des produits d’origine naturelle,
notamment issus de matiéres premieres végétales. Néanmoins, ces produits ne sont pas
toujours satisfaisants et il subsiste toujours un besoin pour de nouveaux produits naturels
capables de protéger et améliorer efficacement I'état de la peau, en particulier des produits
capables de lutter contre les signes du vieillissement cutané et des produits dépigmentant et
éclaircissant.

L'objectif de la présente invention est de répondre a ce besoin en proposant un extrait naturel
de coque de noix de coco.

Le Cocotier (Cocos nucifera L.) est une espéce de palmiers de la famille des Arecaceae,
présente dans toute la zone intertropicale humide. Il s'agit de la seule espéce du genre Cocos.
Le cocotier a une couronne foliaire composée d’une trentaine de palmes vertes. Chaque
palme mesure 4 a 7 metres de long et porte environ 200 folioles de part et d’autre du rachis.
Les inflorescences sont composées d’épillets portant des fleurs femelles a leur base et des
fleurs males a leur extrémité. Les fruits, situés a l'aisselle de chaque palme, sont appelés
drupes, ou plus communément « noix de coco ».

La noix de coco est formée de plusieurs enveloppes successives. La plus externe, appelée
mésocarpe, bourre, ou coir, est d’abord verte puis brunatre a maturité. Elle est coriace et
fibreuse. Elle sert par exemple a la fabrication de toiles, brosses, paillassons, tapis, matelas,

panneaux d’isolation et emballages. Une fois débourrée, la noix présente une coque dure,
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brune : la graine. De forme oblongue ou sphérique, elle se renforce de trois cotes

longitudinales plus ou moins marquées. Une fine pellicule d'un brun rougeatre, le tégument
séminal, forme un lien entre la coque et un albumen blanc ou amande, brillant, de 10a 15 mm
d'épaisseur. Cette sorte de pulpe sert a la préparation du lait de coco, obtenu aprés broyage
de la chair avec de I'eau puis filtration. Cette chair extraite est séchée au soleil jusqu'a la
disparition quasi totale de sa teneur en eau qui ne doit pas dépasser 6 %, pour obtenir le
coprah. Le coprah sert a la fabrication d'huile de coco, utilisée d'une part dans l'alimentation
humaine, pour la confection de margarine, et d'autre part dans la fabrication de savon et de
cosmétiques, en particulier du monoi en association avec la fleur de tiare de Tahiti. Plus de
90% de I'huile de coprah se compose de graisses saturées avec des traces de quelques acides
gras insaturés. Enfin, un liquide opalescent et sucré occupe jusqu'a trois quarts de la cavité
interne de la noix. On 'appelle communément "eau de coco". Ce liquide est la réserve d’eau
douce de la noix, destinée a lui permettre de germer quelles que soient les conditions
extérieures.

La coque de noix de coco (endocarpe), avec un PCl (pouvoir calorifique inférieur) élevé, une
densité importante et une excellente homogénéité est particulierement intéressante et donc
fréquemment utilisée comme combustible, pour 'alimentation de chaudiéres a déchets par
exemple.

En dehors de ces utilisations, la poudre de coques est utilisée dans I'industrie comme charge
de matiéres plastiques ou pour I'élaboration de colles. La carbonisation permet de produire
un charbon de coque qui peut étre utilisé comme combustible par les particuliers ou servir de
matiere premiére pour l'activation et la fabrication de charbon actif. Les propriétés
exceptionnelles du charbon actif de coques de noix de coco le destinent a des utilisations
comme filtre a eau, a fumées, a gaz, notamment dans les industries de distribution de I'eau,
agroalimentaire, nucléaire, etc.

De facon surprenante, selon 'invention, les extraits de coque de noix de coco présentent des
effets positifs sur la peau pour la protéger et améliorer ses fonctions naturelles.

L'invention vise donc des compositions cosmétiques et/ou dermocosmétiques destinées a une
application topique, comprenant un extrait de coque de noix de coco a titre de principe actif.
Appliquées sur la peau, ces compositions permettent d’améliorer son état. Elles permettent

notamment de prévenir et/ou réduire et/ou traiter des signes du vieillissement de la peau
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et/ou des muqueuses et/ou des cheveux, et également d’éclaircir le teint de la peau et/ou de

prévenir et/ou réduire les taches brunes de la peau.
L'invention a également pour objet un extrait de coque de noix de coco particulier comprenant
entre 50 et 200 ppm de trans-picéatannol en poids d'extrait liquide lorsque I'extrait est liquide,
et entre 0.2 et 0.8% de trans-picéatannol en poids d'extrait sec lorsque I'extrait est sous forme
solide.
L'invention porte aussi sur un procédé d’obtention spécifique particuliérement adapté pour
obtenir un tel extrait. La présence de ces composés phénoliques spécifiques, qui ne sont
présents que dans I'endocarpe du fruit (coque), joue un role important dans I'effet sur la peau
des extraits de coque de noix de coco.
L'invention est maintenant décrite en détail en regard des figures annexées sur lesquelles :
- La Figure 1 représente le chromatogramme a 306 nm de l'extrait de I'exemple 1
selon l'invention ;
- La Figure 2 représente le chromatogramme a 306 nm de I'extrait de I'exemple 2
selon l'invention ;
- La Figure 3A représente les chromatogrammes a 280 nm de trois extraits (éthanol
96%, eau et méthanol/eau 50/50 (v/v) de haut en bas) de mésocarpe fibreux de
noix de coco ;
- La Figure 3B représente les chromatogrammes a 280 nm de trois extraits (éthanol
96%, eau et méthanol/eau 50/50 (v/v) de haut en bas) de coque de noix de coco ;
- La Figure 3C représente les chromatogrammes a 280 nm de trois extraits (éthanol
96%, eau et méthanol/eau 50/50 (v/v) de haut en bas) de pulpe de coco;
- La Figure 4 représente la courbe dose-réponse de l'inhibition de la glycation par
I'extrait de 'exemple 2 ;
- La Figure 5 représente la courbe dose-réponse de linhibition de [l'activité
tyrosinase par I'extrait de 'exemple 2.
Dans la présente demande, la forme singuliere d'un mot comprend le pluriel, et inversement,
a moins que le contexte indique clairement le contraire. Ainsi, les références " un", "une”, et
"le", "la" comprennent les pluriels de ces termes. Par exemple, la référence a "un extrait" ou

