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(57) Abstract

The invention concerns the preparation of a clear and stable microemulsion from liquid lipophile substances of plant origin in particular
essential oils using an ecologically optimised solubilising agent consisting of a mixture of an ethoxylated vegetable oil with at least an
additional surfactant comprising an anionic surfactant derived form another vegetable oil and/or a non—-ionic surfactant. Said microemulsion
enables to preserve the original active properties of the essential oils while adding particular specific properties derived from the solubilising
agent or the mixture thereof with the vegetable lipophile substances. The invention is useful for all applications of essential oils and those
provided by the addition of specific surfactants. |

(57) Abrégé

La réalisation d’une microémulsion limpide et stable a partir de matieres lipophiles liquides d’origine végétale notamment d’huiles
essentielles utilise un agent solubilisant écologiquement optimisé constitué d’un mélange entre une huile végétale €thoxylée et au moins
i un tensioactif supplémentaire comprenant un tensioactif anionique dérivé d’une autre huile végétale et/ou un co—tensionactif non ionique.
Cette microémulsion permet de garder les propri€tés actives d’origine des huiles essentielles en ajoutant des propriétés spécifiques propres

provenant de I"agent solubilisant ou du mélange de celui~ci avec les matiéres lipophiles végétales. Applications: toutes les applications des
huiles essentielles et celles conférées par 1’ajout des tensioactifs spécifiques.
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CONCENTRE HYDROSOLUBLE OBTENU A PARTIR D'UNE PHASE
EMULGATRICE OU HYDROSOLUBILISANTE ET D'UN COMPLEXE
DE MATIERES LIPOPHILES LIQUIDES D'ORIGINE VEGETALE

La présente invention se rapporte a un
concentré hydrosoluble obtenu & partir d'une nouvelle
phase émulgatrice ou hydrosolubilisante et d'un
complexe de matiéres lipophiles 1liquides d'origine
végétale notamment d'huiles essentielles ou végétales.

Ce concentré est utilisé directement apres
dilution par l'eau ou sert d'additif ou d'adjuvant a
des formulations diverses de produits & propriétés
assainissantes, désodorisantes, désinfectantes,
bactéricides, ' stérilisantes, insecticides,
d'activateur biologigque ou toute autre.

On connait déja dans 1la préparation des
concentrés émulsionnables <contenant des matiéres
lipophiles liquides, l'utilisation d'un ou de
plusieurs tensioactifs d'origine végétale additionneés
de sels non bilodégradables du type sulfates,
sulfonates ou phosphates, phosphonates nuisibles pour
l'environnement.

De plus, ces préparations conduisent a des
produits opaques et & <caractére essentiellement
instable les rendant impropres au stockage.

Il n'est donc pas envisageable d'utiliser
ces produits dans une quelcongue application
industrielle.

Les inventeurs ont imaginé un concentré
hydrosoluble obtenu & partir d'une nouvelle phase
émulgatrice ou hydrosolubilisante et d'un complexe de
matieres lipophiles liquides d'origine  végétale
notamment d'huiles essentielles ou végétales,
concentré utilisable directement aprés dilution par
1'eau.

Ce concentré hydrosoluble ou émulsionnable

PCT/FR99/02229
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est caractérisé par la composition sulvante :

. un complexe d'au moins une mals de
préférence deux matiéres lipophiles liquides d'origine
végétale notamment d'huiles essehtielles ou

5 végétales ;

. un mélange émulsifiant ou hydrosolu-

bilisant contenant
- un tensiocactif non ionligue provenant ou
dérivé d'une huille végétale,

10 - au moins un co-tensiocactif non lonique
et/ou un autre tensioactif anionique provenant ou
dérivé d'une autre huile végétale,
dont 1la combinaison avec les matieres végétales
lipophiles liquides non hydrosolubles notamment les

15 huiles essentielles ou végétales rend ces dernieres
parfaitement hydrosolubles ou émulsionnables
permettant aprés addition d'eau 1l'obtention d'une
émulsion parfaitement stable du type microémulsion.

