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@ La présente invention concerne un procédé de fabri-
cation de particules de poudre libre a base de polyamide im-
prégnée d'au moins un agent cosmétigue ou
pharmaceutique. La présente invention a également pour
objet des particules de poudre libre & base de polyamide
ayant une teneur d’au moins 25°/ en poids d’au moins un
agent cosmétique ou pharmaceutique autre que I'eau; I'uti-
lisation de telles particules dans les produits cosmétiques,
pharmaceutiques ou de parfumerie; et les compostions
comprenant de telles particules.
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Description

La présente invention concerne un procédé de fabrication de
particules de poudre libre a base de polyamide imprégnée d’au moins un
agent cosmétique ou pharmaceutique. La présente invention se rapporte
notamment a des particules de poudre libre a base de polyamide ayant une
teneur d’au moins 25% en poids d’au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique autre que 'eau.

L'invention se rapporte aussi a l'utilisation de ces particules a haute
teneur en agent cosmétique ou pharmaceutique dans les produits
cosmétiques, pharmaceutiques ou de parfumerie, et aux compostions
cosmétiques, pharmaceutiques, ou de parfumerie comprenant de telles
particules.

On connait de nombreux exemples de compositions cosmétiques ou
dermatologiques destinées au traitement de la peau, présentant un ou des
actifs adaptés au traitement de la peau, encapsulés dans des microspheres de
phospholipides ou des vésicules lipidiques (appelées aussi liposomes) ou
dans des microspheres de polymeres décrites par exemple dans le document
EP0375520. Les inconvénients de ces techniques d’encapsulation sont la
difficulté a controler le processus de fabrication des microspheres et leur
manque de stabilité pendant leur stockage ou lors de leur introduction dans
des formulations cosmétiques. Généralement, la quantité d’actif(s) introduite
lors de la fabrication des micorspheres differe de la quantité (inférieure) qui
subsiste dans les microspheres pendant leur stockage, et differe encore de la
quantité (encore inférieure) relarguée au niveau de la peau.

La demande de brevet EP1493433 décrit des particules poreuses
comprenant au moins un composé actif. Ces particules sont obtenues par un
procédé qui consiste a imprégner des particules poreuses avec au moins un

composé actif préalablement solubilisé dans un solvant tel que I’acétone,
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I'ethanol, lisopropanol, le dichlorométhane, 1‘acétate d’éthyle, puis a
évaporer le solvant jusqu'a I'obtention d'une poudre seche. Toutefois on
retrouve toujours une proportion méme faible de ces solvants dans les
poudres obtenues, et dans les produits finis qui incorporent ces poudres. Or
ces solvants sont a l'origine d'effets indésirables sur la peau, tels que
secheresse, allergies, pigmentation, etc.

La brochure commerciale « Orgasol® Poudre polyamide ultra fine »
datant de février 1991, et la gamme ORGASOL IMPREGNES décrite dans la
revue « Cosmetics and Toiletries », volume 108, parue en décembre 1993
antériorisent la demande de brevet précitée. La brochure et la revue
décrivent notamment l'imprégnation d’Orgasol® (poudre poreuse de
polyamide 12) par un actif cosmétique solubilisé dans un solvant qui est
ensuite généralement évaporé. Le taux final d’agent cosmétique ou
pharmaceutique dans ces poudres imprégnées n’excede pas 20%.

La présente invention a donc pour but de fournir un procédé de
fabrication de particules de poudre libre hautement chargées en agents
cosmétiques ou pharmaceutiques, qui ne présente pas les inconvénients de
I'art antérieur, qui évite la présence de solvants nocifs pour la peau, qui
présente le moins d’étapes possibles, et qui n’altere pas les propriétés
cosmétiques ou pharmaceutiques de ces agents.

La présente invention a également pour but de fournir des particules
de poudre libre hautement chargées en agents cosmétiques ou
pharmaceutiques, dont la quantité d’agents reste stable pendant le stockage
des particules, lors de leur incorporation dans une formulation, et dont la
diffusion de ces agents dans le stratum corneum de la peau est améliorée,
c'est-a-dire augmentée et/ou prolongée aprés application topique de ces
particules sur la peau. On entend par « particules de poudre libre hautement

chargées en agent(s) cosmétique(s) ou pharmaceutique(s) » des particules
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ayant une teneur d’au moins 25% en poids, de préférence au moins 40% en
poids, de cet (ou ces) agent(s).

On a maintenant montré qu’il était possible de fabriquer de telles
particules de poudre libre hautement chargées en agents cosmétiques ou
pharmaceutiques grace a un nouveau procédé d’imprégnation de particules
poreuses.

Par l'expression « particules poreuses», on désigne des particules
comportant des pores. La porosité est caractérisée quantitativement par la
surface spécifique (appelée aussi SSA). Les particules poreuses de l'invention
présentent une SSA mesurée selon la méthode BET supérieure ou égale a
8m?/g. La méthode BET (BRUNAUER-EMMET-TELLER) est une méthode
bien connue de I'homme du métier. Elle est notamment décrite dans « The
journal of the American Chemical Society », vol.60, page 309, février 1938 et
correspond a la norme internationale ISO 5794/1 (annexe D). La surface
spécifique mesurée selon la méthode BET correspond a la surface spécifique
totale, c'est-a-dire qu'elle inclut la surface formée par les pores.

Par l'expression « particules de poudre libre», on désigne des
particules qui ne sont pas regroupées sous la forme d’agrégat ou

d’agglomérat.

La présente invention a donc pour objet un procédé de fabrication de
particules de poudre libre a base de polyamide imprégnée d’au moins un
agent cosmétique ou pharmaceutique, ledit procédé comprenant les étapes
successives suivantes :

- ajout goutte a goutte ou par pulvérisation dudit agent cosmétique ou
pharmaceutique a l'état liquide a des particules de poudre libre sous
agitation, de sorte que l'agent cosmétique ou pharmaceutique représente au
moins 25% en poids des particules de poudre, lesdites particules étant

poreuses et de SSA supérieure a 8m?/g,
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- arrét de l'ajout avant que les particules de poudre ne commencent a
s’agglomérer,

- maintien de l'agitation pendant au moins 5 minutes, de préférence au
moins 20 minutes, puis

- récupération de la poudre libre obtenue imprégnée dudit agent cosmétique
ou pharmaceutique.

Avantageusement, lesdites particules de poudre libre ont un diametre moyen
en volume compris dans la gamme allant de 3 a 12 um, de préférence de 5 a
10 wm.

Selon un mode de réalisation préféré de l'invention, lesdites particules a base
de polyamide sont choisies parmi les particules de polyamide, de
copolyamide, de copolyesteramide, et leurs mélanges.

Par particules a base de polyamide (homopolyamide ou copolyamide)
au sens de l'invention on entend les produits de condensation des lactames,
des aminoacides et/ou des diacides avec les diamines et, en régle générale,
tout polymere formé par des motifs reliés entre eux par des groupes amides.
Les particules selon l'invention peuvent également étre issues de la
copolymérisation de lactame(s) avec une ou plusieurs lactone(s) conduisant a
un copolyesteramide comme décrit dans le brevet EP1172396.

