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ABREGE

Société Anonyme dite L'OREAL

"Composition cosmétique ou dermo-pharmaceutique aqueuse

contenant en suspension des sphéroldes hydratés d'une substance

lipidique hydrophile”

CompositidﬂcoSmétique ou_dermbwpharmaceutique agqueuse,

contenant en suspension dans la phase continue, des sphéroides

hydratés d'une substance liﬁidique hydrophile, lesdits sphéroldes

hydratés ayant un diametre moyen des particules compris entre 50

et 10 000 ym ; et son procédé de preparation.
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Composition cosmétique ou dermo—-pharmaceutique aqueuse contenant en
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suspension des ‘sphérolides hydrate d'une substance lipidique hydrophile.
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La présente invention a pour objet une composition cosmétique ou
dermo-pharmaceutique aqueuse contenant, en suspension, de petites spheres ou
sphéroides hydratés d'une substance lipidique hydrophile, ces sphéroides
pouvant €tre chargés en au moins un composant cosmétique ou
dermo-pharmaceutique liposoluble ou non liposoluble.

De nombreuses compositions toplques sont formulées sous forme
aqueuse et 1'on peut notamment mentionner les gels, les lotions et les
émulsions, ces compositions étant des démaquillants, des toniques, des
produits amincissants, des compositions anti-solaires et aprés soleil, des
produits capillaires, des produits d'hygiéne en particulier d'hygiene
buccale tels que des dentifrices ainsi que certains produits de maquillage

tels que des mascaras.

Ces compositions et en partlculier celles d phase aqueuse continue
sont tout particuliérement recherchées du fait de leur apport en eau
conférant une sensation agréable de fraicheur sur la peau et la muqueuse
buccale et également du fait qu'elles ne conférent pas un aspect gras a la
peau ni aux cheveux.

Ces compositions présentent toutefols certains inconvénients dans

la mesure ol elles peuvent provoquer un effet degséchant sur la peau,

conduisant 3 un certain manque de confort. Par allleurs, elles sont

généralement mal supportés par les personnes présentant une peau & tendance

séche, voir méme normale.

Trés peu d'études ont 6té jusqu'icl emtreprises en vue d'essayer

de remedier 3 ces inconvénlents.

"En outre, il est bien connu que certains composants cosmétiques ne
'peuvent stre introduits en quantité importante dams des gels ou des

émulsions sans les déstabilliser. Il s'agit notamment des parfums et des

huiles essentielles.

On a toutefois derniérement proposé des compositions sous forme de
gels contenant des inclusions d‘émulsion, mais leur préparation nécessite

cependant des appareillages complexeq d'injection et 1l'on a par ailleurs

,constate qu'aprés prélévement, les deux phases se mélangeaient de facon tres

| irreguliere au niveau de la surface de la composition restant dans le

conditionnement.-

Apres differentes etudeq, 'on vient maintenant de constater que les
_inconvenients des compositionu de 1'art antérieur, & savoir 1l'effet
desséchant, le manque de confort et la destabilidation par certalns

princines actifs, pouvaient etre résolus pax 1a présence, en suspension, de
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sphéroides hydratés d'une substance 1ipidique hydrophile.

Les sphéroides que l'on incorpore a 1'état solide, pour une
meilleure dispersion, s'hydratent et gonflent au contact de la phase aqueuse
ce qui confére ainsi aux compositions de nouvelles propriétés notamment
émollientes et lubrifiantes.

Les sphéroides hydratés de substance lipidique hydrophile
permettent en effet d'empécher 1'effet de desséchement de la peau et
apportent une trés agréable sensation de confort.

Par ailleurs les compositlons contenant ces sphéroides hydratés ne
nécessitent aucun appareillage particuliexr pour leur fabrication. Elles sont

rout & fait stables vis-a-vis d'une agitation mécanique.

continue, des sphéroides hydratés d’uﬁe substance lipidique hydrophile,
lesdits sphéroides hydratés ayant un diamétre moyen des partlcules compris
entre 50 et 10 000 pm.

Les sphéroides hydratés présents dans la composition ont une
consistance crémeuse et'peuvent atre assimilés & des "pré-émulsions". Ils
présentent la particularité, meéme au sein de milieux de failble viscosité
(< 50 cps) de ne pas coalescer méme emn cas d'agitation ou de prélévemeﬁt de
la cbmposition.

La composition édsmétique ou dermo-pharmaceutique selon
1'invention comporte essentiellement deux phases, une phase externe & savoilr
la phase continue qui peut Stre une émulsiom, un gel ou une lotion et une

phase interne constituée par les sphéroides hydratés que 1'on peut comparer
- a de petits reservoirs ou globules, stériquement bien délimités, d'une
préeémulsion ou d'une créme épaisse a fort contenu lipidique formant,'lors
de-l'appliCation sur la peau, une émulsion cosmetiquement trés agréable avec
la phase externe ‘aqueuse, ' '

Selon 1'invention et en particuliex dans le cas d'un gel ou d'une
"1ot10n, la phase externe peut stre de 1'eau ou un mélange d'eau et d'un .
solvant organique hydroxyle tel que par exemple 1'alcool éthylique, la
glycerine, les glycols tels que le propyléneglycol ou les éthers de glycol
tels que.le monoéthyléther de diethyleneglycol Dans cette derniére forme de
7réalisatidn,-le'mélange aqueux contient de préférence au moins 50 % d'eau.

; Lorsque la phase continue est une émulsion il convient que 1'agent
emu131onnant tant d'un point de vue qualitatlf que quantltatif solt

'compatib}e avec les sphéroides non hydrates et hydratés, ¢ 'est-a~dire qu 11

'induiqe pas leur dissociation ni leur &olubiliqation partiel]e ou totale.
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Par 1'expression "sphéroides’ telle qu'utilisée selon 1l'invention,
on doit entendre de petites particules solides essentiellement sphériques
alors que par l'expression "sphéroides hydratés" on doit entendre de
petites particules crémeuses également essentiellement sphériques contenant
de 1'ean.