"une composition" comprend une pluralité de ces "extraits" ou "compositions™.
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Par principe actif au sens de l'invention on entend une substance présentant un effet sur la

peau permettant d’améliorer son aspect et/ou ses fonctions et/ou de la protéger. Il peut s’agir
d’un principe actif cosmétique ou d’un principe actif dermatologique.

Par extrait de coque de noix de coco au sens de l'invention on entend un ensemble de
molécules obtenues a partir de coque de noix de coco.

Par coque de noix de coco, on entend I'endocarpe du fruit du cocotier.

Par ppm on entend parties par million ou mg/Kg.

Selon un premier aspect, l'invention a donc pour objet des compositions cosmétiques et/ou
dermatologiques a application par voie topique, comprenant a titre de principe actif un extrait
de coque de noix de coco.

La composition selon l'invention comprend préférentiellement de 0.01 a 10 % en poids
d’extrait de coque de noix de coco par rapport au poids total de la composition.

En plus de I'extrait de coque de noix de coco, la composition selon l'invention comprend
également un ou plusieurs excipients cosmétiquement ou dermatologiquement acceptables.
Il peut s’agir, a titre d'exemples, de colorants, d'actifs filmogénes, de tensioactifs, de parfums,
de conservateurs, d'émulsionnants, de gélifiants, d'huiles végétales, de glycols, de vitamines,
d'antioxydants, de filtres UV, etc.

La composition peut éventuellement contenir également un ou plusieurs autres principes
actifs cosmétiques et/ou dermatologiques, naturels et/ou synthétiques et d'origine animale
et/ou végétale.

La composition peut étre obtenue par simple mélange des constituants, ou par tout procédé
adapté connu de 'homme du métier.

La composition peut se présenter sous toute forme adaptée a une application topique sur la
peau et/ou les muqueuses et/ou les cheveux, en particulier sous forme de créme, d’émulsion,
de lait, de pommade, de lotion, d’huile, de solution aqueuse, de solution hydro-alcoolique, de
solution glycolique, de poudre, de patch ou de spray.

De facon préférée, I'extrait de coque de noix de coco présent dans les compositions selon
I'invention est un extrait contenant des polyphénols, en particulier un extrait comprenant
entre 5 et 40 % de polyphénols en poids de matiere seches de I'extrait, dosés selon la méthode
de Folin-Ciocalteu.

L'extrait de coque de noix de coco présent dans les compositions selon I'invention peut étre

obtenu par tout procédé d’extraction connu de 'homme du métier adapté aux coques de noix
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de coco. Il peut se présenter sous forme solide ou liquide. Préférentiellement, il s’agit d’'un

extrait liquide. Dans ce cas, il est préférentiellement stabilisé avec de la glycérine avant
incorporation dans la composition.

Selon un mode de réalisation particulierement adapté, I'extrait de coque de noix de coco est
un extrait particulier, tel que décrit en suivant.

En effet, I'invention vise un extrait de coque de noix de coco particulier, liquide ou solide,
comprenant du trans-picéatannol en quantité efficace, en particulier un extrait de coque de
noix de coco comprenant au moins entre 50 et 200 ppm de trans-picéatannol en poids
d'extrait liquide lorsque l'extrait est sous forme liquide, ou entre 0.2% et 0.8% de trans-
picéatannol en poids d'extrait sec lorsque I'extrait est sous forme solide (en particulier sous
forme de poudre). Le dosage de trans-picéatannol est réalisé par chromatographie liquide
haute performance (HPLC) que I'extrait soit sous forme liquide ou solide.

Le picéatannol est un composé dont la structure chimique est similaire a celle du resvératrol,
composé dont les effets bénéfiques sur la santé sont déja connus depuis plusieurs années. La

structure chimique du trans-picéatannol est la suivante :

L’extrait de coque de noix de coco comprend au moins une autre molécule en plus du trans-
picéatannol. Préférentiellement, cette autre molécule (ou ces autres molécules) est (sont)
choisie(s) parmi :

- la scirpusine A, de formule :

- et/ou la scipusine B, de formule :
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- et/ou l'acide hydroxybenzoique, en particulier I'acide 4-hydroxybenzoique de
formule :

COCH

Encore plus préférentiellement, I'extrait de coque de noix de coco comprend :

- entre 2 et 20 ppm de scirpusine A et entre 5 et 50 ppm de scipusine B en poids
d'extrait liquide si I'extrait est liquide, soit entre 0.008 et 0.08 % de scirpusine A et
entre 0.02 et 0.2% de scipusine B en poids d'extrait sec si I'extrait est solide, et/ou

- entre 10 et 1000 ppm d'acide hydroxybenzoique en poids d'extrait liquide, soit
entre 0.04 % et 4 % d'acide hydroxybenzoique en poids d'extrait sec si I'extrait est
solide

L'extrait de coque de noix de coco selon I'invention comprend préférentiellement entre 5 et
40 % de polyphénols en poids de matiere seches de I'extrait quelle que soit la forme de
I'extrait.