Le terme « monomere » dans la présente description des copolyamides
doit étre pris au sens d’ « unité répétitive ». Le cas oli une unité répétitive du
polyamide est constituée de 1'association d'un diacide avec une diamine est
particulier. On considere que c'est l'association d'une diamine et d'un
diacide, c’est-a-dire le couple diamine.diacide (en quantité équimolaire), qui
correspond au monomere. Ceci s’explique par le fait qu'individuellement, le
diacide ou la diamine n’est qu'une unité structurale, qui ne suffit pas a elle
seule a polymériser. Dans le cas ot les particules selon I‘invention
comprenant au moins deux monomeres différents, appelés «co-monomeres»,

c’est a dire au moins un monomere et au moins un co-monomere (monomere
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différent du premier monomeére), elles forment un copolymere tel qu'un
copolyamide abrégé CoPA ou bien un coplyesteramide abrégé CoPEA.

A titre d'exemple de lactames, on peut citer ceux ayant de 3 a 12
atomes de carbone sur le cycle principal et pouvant étre substitués. On peut
citer par exemple le [,p-diméthylpropriolactame, le  o,0-
diméthylpropriolactame, ['amylolactame, le caprolactame, le capryllactame,
'oenantholactame, le 2-pyrrolidone et le lauryllactame.

A titre d'exemple de diacide (ou acide dicarboxylique), on peut citer
les acides ayant entre 4 et 18 atomes de carbone. On peut citer par exemple,
l'acide adipique, l'acide sébacique, I'acide azélaique, I’acide subérique, l'acide
isophtalique, l'acide butanedioique, 1'acide 1,4 cyclohexyldicarboxylique,
l'acide téréphtalique, le sel de sodium ou de lithium de ['acide
sulphoisophtalique, les acides gras dimérisés(ces acides gras dimérisés ont
une teneur en dimere d'au moins 98% et sont de préférence hydrogénés) et
l'acide dodécanédioique HOOC-(CH2)10-COOH.

A titre d’exemple de diamine, on peut citer les diamines aliphatiques
ayant de 6 a 12 atomes, elle peut étre arylique et/ou cyclique saturée. A titre
d'exemples on peut citer l'hexaméthylenediamine, la pipérazine, la
tetraméthyléne diamine, I'octaméthylene diamine, la décaméthylene
diamine, la dodécaméthylene diamine, le 1,5 diaminohexane, le 2,24-
triméthyl-1,6-diamino-hexane, les polyols diamine, l'isophorone diamine
(IPD), le méthyl pentaméthylenediamine (MPDM), la bis(aminocyclohéxyl)
méthane (BACM), la bis(3-méthyl-4 aminocyclohéxyl) méthane (BMACM), la
méthaxylyenediamine, le  bis-p  aminocyclohexylméthane et Ia
triméthylhexaméthyléne diamine.

A titre d’exemple d’aminoacide, on peut citer les alpha-oméga
aminoacides, tels que les acides aminocaproique, amino-7-heptanoique,
amino-11-undécanoique, n-heptyl-11-aminoundécanoique et amino-12-

dodécanoique.
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A titre d’exemple de lactone, on peut citer la caprolactone, la
valérolactone et la butyrolactone.

Le ou les monomere(s) préférentiellement utilisé(s) dans I'invention
est ou sont choisi(s) parmi les lactames tels que par exemple le lauryllactame,
le caprolactame, I'oenantholactame, le capryllactame ou leurs mélanges. De
préférence, on utilise le lauryllactame seul ou en mélange avec le
caprolactame.

De préférence, les particules a base de polyamide selon I‘invention
comprennent, avant imprégnation, une teneur en pourcentage molaire de
polyamide 12 comprise dans la gamme allant de 50% a 100%, de préférence
de 80% a 100%.

De prétérence, lesdites particules de poudre a base de polyamide sont
obtenues au moins en partie par polymérisation anionique, par
ensemencement avec une charge minérale ou organique, de lactame(s) et/ou
de lactone(s) en solution et/ ou en suspension dans un liquide organique. On
pourra se référer par exemple aux procédés décrits dans les documents
EP0192515 et FR2910900. Avantageusement, lesdites particules poreuses
dans la présente invention sont sphéroidales. Elles sont préférentiellement
choisies parmi les poudres commercialisées sous la marque Orgasol®.

Selon l'invention, l'agent cosmétique ou pharmaceutique est un agent
améliorant I'état des matieres kératiniques de I'étre humain, comme la peau
humaine, les cheveux, les cils ou les ongles, ou encore les levres du visage.
De prétérence, ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est
liquide a la température a laquelle est effectué I'ajout dans le procédé selon
I'invention. En effet, I'agent cosmétique ou pharmaceutique est introduit a
I'état liquide, c’est-a-dire sous forme d’un liquide pur ou d'un solide dissout
ou solubilisé dans un solubilisant, tel que I'eau, les polyols, les glycérides.
Lorsqu’il est dissout, la teneur de l'agent cosmétique ou pharmaceutique

dans le procédé selon I'invention est celle de I'agent plus son solubilisant.
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En plus de l'agent cosmétique ou pharmaceutique, les particules de
poudre obtenues selon le procédé de I'invention peuvent donc renfermer de
I'eau, par exemple purifiée ou d’origine thermale. Selon ce mode de
réalisation particulier de I'invention, lesdites particules contiennent de l'eau.

Ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique utilisé dans
la présente invention est choisi parmi les agents hydratants, astringents,
antiseptiques,  anti-inflammatoires, = antimicrobiens,  anticellulitiques,
antiséborrhéiques, matifiants, absorbants, antipelliculaires, antirides,
antioxydants, anti-radicaux libres, lissants, lubrifiants, adoucissants,
colorants,  anti-solaires,  anti-irritants,  anti-couperose, cicatrisants,
décongestionnants, régénérants, déodorants, parfumants, antitranspirants,
anti-perspirants, dépilatoires, stimulateurs de la pousse du cheveu ou du cil,
dépigmentants, filmogenes, adhérants, fixants, pigmentants, nacrants, auto-
bronzants, photodynamiseurs de pigmentation, vitamines, et leurs mélanges.

Les agents cosmétiques ou pharmaceutiques utilisés dans la présente
invention sont ceux classiquement utilisés dans les domaines cosmétique et
dermatologique. On peut citer notamment :

- les agents hydratants et nourrissants, tels que les acides aminés
(glycine, alanine, thréonine, citrulline), les composants de la sueur
(acide lactique, chlorure de sodium, l'urée, la serine); les alpha-
hydroxyacides (AHA), les sucres (le mannose, le fructose, le galactose,
la N-acetyl glucosamine); et les produits insaponitiables issus des
huiles naturelles telles que l'huile de jojoba, d'olive ou de soja; les
céramides naturelles ou synthétiques (tels que
oleoyldihydrosphingosine) ;