Le teﬁsioactif non 1onique dérivé d'une

20 huile végétale est préférentiellement wune huille
végétale éthoxylée.

De méme, le tensioactif anionique
supplémentaire est de préférence un dérivé d'une autre
huile végétale éthoxylée. Il s'agit par exemple d'un

25 mélange de sels d'alkyl éthoxy carboxylique résultant
d'une réaction d'éthoxylation et de carboxylation sur
des huiles végétales.

LLa présente 1invention résulte des cing buts
sulvants.

30 Le premlier but est de ne pas dénaturer les
propriétés et qualités d'origine des matiéres
lipophiles notamment des hulles essentielles ou des
essences végétales.

Le deuxieéme but est de fournir une

35 composition  présentant une ou des = propriétés

spécifigques supplémentalires & celles provenant des
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matiéres 1lipophiles 1liquides notamment des huiles
essentielles utililsées.

Le troisiéme but est un procédé de
préparation particuliérement simple, rapilde et
efficace pour émulsionner des matiéres 1liquides
lipophiles d'origine végétale dans une phase agqueuse
en vue de 1l'obtention d'une microémulsion présentant
les propriétés et gualités provenant des produlits
initiaux conjointement & celles provenant du mélange
avec les tensioactifs.

Le quatriéme but est l'utilisation d'au
moins un composé tensiocactif d'origine végétale en
proportion relativement élevée par rapport a 1l'autre
ou aux autre(s) composé (s) tensioactif (s), ces
composés étant utilisés en grandes quantités par
rapport aux matieres lipophiles liguides non
hydrosolubles d'origine végétale pour apporter leurs
propriétés propres. les proportions relatives en poids
entre la phase émulgatrice ou hydrosolubilisante et 1le
complexe de matiéres 1lipophililes d'origline végétale
notamment d'huiles essentielles sont par exemple d'au

Ny,

moins de 2 a 1.

Le dernier but est essentilellement
écologigue dans un respect total encore non égalé de
l'environnement grdce @& des substances d'origine
végétale parfaitement biodégradables en faible
concentration dans une phase agueuse a pH neutre.

Le principal avantage de l'invention
consiste a8 réaliser facilement et rapidement avec un
rendement maximal & partir de matiéres 1lipophiles
liguides d'origine végétale notamment d'huiles dites
essentielles ou d'huiles végétales des microémulsions
parfaitement stables par simple addition d'eau.

Les autres avantages énoncés de facon non
exhaustive sont les suivants :

obtention d'une solution aqueuse d'aspect
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fluide, transparent et isotrope -avec une parfaite
stabilité dans le temps au cours d'un tres 1long
stockage, méme avec des varilations de température
ambiante importantes ou un changement des conditions
physico-chimiques d'usage,

. conservation fideéle des qualités et
propriétés des matiéres lipophiles liquides d‘'origine
végétales notamment des huiles essentielles ou
végétales avec une rémanence accrue (bactéricides,
bactériostatiques, fongicides, antiseptiques,
désodorisantes par suppression de la cause des
mauvaises odeurs, oxygénantes, oxydantes ou
réductrices, . antl-parasitaires, insecticides,
nettoyantes et dégraissantes, etc....), grace a une
encapsulation adéquate des huiles essentielles ou
végétales par les molécules de la phase émulgatrice ou
hydrosolubilisante décrite,

. écotoxiciteé extrémement faible et
biodégradabilité optimisée, et innocuité pour 1'homme
et l'animal grdce a l'utilisation de matieres
d'origine végétale et une encapsulation appropriée des
huiles essentielles ou végétales.

Effectivement, les formulations hydrosclubilisantes ou
émulgatrices sont biodégradables et 1les métabolites
issus de la premiere dégradation sont eux-mémes bio-
acceptables et totalement  dégradés en dériveés
naturels. Apreées usage, cette biodégradabilité
s'effectue dans un laps de temps relativement court du
point de vue environnement et écologie.

Il a été, par ailleurs, constaté que ces formulations
sont non toxigues par ingestion et non irritantes pour
la peau et les yeuxXx.