L'extrait de coque de noix de coco selon l'invention, pour pouvoir contenir entre 50 et 200
ppm de trans-picéatannol en poids d'extrait liquide, est préférentiellement obtenu par
extraction solide-liquide dans un solvant choisi dans le groupe constitué par I'’eau subcritique,
les solvants hydro-alcooliques, hydro-glycéroliques et/ou hydro-glycoliques et leurs mélanges.
De méme, la coque de noix de coco est préférentiellement séchée et/ou broyée avant d'étre
extraite.

Un procédé d'extraction solide-liquide avec un solvant hydro-alcoolique adapté a I'obtention

d’un extrait selon I'invention comprend les étapes suivantes :
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- préférentiellement broyage de la matiére végétale, par exemple a l'aide d'un

concasseur, afin d'obtenir des particules d'une granulométrie de 0.5a 10 mm,

- extraction solide/liquide: on mélange de la coque de noix de coco broyée a une
solution hydro-alcoolique dans un rapport compris entre 150 et 200 g de coque par litre de
solvant, préférentiellement une solution d'éthanol a 96% ou de méthanol/eau 50/50 (v/v), a
une température comprise entre 20 °C et 30°C et pendant une durée comprise entre 4 et 24
heures,

- séparation des parties solides et du liquide, clarification par filtration ou
centrifugation,

- élimination du solvant organique par concentration sous vide, par exemple au
Rotavapor,

- séchage du concentré aqueux par lyophilisation ou atomisation ou dans une étuve
sous vide.

Un procédé d’extraction solide-liquide avec un solvant hydro-glycérolique adapté a
I'obtention d’un extrait selon I'invention comprend les étapes suivantes :

- préférentiellement broyage de la matiére végétale, par exemple a l'aide d'un
concasseur, afin d'obtenir des particules d'une granulométrie de 0.5a 10 mm,

- extraction solide/liquide: on mélange de la coque de noix de coco broyée a une
solution hydro-glycérolique dans un rapport compris entre 150 et 200 g de coque par litre de
solvant, préférentiellement une solution glycérine/eau 50/50 (v/v), a une température
comprise entre 20 °C et 40°C et pendant une durée comprise entre 12 et 24 heures,

- séparation des parties solides et du liquide, clarification par filtration ou
centrifugation.

Un procédé d'extraction solide-liquide avec un solvant hydro-glycolique adapté a I'obtention
d’un extrait selon I'invention comprend les étapes suivantes :

- préférentiellement broyage de la matiére végétale, par exemple a l'aide d'un
concasseur, afin d'obtenir des particules d'une granulométrie de 0.5a 10 mm,

- extraction solide/liquide: on mélange de la coque de noix de coco broyée a une
solution hydro-glycolique dans un rapport compris entre 150 et 200 g de coque par litre de
solvant, préférentiellement une solution de propyléne glycol/eau 60/40 (v/v) ou 70/30 (v/v),
a une température comprise entre 20 °C et 30°C et pendant une durée comprise entre 4 et 24

heures,
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- séparation des parties solides et du liquide, clarification par filtration ou

centrifugation.
Selon une variante préférée, I'extrait de coque de noix de coco selon l'invention est obtenu
par extraction a I'eau subcritique. Sous certaines conditions de température et de pression,
les propriétés physico-chimiques de I'eau sont modifiées et I'eau passe a I'état subcritique. A
des températures supérieures a 100°C mais inférieures au point critique (374°C) et a des
pressions inférieures a 221 bars, 'eau reste a I'état liquide mais se transforme en un solvant
aux propriétés particulierement intéressantes dans le domaine de I'extraction végétale. Dans
ces conditions, la viscosité et la tension de surface de I'eau subcritique sont inférieures a celle
de 'eau a température ambiante, sa diffusivité augmente et sa constante diélectrique devient
proche de celle de solvants organiques tels que I'éthanol ou l'acétone. Il en résulte une
meilleure pénétration du solvant dans la matrice végétale, un transfert de masse amélioré et
un taux de diffusion plus rapide donc des rendements d’extraction plus élevés avec des temps
de contact trés courts.
Dans le cas d’une extraction a I'eau subcritique, la coque de noix de coco est également
préférentiellement séchée et/ou broyée avant d'étre extraite.
De facon préférée, I'extrait de coque de noix de coco selon l'invention est obtenu par un
procédé d’obtention qui consiste en une extraction a I'eau a I'état subcritique en mode
dynamique ou en batch, réalisée a une température comprise entre 100°C et 220°C et a une
pression supérieure a 20 bars, suffisante pour maintenir I'eau a I'état liquide. En particulier,
I'extraction en mode dynamique est réalisée par la mise en ceuvre des étapes suivantes :
- préférentiellement broyage de la matiére végétale, par exemple a l'aide d'un
concasseur, afin d'obtenir des particules d'une granulométrie de 0.5a 10 mm,

- entre 15 et 20 g de coque de noix de coco broyée est introduite dans un réacteur de
volume 30 mL, lui-méme placé dans une étuve préalablement chauffée a une température
supérieure a 100°C, puis I'eau est pompée au travers du réacteur, dans les conditions
opératoires suivantes:

- débit: entre 1 et 10 ml/min, préférentiellement entre 2 et 6 ml/min,

- température de I'eau: entre 100 et 220°C, préférentiellement entre 120 et 200°C,

- pression: entre 20 et 50 bars, préférentiellement 30 bars.

