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La présente invention a pour obiet une composition cosmétique pour
Te traitement des cheveux, notamment des cheveux gras, contenant un extrait
sec de millefeuille (Achillea millefolium L) obtenu par oxydation d'un extrait
hydroalcoolique de sommités fleuries de millefeuille.

Différents extraits de millefeuille ont déja été proposés dans le
traitement des cheveux.

Ainsi le brevet francais n°78,22837 décrit 1'utilisation d'un extrait
de millefeuille riche en dérivés polyphénoliques du groupe des flavonoides
dans la fabrication de shampooings blondissants.

Le procédé de préparation de cet extrait selon ce brevet doit &tre
réalisé dans des conditions telles qu'il ne se produise aucune dégradation des
dérivés polyphénoliques particuligrement thermosensibles.

L'huile essentielle de millefeuille qui est une huile volatile, a
€galement &té préconisée par différents auteurs en cosmétique dans le traitement
des peaux grasses et dans le traitement de Ta séborrhée deg cheveux, 1'huile
essentielle de millefeuille ayant des propriétés antiseptiques et anti-inflame
matoires du fait de 1a présence d'un pourcentage relativement élevé en azulane.

L'huile essentielle de millefeuille est essentiellement constituée
d'azulane, d'o et B-pingne, de caryophyliene, de bornéol, de terpinéol, de
cinéole, d'acétate de bornyle et d'autres composés volatils de structures
diverses, ,

L'utilisation d'extraits de millefeuille notamment d'extraits
hydroalcooliques a jusqu'a présent soulevé certaines difficultés dans 1a
mesure ol i1 s'est avéré que ceux-ci avaient une action sensibilisante chez
certains sujets provoquant des phénomenes d'allergie (voir "Encyclopedia of
common natural ingredients used in Food Drugs and Cosmetics" d'Albert Y,

LEUNG, Wiley, 1980 p.326).

Apres de nombreuses é&tudes sur Tes extraits hydroalcooliques de
millefeuille on a constaté de fagon surprenante que ces propriétés allergenes
pouvaient &tre réduites, voire supprimées, en soumettant les solutions hydro-
alcooliques d'extraction a un traitement oxydant.

Les extraits secs de millefeuille obtenus aprés ce traitement sont
dépourvus de pouvoir sensibilisant mais conservent néanmoins leurs propriétés
particuligres dans le traitement de T'aspect gras des cheveux en conférant de
Ta souplesse et de 1a brillance 3 la chevelure,

On pouvait craindre qu'en soumettant les extraits hydroalcooliques
de millefeuille & un trajtement oxydant en vue de supprimer le pouvoir sensibi-
Tisant, ce traitement ne provoque simultanément une détérioration des principes
actifs dans le traitement des cheveux gras. Or, les essais réalisés ont permis
de montrer que cette activité é&tait conservée voire méme renforcée,
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Les extraits secs de millefeuille aprés oxydation se caractérisent
essentiellement par une trés faible teneur en dérivés polyphénoliques et par
1'absence de polymeres polysaccharidiques et d'huile essentielle.

L'invention a donc pour objet une composition cosmétique pour le
traitement des cheveux, notamment des cheveux gras, contenant dans un véhicule
approprié au moins un extrait sec de miltefeuille (Achillea millefolijum L),
non allergéne, obtenu par oxydation d'une solution hydroalcoolique d'extraction
des sommités fleuries de millefeuille, ledit extrait contenant moins de 0,5%
en poids de dérivés polyphénoliques.

On suppose que les propriétés sensibilisantes de 1'extrait sec de
millefeuille sont dues aux dérivés polyphénoliques (Flavonoides) présents et
qui sont essentiellement 1'umbél11iférone, Ta lutéoline, et 1'apigénine.

Dans 1'extrait sec de millefeuille avant oxydation, le pourcentage
des dérivés polyphénoliques est en effet d'environ 5% alors qu'apres oxydation
ce pourcentage est inférieur & 0,5% et plus particuligrement a 0,3%.

Le millefeuille (Achillea millefolium L) est une plante herbacée de
la famille des composées (compositae-anthemidae), vivace, d'odeur aromatique
de 40 a 90cm de hauteur a feuilles abondamment divisées en segments étroits
(ce qui donne 1'i1lusion qu'elles sont multiples, d'oli 1e nom de millefeuilie)
et a fleurs blanches parfois rosées.

L'extrait sec de millefeuille utilisé dans les compositions selon
1'invention est obtenu 2 partir des sommités fleuries a 1'état frais ou
1'état sec, sous forme brute ou éventuellement préalablement broyée.

Le procédé consiste & réaliser une infusion des sommités fleuries
dans de 1'eau puis a filtrer, apras refroidissement, Ta solution aqueuse. On
reprend alors le résidu solide dans un alcool aliphatique inférieur ayant de 1 -
a 3 atomes de carbone tel que le méthanol et aprés filtration, la solution
aqueuse et la solution méthanolique sont mélangées donnant une solution trouble
de couleur marron-verdatre.

La solution hydroalcoolique est alors soumise & un traitement oxydant
& 1'aide notamment d'hypochlorite de sodium 2 température ambiante.

On procéde ensuite a la filtration et 1'extrait sec est obtenu par
évaporation, atomisation ou lyophilisation.

L'extrait sec obtenu aprés traitement a 1'hypochlorite de sodium
contient une certaine proportion de chlorure de sodium que 1'on peut é1iminer
mais 1'on a constaté que 1'extrait sec tel qu'obtenu par le procédé décrit ci-
dessus pouvait &tre utilisé tel quel dans les compositions pour le traitement
des cheveux gras.