. lmportant pouvolr mouillant, détergent et
assalnissant de la microémulsion des huiles

essentielles ou essences végétales en phase aqueuse,

. mise en oeuvre particulierement simple,
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efficace et rapide par des moyens ne nécessitant pas
d'égquipement colGteux et ne consommant que peu
d'énergile.

L'invention sera  décrite ci-apres en
utilisant plusieurs exemples avec indication du dosage

pondéral.

Exemple n° 1 : application détergente-
assainissante :

On = preéepare une phase émulgatrice ou

hydrosolubilisante dans une enceinte en un matériau

chimiguement inerte par mélange sous agitation des

composés suivants en respectant les proportions ci-

dessous @

Sy

huile de ricin éthoxylée pour 50 & 70

o\

o\0

propyléne glycol pour 20 & 5
. sels d'alkyl éthoxy carboxylique pour 10 a 45 %

Ces ‘sels résultent d'une réaction
d'éthoxylation et de carboxylation sur des huiles
végétales.

En substitution de l'huile de ricin on peut
utiliser toute autre hulle végétale comportant un
radical (OH) libre susceptible d'étre éthoxylée.

Aprés avolr mirili, ce mélange émulsifiant ou
hydrosolubilisant est incorporé sous agitation &a un
conplexe d'huiles essentielles dans une proportion
relative de 5 % & 30 % d'hulles essentielles pour une
hydrophylisation de ces matiéres végétales non
hydrosolubles.

Ce complexe renferme  plusieurs huiles
essentielles cholsies dans le groupement des essences
de romarin, d'eucalyptus, de menthe, de cannelle, de
pin, d'armoise, d'origan, de sarriette.

Afin de rester complet dans la description,
un exemple de composition en pondérale est donné ci-

apres:

T e T Ly CRNNTS. T NAT ) SCATI P C R 1T 0 - Siesa b L amagles e e T co Weddy A wa see e L cde P A T IR . o T T e U P e R P L S
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essence de romarin .15 % a 25 %
. essence d'eucalyptus 5 % a 15 %
. essence de menthe 10 & 5 %
. essence de cannelle 5 % a8 15 %
. essence de pin 15 % a 25 %
. essence d'armoise 40 $ a 10 %
. essence d'origan 5 % a 3 %
. essence de sarriette S % a 2 %
Apreés agitation suffisante, on laisse

reposer ce concentré émulsionnable pendant 24 heures a
température ambiante c'est-a-dire comprilise entre 15°C
et 30°C.

d'une solution

l1'obtention

Pour agueuse

parfaitement stable, ce concentré émulsionnable est
ensuite dilué avec de l'eau dans une proportion de 1 a
45 % de concentré pour 99 % a 55 % d'eau.

Pour 1l'obtention d'autres formes physiques
la dilution est notablement plus faible de 60% & 20%.

Pour 1l'obtention d'une gelée élastique, 1le
pourcentage de dilution est compris entre 1 et 20 %
d'eau.

Pour l'obtention d'une péate semi-ligquide ou
d'un liquide visqueux, la dilution augmente et se

situe entre 20 et 30 % d'eau.

Exemple n°2 : application désodorisante
A la phase lipophile suivante :
. 25 % de d'huilles

d'orange,

complexe essentielles

choisies parmi . l'essence l'essence de

citron, l'essence d'eucalyptus, l'essence de menthe,

on ajoute dans une enceinte en acier

inoxydable, 1la phase émulgatrice suivante, qui aura

été auparavant mélangée et mirie,

N

. 63 % d'huile de ricin éthoxylée ou toute
autre huile végétale a radical (OH) libre pouvant étre
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éthoxylée,
12 % de propylene glycol.
On laisse reposer ce concentré émulsionnable

ou hydrosoluble environ 24 heures a température

ambiante.
Ensuite, ce concentré émulsionnable ou
hydrosoluble est additionné sous agitation en faible

s

quantité a de l'eau, en dilution par exemple dans des

S,

proportions respectives de 0,5 % & 5 % de concentré
pour 99,5 % & 95 % d'eau.

La solution agueuse désodorisante est
immédiatement préte a 1l'emploi.