- aprés passage de 100 a 150 mL d'eau a I'état subcritique a travers la matiére végétale,

I'extrait aqueux est récupéré.
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Un des avantages de ce procédé est qu'aucune étape de séparation des parties solides et du

liguide n'est nécessaire.
Dans le cas d'une formulation liquide, 'extrait aqueux est mélangé a de la glycérine dans des
proportions comprises entre 50 et 80 % en poids de glycérine, afin d'étre stabilisé
microbiologiquement.
Dans le cas d'une formulation sous forme de poudre, I'extrait aqueux est directement séché
par lyophilisation ou atomisation ou dans une étuve sous vide.
Les extraits de coque de noix de coco et en particulier les extraits de coque de noix de coco
selon I'invention présentent des propriétés lui permettant d’améliorer I'état de la peau et de
maintenir ou rétablir ses fonctions naturelles et de la protéger des agressions extérieures,
toutes ces applications chez des personnes saines non malades.
Les extraits de coque de noix de coco et en particulier les extraits de coque de noix de coco
selon I'invention présentent notamment :

- un effet antioxydant,

- un effet anti-glycation, et

- un effet inhibiteur de la tyrosinase.
Les compositions et les extraits selon I'invention peuvent donc étre utilisés dans des procédés
cosmétiques, et lI'invention vise spécifiquement un procédé cosmétique pour le soin de la
peau qui consiste a appliquer sur la peau (en application topique) une composition
cosmétique comprenant un extrait de coque de noix de coco.
En particulier, l'invention peut étre utilisée pour la mise en ceuvre de procédé
cosmétique pour prévenir et/ou réduire et/ou traiter des signes du vieillissement de la peau
et/ou des muqueuses et/ou des cheveux.
Différents mécanismes interviennent au cours du vieillissement cutané : les processus
oxydatifs, la glycation des protéines, la protéolyse non contrélée des macromolécules de la
matrice extracellulaire, les erreurs commises lors des mécanismes de réparation de I’ADN,
etc...
Un des mécanismes impliqué dans le vieillissement correspond a la théorie radicalaire selon
laquelle des molécules trés réactives, liées a I'oxygéne, sont responsables d'effets cellulaires
délétéres. Ces molécules trés réactives sont appelées radicaux libres ou Espéces Oxygénées
Réactives (EOR) ou ROS en anglais pour Reactive Oxygen Species. Les radicaux libres sont des

molécules instables produites par les mitochondries lors de réactions enzymatiques. lls sont
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générés par le fonctionnement normal de l'organisme. Certains autres facteurs entrainent

l'augmentation de la production de radicaux libres (tabac, pollution, soleil, pesticides, stress,
alimentation déséquilibrée riche en sucres et graisses...). Ces espéces chimiques ont une
grande réactivité et peuvent provoquer d’importants désordres moléculaires : péroxydation
lipidique des membranes biologiques, altérations protéiques portant a la fois sur les protéines
de structure et les protéines plus fonctionnelles comme les enzymes ou les hormones. Ainsi,
I'action des radicaux libres contribue a accélérer le processus de vieillissement.

Les protéines peuvent étre altérées par des radicaux libres mais également par glycation. La
glycation est une réaction non enzymatique entre un sucre réducteur (glucose ou fructose) et
le groupement amine libre d'un acide aminé, généralement de la lysine ou de l'arginine.
Procédant en plusieurs étapes, la glycation génére, dans ses phases précoces, la formation
d’'une liaison aldimine instable (base de Schiff), capable de subir un réarrangement
moléculaire appelé réarrangement d’Amadori, conduisant a la formation d’une liaison
cétoamine stable. Les produits formés sont appelés produits d’Amadori (dans le cas des
aldoses), ou de Heyns (dans le cas plus rare des cétoses). Ultérieurement, ils subissent de
nombreuses réactions oxydatives, formant des intermédiaires réactifs (notamment des
aldéhydes comme le méthylglyoxal) et aboutissant a la formation de composés de structure
complexe, souvent fluorescents, dénommés produits de glycation avancés (AGE, Advanced-
Glycation End product). La glycation modifie la structure des protéines (formation de liaisons
croisées, modifications d’antigénicité), mais également leurs fonctions (activité enzymatique
ou biologique), et leurs rapports avec les cellules, en premier lieu avec les cellules
inflammatoires.

Les produits de glycation sont principalement détectés sur les molécules ayant un taux de
renouvellement lent, comme les collagéne | et Il ou I'élastine. Au cours du vieillissement, les
liaisons intra et intermoléculaires vont s'accumuler, ce qui va provoquer des modifications des
propriétés biomécaniques de la peau avec une altération de [|'élasticité associée a une
rigidification conduisant a I'apparition des rides.