Le diamétre moyen des sphéroides que 1'on incorpore dans la
composition peut 8tre compris dans de trés larges limites, mais celui~ci
doit &tre tel qu'aprés hydratation, les sphéroldes hydratés alent un
diamdtre moyen des particules compris dans la gamme indiquée ci-dessus et
de préférence entre 100 et 5 000 pm.

En fonction de la nature de la substance 1ipidique hydrophile
utilisée, le gonflement des sphéroides par hydratation a pour effet
d'augmenter voire de doubler le diamdtre moyen des sphéroldes solldes
introduits dans la composition.

En effet, la capacité d'hydratation des sphérxoldes est telle
qu'elles peuvent absorber 1,3 4 8 fols leur poids d'eau, c'est—-a~dire que
leur volume est multiplié par un facteur compris entre 1,3 et 8 si 1l'on
néglige les différences de densité. Par conséquent, leur diametre est

multiplié par la racine cubique de ce facteur, soit 1,1 a 2.

D' autre part, la nature de la phase externe aqueuse et la

température peuvent moduler l’absorption d'eau par les spheron.dee°

" Le pourcentage en poids des sphéroides introduits dans la
composition 3 1'état solide est bilen entendu fonction de l'effet recherche,
un pourcentage 41evé conférant un effet adoucissant et jubrifiant plus
prononce.

Dans ia pratique, ce pourcentage en poids est généralement compris
entre 0,1 et 50 Z mais de preference entre 1,5 et 10 Z en poids.

Les substances lipidiques hydrophiles pour la formatlon des
sphéroides doivent etre solides 4 température amblante, C 'est-a~dire

'presenter un point de fusion supérieur a 20 °C. Le point de fusion maximum

n'est pas critique'mais 1’on préfére utiliser des subetances lipidlques

hydrophiles ayant un point de fugion inférieur a 80 °C.
Parml les substances lipidiques solides hydrophiles

particuliérement préférées pour la preparation des spher01des, on peut

notamment'mentionner -
(1) Les alcools gras en C12 24 ayant un point de fusion

cdmpris entre 20 et 80 °C et ayant un indice d'hydroxyle (IO0H) compris
entre 100 et 300.

Parmi ces alcools gras ceuX particuliérement préférés sont :

l'alcoOI'myristique, 1'alcool cétylique et l'alcool stéarylique.
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(2) Les esters partiels d'acides gras en Clz-C24 avec des
polyols ou oligoméres de polyols tels que 1'éthylene glycol, le propylene
glycol, le glycérol, des sucres en C3~-C6 linéaires, ramifiés ou
cycliques ou le diéthyléne glycol, les polyéthylene glycols, les

polyglycérols et le saccharose.
Ces esters partiels doivent avoir un point de fusion compris entre

20 et 80 °C et un indice d'hydroxyle (IOH) compris entre 50 et 500 ou une
HLB (Hydrophile-Lipophile Balance) comprise entre 1l et 13.

Parmi ces esters partiels on peut notamment citer :
le monodipalmitostéarate de glycérol tel que le "GELEOﬁ* vendu par la

Société GATTEFOSSE, le nonopalmitate de Sorbitan tel que 1' "ARLACEL 40*"

vendu par la Société ICI, le monostéarate de diéthyléne glycol tel que le

%" - . .
"TEIGIN D vendu par la Société GOLDSCHMIDT ou le béhénate de glycérol tel

que le "COMPRITOﬁ”'vendu par la Société GATTEFOSSE.

(3) Les dérivés oxyéthylénés de corps gras tels que ceux d'alcools

A ' anas
oras en C12 C24 et de leurs esters, d acide gras en C12 024 et de

leurs esters, d'amines et amides gras en C17“C24’ et de cires, de
lanolines et d'huiles hydrogénées et leurs mélanges, ces.COIPS BIras étant

oxyéthylénés 3 1'aide de 2 4 50 moles d'oxyde d'éthyléne (OE) par mole de

corps gras.
Ces dérivés oxyéthylénés de corps gras doivent avoilr un point de

fusion de 20 3 80 °C et une HLB comprise entre 1 et 13.

Parmi ceux-ci on peut notamment mentionner
tel que le ""BRIJ 72¥ vendu

1'alcool stéarylique oxyéthyléné a& 2 moles d'OE,
a 8 moles d'OE,

par la Société I.C.I., le distearate de polyéthyléneglycol a
tel que le "LIPOPEG 4 DS vendu par la Société LIPO ou la cire d'abeilles

hydrophile telle que 1’ 'APIFIL vendue par la Société GATTEFOSSE.

(4) Les produits issus de la reéaction d'alcoolyse entre les

triglycérides et les polyoxyéthyleneglycols, ayant un point de fusion

compris entre 20 et 80 °C., et un indice d'hydroxyle compris entre 50 et 500

ou une HLB comprise entre 1 et 13.

I1 s'agit en particulier des glycérides lauropalmitostéariques

ylénés glycolysés (huiles de palme/palmiste hydrogénées

polyoxyéth
"LABRAFILS M2130 BS, M2130 C5 et

interestérifiées), tels que les

WL2514 CS* vendus par la Société GATTEFOSSE.
(5) Les phospholipides et sphingolipides et leurs dérivés

* (marques de commerce)



CA 02039773 2001-12-12

4a

~,

hydrogénés de point de fusion supérieur a 20 °C, ayant un indice
d'hydroxyle compris entre 50 et 500 ou une HLB comprise entre 1 et 13.
(6) Les silicones amphiphiles tels que les diméthicone copolyols,

les polyalkyl diméethicone copolyols, ou leurs dérivés portant des esters a

PP pp—— Al

[rppp—p— . o - ~ov [

/ . . . e - A -




10

15

20

25

30

35

40

5- 2039773

longue chaine, comportant 2 & 50 moles d'OE par mole de produit, et ayant
un point de fusion compris entre 20 et 80 °C.

