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PROCEDE DE TRAITEMENT DE PIGMENTS.

@ La présente invention concerne un procédé de traite-
ment de particules de pigment caractérisé en ce qu'il com-
prend une étape de mise en contact de particules de
pigment comprenant au moins un groupe hydroxyle de sur-
face, dites particules de pigment a traiter, avec de I'halogé-
nure d'acide gras de maniére a obtenir des particules de
pigment comprenant au moins un groupement d'ester
d'acide gras de surface, dites particules de pigment traitées.
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PROCEDE DE TRAITEMENT DE PIGMENTS

DOMAINE DE L’INVENTION:

La présente invention concerne un procédé de traitement d'une particule de pigment

et la particule de pigment traitée ainsi obtenue.

ARRIERE PLAN TECHNOLOGIQUE:

Le traitement de surface des particules de pigments est une technique largement
utilisée dans le domaine de l'industrie. Ce traitement de surface permet d'améliorer les
propriétés des particules de pigment notamment leur capacité d'incorporation vis-a-vis
du milieu dans lequel ils sont formulés.

Aussi, le traitement de surface des particules de pigment afin de rendre ces dernieres
lipophiles ou hydrophiles est couramment utilisé dans l'industrie. Selon le type de
traitement, cela permettra une meilleure dispersibilité dans les solvants organiques ou
aqueux. L'utilisation des particules de pigments traités dans les formules cosmétiques
permet d’'améliorer nettement la qualité des produits.

Les traitements des particules de pigments pour rendre ces derniéres lipophiles et/ou
hydrophobes peuvent notamment étre un mélange mécanique avec un produit du type
silicone, huile minérale ou végétale, cire etc. afin d’enrober une couche de matiére
hydrophobe ou lipophile sur la particule de pigment, un traitement avec des composés
organiques présentant des groupements fonctionnels tels que phosphate, amine,
amide, carboxylique ou hydroxyle, qui peuvent se fixer a la surface par adsorption
chimique ou physique, liaison hydrogéne ou charge électrique (les molécules
organiques ainsi adsorbées peuvent former un film hydrophobe ou lipophile sur la
surface des particules de pigment) ou une réaction chimique de couplage covalent
pour greffer un groupement gras, ou chaine grasse, sur la surface des particules du

pigment afin de rendre ce dernier hydrophobe ou lipophile.

Cette derniere meéthode, basée sur une réaction chimique covalente afin de coupler
des chaines ou des groupements gras, est plus intéressante et permet d'avoir une
propriété lipophile plus stable et plus efficace.

OBJECTIF DE L’INVENTION

L'invention a pour but principal d’augmenter I'hydrophobicité et/ou la lipophilie de
particules de pigment. La présente invention vise également a fournir des particules
de pigment pouvant étre formulées dans des milieux anhydres, des émulsions ou des

poudres.
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RESUME DE L’INVENTION:

Maintenant, les inventeurs ont trouvé qu’en faisant réagir des particules de pigment
comprenant des groupes hydroxyles de surface avec un halogénure d’acide gras, des
esters d'acide gras de surface étaient obtenus. Les esters d’'acides de gras a la
surface des particules de pigment augmentent I'hydrophobicité de ces dernieres. De
plus, les particules de pigment ainsi traitées deviennent lipophiles.

Un objet de la présente invention concerne par conséquent un procédé de traitement
de particules de pigment caractérisé en ce qu’il comprend une étape de mise en
contact de particules de pigment comprenant au moins un groupe hydroxyle de
surface, dites particules de pigment a traiter, avec de I'halogénure d’'acide gras de
maniére a obtenir des particules de pigment comprenant au moins un groupement
d’ester d’acide gras de surface, dites particules de pigment traitées.

La présente invention concerne également les particules de pigment obtenues par le
procédé selon l'invention.

Un autre objet de l'invention est une particule de pigment, dite particule de pigment
traitée, caractérisée en ce qu’elle comprend au moins un groupement d’ester d’acide
gras de surface.