Les liens entre glycation et stress oxydant sont trés étroits, et les deux phénomeénes sont
souvent regroupés sous le terme de “ glycoxydation ”. Tous les stades de la glycoxydation
générent la production de radicaux libres oxygénés, et certaines étapes sont communes avec

celles de la peroxydation lipidique.
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Ainsi, en agissant a la fois sur le piégeage des radicaux libres et sur l'inhibition de la glycation

des protéines, les extraits et les compositions selon linvention peuvent retarder le
vieillissement de la peau.

Par ailleurs, I'extrait et/ou la composition selon I'invention peuvent étre utilisés pour la mise
en ceuvre de procédé cosmétique pour éclaircir le teint de la peau et/ou pour prévenir et/ou
réduire les tiches brunes de la peau. La pigmentation naturelle de la peau est due a la
production de mélanines par les mélanocytes de ['épiderme. La synthése de mélanine
(mélanogénése) est augmentée sous l'action des rayons UV ce qui induit le bronzage dont la
fonction physiologique est de protéger la peau contre les UV. Divers dysfonctionnements du
mécanisme de production de mélanine (par excés d'agressions extérieures, par perturbations
hormonales ou par vieillissement) provoquent I'apparition de taches brunes, notamment sous
formes d'éphélides (tdches de rousseur), de taches solaires ou de taches de sénescence
(respectivement lentigos solaires et lentigos séniles). Pour agir sur la pigmentation de la peau,
on peut utiliser des produits qui altérent la mélanine ou des produits qui inhibent sa synthése
par les mélanocytes ou sa distribution dans les couches de cellules épidermiques. Dans la
chaine de biosynthése de la mélanine, diverses enzymes et produits intermédiaires peuvent
servir de cibles aux inhibiteurs. C'est le cas en particulier de la tyrosinase qui catalyse la
formation de dopaquinone puis de dopachrome a partir de L-DOPA. Ainsi, en agissant sur
l'activité de la tyrosinase dans les cellules de la peau, les extraits et les compositions selon
I'invention présentent un effet dépigmentant de la peau.

L'invention est a présent illustrée a travers des exemples et résultats d’essais démontrant
I'effet du principe actif et des compositions l'incluant.

EXEMPLES

Exemple 1 : Extrait de coque de noix de coco obtenu par extraction solide-liquide avec un

solvant hydro-alcooligue

Ce premier exemple d’extrait selon l'invention est obtenu par un procédé consistant en la
mise en ceuvre des étapes suivantes:

- Broyage de la matiére végétale a I'aide d'un concasseur afin d'obtenir des particules
d'une granulométriede 1a2 mm ;

- Extraction solide/liquide: on mélange 16.5 g de coque de noix de coco broyée dans
100 ml d'une solution hydro-alcoolique méthanol/eau 50/50 (v/v) a température ambiante

pendant 24 heures ;
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- Séparation des parties solides et du liquide par centrifugation a 9000

tours/minute pendant 10 minutes ;

- Elimination du solvant organique par concentration sous vide au Rotavapor ;

- Séchage du concentré aqueux dans une étuve sous vide.
L'extrait polyphénolique sous forme de poudre est solubilisé dans de I'eau ultra-pure a raison
de 10 mg/mL, puis la solution est filtrée sur filtre PTFE 0.45 um. 10 pl de solution sont alors
injectés sur une colonne Prontosil (C18, phase inverse, 250 x 4.6 mm, 5 um). Les solvants
utilisés sont : A: H,O/TFA 1% (1 L/5 mL) et B: ACN/TFA 1% (1 L/5 mL). Le gradient de séparation

est le suivant, a un débit de 0.8 mL/minute :

Temps (min.) %B
0 0
35 55
36 100
37 100
38 0
40 0

Tableau 1: Gradient de séparation utilisé en HPLC

Le chromatogramme a 306 nm de I'extrait obtenu est représenté sur la Figure 1.

L'extrait obtenu présente une teneur en polyphénols totaux de 0.542 mg/mL d’extrait liquide
et une teneur en trans-picéatannol de 112.8 ppm (temps de rétention 24'0).

Il présente également une teneur en acide 4-hydroxybenzoique de 16.8 ppm (temps de
rétention 16'8), ainsi qu'une teneur en scirpusine A de 3.7 ppm (temps de rétention 28'6) et

une teneur en scirpusine B de 9.0 ppm (temps de rétention 26'7).

Exemple 2 : Extrait de coque de noix de coco obtenu par extraction a 'eau subcritique

Le procédé d'extraction de I'exemple 2 est mis en ceuvre de la facon suivante : 16.5 grammes
de coques de noix de coco broyées (granulométrie de 1 a 2 mm) sont introduits dans un
réacteur de 30 ml dans une étude préalablement chauffée a 150°C, puis I'eau est pompée au
travers du réacteur, dans les conditions opératoires suivantes :

- débit : 2 mL/minute

- Température de I'eau : 200°C

- Pression : 30 bars
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- Volume final d'extrait: 100 mL

L'extrait polyphénolique obtenu est directement analysé en HPLC. Pour cela, la solution est
filtrée sur filtre PTFE 0.45 pum et 10 ul de solution sont alors injectés sur une colonne Prontosil
(C18, phase inverse, 250 x 4.6 mm, 5 um). Les solvants utilisés sont: A: H,O/TFA 1% (1 L/5 mL)
et B: ACN/TFA 1% (1 L/5 mL). Le gradient de séparation est le suivant, a un débit de 0.8

mL/minute :

Temps (min.) %B
0 0
35 55
36 100
37 100
38 0
40 0

Tableau 1: Gradient de séparation utilisé en HPLC-DAD

Le profil HPLC (chromatogramme a 306 nm) de I'extrait obtenu est représenté sur la Figure 2.
L'extrait obtenu selon ce procédé présente une teneur en polyphénols totaux de 2.43 mg/mL
d’extrait liquide et une teneur en trans-picéatannol de 129 ppm (temps de rétention 23'6)
L’extrait comprend également 601.5 ppm d’acide 4-hydroxybenzoique (temps de rétention 17
min), 10.5 ppm de scirpusine A (temps de rétention de 28'3), et 21.3 ppm de scirpusine B

(temps de rétention 26’3).