Les substances lipidiques hydrophiles telles qu'énumérées
ci-dessus peuvent etre utilisées seules ou éventuellement sous forme d'un
mélange.

11 est épalement possible 1'utilicser des mélanges de substances
lipidiques, chacune d'elles pouvant avoir une ou plusieurs caractéristiques
(point de fusion, indice d'hydroxyle, HLB) hors des limites précédemment

définies, mais dont 1l'assoclation posséde les caractéristiques

physico-chimiques énoncées.

11 est en outre possible pouxr ajuster la consistance ou la
viscosité des sphéroides, d'introduire dans le mélange, des arglles

modifiés ou leur dispersion huileuse, des silices, des savons métalliques

ou tout autre structurant des corps gras.

Selon une forme de réalisation préféree de 1'invention, les
sphéroides de substance 1ipidique hydrophile contilennent dissous ou

dispersés dans leur matrice, des composants cosmétiques ou

dermo—pharmaceutiques.

celon cette forme de réalisation, la substance lipidique
hydrophile des sphéroldes sert de support et de véhicule a des composants
tels que des parfums, des huiles essentielles ou leurs constituants, des
pigments, des chatges, des colorants, des vitamines, des enzymes et
diverses autres substances actives au sens de la cosmétique qui peuvent

etre présénts a raison de 0,01 &4 70 Z et de préférence de 1 4 40 Z en polds

par rapport au polds des sphéroides.

il va de soi que lorsque l'on incorpore ou charge de tels

composants cosmetiques ou dermo~pharmaceutiques dans les sphéroides de

| subStanée iipidique hydrophile, il convient de choisir une substance

1ipidique hydrophile appropriee de telle sorte qu'aprés granulation, les

' sphéroides se présentent toujours sous forme solide avant leur

incoxrporation dans la composition, et conservent toujours leur capacité

d'absorption d'eau.i . |
.'L'incorporatlon de parfums et d'huiles essentielles dans les

“gsphéroides est particulierement appropriee car il est bien connu que

'ceuxmci gont des facteurs de déstabilisation.

| Cette forme de réalisation par 1ncorporarion de sphéroides

- chargées en parfum, en huiles essentielles ou leurs constituants, permet de

rendre possible la formulation de produits, a phase extermne aqueuse,

partlcullerement riches en ces composés, ce quil jusqu’a présent ne pouvalit

. @tre obtenu.
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Parmi les composants cosmétiques ou dermo—~pharmaceutiques
liposolubles qul peuvent 8tre incorporés dans les sphéroides, on peut
mentionner les vitamines ou pro-vitamines plus ou moins liposolubles,
telles que les vitamines A et E et leurs esters, les esters de la vitamine
C, les caroténoides, les substances anti-radicalaires, antiseptiques,
anti-acnéiques ou anti-pelliculaires, les filtres U.V., les kératolytiques
tels que l'acide salicylique ou ses dérivés ou ses sels, les molécules
agissant sur la pigmentation, sur 1'inflammation telles que les esters de
zinc ou de cuivre et d'acides gras, les esters gras émolllents, les huilles
d'origine minérale, animale, végétale ou synthétique, les substlituts ou
composants du sébum tels que le squaléne, le squalane et les céramides, le
cholestérol, les extraits biologiques ou les colorants du cheveu, etc...

Il est également possible d'incorporer dans ces sphéres des
charges adoucissantes ou lubrifiantes pour la peau telles que du talc, des
microbilles de polyamide, ou au contraire des particules destinées a
produire un frottement ou une abrasion de la peau ou des dents;, telles que
des poudres de polyéthyléne ou dtautres matiéres plastiques, des débris
vegetaux, cellulosiques ou 1igniques, ou des particules minérales | telles
que des poudres de silice.

Les sphéroldes peuvent également contenir un faible pourcentage

d'autres composants habituels des phases lipidiques cosmétiques ou

dermo-pharmaceutiques tels que des antioxydants, des conservateurs et des

'colorants,

Enfin ces spheroides peuvent contenir eux-mémes d'autres spheres,

,capsules ou systemes vecteurs moléculaires dont la taille peut aller de

quelques angstrdms jusqu'a quelques centaines de microns ou tout autre

systeme'microcapsulaire ou micromatriciel contenant lui-méme des principes

 actifs. La formule globale est alors pluricompartlmentee, chaque

_ compartiment étant immobilisé.

Selon une forme de réalisation preferee de l invention les

-

compositions contiennent en suspension des spheroides hydratés chargés a
1'aide de composants cosmﬁtiques ou dermo-phammaceutiques différents ce qui
presente un interet particulier dans le cas de composants incompatibles

'ontre eux tels que des parfums ou des huiles insaturées et des métaux ou

:des oxydes metalllqnes.

La presente invention a également pour objet un procédé de

'preparation des compositions telles que définies ci-dessus, ce procédé

consistant a 1ncorporer, SOUSs agltatxon, les sphéroides solides, chargés ou

.

A
X
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la soumettre ensuite A une étape dite de "maturation” pendant une durée
déterminée et a une température controlée, le traitement étant fonction de
la nature de la substance lipidique hydrophile utilisée pour former les
sphéroides et de la nature de la phase aqueuse externe.