- les astringents, tels que les sels d’aluminium, et les agents réducteurs

des pores tels que ceux décrits dans la demande de brevet WO

02/32392;
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les antiseptiques tels que le trichlorocabanilide (TCC), dichlorophene,
bromochlorophene, triclosan, ou encore les huiles essentielles comme
le thym, le romarin, la sarriette, I'origan ;

les anti-inflammatoires, les anti-irritants, tels que 'alpha-bisabolol, le
glycyrrhizinate de dipotasium, 'acide glycyrrhétinique et ses dérivés,
l'acide ellagique, l'acide ursolique, l'ibuproféne, le naproxen, le
ténoprofen, le carprofen, le kétoprofene, les anti-inflammatoires
stéroidiens tels que la cortisone, la pregnénolone, le désonide et les
melanges d'alcanolamines et de tyrosine tels que ceux décrits dans la
demande de brevet EP 1 192 939, les extraits de romarin ;

les antimicrobiens, bactériostatiques, bactéricides, fongistatiques,
fongicides ;

les anticellulitiques, tels que la caféine, l'escine, la lécithine, la
forskoline, la carnitine, la tétrahydroxypropyl ethylenediamine,
'extrait naturel des graines de Chenopodium quinoa ;

les antiséborrhéiques, tels que les dérivés d'iminodibenzyle ou de
fluorene tels que décrits dans le brevet US6355687, les dérivés
d'amines secondaires substituées tels que décrits dans le brevet
US6355686, les dérivés d'acide glucuronique et de glucosamine et
leurs sels, tels que décrits dans la demande de brevet EP1219296, les
associations de niacinamides avec un alkyle ou un ester d'alcényle en
C11-C30 d'acide salicylique tels que décrits dans la demande de brevet
WO02/067 889 ;

les agents kératolytiques ou prodesquamants, par exemple les alpha-
hydroxy-acides, les beta-hydroxy-acides, les alpha-céto-acides, les
béta-céto-acides, les retinoides et leurs esters, le rétinal, l'acide
retinoique et ses dérivés ;

les matifiants, les absorbants, tels que l'argile, le kaolin, des

antilipases, du lactate d’éthyle ;
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les antipelliculaires, tels que la pyrithione de zinc ;

les antirides, les agents lissants, tels que les protéines ou leurs
hydrolisats, le collagene, I'élastane, les huiles végétales, les acides gras
polyinsaturés, les raffermissants,

les antioxydants, tels que le butylhydroxytoluene (BHT), le
butylhydroxyanisole (BHA), le propyl gallate, I'octyl gallate, les
caroténoides tels que le beta-carotene, le lycopene, la canthaxanthine,
['ubiquinone, le tetra hydroxycinnamate de dibutyl pentaerythrityle,
la vitamine E, le trolox, la vitamine C et ses dérivés ;

les anti-radicaux libres, tels que la vitamine E, la caféine, le mannitol,
les extraits de mélisse et certaines enzymes telles que les superoxydes
dismutases, la glutathion peroxydase, les catalases ;

les adoucissants, les lubrifiants, tels que les silicones ;

les colorants, d’origine minérale, animale (carmin), végétale
(naphtoquinones, anthraquinones), ou synthétique ;

les anti-solaires, les filtres UVA et/ou UVB, les pigments ou les
nanopigments, on peut citer comme filtres: l'acide p-aminobenzoique
et ses dérivés (esters de glycéryle, d'éthyle, d'isobutyle); les
anthranilates (comme ['oaminobenzoate ou ses esters d'alkyle); les
salicylates (esters d'amyle, phényle, benzyle, dipropyléne glycol); les
dérivés de I'acide cinnamique (esters d'amyle, de benzyle); les dérivés
de l'acide dihydroxycinnamique (umbelliférone); les dérivés de l'acide
trihydroxycinnamique (esculitine); des hydrocarbures (stilbene); les
dibenzalacétone et benzalacétophénone; les dérivés de coumarine; les
benzophénones hydroxy- ou methoxy- substituées; I'acide tannique et
ses dérives; les benzophénones et tout autre filtre antisolaire
classiquement utilise dans le domaine cosmétique et/ou
dermatologique comme le benzylidene camphre, I'acide benzene 1,4

[di(3- methylidene campho-10-sulfonique)], ou encore le méthylsulfate
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de 4-(3-méthylidéne camphre) phényl trimethyl-ammonium, le 2
cyano-3,3-diphénylacrylate de 2-éthylhexyle ou encore le
dibenzoylméthane ainsi que leurs mélanges; comme pigments ou
nanopigments, on peut citer les oxydes de zinc et/ou de titane (TiO2,
Zn02);

les anti-couperose, actifs sur la microcirculation, vasoconstricteurs,
tels que I'hamamélis, les extraits fluides de mélilot, d’aubépine, de
ruscus, du sulfate de dextran, de ratanhia, de marron d’inde ;

les cicatrisants, tels que le sucralfate, le Centella asiatica ;

les décongestionnants, tels que ['eaude bleuet, azulene, alpha-
bisabolol ;

les régénérants, tels que la préle ;

les déodorants, tels que le ricinoléate de zinc, les dérivés des acides
lactique ou tartrique, des antiseptiques tels que ceux déja décrits ;

les agents parfumants et matiéres aromatiques d’origine naturelle
végétale ou animale, d’origine synthétique.

les antitranspirants, les anti-perspirants, tels que les sels d'aluminium
et de zirconium, I'alun de potassium, les extraits de feuilles de buchu,
hamamélis ;

les dépilatoires, tels que les dérivés organiques soufrés, les sels d’acide
thioglycoliues et thiolactiques ;

les agents inhibiteurs de la pousse du cheveu ou du poil tels que les
serines protéases décrites dans le brevet US 6 407 056, ['acide caféique,
la quercétine, le gallate de propyle, l'acide norhydroguaiarétique ou
NDGA, l'indométhacine, I'hydrochlorure d'eflornithine, les extraits
végétaux tels décrits dans le brevet US 6 171 595 comme les extraits de
clou de girofle, de bouton de rose, de pimprenelle (burnet), de
gambir..., les composes décrits dans le brevet US 6 075 052, le

tétramisole, I'orthovanadate de sodium, le Ilevamisole, le
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chromoglycate disodique, le nitrate de vanadium et le nitrate de
gallium tel que décrit dans le brevet US 6 020 006, ainsi que les
composes décrits dans les brevets US 4 885 289, US 4 720 489, US 5132
293, US 5 096 911, US 5 095 007, US 5 143 925, US 5 328 686, US 5 440
090, US 5 364 885, US 5 411 991, US 5 648 394, US 5 468 476, US 5 475
763, US 5 455 608, US 5 674 477, US 5 728 736 et 5 652 273 et dans les
demandes de brevet WO 94/27586, WO 94/27563 et WO 98/03149.
On pourra également utiliser les extraits de genévrier tels que decrits
dans le brevet US 6 375 948 ;

les agents anti-pelliculaires tels que la pyrithione de zinc ;

les agents inhibiteurs de la chute du cheveu ainsi que les stimulateurs
de la pousse du cheveu ou du cil, tels que le minoxidil, la biotine, le
tinasteride, le 2,4 dipirymidine N-oxyde, le panthénol et leurs dérivés,
la flavanone T, ou plus généralement tout extrait végétal, possédant
une activité anti 5 alpha reductase de type I ouII,

les agents dépigmentants, tels que 'hydroquinone, 1'acide ascorbique
et ses dérivés, I'ascorbylphosphate de magnésium, I'acide kojique

les agents filmogenes, adhérants, fixants,

les pigmentants, les pigments minéraux, les pigments de synthese ;

les nacrants, d’origine naturelle organique, minérale, ou synthétique
les auto-bronzants, tels que la dihyfroxyacétone ou DHA,

les photodynamiseurs de pigmentation, tels que les dérivés de la
tyrosine, les précurseurs mélaniques, tels que 1'indol-5,6-quinone ;

les vitamines, telles que la vitamine A, B, B2, B3, B5, B6, BS, la
vitamine C, K, la vitamine F, H, la vitamine PP, la vitamine D, D2, D3,
et leurs dérivés ;

et leurs mélanges.