Exemple 3 : Compositions comprenant un extrait de noix de coco selon l’invention

Les exemples de compositions données ci-aprés illustrent I'invention sans en limiter la portée.

Les pourcentages sont indiqués en poids par rapport au poids total de la composition.

Une créeme protectrice a base d'extrait de coque de coco selon l'exemple 1 ayant la

composition indiquée ci-aprés est préparée suivant les techniques usuelles :
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Créme protectrice anti-rides

Phase Ingrédient %
A Eau 80.8
A Glycérine 4.5
B Polymere carboxyvinylique 0.8
C Beurre de karité 1.5
C Tocophérol 0.7
C Caprylic/Capric triglyceride 7.0
D Sodium PCA 1.0
E Bisabolol 0.2
F Extrait de coque de coco 3.0
G Parfum 0.5

La phase aqueuse A est chauffée a 80°C, puis on ajoute la phase B pour former un gel. La phase
grasse C est chauffée a 80°C puis mélangée avec le gel sous agitation. Les phases D a F sont

ajoutées successivement a 50°C, puis I'ensemble est refroidi progressivement. Enfin, le parfum

est ajouté a 40°C.

Cette émulsion peut étre utilisée par application bi-quotidienne sur les zones a traiter, en

particulier les rides de la patte d'oie et du front.

Un sérum a base d'extrait de coque de coco selon I'exemple 2 ayant la composition indiquée

ci-apres est préparé suivant les technigues usuelles :

Sérum éclaircissant

Phase Ingrédient %
A Eau 86.2
A Glycérine végétale 3.0
A Gomme xanthane 0.5
B Hyaluronate de sodium 0.2
B Squalane végétal 5.0
B Parfum 0.5
B Alcool cétéarylique 2.0
C Extrait de coque de coco (ET) 2.0

Glycérine végétale
C Phenoxyethanol 0.6

Les composants de la phase A sont mélangés a chaud de maniére usuelle pour former un gel,

puis on ajoute successivement les phases B et C pour former un sérum qui peut étre utilisé
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pour les soins, en particulier pour éclaircir la peau ou traiter les taches brunes. Ce sérum peut

étre appliqué une a deux fois par jour sur les zones a traiter.

Une eau de soin a base d'extrait de coque de coco selon I'exemple 2 ayant la composition
indiquée ci-aprés est préparée suivant les technigques usuelles :

Eau de soin anti-age

Phase Ingrédient %
A Eau 49.0
A Hydrolat de Rose centifolia 40.0
A Extrait de coque de coco 10
A Alcool benzylique (ET) acide 0.6
déhydroacétique (ET) eau
A Hyaluronate de sodium 0.4

Cette eau de soin peut étre appliquée une a deux fois par jour sur les zones a traiter,

notamment le visage.

EVALUATION DES CARACTERISTIQUES ET DE L’EFFICACITE DES EXTRAITS ET COMPOSITIONS SELON L’INVENTION

Essai 1 : Particularité de la coque de noix de coco : caractérisation des différentes parties de

la noix (bourre, coque, pulpe)

Les différentes parties d’une noix de coco (origine : fle de la Réunion) sont séparées afin d’étre
analysées distinctement : mésocarpe fibreux (bourre), endocarpe (coque) et albumen (pulpe).
Environ 1 gramme de chaque partie sont extraits par 5 ml de solvant (Eau ultra pure ou
méthanol/eau 50/50 (v/v) ou éthanol 96%) pendant 30 minutes aux ultrasons puis une nuit
sous agitation a température ambiante. Aprés centrifugation (9000 rpm, 10 minutes), le
surnageant est filtré (0.45 pum, Millipore) puis 15 pL sont injectés en HPLC avec détection DAD.
Les chromatogrammes a 280 nm des différents extraits issus des différentes parties du fruit
sont présentés sur les Figures 3A (bourre), 3B (coque) et 3C (pulpe).

Comme représenté sur la Figure 3B, dans le cas de I'extrait de coque, un pic a été détecté a
environ 24'5 minutes. Ce composé a pu étre identifié par comparaison avec un standard
commercial (AG-CN2-0086-M025, Coger) comme étant du trans-picéatannol. Comme le
montrent les Figures 3A et 3C, le trans-picéatannol est absent dans les autres parties du fruit
(bourre, pulpe). D'autre part, d'autres composés de la méme famille que le picéatannol
(stilbénes) ont pu étre identifiés dans I'extrait de coque uniquement: il s'agit de deux diméres

de picéatannol, la scirpusine A (temps de rétention 29'3) et la scirpusine B (temps de rétention
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27’'3). Ces composés ont pu étre identifiés par comparaison avec des standards commerciaux

(LGC standards, ref 57349-84 et ref 57348-94). Enfin, la Figure 3B montre qu'un composé en
guantité importante a été détecté au temps de rétention 17'5. Ce composé a pu étre identifié,
par comparaison avec un standard commercial (Sigma-Aldrich, ref 240141), comme étant

I'acide 4-hydroxybenzoique.