La présente invention concerne aussi I'utilisation d’au moins une particule de pigment
traitée selon I'invention ou obtenue par le procédé de traitement selon l'invention pour
la fabrication d’'une composition.

Un autre objet de l'invention est une composition comprenant au moins une particule
de pigment traitée selon l'invention ou obtenue par le procédé de traitement selon
l'invention.

Un procédé de fabrication d’une composition comprenant une étape de mélange d’au
moins une particule de pigment traitée selon l'invention ou obtenue par le procédé de
traitement selon l'invention avec au moins un composé est également un objet de

I'invention.

DESCRIPTION DETAILLEE DE L’INVENTION

Procédeé de traitement de particules de pigment

Le procédé de traitement de particules de pigment selon l'invention comprend une
etape de mise en contact de particules de pigment comprenant au moins un groupe
hydroxyle de surface, dites particules de pigment a traiter, avec de I'halogénure
d’acide gras de maniere a obtenir des particules de pigment comprenant au moins un

groupement d’ester d’acide gras de surface, dites particules de pigment traitées.
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Les particules de pigments traitées ainsi obtenues ont une hydrophobicité et/ou une
lipophilie augmentées.

Les halogénures d’'acide gras réagissent avec les groupes hydroxyles de surface des
pigments. Une liaison ester entre les acides gras et les pigments se forme alors.
Grace au procédé selon l'invention, il n’est pas nécessaire d’utiliser un composé
intermédiaire tel qu'un tensioactif, un sel métallique ou un polymére contenant un
groupement oxyde d’hydrogéne entre la particule de pigment et la partie lipophile que
constitue l'acide gras. |l existe une liaison directe entre la particule de pigment et
I'acide gras.

Selon un mode préféré de réalisation, les particules de pigment a traiter sont mises en
contact avec I'halogénure d’acide gras en I'absence d’'un composé hydrophile.

Selon un mode de réalisation, les particules de pigment a traiter sont mises en contact
avec I'halogénure d’acide gras en l'absence d’'un composé choisi dans le groupe
sélectionné dans un composé hydrophile, un tensioactif et une molécule capable de
s’hydrater au contact de I'eau.

La molécule capable de s’hydrater au contact de I'eau peut étre par exemple choisie
parmi un acide aminé, un peptideune protéine, un polysaccharide, un oligosaccharide,
une gomme, un polymere vinylique, un polymere fluore.

Le tensioactif peut par exemple étre choisi dans le groupe constitué des tensioactifs
anioniques, des tensioactifs cationiques, des tensioactifs amphoteres, des tensioactifs
non ioniques et leurs mélanges.

Selon un mode de réalisation, ladite particule de pigment a traiter et ledit halogénure
d’acide gras sont mises en contact en 'absence d’'un composé choisi dans le groupe
sélectionné dans un diamine, un acide carboxylique et un acide gras.

De preférence, ladite particule de pigment a traiter comprend au moins un oxyde
métallique. En effet, les oxydes métalliques sont connus pour posséder des groupes
hydroxyles de surface.

Aussi, la particule de pigment a traiter peut également comprendre une ou plusieurs
couches d'oxydes métalliques sur tout ou une partie de sa surface. Les une ou
plusieurs couches d’oxydes métalliques peuvent par exemple recouvrir un substrat ou
non. Le substrat recouvert d’'une ou plusieurs couches d’oxydes métalliques peut étre
choisi dans le groupe constitué de la silice, le mica, le verre, I'alumine et le métal. La
particule de pigment a traiter peut aussi étre constituée d’'oxyde métallique.

L’oxyde métallique peut étre choisi dans le groupe constitué des oxydes de titane, de
fer, d’étain, de chrome, et un mélange de ceux-ci. Par exemple, 'oxyde métallique
peut étre du dioxyde de titane, de I'oxyde de zinc, de I'oxyde de chrome, de I'oxyde de
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fer noir, de I'oxyde de fer jaune, de I'oxyde de fer bleu, de I'oxyde de fer rouge et/ou
un mélange de ceux-Ci.