Cette derniére étape dite de "maturation” provoque 1'hydratation
des sphéroides et a pour conséquence leur gonflement et leur ramollissement.

Le phénoméne qui est visible macroscopliquement, s'accompagne d"une
augmentation du diamétre et d'une modification éventuelle de la couleur et
de 1'opacité des sphéroldes notamment lorsqu'ils sont chargés en une
substance colorante ou en pigment(s).

L'étape de maturation est généralement effectuée a une température
comprise entre 15 et 80 °C et pendant une durée de 1 heure a 15 jours.

Les sphéroides solides peuvent &tre préparés par toutes méthodes
conventionnelles de granulation ou de sphéronisation & chaud ou a froid.

Par exemple, par solidification par le froid de gouttelettes de la
substance lipidique hydrophile fondue, maintenue en mouvement dans un
liquide non solvant tel que 1'eau, ou par refroidissement par un gaz froid
de gouttelettes de la substance lipidique hydrophile pulvérisée, projetée
sur un disque rotatif, ou extrudée, ou par éranulation 4 chaud autour d'un
noyau solide dans une turbine ou par un lit d'air fluidisé, ou dans un
mélangeur planétaire, par passage 3 travers une filiére ou une grille
vibrante, par moulage, coulage ou injection 3 chaud ou sous pression dans
des moules, ou par découpage ou division d'une masse lipidique solide.

Les méthodes de préparation a froid, ou requérant peu
d’ echauffement, gsont generalement préférées lorsque les composanis
cosmetiques ou dermoﬂpharmaceuthues inclus dans la substance lipidique
hydrophile sont fragiles vis-3-vis de la température ou de 1'oxydation. Le
refroidissement des gouttelettes fondues est obtenu de préférence par un
gaz plutot que par 1'eau.

Selon le procédée choisi et les paramétres de fabricatiom, les

sphéroides solides obtenus sont parfaitement calibrés ou de distribution de

.taille ou de diamétre plus ou molns étalé.

Les sphéroides solides peuvent atre manipulés industriellement
sans precaution particuliere. Leur introduction dans la phase externe peut

s'effectuer dlrectement dans le conditionnement définitif, sans lequel

.1'etape de maturation aura lieu.

Les comp051t10ns selon 1'invention sont comne indiqué précédemment
des gels, des lotions ou des emulsxons du type eau—dans-—1'huile ou

huilemdans&l'eau mais de préférence des gels.



CA 02039773 2001-12-12

Les gels dans lesquels sont incorporés les sphéroides sont obtenus
a 1'aide d'un agent gélifiant, généralement présent a une concentration
comprise entre 0,02 et 70 Z en poids par rapport au poids total du gel. (y
compris les sphéroides hydratés chargés ou non charges).

Parmi les agents gélifiants particuliérement appropriés pour la
formation des gels selon 1'invention on peut notamment mentionner les
polyméres carboxyvinyliques tels que les CARBOPOLS? neutralisés par une
base minérale ou organique (soude ou triéthanolamine), les gélifiants

polysaccharidiques tels que les alginates, les gommes de xanthane, les

dérivés de la cellulose, ou encore la gélatine ou les gélifiants minéraux
1.0 tels que les bentones ou les silices modifiées.
Ces gels peuvent également contenir dans la phase aqueuse continue
divers adjuvants cosmétiquement acceptables hydrosolubles et en particulier

des colorants, des agents hydratants, des extraits biologiques, des

vitamines ou des acides amineés.

On va maintenant donner & titre d'illustration et sans aucun

caractére limitatif plusieurs exemples de préparation des sphéroides

solides chargés ou non chargés ainsi que plusieurs exemples de préparations

des gels selon 1l'invention.

PROCEDE DE PREPARATION DES SPHEROIDES SOLIDES

- eyt e PP —

.'ensemble substance(s) lipidique(s) hydrophile(s) +

-

4tventuellement actif(s) est préparé a chaud. Le ou les composants solides

de la substance lipidique-hydrophile sont fondus a une température

supérieure de 2 3 3 °C a celle de la substance lipidique hydrophile du plus

haut point de fusion. Puis on ajoute les autres composants, en commeng¢ant

par les moins fragiles.

” - ~- + ” . - O -
Le mélange est maintenu a une temperature superieure de 2 a 3 C a

celle de la zone de solidification. Les composants fragiles ou volatils

sont ajoutés en dernier. Les solides sont ajoutés a la fin dans le melange

fondu, et maintenus sous agitation. Ils peuvent etre éventuellement

"empatés' par une fractiom de la substance lipidique hydrophile fondue

2 : . . a2 ‘e
O avant leur incorporation a la totalite du mélange.

'
o

* (marque de commerce)
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Lorsque le mélange est homogene, 1la masse fondue est pulvérisée

dans la partie supérieure colonne verticale d'air froid. Les goutelettes de

lipides fondus tombent par gravitation tout en refroidissant.

A

Les gouttelettes solidifiées sont récupérées a la base de la

colonne.
Selon un autre procédé, il est également possible de couler la

masse lipidique fondue dans une phase aqueuse porteée a la méme température

et maintenue sous agitation circulaire : le melange lipidique se disperse
sous forme de gouttelettes sphériques. Un agent gélifiant est alors ajouté

dans le milieu, qui est refroidi sous agitation. Dans ce cas, la

10 préparation des sphéroides est réalisée simultanément a leur incorporation

dans le milieu externe final.