Essai 2 : Evaluation de I'effet antioxydant des extraits de coqgue de noix de coco

Les propriétés antioxydantes des extraits de coques de I'exemple 1 et de I'exemple 2 ont été
évaluées en utilisant les tests chimiques ORAC et DPPH.

Le test ORAC est basé sur la prévention de |'oxydation d’une sonde fluorescente, la
fluorescéine, par des radicaux peroxyles générés par un oxydant, 'AAPH (2,2’-azobis (2-
methylpropionamidine) dihydrochloride). Ce test est appliqué selon la méthode de Ou (Ou et
al., 2001), modifiée par Davalos (Davalos et al., 2004). La réaction est réalisée en plaque 96
puits dans du tampon phosphate. La fluorescéine est ajoutée a la solution d’extrait a tester et
la plaque est pré-incubée 25 minutes a 37°C. La solution d’AAPH est ajoutée et la fluorescence
est enregistrée pendant 90 minutes aux longueurs d’onde d’excitation et d’émission de 485
et 530 nm respectivement. Une gamme étalon de Trolox® est réalisée dans les mémes
conditions. L'aire sous courbe (Area Under Curve : AUC) est calculée pour chaque échantillon
par intégration de la courbe de fluorescence relative. Une droite de régression est établie
entre l'aire sous courbe et la concentration en Trolox® ; le potentiel antioxydant des extraits
testés est exprimé en concentration équivalente de Trolox® (umole / 100 g d’extrait liquide).
Concernant le test DPPH: le radical DPPH-+ (2,2-diphenyl-1-picryl-hydrazyl) est stable a
température ordinaire et présente une couleur bleue bien caractéristique. Les antioxydants
présents dans les extraits a tester le réduisent ce qui entraine une décoloration facilement
mesurable par spectrophotométrie a 517 nm. La méthode est généralement standardisée par
rapport au Trolox®. Pour I'évaluation de I'activité antioxydante, la réactivité est estimée par
la concentration effective (ECso) de I'antioxydant, qui correspond a une réduction de 50 % de
I'activité (de I'absorbance) du DPPH dans le milieu réactionnel. L'ECsp est exprimée en

concentration de I'extrait liquide (%).
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Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 1 ci-dessous :

Extrait ORAC (umole Trolox®/100 g) DPPH (ECso, %)
Exemple 1 1215192 1.04 £ 0.06
Exemple 2 93301432 0.23+0.01

Tableau 1: Activité antioxydantes des extraits de coque de coco

Ces résultats montrent que les extraits de coque de noix de coco possédent une activité
antioxydante importante. En outre, on constate que I'extrait a I'eau subcritique posséde une
activité antioxydante nettement plus élevée que l'extrait obtenu par macération dans le
solvant méthanol/eau 50/50 (v/v).

Ainsi, en agissant sur le piégeage des radicaux libres, les extraits selon I'invention peuvent

retarder les effets du vieillissement de la peau.

Essai 3 : Evaluation de I’effet sur l'inhibition de la glycation

Un modeéle in tubo a été retenu pour évaluer les effets de 'extrait de coque de coco. Il repose
sur la mesure de la formation des dérivés de la réaction de glycation entre les groupements
aminés libres de l'albumine bovine et le glucose. Certains de ces dérivés, les produits
terminaux de glycation avancés (AGE), sont fluorescents. Une molécule de référence,
I'aminoguanidine, est testée en paralléle.

Le systeme d'essai est le mélange réactionnel contenant de I'albumine bovine (1 mg/ml) et du
glucose (1.25 M) dans un tampon phosphate D-PBS pH 7.4.

Les produits sont mélangés au systéme d'essai dans des tubes stériles, puis ils sont placés au
bain-marie a 60 °C pendant 24 heures. Aprés refroidissement, 70 ul d'acide trichloroacétique
100 % (p/v) sont ajoutés au mélange réactionnel puis les tubes sont placés a -20°C pendant 30
minutes. Apres centrifugation (10 minutes, 9000 rpm), le culot est repris dans du tampon D-
PBS (pH 10). 150 pl de chaque tube sont prélevés et transférés dans une plaque noire 96 puits.
La fluorescence est alors lue a l'aide d'un spectrofluorimetre ( FLUOstar, BMG Labtech) aux
longueurs d'onde d'excitation 370 nm et d'émission 440 nm.

L'extrait de I'exemple 2 a été testé a différentes concentrations : 0.4%, 0.2%, 0.1%, 0.06%,

0.05 % et 0.01%. Les résultats sont présentés sur la Figure 4.
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On constate que I'extrait de coque de coco de I'exemple 2, des la dose 0.05 %, provoque une

inhibition de 59.7 % de la glycation de I'albumine induite par le glucose. A plus forte dose (0.4
%), I'extrait de coque de coco de 'exemple 2 provoque une inhibition de 93.5 % de la glycation.
Les extraits selon l'invention peuvent donc étre utilisés pour des soins anti-adge, notamment

pour prévenir le vieillissement de la peau induit par la glycation.

Essai 4 : Evaluation de I'effet sur l'inhibition de la tyrosinase

Dans la chaine de biosynthése de la mélanine, la tyrosinase catalyse la formation de
dopaquinone puis de dopachrome a partir de L-DOPA. Le dopachrome est un composé coloré
dont on peut suivre I'apparition par spectrophotométrie.