Quant a I'halogénure d’'acide gras, il peut étre par exemple choisi dans le groupe
constitué des halogénures d’acide butyrique, caproique, caprique, caprylique,
décanoique, laurique, stéarique, myristique, palmitique, stéarique, arachique,
béhénique, lignocérique, cérotique, montanique, mélissique, lacéroique, oléique,
linoléique, linolénique, undécylénique et des mélanges de ceux-Ci.

Les halogénures d’acide gras peuvent étre des halogénures d’'acide gras saturé ou
insaturé. Toutefois, les halogénures d’acide gras saturé sont préférés car plus stables.
De préférence, les halogénures d’acide gras sont des halogénures d’'acide gras en C;»
a Cy. En effet, ces halogénures d’acide gras sont liquides et donc plus faciles a
utiliser dans le procédé selon l'invention.

Aussi, selon un mode de réalisation préféré, I'halogénure d’acide gras est choisi dans
le groupe constitué des halogénures d'acide laurique, myristique, palmitique,
stéarique, arachidique et leurs mélanges.

De plus, selon un mode de réalisation préféré, I'halogénure d'acide gras est un
chlorure d’acide gras, notamment en raison de la faible toxicité du chlorure et de la
facilité a I'éliminer dans le produit fini. Aussi, selon un mode de réalisation prefére,
'halogénure d’'acide gras est choisi dans le groupe constitué des chlorures d’acide
laurique, myristique, palmitique, stéarique, arachidique et leurs mélanges.

Selon un mode de réalisation, le ratio halogénure d’acide gras:particule de pigment a
traiter est de 0,1% a 10% (en pourcentage massique), de préférence de 0,5% a 5%,
plus préférablement de 1% a 2%.

Selon un mode de réalisation, les particules de pigment a traiter réagissent avec la
totalité de I'halogénure d'acide gras. Selon un autre mode de réalisation, les particules
de pigment a traiter réagissent avec une partie de I'halogénure d’acide gras.

De préférence, la mise en contact desdites particules de pigment a traiter avec un
halogénure d’acide gras est réalisée a une température supérieure a 50°C. Plus
préférablement, la température de mise en contact est comprise entre 50°C a 120 °C.
Selon un mode de réalisation préféré, la mise en contact desdites particules de
pigment a traiter avec un halogénure d’'acide gras est réalisée en mélangeant. Ce
mélange se réalise de préférence a grande vitesse, par exemple a une vitesse
supérieure a 5 000tr/min, de préférence entre 9 000 tr/min et 15 000 tr/min.

Selon un mode de réalisation, la mise en contact mise en contact desdites particules
de pigment a traiter avec un halogénure d'acide gras a une durée comprise entre 5 et

20 min, de préférence entre 5 min et 10 min.
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L’étape de mise en contact de particules de pigment a traiter avec de I'halogénure
d’acide gras peut étre réalisée en présence ou en I'absence d’'un solvant inerte. Par
solvant inerte, on entend notamment un solvant qui ne réagit pas avec 'halogénure
d'acide gras. Un solvant inerte peut étre par exemple un dichlorométhane, pétrole
éther, hydrocarbure.

Particules de pigment

Une particule de pigment, dite particule de pigment traitée, selon l'invention comprend
au moins un groupement d’ester d’acide gras de surface.

Des esters d'acide gras sont liés par des liaisons covalentes a la surface des
particules de pigment ce qui augmente I'hydrophobicité et/ou la lipophilie de ces
particules.

Selon un mode de réalisation préféré, ladite particule de pigment traitée comprend au
moins un oxyde métallique. La particule de pigment traitée peut également
comprendre une ou plusieurs couches d’'oxydes métalliques sur tout ou une partie de
sa surface. Les une ou plusieurs couches d’oxydes métalliques peuvent par exemple
recouvrir un substrat ou non. Le substrat recouvert d'une ou plusieurs couches
d’'oxydes métalliques peut étre choisi dans le groupe constitué de la silice, le mica, le
verre et l'alumine. La particule de pigment traitée peut étre constituée doxyde
métallique et d'ester d’acide gras.