Selon un mode de réalisation préféré de la présente invention, ledit au

moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi parmi les agents
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hydratants, c’est-a-dire les émollients, humectants, relipidants, et leurs
mélanges. En effet, parmi les hydratants, on peut citer les émollients qui,
occlusifs, retiennent I'eau sur la peau humaine, les levres du visage ou les
phaneres, comme les céramides, les huiles essentielles, etc ; et les humectants
qui captent 'eau comme les polyols tels que la glycérine, le propylene glycol,
le sorbitol, etc. De prétérence, ledit au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique est choisi parmi les polyols tels que la glycérine, le
propyléne glycol ; les glycérides, tels que les triglycérides ; le hyaluronate de
sodium ; l'acide lactique ; les lipides ; les céramides, tels que le céramide-3 ;
et leurs mélanges.

Avantageusement, ledit au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique comprend un composé de formule chimique identique a
celle d"'un composé cutané, c’est-a-dire présent naturellement dans une peau
humaine saine. Avantageusement, ledit au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique est issu de la biofermentation. Ce procédé d'obtention
repose sur la fermentation naturelle, un procédé de biotechnologie consistant
a laisser fermenter des levures qui vont produire spontanément l'agent
cosmétique ou pharmaceutique, par exemple 1'acide hyaluronique. Ainsi,
l'agent cosmétique ou pharmaceutique obtenu présente le taux le plus haut
de pureté disponible, puisquil est sans aucun résidu de solvant ou
d'impureté. De plus, ces procédés biotechnologiques permettent de maitriser
la distribution des masses moléculaires de l'agent cosmétique ou
pharmaceutique. Par exemple I'utilisation de hyaluronate de sodium issu de
la biotechnologie de poids moléculaire strictement inférieur a 10° Daltons, de
préférence inférieur a 350000 Daltons, de préférence inférieur a 250000
Daltons permet d’augmenter le taux de hyaluronate de sodium que I'on peut
incorporer dans les particules poreuses. Cette gamme de poids moléculaire
maitrisé permet aussi une meilleure pénétration de I'agent cosmétique, ici du

hyaluronate de sodium, dans les couches supérieures de I'épiderme, comme
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I'indiquent des mesures de cornéométrie, de perte insensible en eau, et de
cohésion de la peau. En particulier, I'imprégnation selon le procédé de
I'invention de particules poreuses imprégnées d'un tel hyaluronate de
sodium dissout dans I'eau permet d’'introduire de l'eau encapsulée dans
lesdites particules poreuses dans des formulations anhydres, telles que les
rouges a levres, les poudres compactes, les fonds de teint coulés.

La présente invention a également pour objet des particules de poudre
libre a base de polyamide susceptibles d’étre obtenues selon le procédé
précédemment décrit, lesdites particules étant poreuses, de SSA supérieure a
8m?/g et ayant une teneur d’au moins 25% en poids d’au moins un agent
cosmétique ou pharmaceutique autre que 'eau.

Avantageusement, ledit au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique représente au moins 40% en poids des particules de poudre.

De préférence, lesdites particules ont un diamétre moyen en volume
compris dans la gamme allant de 3 a 12 um, de préférence de 5 a 10 um. De
préférence, lesdites particules a base de polyamide sont choisies parmi les
particules de polyamide, de copolyamide, de copolyesteramide, et leurs
mélanges. Avantageusement, lesdites particules a base de polyamide
comprennent une teneur en pourcentage molaire de polyamide 12 d’au
moins 50%. Selon un mode de réalisation préféré de la présente invention,
lesdites particules de poudre a base de polyamide sont obtenues au moins en
partie par polymérisation anionique, par ensemencement avec une charge
minérale ou organique, de lactame(s) et/ou de lactone(s) en solution et/ou
en suspension dans un liquide organique. De maniere encore plus préférée,
lesdites particules sont sphéroidales.

L'intérét d'utiliser des poudres poreuses contenant majoritairement
du polyamide 12 comme support d’agents cosmétiques ou pharmaceutiques
est leur treés grande compatibilité avec les constituants de la surface de la

peau. La structure moléculaire des chaines de polyamides 12 est en plusieurs
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points similaire a celle des céramides, constituants principaux des couches
supérieures de l'épiderme. Les chaines de polyamide 12 contiennent des
longs segments (motifs) hydrocarbonés a 12 atomes de carbone, formant des
chaines grasses lipophiles, similaires a celles des constituants lipidiques de la
peau. Elles assurent une grande compatibilité avec la peau : douceur, non
irritant, excellente rémanence et une certaine pénétration dans la couche
cornée facilitée par une granulométrie de 5 a 10 um. Enfin, les fonctions
amides des chaines de Polyamide 12 sont des fonctions polaires qui
établissent des liaisons hydrogenes avec les fonctions amides des céramides
de la peau, renforcent la compatibilité entre les particules de I'invention et la
surface de la peau et prolongent I'adhésion des particules a la surface de la
peau. Ceci permet de prolonger le contact entre les poudres chargées d’agent
cosmétique ou pharmaceutique et la surface de la peau et optimise I'efficacité
de ces agents a la surface de la peau.

En particulier, les poudres microporeuses qui contiennent
majoritairement du polyamide 12 (teneur molaire en polyamide 12
supérieure ou égale a 50%) et ayant une granulométrie moyenne inférieure
ou égale a 12 um possedent des propriétés de compatibilité optimale avec les
couches supérieures de la couche cornée.

Les particules de poudre selon I'invention constituent des supports
d’agents cosmétiques trés stables qui peuvent généralement contenir jusqu’a
50% en poids d’agents cosmétiques ou pharmaceutiques sur le poids total de
poudre imprégnée. Elles sont trés stables en température (point de fusion
supérieur a 130°C) et permettent d’utiliser les actifs dans des procédés qui
dépassent 90°C, tels que les fonds de teint coulés ou les rouges a levre.

Avantageusement, ledit au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique est, tel que décrit précédemment, choisi parmi les agents
hydratants, astringents, antiseptiques, anti-inflammatoires, antimicrobiens,

anticellulitiques, antiséborrhéiques, matifiants, absorbants, antipelliculaires,
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antirides, antioxydants, anti-radicaux libres, lissants, lubrifiants,
adoucissants, colorants, anti-solaires, anti-irritants, anti-couperose,
cicatrisants, décongestionnants, régénérants, déodorants, parfumants,
antitranspirants, anti-perspirants, dépilatoires, stimulateurs de la pousse du
cheveu ou du cil, dépigmentants, filmogenes, adhérants, fixants,
pigmentants, nacrants, auto-bronzants, photodynamiseurs de pigmentation,
vitamines, et leurs mélanges.

De préférence, ledit au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique est choisi parmi les agents hydratants, c’est-a-dire choisi
parmi les émollients, humectants, relipidants, et leurs mélanges. De
préférence, ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi
parmi les polyols tels que la glycérine, le propyléne glycol ; les glycérides,
tels que les triglycérides ; le hyaluronate de sodium ; l'acide lactique ; les
lipides ; les céramides, tels que le céramide-3 ; et leurs mélanges.