Selon 1'un de ces modes opératoires, on a préparé des sphéroides

solides non chargés et chargés en diverses substances, selon les exemples

suivants @

1) Exemple de sphéroides non chargés :

Alcool stéarylique 3 2 moles d'OE vendu par la Société 1.C.I. sous la

*
dénomination de "BRIJ 72 v veeceseccecsssasacssocsssscccns 100 g

Taille moyenne des particules : 1000 ym

<0 2) Exemple de sphéroides chargés en vaseline :
Huile de vaseline....ceceesvceessscsssscssnsscscccscccconces 10
Vaseline?...................... ........ T hesssecscesssseace s 19 g
Monodipalmitostéarate de glycérol......ccceueecnocccccccnne 60
Glycéride oléique interesterifié vendu sous la dénomination
de "LABRAFIL M2735 CS* par la Société GATTEFOSSE .......... 10 g
Parfum..................................u..................' 1
Taille moyenne des particules : 1 500 um (couleur ivoire)
3) Exemple de sphéroides chargés en pigments :
Exemple 3-A
30 Oxyde de fer jaune ......-.. e eevecescsesessseesesssevo oo 3 g
e s 1,5 g

Oxyde de fer TOUZ@..ceveverrocrornmcrcecncoreroronees

* (marques de commerce)
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Oxyde de fer moir....cccccevvevenen Ceesscssascasecenan e ceoo 0,5 g
Dioxyde de Citane@..ceeeceerosoecacccccorananaccaccscnnaccee 15 g
Huile de palme/palmiste hydrogénée interestérifiée......... 10 g
Cire d'abeilles hydrophile..........cccvenee cesecescscensons . 60 g
Macération de carottes dans 1'huile de S0j@cccccecacccccnns 10 g
Taille moyenne des particules : 500 pm (couleur brune)
Exemple 3-B
Oxyde de fer jaune.........ccceeeeess 6Cecevscssvacecsecccneecs 1 g
Oxyde de fer rouge.........cceeen-s teoecesccsecsnsssseescnos 1 g
"0 Dioxyde de titane...... I R R R L5 g
Huile de palme/palmiste hydrogéneées interestérifiées....... 10 g
Cire d'abeilles hydrophile......ccceeeereercccccancncnnn coooe 60 g
Macération de carottes dans l'huile de soja...cc.ceccceneces 10 g
Taille moyenne des;garpigyles - 500 um (couleur ocre)
Exemple 3-C :
Dioxyde de titame.......ceseeeeccccccccnrcrccconnccccoceres 20 g
Huile de palme/palmiste hydrogéneées interestérifiées....... 10 g
Cire d'abeilles hydrophile...... cecsccssvaasess Csssanmeassns. 60 g
Macération de carottes dans l'huile de SOJA.oeees cesene cece s 10 g
5 Taille moyenne des particules : 500 ym (couleur blanche)
<
Exemple 3-D :
Monodipalmitostéarate de glycérol..cceeeeencccaonns e e 68,75¢g
Fraction liquide de beurre de KAYItCoveooonoeaooonnassss .o s 15 g
Miglyol*gel ............... i teeeeesesesesssesscsscesesecace 8 g
Oxyde de fer OCre..c.ceoeraancccnanaacnns seeecssseseseavens 1,4 8
Oxyde de fer brun rouge......ccccceceroccccns Ceoceceacc e as 0,8 g
Oxyde de fer noir...... i teeeesessessescesacssecesssse oo 0,2 g
Dioxyde de titane@...eeeecescccccorencnenocncororcss cesecsscs 5,6 g
BHT .. cocceceee it eeeeessevesssssesscesesecreconoe cecscons 0,05¢g
CONSEYVALEUT e e coeoeonceesssvoscsassossse tevsecesecressese e e s 0,2 g
30 Taille moyenne des particules : comprise entre 600 et 800 pum

(couleur pourpre)

* (marque de commerce)
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Exemple 3-E :
Monodipalmitostéarate de glycérol...ceoeevnve ceseccssseeces 68,75g
Fraction liquide de beurre de karité..cceeeeeeo teecsecavace e . 15 g
Miglyol*gel .............. v eseecesesesessescassensssesccss 8 g
Dioxyde de chrome .......cceccccvcerccs 6tesececcscewocaneos s 5 0,5 g
Dioxyde de titane........ Cecesesessse e Gt eeneacevaceseu oo 7,5 g
BHT . & v o oo seossssessassssesseassssssessesaesesrsosoossecerces 0,05g
CONSETVALEUY o v oo eoeaseosaassosssanssoeeosseeroeseessmeeessss 0,2 g
Taille moyenne des particules comprise entre 400 et 500 um'
(couleur vert clair)
4) Exemple de spheroides chargés en parfum :
Concentré de parfum.....cc.vecccecseconces Weosnecaseaeecsas 30 g
Monodipalmitostéarate de glycérol..cceeeaccecacns ceessace e 54 g
Monodipalmitostearate de polyéthyléneglycol ............... . 15,75¢g
ButylhydroXytolu@ne.....ceeeeceaenorneenemnenennanannnns . 0,05¢g
Conservateur...... o iveeseasesesanssceessseseaesneoc ol 0,2 g

Taille moyenne des particules

1 000 pm (couleur

jaune pale)

5) Exemple de spheroides chargés en insaponirl [
Extrait huileux d'insaponifiables de SOjAesoescsscnccacccce 40 g
Monodipalmitostéarate de glycérol..eccerecsacrnnocncomones . 55 g
Alcool myristique.....cceecseccnens ceeenooes weeeeso s cveooe 1,748¢g
Palmitate de vitamine A......cceemeerereses teseecesesescen e 3 4
DC Green . T i .o 0,002¢g
Butylhydroxytoluene...... casane ceceseas G eevceccssscscssns e s . 0,05 g
CONSEIVALEUL a s eeevrsnesssseessmneerseesesrssssssnssfnns ceos 0,2 g

Taille moyenne des particules

(couleur verte)