L’oxyde métallique peut étre choisi dans le groupe constitué des oxydes de titane, de
fer, d’étain, de chrome, et un mélange de ceux-ci. Par exemple, 'oxyde métallique
peut étre du dioxyde de titane, de I'oxyde de zinc, de I'oxyde de chrome, de I'oxyde de
fer noir, de I'oxyde de fer jaune, de I'oxyde de fer bleu, de I'oxyde de fer rouge et/ou
un mélange de ceux-Ci.

Quant a l'ester d’acide gras, il peut étre par exemple choisi dans le groupe constitué
des esters d’acide butyrique, caproique, caprique, caprylique, décanoique, laurique,
stéarique, myristique, palmitique, stéarique, arachique, béhénique, lignocérique,
cérotique, montanique, mélissique, lacéroique, oléique, linoléique, linolénique,
undécylénique et des mélanges de ceux-ci.

Les esters d'acide gras peuvent étre des esters d'acide gras saturé ou insaturé.
Toutefois, les esters d’acide gras saturé sont préférés.

De préférence, les esters d’'acide gras sont des esters d'acide gras en Cy, a Cy.
Aussi, selon un mode de réalisation préféré, I'ester d’acide gras est choisi dans le
groupe constitué des esters d’acide laurique, myristique, palmitique, stéarique,
arachidique et leurs mélanges.
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La taille des particules du pigment selon l'invention, donnée par la granulométrie
moyenne a la moitié de la population, encore appelée D50, va par exemple de 20 nm
a 5000 pm, mieux de 200nm a 500um.

Composition
La présente invention concerne également une composition comprenant au moins une

dite particule de pigment traitée selon linvention ou obtenue par le procedé de
traitement selon l'invention.

La composition selon l'invention peut étre une composition anhydre, par exemple sous
forme de poudre ou de baume. Du fait de leur lipophilie et de leur hydrophobicité, les
particules de pigment traitées selon l'invention permettent d’obtenir des compositions
anhydres telles que des poudres anhydres présentant une grande stabilité lorsqu’elles
sont appliquées sur la peau.

Il peut également s’agir d'une émulsion, par exemple une émulsion eau dans huile ou
huile dans eau.

Outre les particules de pigment selon l'invention, la composition peut comprendre au
moins un solvant organique. La composition selon linvention peut également
comprendre un composé anhydre.

Selon un mode de realisation préféré, la composition est une composition
cosmétique.

Une composition cosmétique selon linvention peut par exemple étre un rouge a
levres, un fond de teint liquide ou en poudre ou un mascara sous forme de poudre,
anhydre ou d’émulsion.

Un formulateur déterminera aiséement la quantité de particules de pigments traitées
pour obtenir la composition souhaitée.

La composition selon l'invention peut également étre une peinture, une encre, un
colorant ou une teinture.

La présente invention concerne également I'utilisation d’au moins une particule de
pigment traitée selon linvention ou obtenue par le procédé de traitement selon
l'invention pour la fabrication d’'une telle composition.

La présente invention concerne aussi un procédé de fabrication d'une telle
composition comprenant une étape de mélange d’au moins une particule de pigment
traitée selon l'invention ou obtenue par le procédé de traitement selon I'invention avec

au moins un Composeé.



10

15

20

25

30

35

7

L’invention sera en outre illustrée par la figure et les exemples suivants. Cependant,
ces exemples ne doivent pas étre interprétés comme limitant la portée de la présente

invention.

FIGURE
La figure 1 représente une représentation schématique de la réaction entre une
particule de pigment a traiter et un chlorure d’acide gras selon un mode de réalisation

de l'invention.

EXEMPLES

Exemples 1 a 5 : Préparation des pigments hydrophobes

Exemple 1 : Traitement de pigment dioxyde de titane par du chlorure d'acide laurique

1,59 de chlorure d’acide laurique est ajouté dans 98,59 de dioxyde de titane et
mélangé a 80°C -120°C pendant 10 minutes. Le pigment ainsi obtenu conserve sa
couleur. De plus, il est lipophile et hydrophobe, se disperse facilement dans I'huile
minérale et flotte a la surface de I'eau.