Selon un mode de réalisation avantageux de la présente invention,
ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique comprend un
composé de formule chimique identique a celle d'un composé cutané, c’est-a-
dire présent naturellement dans une peau humaine saine. Par exemple, les
céramides sont une famille lipidique de grande importance biologique. La
couche externe de la peau (stratum corneum) assure la protection primaire
de la peau. Elle se compose a 65% de céramides (lipides). Les céramides
extracellulaires permettent la cohésion du stratum corneum et la formation
de la barriere épidermique, et participent également au processus de
desquamation. En particulier, le céramide 3 soutient la fonction des
principaux lipides de céramide et remplit la fonction de barriére efficace
contre la déshydratation de la peau. Avec l'dge cependant, la propre
production de céramides du corps régresse constamment. La peau perd
progressivement sa capacité a lier et stocker l'eau. Elle perd ainsi sa

souplesse, son élasticité et sa tonicité. Ainsi, selon un mode de réalisation
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particulier de linvention, des particules de poudre a haute teneur en
ceramide-3 peuvent venir pallier ce déficit en céramides de la peau. Selon un
autre exemple, I'acide hyaluronique participe largement a la régulation de la
teneur en eau de la peau et il est, des lors, indispensable au maintien d’une
peau jeune. Ce composant naturel du tissu conjonctif est aujourd’hui
synthétisé et peut donc étre incorporé dans les particules selon I'invention
pour former sur la peau un film aqueux hydratant. Selon encore un autre
exemple, 'acide lactique et les lactates sont des composants naturels de I'étre
humain, aux fonctions multiples: hydratant, humectant, anti-microbien,
régulateur de pH, éclaircissant, la forme optiquement active L+ de 'acide
lactique étant particulierement efficace.

De prétérence, ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est
issu de la biofermentation. Ce peut étre le cas par exemple pour l'acide
lactique, L(+) acide lactique, "acide hyaluronique, le céramide-3, qui peuvent
étre synthétisés par biofermentation, avec tous les avantages précités en
terme de pureté, de contrdle des poids moléculaires, etc...

La présente invention a également pour objet I'utilisation de particules
de poudre telles que définies précédemment dans les produits cosmétiques,
pharmaceutiques ou de parfumerie. Ladite poudre peut notamment étre
utilisée pour la fabrication d’un produit comprenant un agent cosmétique ou
pharmaceutique ayant une diffusion améliorée, c’est-a-dire augmentée et/ ou
prolongée dans le stratum corneum apres application topique dudit produit
sur la peau.

La présente invention a également pour objet une composition
cosmétique, pharmaceutique, ou de parfumerie caractérisée en ce qu’elle
comprend des particules telles que définies précédemment. Ladite
composition peut notamment étre un produit coloré, non coloré ou

transparent choisi parmi les produits suivants :
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- produits de maquillage pour le visage et le corps humain, tels que fond de
teint, créme teintée, poudre libre ou compacte, fard a paupiéres, mascara, eye
liner, rouge a levre;
- produits de soins pour le visage et le corps humain, tels que creme, lait,
lotion, masque, produit de gommage, produits nettoyants et/ou
démagquillants, déodorants, antitranspirants, antiperspirants, produits de
rasage, produits d’épilation ;
- produits capillaires, tels que shampooings, produits pour la mise en forme
des cheveux, produits de maintien de la coiffure, produits antipelliculaires,
produits antichute, produits contre la sécheresse des cheveux, teintures
capillaires, produits de décoloration ;
- produits de parfumerie, tels que parfum, lait, créme, poudre libre ou
compacte parfumeée.

Exemples

Les exemples ci-dessous illustrent la présente invention sans en limiter
la portée. Dans les exemples, sauf indication contraire, tous les pourcentages
et parties sont exprimés en masse.

Exemple 1 : procédé d'imprégnation selon I'invention

Dispositif :

On utilise un réacteur mélangeur équipé : d'un agitateur-racleur de
parois, d'un disperseur-émotteur, d'un systéme de régulation de
température, d'un systeme permettant de travailler sous vide (pompe a vide,
piege a azote), d'un balayage de gaz inerte tel que l'azote (facultatif en
fonction des agents cosmétiques ou pharmaceutiques)

Préparation de la poudre :

- Introduire la poudre dans le réacteur ;

- Faire le vide pour dégazer la poudre (30 mm de Mercure) ;

- Mettre la poudre sous agitation (60 tr/min) et maintenir le vide

pendant 30 minutes ;
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- Isoler le réacteur.

Préparation de la matiere active :

Selon la nature de l'agent cosmétique ou pharmaceutique, il est
nécessaire ou non de procéder a une solubilisation. Si I'agent cosmétique ou
pharmaceutique est liquide, peu visqueux et suffisamment mouillant, ils
peut étre imprégné directement sur la poudre. Sinon, il doit étre dissout de
méme que pour les agents solides, dans un solubilisant tel que décrit
précédemment, présentant des propriétés cosmétiques, tel que I'eau purifiée,
I'eau thermale, la glycérine, le propyléne glycol, les glycérides, les huiles
essentielles etc. On préfere limiter la quantité de solubilisant a typiquement 2
a 3 fois le volume d’agent cosmétique ou pharmaceutique.

Imprégnation de la matiére active :

- Introduire la solution d’actif goutte a goutte dans le réacteur, la
poudre restant sous agitation.

- Le taux d'imprégnation optimum est atteint lorsque les particules de
poudre restent libres et conservant leur coulabilité initiale, c’est-a-dire
gardent la méme granulométrie qu’avant imprégnation. Elles ne doivent pas
commencer a s'agglomérer.

- Pour les actifs fragiles, sensibles a I'oxydation, l'introduction est
réalisée sous balayage d’azote.

- Une fois l'introduction terminée, la poudre est maintenue sous
agitation pendant 30 minutes.

Pour éviter le mottage de la poudre, il est possible d'utiliser un
disperseur ou d’autres systemes d’agitation rapide équivalents.

On obtient des particules de poudre libre hautement chargées en

agent(s) cosmétique(s) ou pharmaceutique(s).
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Exemple 2: Particules de poudre libre & haute teneur en agent(s)

cosmétique(s)ou pharmaceutique(s) selon l'invention :

Tableau 1
Exemple 2.1 Exemple 2.2
Agent cosmétique
ou Céramide-3 Acide lactique
pharmaceutique
. Copolyamide PA 6/12 Polyamide PA12
Pa”‘(ﬂiz de | (20%/80% molaire)- 10 um 5 um
P SSA > 8 m%/g SSA > 8 m¥/g
Solubilisant Olive glycerides Eau
Séchage non non
Teneur en agent(s)
cosmétique(s) 25% (Céramide-3 + Olive 40% acide lactique
dans les particules glycerides) ° g
de poudre libre
. , Anti-age, Exfoliant,
Fonction de I'agent ] )
restaure la couche cornée régulateur peau grasse

Les particules de poudre de PA6/12 et de PA12 utilisées respectivement
pour la fabrication des particules de poudre libre imprégnées des exemples
2.1 et 2.2 sont des particules sphéroidales de la marque Orgasol®, le diametre
indiqué en um est le diametre moyen en volume. Celles de PA6/12 sont
obtenues selon le procédé décrit dans le document WO 2008/087335, celles
de PA12 selon le procédé décrit dans le document EP0192515.

Les particules de poudre libre imprégnées des exemples 2.1 et 2.2 selon
I'invention ont respectivement la méme granulométrie et la méme surface
spécifique que les particules de poudre de respectivement PA 6/12 et PA12
non imprégnées en agent cosmeétique.