* (marques de commerce )
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ceecessen e 38 £

cee s 10 g
cesevccoce 1 4
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EXEMPLE DE PREPARATION DES COMPOSITIONS

EXEMPLE A

Préparation d'un gel démaquillant tonique

Dans un flacon approprié on conditionne 80 g d'un gel ayant la

composition suivante :

"CARBOPOL 940 de la Société GOODRICH......... s 0,15 g
Hydroxyde de sodium gsp pH : 6,5
Glycérine.......eeeee... B R R R T T 3 g
Eau d'hamamélis ....cetereeenneeannns e e e e cee e e e 20 o
L0 EAU @ TOSE et et et e e enseeeeaeeeeosessessoeesnsnenennna 20 g
FD et C Blue T... .. iiiiiie ettt nnenns et e e ae e . 0,002¢
oM S Y VAL U & v v e it v o veeeonooesscessoncscoeansonessssssnscaes.s 0,02 g
Eau ........ D 5 100 g

A ce gel on incorpore sous agitation 20 g de sphéroides solides

, UK ;
chargés en Vaseline obtenus selon 1l'exemple 2.

Le flacon est alors soumis a 1'etape de maturation en le placant

dans une enceinte a 45 °C pendant 3 jours.

A la fin de cette période de maturation on obtient un gel fluide

transparent bleuté contenant des sphéroides hydratés de couleur blanche

ayant un diametre moyen de 2 500 pm.

20 Ce gel constitue un excellent démaquillant qui ne nécessite pas de
rincage a 1l'eau ou avec un tonique. Il ne laisse pas sur la peau de résidus

gras ni ne provoque de sensation d'inconfort due a un effet desséchant.

EXEMPLE B

Pgépq;ation d'un fond de teint

Dans un flacon approprié on conditionne 91 g de gel ayant la

»

composition suivante :

"CARBOPOL 940 de 12 S0Ciété GOODRICH. .« v v vveneneeoncaannans- 0,25g

Triéthanolamine gq.s.p pH : 6,5
30Glycérine. ................................................ . 4 g
CoNServVAL@UY ..cccevveccccocsascssasonsssssoscsssenaescsascssecsess 0,2 g
100 ¢

EQU. e ceeeeegeSePeoresnscscccsasosscessscssesassssaoasacsacsasss

* (marques de commerce)
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A ce gel on incorpore SOUS agitation 3 g de sphéroides solides

chargés en pigments obtenus selon 1'exemple 3-A, 3 g de sphéroides solides

chargés en pigments obtenus selon 1'exemple 3-B et 3 g de sphéroides

solides chargés en pigments obtenus selon 1'exemple 3-C.

l.e flacon ainsi conditionné est alors soumis a 1'étape de

naturation en le placant dans une enceinte appropriée a une température de

37 °C pendant 4 jours.

A la fin de cette étape de maturation on obtient un gel

éroides hydratés de differentes

couleurs (brun clair, ocre

Par application sur le visage ce

10
ents réalisent un

les doigts. L'excipient est rapidement absorbé et les pligm

maquillage mat est homogéne particulierement adapté aux peaux grasses.

EXEMPLE C

Préparation d'un gel parfumeé

Dans un flacon approprié on conditionne 95 ¢ d'un gel ayant la

»
-

composition snivante

"CARBOPOL 940 ¥ de 1la Société GOODRICH......eevecocaonnaness 0,3 g
Triéthanolamine q.s.p. pH : 6,5

Méthylparaben S0dé....cceeveeececccncnmccecnoennnene PR 0,2 g

00 GLYCOTINE.ecveeeroomnscsnnassncecanoaseacseuennoessesoennns b g

ceeecctessseee 100 g

Fau distillée........ QoSeP cscessaccsaanocans

On incorpore alors dans le flacon 5 g de sphéroides solides

chargés en parfum obtenus selon 1'exemple 4 a 1l'aide d'un mélangeur

planétaire.

Aprés maturation, pendant une cemaine dans une enceinte appropriée

3 20 °C, on obtient un gel transparent contenant en inclusion des

sphéroldes hydratés de couleur jaune trés pale tres fondants ayant un

diamétre moyen de 2 000 pm qul s'émulsionnent facilement sur la peau avec

le gel.

Ce produit parfumé peut etre appliqué sur tout le corps.

30

* (marque de commerce)
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EXEMPLE D

Préparation d'un gel pour soin

Dans un flacon approprié on conditionne 96 g d'un gel ayant la

composition suivante :

"CARBOPOL 940% de 1a SoCLiété GOODRICH «vvvevevennennanaanns 0,35 g

Méthylparaben sodé...q.s.

Fau distilléee..eeeceedeSePecceacansscsocssssacscsssoncsnsscoescs 100 g

A ce pré-gel on incorpore 4 g de sphéroides solides chargés en

insaponifiables de soja obtenus selon 1'exemple 5 a l1'aide d'un mélangeur

-

planétaire, puis toujours sous agitation, le pré—gel est amené a un pH
voisin de sa neutralité par adjonction de 0,35 g de triéthanolamine.
L'agitation est arrétée lorsque le gel atteint une viscosité stable.
Aprés maturation pendant 4 jours a 3/ °C dans une enceinte
appropriée, on obtient un gel transparent contenant en inclusion des

sphéroides hydratés ayant un diamétre compris entre 700 et 2 000 pm de

couleur vert trés pale qui s'émulsionnent I

1'application.