Exemple 2. Traitement de pigment oxyde de fer rouge par chlorure d’acide laurique

1,59 de chlorure d'acide laurique est ajouté dans 98,59 d’oxyde de fer rouge et
mélangé a 80°C-120°C pendant 10 minutes. Le pigment ainsi obtenu conserve sa
couleur. De plus, il est lipophile et hydrophobe, peut se disperser facilement dans
I'huile minérale et flotte a la surface de I'eau.

Exemple 3. Traitement de pigment oxyde de fer jaune par chlorure d'acide laurique

1,59 de chlorure d'acide laurique est ajouté dans 98,59 d’'oxyde de fer jaune et
mélangé a 80°C-120°C pendant 10 minutes. Le pigment d’oxyde de fer jaune ainsi
obtenu conserve sa couleur. De plus, il est lipophile et hydrophobe, peut se disperser

facilement dans 'huile minérale et flotte a la surface de 'eau.

Exemple 4. Traitement de pigment oxyde de fer noir par chlorure d’acide laurique
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1,59 de chlorure d’acide laurique est ajouté dans 98,59 d’oxyde de fer noir et mélangé
a 80°C-120°C pendant 10 minutes. Le pigment d'oxyde de fer noir ainsi obtenu
conserve sa couleur. |l est lipophile et hydrophobe et peut se disperser facilement
dans I'huile minérale et flotte a la surface de I'eau.

Exemple 5. Traitement de pigment dioxyde de titane par chlorure d’acide palmitique

1,59 de chlorure d’acide palmitique est ajouté dans 98,5g dioxyde de titane et
mélangé a 80°C-120°C pendant 10 minutes. Le pigment dioxyde de titane ainsi obtenu
conserve sa couleur. De plus il est lipophile et hydrophobe et peut se disperser

facilement dans 'huile minérale et flotte a la surface de 'eau.

Exemples 6 a 8 : Exemple d'utilisation de pigments obtenus selon l'invention

Exemple 6. Fond de teint liquide comprenant les pigments traités des exemples 1 a 4.

Une émulsion de type huile-dans-eau a été préparée de fagon bien connue par le
formulateur, selon la composition suivante :

9,99 Huile minérale

2,59 Acide stéarique

1,89 Stéarate de glycéryle SE

0,5g Alcool cétylique

8,5g Pigment dioxyde de titane obtenu dans I'exemple 1

1,0g Pigment oxyde de fer rouge obtenu dans I'exemple 2

0,3g Pigment oxyde de fer jaune obtenu dans I'exemple 3

0,2g Pigment oxyde de fer noir obtenu dans I'exemple 4

9,0g Butylene Glycol

1,29 Triéthanolamine

0,1g Gomme de Xanthane (et) Hectorite (et) Gomme de Cellulose

gs Conservateurs

gsp 100g Eau

On obtient un fond de teint dont la formule est trés stable et la texture tres lisse. Apres
application sur la peau du visage, la couleur est tres homogene.
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Lorsqu’on remplace les pigments obtenus dans les exemples 1 a 4 par des pigments
qui nont pas été traités, on obtient un fond de teint dont la formule est moins stable, la
texture est moins lisse et dont la couleur est moins homogene par rapport a la

préparation avec les pigments traités des exemples 1 a 4.

Exemple 7 : Stick de rouge a lévres comprenant les pigments obtenus aux exemples 1
et2

Un stick de rouge a levre a été préparé de fagon bien connue par le formulateur, selon
la composition suivante :

50,25¢ Ester triple de glycérol et des acides caprylique et caprique

10,5g Pigment dioxyde de titane obtenu dans I'exemple 1

9,28g Pigment oxyde de fer rouge obtenu dans I'exemple 2

8,289 Octyldodécanol

7,0g Beurre de Kkarité

6,0g Cire de carnauba (palmier)

5,0g Ozokeérite

3,7g Cire de candelilla

gs Conservateurs

Le stick est facile a couler dans un moule. On obtient un stick de rouge a lévres dont
la formule est tres stable et la texture trés lisse. Aprés application sur les levres, la
couleur est tres homogeéne.