Dans 'exemple 2.1, le solubilisant du céramide-3, est issu de mélanges de
tri-glycérides, di-glycérides et mono-glycérides, obtenus par estérification
d’acides gras d’origine végétale (huile d’olive en particulier). Ce solubilisant
est un composé lipophile présentant une grande affinité pour la peau, et qui

présente un toucher léger et non gras. En plus de ses qualités cosmétiques, ce
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solubilisant est utilisé selon l'invention pour solubiliser des agents
cosmétiques particulierement difficile a solubiliser, tels que les céramides,
notamment le céramide-3. Le procédé selon linvention permet donc
d’introduire dans des particules poreuses de poudre libre des céramides qui
seront ensuite réellement disponibles pour les couches supérieures de
I'épiderme. L'efficacité de ces particules selon I'invention est démontrée (voir
tests d’efficacité dans I'exemple 4.1) dans une formulation de composition
de fond de teint (voir exemple 3.1).

Dans I'exemple 2.2, 'acide lactique est issu de la biofermentation.
Dans ces particules de poudre libre selon l'invention, I'association d’acide
lactique issu de biotechnologie et de particules poreuses contenant
majoritairement du polyamide 12 permet d’augmenter I'efficacité du produit
cosmétique qui les contient, notamment grace a la haute teneur des
particules en acide lactique (40% au lieu de 20% dans les particules
imprégnées de l'art antérieur). Des tests d’efficacité de ces particules
montrent qu'il y a une synergie entre les poudres poreuses contenant
majoritairement du polyamide 12 et I'acide lactique sur le contréle du sébum
a la surface de la peau. L'efficacité de ces particules selon l'invention est
démontrée (voir tests d’efficacité dans I'exemple 4.2) dans une formulation
de composition de lait démaquillant (voir exemple 3.2).

La mesure de la granulométrie des poudresdans la présente
description, notamment dans les exemples et comparatifs, est réalisée a I'aide
d'un granulometre de marque Coulter LS230. Il permet d’obtenir la
distribution granulométrique des poudres de laquelle on peut déterminer le
diametre moyen et la largeur de la distribution ou l'écart-type de la
distribution. La distribution granulométrique des poudres selon I'invention
est déterminée selon les techniques habituelles a I'aide d'un granulometre
Coulter LS230 de la société Beckman-Coulter. A partir de la distribution

granulométrique, il est possible de déterminer le diametre moyen en volume
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avec le mode de calcul logarithmique version 2.11a. du logiciel, ainsi que
I'écart-type qui mesure le resserrement de la distribution ou la largeur de la
distribution autour du diametre moyen.

Exemple 3 : Compositions comprenant des particules selon l'invention

- Exemple 3.1 : Fabrication d"un fond de teint coulé selon la formulation

suivante :
Tableau 2
Phase INCI %
A ARACHIDYL ALCOHOL,BEHENYL 200
ALCOHOL,ARACHIDYL GLUCOSIDE ’
CETYLPALMITATE 0,50
CETEARYL ALCOHOL 0,30
C18-21 ALKANE 4,00
C13-15 ALKANE 2,00
NEOPENTYL GLYCOL DIHEPTANOATE 3,00
DIMETHICONE 1,50
POLYGLYCERYL -3 DIISOSTEARATE 1,00
ETHYLHEXYLMETHOXYCINNAMATE 4,00
BUTYLMETHOXYDIBENZOYL METHANE 0,50
B AQUA gsp 100
EDTA 0,1
GLYCERIN 2
METHYLPROPANEDIOL 4
MAGNESIUM ALUMINUM SILICARE 04
CETEARYL SULPHATE 0,2
XANTHAN GUM 0,15
C MICA 1,5
CI77499 0,1
CI77491/2/9 04
CI77492 1,5
CI77891 6
D Exemple 2.1 3,00

Peser les ingrédients de la phase A, les charger dans un fondoir et
chauffer a 110°-115°, en mélangeant a vitesse constante. Vérifier
I"homogénéité de la phase puis refroidir a 85-90°C. Ajouter alors un a un, les
ingrédients de la phase B en mélangeant continuellement. Avant de
poursuivre, vérifier '’homogénéité du mélange. Pendant ce temps, mélanger

les poudres de la phase C. Puis ajouter la phase C dans le fondoir en
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mélangeant a vitesse constante jusqu'a ce que 'ensemble soit homogene.

Maintenir la température a 85-90°C. Ajouter un a un les ingrédients de la

phase D, et mélanger a vitesse constante jusqu'a ce que l'ensemble soit

homogene. Couler dans les moules métalliques appropriés en maintenant le

mélange a 85°C. Apres refroidissement, on obtient un fond de teint coulé.

- Exemple 3.2: Composition d'un lait démaquillant selon la présente

invention avec D, et non selon la présente invention avec D1 ou D2 :

Tableau 3
Phase INCI %
A AQUA gsp 100
DISODIUM EDTA 0,15
HYDROPYPROPYL GUAR 0,05
XANTHAN GUM 0,15
GLYCERIN 3,00
B PEG 8 stearate - cetearyl ethylhexanoate - isopropyl
myristate - glyceryl stearate - stearyl heptanoate - cetyl
alcohol - butyl stearate - cetyl palmitate - sorbitan 8.00
sesquioleate - stearic acid - aqua - potassium hydroxyde -
BHA
CETEARYL ALCOHOL 1,50
BUTYROSPERMUM PARKII BUTTER 2,00
ISONONYL ISONONANOATE 4,00
MACADAMIA TERNIFOLIA SEED OIL 8.00
BETASITOSTEROL 0,20
phenoxyethanol - methylparab_en ethylparaben - 080
butylparaben propylparaben - isobutylparaben ’
Cc AQUA 5,00
IMIDAZOLIDYNYL UREA 0,30
SODIUM COCOAMPHOACETATE 2,00
D
Pour Particules de poudre libre de 'Exemple 2.2 2,00
Exemple 3.2 INylon 11 (RILSAN T NAT BHV COS) 2,00
ou D1
Polyamide PA12 (5 pm, SSA> 8m?/g) (Orgasol ®) 1,20
Coml:;)(;l:;tif 1 [LACTIC ACID 0,80
Nylon 11 2,00
ou D2
Pour
Comparatif 2 |Nylon 11 2,00
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Mélanger tous les composants de la phase A. Ajouter la phase B sous
agitation, puis les phases C et D (ou D1 ou D2) successivement. Controler le

pH du lait démagquillant obtenu.

Exemple 4 : Tests d’efficacité sur une composition selon l'invention

Les compositions de I'exemple 3 sont testées sur des panels d’experts
entrainés.

- Exemple 4.1 :

La composition de I'exemple 3.1 selon l'invention (fond de teint coulé) est
comparée a une composition placebo (comparatif 3) dans laquelle les
particules de poudre libre selon l'invention ont été remplacées par la méme
teneur en talc (3%).

On compare la perte insensible en eau (aussi appelé TEWL, «transepidermal

water loss») obtenue apres utilisation de ces deux compositions. L'eau trans-
épidermique est celle qui se diffuse a travers la peau avant de remonter a sa
surface. Elle s’en évapore alors, et est perdue. Plus la couche cornée est
abimée, plus la perte insensible en eau augmente.
On utilise la méthode bien connue du Tewameter®, au moyen d’un appareil
Tewameter® 300 (Courage + Khazaka, electronic GmbH).