Un exemple de constilituants de 1la phase
lipophile et de leur dosadge minimal en poids est donné

ci-apres a titre d'exemple :

. essence d'orange au moins 40 %

essence de citron au moins 10 %
. essence d'eucalyptus au moins 8 %
. essence de menthe au moins 1 %

Exemple n°® 3 : application d'activateur
biologique
Dans une encelnte en acier inoxydable, on
prépare par mélange le complexe végétal suivant :
. 20 % de complexe d'hulles essentielles
choisies parmi les essences de cyprés, sarriette, pin,
clou de girofle,. menthe, eucalyptus, romarin, thymn,

N\

. 10 ¥ d'hulle végétale de colza

Puis, on ajoute avec précaution tout en
agitant réguliérement

. 50 % d'hulle de ricin éthoxylée ou toute
autre huile végétale a radical (OH) libre pouvant étre
eéthoxyleéee,

20 % de sels d'alkyl éthoxy carboxylique

résultant d'une réeaction d'éthoxylation et de

carboxylation sur des huilles végétales.
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On laisse reposer ce concentré émulsionnable
ou hydrosoluble environ 24 heures & température
ambiante.

Ensuite, <ce —concentré émulsionnable ou
hydrosoluble est additionné sous agitation & de 1l'eau
en guantité suffisante dans un rapport de dilution de
3 % & 45 % de concentré pour 97 % a 55 % d'eau.

La solution aqueuse fluide présentant des
propriétés d'activateur Dbiologique est préte &
l'emploi.

En ce qui concerne l1'obtention des
différentes formes physiques, les pourcentages de
dilution sont wvoisins ou identiques a ceux 1indiqués

précéedemment.

Exemple n® 4 : application en réepulsif

d'insectes

Dans une encelnte en acier inoxydable, on
ajoute a la phasé lipophile suivante :

25 % de complexe notamment d'huiles
essentielles choisles parmi les essences de camphre,
lavande, romarin, citronnelle, tagette, eucalyptus,
oeillet, cédre, menthe, pyrethre naturelle,

la phase émulgatrice suivante qui aura été
auparavant mélangée et laissée reposer pendant
quelques heures

. 63 % d'huile de ricin éthoxylée ou toute
autre huile végétale a radical (OH) libre pouvant étre
éthoxvylée,

. 12 % de propylene glycol.

On laisse reposer ce concentré émulsionnable
ou hydrosoluble environ 24 heures a température
amblante.

Ce concentré émulsionnable ou hydrosoluble
est ensuite additionné a de l'eau dans un rapport de
dilution de 1 %¥ & 45 % de concentré pour 99 % i 55 %

. L R -.-;q.mmmmm;“QW:n.gg.“uq:a«;“.uw'.‘q... PAPI e U{Qeaa i, .u.qﬁ,“,‘.%gm‘ m mmm*.\ﬁqw‘.m%,.. bt -
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d'eau sous agitation pour obtenir une solution aqueuse
fluide et limpide présentant une propriété de répulsif
d'insectes et immédiatement préte a l'emploi.

A titre d'exemple non limitatif, on 1indique

ci-aprés 1les gquantités minimales de chacun des
composants :
. essence d'eucalyptus au moins 8 %
. essence de citronnelle au moins %
essence de romarin au moins %
. essence de lavande au molins 10 %
. essence de camphre au moins %
. essence de pyréthre au moins %
. essence de tagette au moins 10 %
. essence d'oelllet au molns 8 %
. essence de ceédre au moilns 8 %
. essence de menthe au moins 2 %

Dans le cadre de cette invention, un grand
nombre de variantes sont possibles en modifiant la
lipophiles

d'huiles

essentlelles et la nature ainsi gque le nombre et les

composition du mélange des matiéres

ligquides d'origine végétale notamment

proportions des tensioactifs.