Lorsqu’'on remplace les pigments obtenus selon l'invention par des pigments non
traités, on obtient un stick de rouge a lévre dont la formule est moins stable, la texture
est moins lisse et dont la couleur est moins homogéne par rapport a la préparation

avec les pigments obtenus selon l'invention.

Exemple 8 : Poudre compactée comprenant les pigments obtenus aux exemples 1 a 4

La poudre a été préparée de fagon bien connue par le formulateur, selon la
composition suivante :

7 3,99 Talc

6.0g Pigment dioxyde de titane obtenu dans I'exemple 1

0,8g Pigment oxyde de fer rouge obtenu dans I'exemple 2

0,92g Pigment oxyde de fer jaune obtenu dans I'exemple 3
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0,38g Pigment oxyde de fer noir obtenu dans I'exemple 4
10,09 Silice
8,0g Pentaerythrityl tetraisostéarate

gs Conservateurs

Les ingrédients sont mélangés et compactés. On obtient une poudre compacte
anhydre solide dont la texture est trés lisse. Aprés application sur le visage, la couleur
est trés homogeéne.

Lorsqu’'on remplace les pigments obtenus selon l'invention par des pigments non
traités, on obtient une poudre compacte moins solide dont la texture est moins lisse, et
dont la couleur est moins homogéne par rapport a la préparation avec les pigments

traités.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de traitement de particules de pigment caractérisé en ce qu'l
comprend une étape de mise en contact de particules de pigment comprenant au
moins un groupe hydroxyle de surface, dites particules de pigment a traiter, avec de
I'halogénure d’acide gras de maniere a obtenir des particules de pigment comprenant
au moins un groupement d’ester d’acide gras de surface, dites particules de pigment
traitées

2. Procédé de traitement de particules de pigment selon la revendication 1
caractérisé en ce que ladite particule de pigment a traiter et ledit halogénure d’acide
gras sont mis en contact en I'absence d'un composé hydrophile.

3. Procédé de traitement de particules de pigment selon la revendication 1 ou 2
caractérisé en ce que ladite particule de pigment a traiter comprend au moins un
oxyde meétallique.

4. Procédé de traitement de particules de pigment selon 'une quelconque des
revendications 1 a 3 caractérisé en ce que I'halogénure d’acide gras est un chlorure
d’'acide gras.

5. Procédé de traitement de particules de pigment selon 'une quelconque des
revendications 1 a 4 caractérisé en ce que l'halogénure d’acide gras est un
halogénure d’acide gras en Cyza Cy.

6. Particule de pigment, dite particule de pigment traitée, caractérisée en ce
qu’elle comprend au moins un groupement d’'ester d’acide gras de surface.

7. Particule de pigment traitée selon la revendication 6, caractérisée en ce qu'elle
consiste en une particule de pigment et un ou plusieurs groupement d’ester d'acide
gras de surface.

8. Particule de pigment traitée selon la revendication 6 ou 7 caractérisée en ce

qu’elle comprend au moins un oxyde meétallique.
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9. Particule de pigment traitée selon 'une quelconque des revendications 6 a 8
caractérisée en ce qu’elle comprend au moins un ester d’'acide gras en Cy,a Cy de

surface.

10. Utilisation d’au moins une particule de pigment traitée selon I'une quelconque
des revendications 6 a 9 ou obtenue par le procédé de traitement selon l'une
quelconque des revendications 1 a 5 pour la fabrication d’'une composition.

11. Composition comprenant au moins une particule de pigment traitée selon 'une
quelconque des revendications 6 a 9 ou obtenue par le procédé de traitement selon
'une quelconque des revendications 1 a 5.

12. Procédé de fabrication d’'une composition comprenant une étape de mélange
d’au moins une particule de pigment traitée selon I'une quelconque des revendications
6 a 9 ou obtenue par le procédé de traitement selon l'une quelconque des

revendications 1 a 5 avec au moins un composé.
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