Tableau 4

Mesure de la variation (%)
de TEWL «transepidermal

Aprés 7 jours

Aprés 15 jours

Aprés 30 jours

Aprés 60 jours

d'utilisation d'utilisation d'utilisation d'utilisation
water loss»
Comparatif 3 -1% 2% -3% -3%
Exemple 3.1 -6% -8% -10% -12%

L’application quotidienne sur le visage de la composition de I'exemple 3.1
entraine une amélioration de la fonction barriere de la peau, qui se
caractérise par une diminution de la perte insensible en eau TEWL de 12%

apres 60 jours d'utilisation du fond de teint de ['exemple 3 .1. La diminution
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de TEWL n’est que de 3% pour la méme composition de fond de teint

placebo ne comprenant pas de particules selon I'invention (comparatif 3).

On compare le niveau de sébum obtenu apres utilisation de ces deux

compositions (comparatif 3 et exemple 3.1), par la méthode Sebumeter® a
I'aide d'un sébumetre de marque Sebumeter® 815, Courage + Khazaka

GmbH.

10

15

20

Tableau 5
Mesure de la variation (%) | Aprés 7 jours | Aprés 15 jours | Aprés 30 jours | Aprés 60 jours
du niveau de sébum d'utilisation d'utilisation d'utilisation d'utilisation
Comparatif 3 +2% +2% +3% +3%
Exemple 3.1 +4% +8% +14% +18%

L’utilisation quotidienne de la composition de I'exemple 3.1 améliore de
maniere continue le film hydrolipidique de la peau, comme le montre
'évolution du niveau de sébum. Pour le comparatif 3, le niveau de sébum
reste inchangé.

On compare les variations du parametre «aspect lisse de la peau » obtenu

apres utilisation de ces deux compositions (comparatif 3 et exemple 3.1), par
la méthode de I'évaluation de l'état de surface de la peau « Skin surface
evaluation », au moyen dun appareil visioscan VC 98 (Courage + Khazaka
electronic GmbH) utilisé pour I'analyse in vivo et en 3D de la surface de la
peau. Le parametre mesuré par l'analyse d’image est le SESm (skin
smoothness) qui est calculé a partir de la largeur moyenne de ride et la
profondeur moyenne de ride. Plus la valeur de SESm est faible et plus la

peau a un aspect lisse.

Tableau 6
Mesure de la variation (%) N . . . . . .
du paramétre «aspect lisse Ap're_s_ 7 jours Ap'res_ .15 jours Ap'reg .30 jours Apfes_, .60 jours
d d'utilisation d'utilisation d'utilisation d'utilisation
e la peau»
Comparatif 3 +3% +5% +6% +6%
Exemple 3.1 +8% +11% +12% +14%




10

15

20

25

2944443

25

L'utilisation du fond de teint de I'exemple 3.1 selon I'invention augmente
"aspect lisse de la peau de 14% apres 60 jours d'utilisation quotidienne. Selon
la nature de la peau, I'augmentation du lissage de la peau peut atteindre 30%
avec la composition de 'exemple 3.1 selon I'invention. La formule placebo
(comparatif 3) n"a amélioré I'aspect lisse de la peau que de 6%, plateau atteint
au bout de 30 jours.

Les particules imprégnées selon I'invention (Exemple 2.1) ont une efficacité a
long terme sur la réduction de l'aspect rugueux de la peau et sur la réduction
de la profondeur des rides. La figure 1 est un graphe représentant une
section de peau a travers trois rides référencées 1, 2, et 3 (en abscisse) de
différentes profondeurs (en ordonnée). Le niveau (profondeur) des rides est
représenté avant (en gris foncé, 5) et apres (en gris clair, 6) 60 jours
d’utilisation du fond de teint de I'exemple 3.1. Sur ce graphe, on remarque
que la profondeur (6) des rides est réduite de maniere significative apres 60
jours d'utilisation par rapport a la profondeur (5) des rides avant utilisation
de la composition selon I'invention, pour se rapprocher de la surface (4) de la
peau (représentée par une ligne horizontale sur la partie haute du graphe).

- Exemple 4.2:

La composition de l'exemple 3.2 selon l'invention (lait démaquillant) est
comparée a deux compositions :

- une composition appelée comparatif 1, dans laquelle les particules de
poudre libre chargées en agent cosmétique (acide lactique) de la
présente invention (de l'exemple 3.2) ont été remplacées par des
teneurs équivalentes d’acide lactique et de poudre libre a base de
polyamide de méme type mais non imprégnée par I'acide lactique.

- une composition appelée comparatif 2, qui ne contient pas de

particules de poudre libre chargées en agent cosmétique.
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On mesure la quantité de sébum a la surface de la peau avant 'application
du lait démaquillant, puis 2 heures apres la premiére application, et enfin
apres une semaine d’application journaliére.

La mesure de la quantité de sébum a la surface de la peau est faite selon la
méthode de mesure bien connue du sebumetre (la référence du sebumetre
utilisé est: Sebumetre 815, Courage +Khaza GmbH). C'est une mesure

directe de 'accumulation du sebum sur la peau.

Tableau 7

Mesure Exemple 3.2 |Comparatif 1|Comparatif 2

Variation (réduction en %) du niveau de sébum,

-209 -2N09, _EO
2 heures aprés l'application du lait démaquillant 30% 20% 5%

L’utilisation du lait démaquillant de I'exemple 3.2 selon 'invention réduit le
sébum a la surface de la peau d’au moins 30%. L’utilisation du lait
démagquillant du comparatif 1 ne réduit le sébum que de 20%, et celle du
comparatif 2 ne réduit le sébum que de 5%.

Cette différence d’efficacité entre les compositions de lait démaquillant de
I'exemple 3.2 et du comparatif 1 est maintenue méme aprés 6 mois de
stockage. Ceci confirme la stabilité des particules de poudre libre a haute
teneur en agent cosmétique ou pharmaceutique selon I'invention dans les
formulations les comprenant.

Les particules de poudre libre a haute teneur en agent cosmétique ou
pharmaceutique selon I'invention « boostent » ou augmentent I'efficacité de
'agent qu’elles contiennent. De plus, on remarque que |’action observée pour
les formulations contenant des particules selon I'exemple 2.2 de I'invention
n’est pas suivie d’un effet rebond, puisque, apres le démaquillage le niveau
de sébum n’augmente pas de nouveau, mais au contraire reste stable et
correspond au niveau recherché pour une peau normale (autour de 190
ug/cm?), également apres 7 jours d’utilisation journaliere du lait

démagquillant de I'exemple 3.2, comme le montre le tableau 8.
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Tableau 8
Avant application du lait . 2 hgurgs apres . ..Apr?s 7 jours
i . I'application du lait d'utilisation journaliére
démagquillant de ! ; N .
) démagquillant de du lait démaquillant de
'exemple 3.2 ' '
I'exemple 3.2 l'exemple 3.2
Niveau de szebum 265 188 185
(uglcm’)
S peau grasse peau normale peau normale
Classification (>220) (100-220) (100-220)
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Revendications

1- Procédé de fabrication de particules de poudre libre a base de
polyamide imprégnée d’au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique,
ledit procédé comprenant les étapes successives suivantes :

- ajout goutte & goutte ou par pulvérisation dudit agent cosmétique ou
pharmaceutique & l'état liquide a des particules de poudre libre sous
agitation de sorte qu’il représente au moins 25% en poids des particules de
poudre, lesdites particules étant poreuses et de SSA supérieure a 8m?/g,

- arrét de l'ajout avant que les particules de poudre ne commencent a
s’agglomérer,

- maintien de I'agitation pendant au moins 5 minutes, puis

- récupération de la poudre libre obtenue imprégnée dudit agent cosmétique
ou pharmaceutique.