L'extrait de coque de coco a tester est dilué dans du tampon phosphate de sodium pH 7.2 puis
incubé avec la tyrosinase (Tyrosinase from Mushroom > 1000 U/mg (ref Sigma T3824)) a raison
de 9 U/puits pendant 5 minutes a 37°C dans une plaque 96 puits. La tyrosine (ref Sigma
T2900000, 2 mM) est ensuite ajoutée au mélange et la réaction est suivie par lecture de la DO
a 492 nm pendant 5 minutes (apparition du dopachrome) a I'aide d’un spectrophotomeétre a
lecteur de microplaques. Un témoin négatif est réalisé sans addition d'extrait (tampon).

Le calcul du pourcentage d’inhibition de I'activité tyrosinase par l'extrait est effectué en
rapportant la DO de I'extrait a la DO du témoin négatif (sans extrait). La dilution de I'extrait
qui inhibe 50% de I'activité tyrosinase (ICso) est calculée a partir de I'équation de la courbe
dose-réponse.

L'extrait de I'exemple 2 a été testé a différentes concentrations: 0.3%, 0.6%, 1.2%, 2.4 et 4.8
%. Les résultats sont présentés sur la figure 5.

On constate que I'extrait de coque de coco de I'exemple 2, des la dose 0.6 %, provoque une
inhibition de 37.2 % de I'activité tyrosinase. A plus forte dose (1 %), I'extrait de coque de coco
de I'exemple 2 entraine 50 % d'inhibition de la tyrosinase.

Les extraits selon I'invention peuvent donc étre utilisés pour des applications dépigmentantes

de la peau.
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REVENDICATIONS

1. Extrait de coque de noix de coco liquide ou solide caractérisé en ce qu’il comprend du
trans-picéatannol en une quantité représentant :

- entre 50 et 200 ppm en poids d'extrait liquide s'il est liquide, ou
- entre 0.2% et 0.8% en poids d'extrait sec s'il est solide.

2. Extrait de coque de noix de coco selon la revendication 1, caractérisé en ce qu'il
comprend entre 2 et 20 ppm de scirpusine A et entre 5 et 50 ppm de scirpusine B en poids
d'extrait liquide lorsque I'extrait est liquide ou entre 0.008 et 0.08% de scirpusine A et entre
0.02 et 0.2% de scirpusine B en poids d'extrait sec lorsque I'extrait est solide.

3. Extrait de coque de noix de coco selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce qu’il
comprend entre 10 et 1000 ppm d'acide hydroxybenzoique en poids d'extrait liquide lorsque
extrait est liquide ou entre 0.04 et 4% d'acide hydroxybenzoique en poids d'extrait sec
lorsque ['extrait est sec.

4. Extrait de coque de noix de coco selon I'une des précédentes revendications,
caractérisé en ce qu’il est obtenu par extraction solide-liquide dans un solvant choisi dans le
groupe constitué par les solvants hydro-alcooliques, hydro-glyceroliques et/ou hydro-
glycoliques et leurs mélanges.

5. Extrait de coque de noix de coco selon I'une des revendications 1 a 3, caractérisé en
ce qu’il est obtenu par extraction solide-liquide avec de I'eau a I'état subcritique comme
solvant d'extraction.

6. Extrait de coque de noix de coco I'une des revendications 4 ou 5, caractérisé en ce
que la coque de noix de coco est séchée et broyée avant d'étre extraite.

7. Procédé d’obtention d’un extrait selon I'une des revendications 1 a 3, caractérisé en
ce qu’il consiste en une extraction a I'eau subcritique, réalisée a une température comprise
entre 100°C et 220°C et a une pression supérieure & 20 bars, suffisante pour maintenir |'eau a
I'état liquide.

8. Composition cosmétique et/ou dermatologique a application par voie topique,
comprenant a titre de principe actif un extrait de coque de noix de coco comprenant entre 5

et 40 % de polyphénols en poids de matiére seches.
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9. Composition cosmétique et/ou dermatologique selon la revendication 8, caractérisée

en ce qu’elle comprend de 0.01 3 10 % en poids d’extrait de coque de noix de coco par rapport
au poids total de la composition.

10. Composition cosmétique et/ou dermatologique selon I'une des revendications 8 ou
9, caractérisée en ce qu'elle se présente sous forme de créme, d’émulsion, de lait, de
pommade, de lotion, d’huile, de solution aqueuse, de solution hydro-alcoolique, de solution
glycolique, de poudre, de patch ou de spray.

11. Composition cosmétique et/ou dermatologique selon F'une des revendications 8 a
10, caractérisée en ce que I'extrait de coque de noix de coco est un extrait liquide stabilisé
avec de la glycérine avant incorporation dans la composition.

12. Composition cosmétique et/ou dermatologique selon l'une des revendications 8 3
10, caractérisée en ce que I'extrait de coque de noix de coco est un extrait selon I'une des
revendications 1 3 6.

13. Procédé cosmétique pour améliorer I'état de la peau, caractérisé en ce qu’il consiste
a appliquer sur la peau une composition cosmétique selon Fune des revendications 8 alo0.

14. Procédé cosmétique selon la revendication 13, pour prévenir et/ou réduire et/ou
traiter des signes du vieillissement de I3 peau et/ou des muqueuses et/ou des cheveux.

15. Procédé cosmétique selon la revendication 14, pour éclaircir le teint de la peau et/ou

pour prévenir et/ou réduire les taches brunes de Ia peau.
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