On a décrit ci-dessus & chaque fois une
dilution par l'eau dans des rapports importants. Comme
indiqué, on peut selon le cas additionner une faible
quantité d'eau ( par exemple d'environ 1 % a 20 %
d'eau) pour obtenir un gel ou une quantité d'eau un
peu plus 1mportante (par exemple d'environ 20 %$ & 30 %
d'eau ) pour obtenir une péate semi-liguide. Il s'agit
cependant de simples changements de forme physique.

on obtient une

Avec une importante

dilution plus

émulsion (avec par exemple environ 30 % & 55 % d'eau)
ou une solution aqueuse fluide, 1sotrope, transparente

a 99 %

o

et claire (par exemple pour environ 55

d'eau).
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REVENDICATIONS

1. Concentré hydrosoluble ou émulsionnable de
matiéres lipophiles liguildes dforigine végétale
5 caractérisé en ce qu'il est obtenu par le mélange d'un
complexe de matiéres lipophiles 1liquides d'origine
végétale et d'une phase émulgatrice ou
hydrosolubilisante contenant au moins deux tensioactifs
écologiguement optimisés afin de  présenter une

10 écotoxicité réduite et de ce falt ne comprenant aucun
groupement sulfate, sulfonate, phosphate ou
phosphonate, dont au moins un tensioactif non ionique
provenant ou dérivé d'une huile végétale et au moins un
tensiocactif supplémentaire comprenant un tensiocactif

15 anionique provenant ou dérivé d'une huile végétale
et/ou un co-tensiocactif non  1onique, dont la
combinaison avec les matiéres lipophiles 1liquides
d'origine végétale rend ces derniéres parfaitement
hydrosolubles permettant apres addition d'eau

20 1'obtention d'une péte, microémulsion ou solution
parfaitement limpide et stable.

2. Concentreé selon la revendication 1
caractérisé en ce dque 1le complexe de matieres
lipophiles liquides d'origine végétale comprend au

25 moins une huile essentielle.

3. Concentré selon la revendication 1
caractérisé en ce gque le tensiocactif non 1onique
provenant ou dérivé d'une huile végétale est une huile
végétale éthoxylée.

30 4. Concentré selon la revendication
précédente caractérisé en ce que 1l'huile végétale
utilisée est de l'huile de ricin ou toute autre huile
végétale 3 radical (OH) libre apte a &tre éthoxylée.

5. Concentré selon la revendication

35 précédente caractérisé en ce que le tensiocactif

anionique provenant d'une huile végétale est dérive

d'une huile végétale éthoxylée.
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6. Concentré selon la revendication 1
caractérisé en ce que le tensiocactif supplémentailre
anionique est un mélange de sels d'alkyl eé&thoxy
carboxylique résultant d'une réaction d'éthoxylation et

5 de carboxvlation sur des huiles végétales.

7. Concentré selon la revendication 1
caractérisé en ce que le co-tensiocactif non ionique est
un polyol ou un alcool.

J 8. Concentré selon la revendication
10 précédente caractérisé en ce gque le co-tensiocactif non
ionique est du propyléne glycol.

9. Concentré selon la revendication 1
caractérisé en ce que les proportions relatives en
poids entre la phase émulgatrice ou hydrosolubilisante

15 et le complexe de matiéres lipophiles d'origine
végétale sont d'au moins de 2 a 1.

10. Gelée élastique obtenue par dilution a
l'eau du concentré selon l'une des revendications
précédentes par ajout d'eau dans des proportions de

20 80 % & 99 % de concentré pour respectivement 20 % a 1 %
d'eau.

11. Pidte semi-ligquide obtenue par dilution a
l'eau du concentré selon l'une des revendications
précédentes par ajout d'eau dans des proportions de

25 70 % & 80 % de concentré pour respectivement 30 % a
20 % d'eau.

12. Emulsion obtenue par addition d'eau au

concentré selon l'une gquelconque des revendicatilons

e O

précédentes dans des proportions de 45 % a 70 % de

30 concentré pour respectivement 55 % a 30 % d'eau.
13. Solution agueuse fluide isotrope
transparente et claire obtenue par dilution & l'eau du

concentré selon l'une des revendications précédentes
de

o\°

par ajout d'eau. dans des proportions de 1 % & 45

O 8

35 concentré pour respectivement 99 % a 55 % d'eau.
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