2- Procédé selon la revendication 1, dans lequel ledit au moins un
agent cosmétique ou pharmaceutique est liquide a la température a laquelle
est effectué I'ajout.

3- Procédé selon la revendication 1 ou 2, dans lequel ledit au moins un
agent cosmétique ou pharmaceutique représente au moins 40% en poids des
particules de poudre.

4- Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 3, dans
lequel lesdites particules ont un diameétre moyen en volume compris dans la
gamme allant de 3 a 12 um.

5- Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
dans lequel lesdites particules a base de polyamide sont choisies parmi les
particules de polyamide, de copolyamide, de copolyesteramide, et leurs
mélanges.

6- Procédé selon 1'une quelconque des revendications précédentes,

dans lequel lesdites particules a base de polyamide comprennent, avant
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imprégnation, une teneur en pourcentage molaire de polyamide 12 comprise
dans la gamme allant de 50% a 100%, de préférence de 80% a 100%.

7- Procédé selon 1'une quelconque des revendications précédentes,
dans lequel lesdites particules de poudre a base de polyamide sont obtenues
au moins en partie par polymérisation anionique, par ensemencement avec
une charge minérale ou organique, de lactame(s) et/ou de lactone(s) en
solution et/ou en suspension dans un liquide organique.

8- Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
dans lequel lesdites particules sont sphéroidales.

9- Procédé selon 'une quelconque des revendications précédentes,
dans lequel lesdites particules contiennent de I'eau.

10- Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
dans lequel ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est
choisi parmi les agents hydratants, astringents, antiseptiques, anti-
inflammatoires,  antimicrobiens,  anticellulitiques,  antiséborrhéiques,
matifiants, absorbants, antipelliculaires, antirides, antioxydants, anti-
radicaux libres, lissants, lubrifiants, adoucissants, colorants, anti-solaires,
anti-irritants, anti-couperose, cicatrisants, décongestionnants, régénérants,
déodorants, parfumants, antitranspirants, anti-perspirants, dépilatoires,
stimulateurs de la pousse du cheveu ou du cil, dépigmentants, filmogenes,
adhérants, fixants, pigmentants, nacrants, auto-bronzants, photodynamiseurs
de pigmentation, vitamines, et leurs mélanges.

11- Procédé selon la revendication 10, dans lequel ledit au moins un
agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi parmi les agents émollients,
humectants, relipidants, et leurs mélanges.

12- Procédé selon la revendication 10 ou 11, dans lequel ledit au moins
un agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi parmi les polyols tels que

la glycérine, le propylene glycol ; les glycérides, tels que les triglycérides ; le
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hyaluronate de sodium ; I'acide lactique ; les lipides ; les céramides, tels que
le céramide-3 ; et leurs mélanges.

13- Procédé selon l'une quelconque des revendications précédentes,
dans lequel ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est issu
de la biofermentation.

14- Particules de poudre libre a base de polyamide susceptibles d’étre
obtenues selon le procédé de I'une quelconque des revendications 1 a 13,
lesdites particules étant poreuses, de SSA supérieure a 8m?/g et ayant une
teneur d’au moins 25% en poids d’au moins un agent cosmétique ou
pharmaceutique autre que !'eau.

15- Particules selon la revendication 14, dans lesquelles ledit au moins
un agent cosmétique ou pharmaceutique représente au moins 40% en poids
des particules de poudre.

16- Particules selon 'une quelconque des revendications 14 ou 15,
dans lesquelles lesdites particules ont un diametre moyen en volume
compris dans la gamme allant de 3 a 12 um

17- Particules selon l'une quelconque des revendications 14 a 16, dans
lesquelles lesdites particules a base de polyamide sont choisies parmi les
particules de polyamide, de copolyamide, de copolyesteramide, et leurs
mélanges.

18- Particules selon 'une quelconque des revendications 14 a 17, dans
lesquelles lesdites particules a base de polyamide comprennent une teneur
en pourcentage molaire de polyamide 12 d’au moins 50%.

19- Particules selon 1'une quelconque des revendications 14 a 18, dans
lesquelles lesdites particules de poudre a base de polyamide sont obtenues
au moins en partie par polymérisation anionique, par ensemencement avec
une charge minérale ou organique, de lactame(s) et/ou de lactone(s) en

solution et/ ou en suspension dans un liquide organique.
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20- Particules selon I'une quelconque des revendications 14 a 19, dans
lesquelles lesdites particules sont sphéroidales.

21- Particules selon 'une quelconque des revendications 14 a 20, dans
lesquelles ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi
parmi les agents hydratants, astringents, antiseptiques, anti-inflammatoires,
antimicrobiens, anticellulitiques, antiséborrhéiques, matifiants, absorbants,
antipelliculaires, antirides, antioxydants, anti-radicaux libres, lissants,
lubrifiants, adoucissants, colorants, anti-solaires, anti-irritants, anti-
couperose, cicatrisants, décongestionnants, régénérants, déodorants,
parfumants, antitranspirants, anti-perspirants, dépilatoires, stimulateurs de
la pousse du cheveu ou du cil, dépigmentants, filmogénes, adhérants, fixants,
pigmentants, nacrants, auto-bronzants, photodynamiseurs de pigmentation,
vitamines, et leurs mélanges.

22- Particules selon 'une quelconque des revendications 14 a 21, dans
lesquelles ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi
parmi les agents émollients, humectants, relipidants, et leurs mélanges.

23- Particules selon I'une quelconque des revendications 14 a 22, dans
lesquelles ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est choisi
parmi les polyols tels que la glycérine, le propylene glycol ; les glycérides,
tels que les triglycérides ; le hyaluronate de sodium ; l'acide lactique ; les
lipides ; les céramides, tels que le céramide-3 ; et leurs mélanges.

24- Particules selon 'une quelconque des revendications 14 a 23, dans
lequel ledit au moins un agent cosmétique ou pharmaceutique est issu de la
biofermentation.

25- Utilisation de particules de poudre selon 'une quelconque des
revendications 14 a 24 dans les produits cosmétiques, pharmaceutiques ou de
parfumerie.

26- Utilisation selon la revendication 25 pour la fabrication d'un

produit comprenant un agent cosmétique ou pharmaceutique ayant une
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diffusion augmentée et/ou prolongée dans le stratum corneum apres
application topique dudit produit sur la peau.

27- Composition cosmétique, pharmaceutique, ou de parfumerie
caractérisée en ce qu’elle comprend des particules telles que définies dans
'une quelconque des revendications 14 a 24.

28- Composition selon la revendication 27, ladite composition étant un
produit coloré, non coloré ou transparent choisi parmi les produits suivants :
- produits de maquillage pour le visage et le corps humain, tels que fond de
teint, créme teintée, poudre libre ou compacte, fard & paupiéres, mascara, eye
liner, rouge a lévre ;

- produits de soins pour le visage et le corps humain, tels que créeme, lait,
lotion, masque, produit de gommage, produits nettoyants et/ou
démaquillants, déodorants, antitranspirants, antiperspirants, produits de
rasage, produits d’épilation ;

- produits capillaires, tels que shampooings, produits pour la mise en forme
des cheveux, produits de maintien de la coiffure, produits antipelliculaires,
produits antichute, produits contre la sécheresse des cheveux, teintures
capillaires, produits de décoloration ;

- produits de parfumerie, tels que parfum, lait, créme, poudre libre ou

compacte parfumée.
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