EXEMPLE E : Préparation d'une émulsion eau-dans-l'huile :

Dans un flacon approprié on conditionne 96 g d'une éemulsion ayant

la composition sulvante :

* ® & & 9 & & & & ¢ & & & & o

Huile de Vaseline¥®..... C ettt reeseesseeevacas

. *
Vasellneooc00.00QQOOOOO00.000000000000.0000

® & © ® # & = & & & ¢ S & ¢ O 4 »

6 g

. 6 g
Paraffine...ceeeeeceeceacacsaassscosscsnnsss 3 g
6 g

Glycéride partiel de 1'acide isostéarique.. coeceeccecccccance

Association de triglycérides capryliques/capriques et de

bentone...... © ttteeeeeeeesecsecevesessacsesenessse oo s e e 15 %4
Huile de silicone volatile (pentamére)......ccceeeeceeceesscs 6 g
Glycérine........ ot i vseeesescscssevecseasssesssasesseanan s 5 g

cess s e ac 1 g

Sulfate de magnésium a 7 molécules d'eau..........

ConservateUr ecescccesscssseeSe
ceoe 100 g

o @ & ® & ¢ & & a O S & O

Eau distillée q.S.P. cececvessasasesscccce

Celle—ci est préparée selon les techniques habituellement connues

et se présente sous forme d'une creme blanche.

* (marques de commerce)
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On y incorpore 4 g des sphéroides solides chargés en agent

cicatrisant obtenus selon 1'exemple 6.
Aprés une semaine de maturation, les sphéroides ont gonflé et se

sont transformés en sphéroides hydratés de diametre d'environ 800 um de

couleur bleutée et de consistance fondante, qui restent parfaitement

individualisés dans la creme.

Leur pouvoir cicatrisant s'ajoute a l'effet adoucissant et

protecteur de l'émulsion eau-dans-l'huile. Ce produit est particulierement

recommandé pour les peaux séches et irritées.

EXEMPLE F : Préparation d'une emulsion huilgﬂdgqg-l'eau

Dans un flacon approprié on conditionne 95 g d'une émulsion ayant

<

la composition suivante :

Huile de ricin......... 6cesceceseeemecesssenscssssses e s s 8 g
Huile de jojoba...c.ciceierreeeesocceocosocscasencsccccacsnes > g
Monodipalmitostéarate de glycérol....cciieerenenencncocnens 6 g
"CARBOPOL 940° de la Société GOODRICH........... e 0,2 g
SOUAEC . e v eeeeeceacacssscesansananonsss 6tececenseersasacsnsoen 0,1 ¢
ConservateuUr...cc.«... q.S.

Antioxydant............ {.S.

Eau distillée .S.Peceeeeesieeansosansansoacacncannsaanscassa . 100 g

Celle-ci est préparée selon les techniques habituellement connues

et se présente sous forme d'une creme blanche.
On y incorpore sous agitation 5 g de sphéroides solides chargés en

insaponifiables de soja obtenus selon 1l'exemple 5.

LL'ensemble est soumis & une maturation de 48 H a 37 °C.

Le produit résultant est une émulsion huile-dans-1'eau de texture

légére, contenant des sphéroides hydratés vert pale de diamétre compris

entre 700 et 2 000 um, bien individualisés, mais qui s'émulsionnent avec la

créme sur la peau lors de l'application.
Les sphéroides hydratés permettent un apport supplémentaire

d'actifs par rapport a la creme.

EXEMPLE G : Préparation d'une lotion

A 85 g d'une lotion ayant la composition suivante :

Eau de rose.....'...............-...O..Od...‘..‘...O.'Q 10 g

* (marque de commerce)
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Eau de bleuet...eeceecoscocccsaccsase e s PR 10 g
GlyCArine..ceceeesnaosaaosscaoonanssssscssnasccccscencss 5 g
ConservateUTr.ccoseecessee-5.
Colorant...ccecesescesceseaed.5S.
100 &

Eau diStillée........OOOqQSQp.Cl.C..’.OO..OOOOQ...O...

on incorpore 15 g de sphéroides solides charges en insaponifiables de soja

obtenus selon 1'exemple 5.
% une maturation de 48 H a 37 °C.

IL'ensemble est soumis a
sultant est une lotion qui contient en suspension des

Le produit re
s entre 700 et 2 000 pm,

sphéroides hydratés vert pile de diamétre compri
et s'émulsionnant facilement avec la

lotion lors de 1l'application sur la peau.

Ces sphéroides hydrates permettent d'enrichir la lotion en actifs

lipidiques et améliorent son confort.

EXEMPLE H : Préparation d'un gel de maquillage

Dans 95,5 g d'un gel ayant la composition suivante :

"CARBOPOL 940™ de la Société GOODRICH.....eenveonannes 0,3 g
Méthylparaben sod€......ccccoeevvcee ceeeonon Lesecensaas 0,2 g
Glycérine..... P cesessanacs 5 g
Filtre solaire...... P . 0,1l g
Fau distillée.....cecen.- QaSePoooosas . cevesovenes . 100 g

) T ) o - - ,,~ /

/
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7
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* (marque de commerce)
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on incorpore sous agitation 3,5 g de sphéroides solides chargés en pigments
obtenus selon l'exemple 3-D et 1 g de sphéroides solides chargés en
pigments obtenus selon 1l'exemple 3-E.

On conditionne alors le gel ayant en suspension les sphéroides
solides dans un tube souple transparent.

Le tube est alors soumis & une maturation pendant 5 jours a 37 °C.

On obtient un gel transparent contenant en inclusion de grosses
sphéres crémeuses couleur brun rose¢, de diamétre d'environ 1 000 a 1 500
um, riches en pigments et de petites sphéres vert pdle de meéme consistance
ayant un diamétre d'environ 700 & 900 pm & fonction correctrice de teint.

Une pression sur le tube permet d'éjecter le gel sams nuire a
1'intégrité des sphéres. Lorsque le produit est appliqué sur la peau,
1'ensemble des pigments s'émulsionne et s'homogénéise sous les doigts en

une créme légdére, et réalise un maquillage du teint & consistance agréable.
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REVENDICATIONS

1. Composition cosmetique ou dermo-pharmaceutique aqueUse,
caractériséee par le fait\' \qu'elle contient, en- suspension
dans une phase continue, des sphéroides hydratés d'une
substance lipidique hydrophile, lesdits sphéroides hydratés

ayant un diametre moyen des particules compris entre 50 et

10 000 pum.

2. Composition selon la revendication 1, caractérisée par
le fait que la phase continue est de l'eau ou un mélange
d'eau et d'un solvant organique hydroxylé, ledit mélange

contenant au moins 50% en poids d'eau.

3. Composition selon la revendication 1, caractérisée par

le fait que la phase continue est un gel, l'agent gélifiant
étant présent en une proportion comprise entre 0,02 et 70%

en poids par rapport au poids total de la composition.

4. Composition selon la revendication 1, caractérisée par

~le fait que la phase continue est une émulsion du type

huile~dans—-1'eau ou eau-dans~l'huile.

5. Composition selon la revendication 1, caractérisée par
le fait gque le diametre moyen des particules est compris

entre 100 et 5 000 pum.

6. Composition selon l'une quelconque des revendications

1 a 5, caractérisée par le fait que la substance lipidique

hydrophile est un alcool gras en C12-Cpyg ayant un point de
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fusion compris entre 20 et 80°C et ayant un indice

d'hydroxyle compris entre 100 et 300.

7 . Composition selon 1'une quelcongque des revendications

1 & 5, caractérisée par le fait que la substance lipidique
hydrophile est un ester partiel d'acides gras en C12-C24
avec des polyols ou oligoméres de polyols, ayant un point

de fusion compris entre 20 et 80°C et un i1ndice d'hydroxyle

compris entre 50 et 500 ou ayant une balance hydrophile-

lipophile comprise entre 1 et 13.

8 . Composition selon 1l'une dquelcongque des revendications
1 4 5, caractérisée par le fait que la substance lipidique
hydrophile est un dérivé oxyéthyléné de corps gras a l'aide
de 2 &4 50 moles d'oxyde d'éthyléne, ayant un point de
fusion compris entre 20 et 80°C et ayant une balance

hydrophile-lipophile comprise entre 1 et 13.

9. Composition selon 1l'une quelcongque des revendications

1 &4 5, caractérisée par le fait que la substance lipidique
hydrophile est un produit 1ssu de la réaction d'alcoolyse

entre les triglycérides naturels et les polyoxyéthyléene-
glycols, ayant un point de fusion compris entre 20 et 80°C,

un indice d'hydroxyle compris entre 50 et 500 ou une

balance hydrophile-lipophile comprise entre 1 et 13.

10. Composition selon 1l'une quelconque des revendications
1 & 5, caractérisée par le fait que la substance lipidique

hydrophile est un phospholiplde ou un sphingolipide ou un

de leur dérivé ayant un point de fusion supérieur a 20°C et
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ayant un indice d'hydroxyle comprig entre 50 et 500 ou une

balance hydrophile-lipophile comprise entre 1 et 13.

11. Composition selon 1l'une gquelconque des revendications
1 & 4, caractérisée par le fait que la substance lipidique

hydrophile est une silicone amphiphile ayant un point de

.

fusion compris entre 20 et 80°C et comportant de 2 a 50

moles d'oxyde d'éthyléne par mole de produit.

12. Composition selon 1l'une quelconque des revendications
1 &4 11, caractérisée par 1le fait que les sphéroides
hydratés sont chargés en au moins un composant cosmétique

ou dermo-pharmaceutigue liposoluble ou non liposoluble.

-~

13. Composition selon la revendication 12, caractérisee

par le fait que les sphéroides hydratés sont chargés en un

parfum, une huile egssentielle, un pigment, une charge, une

substance abrasive, un colorant et /ou une substance active

cosmétique ou dermo-pharmaceutique.

14. Composition selon 1l'une quelcongque des revendications

12 et 13, caractérisée par le fait gque les sphéroldes

sphéroldes.

15. Composition selon la revendication 14, caractérisée

par le fait que les sphéroides hydratés sont chargés de 1 a

40% en poids dudit au molns un ingrédient cosmétique par

rapport au poids des sphéroldes.

16. Composition selon 1l'une gquelconque des revendications

1 4 15, caractérisée par le fait que la phase continue
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contient au moins un adjuvant cosmétigque ou dermo-

pharmaceutique hydrosoluble pris dans le groupe constitué

par un colorant, un agent hydratant, un extrait biologique,

une vitamine et un acide aminé.

17. Procédé de préparation d'une composition selon 1'une
quelconque des revendications 1 & 16, caractérisé par le

fait qu'il consiste & incorporer dans la phase continue,

-~

des sphéroides d'une substance lipidique hydrophile, a
1'état solide, 1lesdits sphéroides étant chargés ou non

chargés, de facon & former une suspension et a soumettre la

composition a une étape de maturation de fagon a provoquer

1l 'hydratation et le gonflement des sphéroides.

18. Procédé selon la revendication 17, caractérisé par le

fait que 1l'on incorpore dans la ccmposition les sphéroldes

en une proportion comprise entre 0,1 et 50% en polds par

rapport au poids total de la composition.

19. Procédé selon la revendication 18, caractérisé par le
fait que les sphéroides sont incorporés dans la composition

en une proportion comprise entre 1,5 et 10% par rapport au

poids total de la composition.

",

20. Procédé selon 1l'une gquelconque des revendications 17 a

19, caractérisé par le fait que 1'étape de maturation est

effectuée & une température comprise entre 15°C et 80°C

pendant une durée d'une heure a 15 jours.
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