Dans les compositions selon 1'invention , 1'extrait sec de mille-
feuille exprimé en matiere sdche, est présent a une concentration comprise
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entre 0,02 et 5% en poids et de préférence entre 0,05 et 2% en poids par
repport au poids total de la composition.

Le véhicule des comositions peut &tre de 1'eau, un alcool ayant de
1 a 4 atomes de carbone, de préférence 1'alcool éthylique ou 1'alcool isopro-
pylique ou un mélange hydroalcoolique. Ces compositions peuvent se présenter
sous forme d'une Totion, d'une émulsion, d'un gel, d'une mousse ou d'un aéroso]l.

Lorsque le véhicule est un mélange hydroalcoolique, 1'alcool est
présent en une quantité comrise entre 10 et 70% en poids du poids total de la
composition.

Le pH des compositions aqueuses est généralement compris entre 3 et
10 et de préférence entre 5 et 7.

Les compositions cosmétiques capillaires selon 1'invention peuvent
éventuellement contenir 1'extrait sec de millefeuille (Achillea millefolium
L), tel que défini ci-dessus, en mélange avec d'autres composés connus pour
Tutter contre 1'aspect gras et inesthétique des cheveux.

Les compositions cosmétiques capillaires, selon 1'invention, peuvent
eventuellement contenir 1'extrait sec de millefeuille (Achillea millefolium L)
tel que défini ci-dessus, en mélange avec d'autres agents de traitement pour
obtenir un effet cosmétique particulier.

Des résultats particulierement intéressants sont obtenus avec un
polymere hydrosoluble de type polyamide et plus particulizrement de poly
B-alanine contenant de 50 a 100% de motifs CHZ'CHZ CONH et de 0 & 50% de
motifs CH)=CH (voir brevet belge n°893.738)

CONH2

Les compositions cosmétiques capillaires selon 1'invention peuvent
se présenter sous forme de shampooing, de Tlotion a rincer, de crzme, de Totion
de mise en forme telle que des lotions de mises en plis, des Totions pour le
brushing, sous forme de Taques ou sous forme de produits de traitement pouvant
8tre apliqués avant ou apras coloration ou décoloration, avant ou aprés shame
pooing, avant ou apr2s permanente ou défrisage.

Lorsque les compositions capillaires selon 1'invention se présentent
sous l1a forme d'un shampooing elles contiennent également un ou plusieurs
agents tensio-actifs. Ces agents tensio-actifs peuvent &tre anioniques, non
ioniques, cationiques, amphot2res ou un mélange de ces derniers,

Dans ces shampooings 1a concentration en tensio-actif est généralement
comprise entre 3 et 50% en poids et de préférence entre 3 et 20%, Te pH est
généralement compris entre 3 et 10.

Lorsque les compositions capillaires selon 1'invention se présentent
sous forme de Totions & rincer, elles peuvent &tre des solutions aqueuses ou
hydroalcooliques, des émulsions, des lotions épaissies ou des gels.
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Lorsque Tes compositions se présentent sous forme d'émulsions, elles
peuvent &tre non ioniques ou anioniques. Les émulsions non ioniques sont cons-
tituées principalement d'un mélange d'huile et/ou d'alcool gras, et d'alcool
polyéthoxylé tels que les alcools stéarylique ou cétylstéarylique polyéthoxylés,
On peut ajouter & ces conpositions, des tensio-actifs cationiques.

Les émulsions anioniques sont constituées essentiellement a partir
de savons,

Lorsque Tes compositions se présentent sous forme de lotions épaissies
ou de gels, elles contiennent des épaississants en présence ou non de solvants.
Les épaississants utilisables peuvent &tre 1'alginate de sodium ou Ta gomme
arabique ou des dérivés cellulosiques tels que Ta méthylcellulose, 1'hydro-
xymeéthylcellulose, 1'hydroxyéthylcellulose, 1'hydroxypropylcellulose, 1'hydro-
xypropylméthylcellulose, 1a carboxyméthylcellulose. On peut également obtenir
un épaississement des Totions par mélange de polyéthyléneglycol et de stéarate
ou de distéarate de polyé&thyleneglycol ou par un mélange d'ester phosphorique
et d'amide. La concentration en épaississant peut varier de 0,5 & 30% en poids
et avantageusement de 0,5 & 15% en poids et de préférence de 0,5 3 5%. Le pH
des lotions & rincer varie essentiellement entre 3 et 9 et de préférence entre
4,5 et 7,5.

Lorsque Tes compositions capillaires selon 1'invention se présentent
sous forme de Totions coiffantes, de lotions de mise en forme, de Totions
dites de mise en plis, de brushing ou de laques, ces lotions comp rennent
généralement en solution aqueuse, alcoolique ou hydroalcoolique 1'extrait sec
d'Achillea millefolium L ainsi qu'éventuellement des polyméres.

Parmi les polymeres utilisables, on peut en particulier citer: la
polyvinylpyrrolidone, Tes copolymeres de polyvinylpyrrolidone et d'acétate de
vinyle, les copolymdres d'acétate de vinyle et d'un acide carboxylique insatyré
tel que 1'acide crotonique, les copolyméres résultant de la polymérisation
d'acétate de vinyle, d'acide crotonique et d'un ester acrylique ou méthacrylique,
Tes copolymeres résultant de la copolymérisation d'acétate de vinyle et d'un
éther alcoylvinylique, et les copolymres résultant de la copolymérisation
d'acétate de vinyle, d'acide crotonique et d'un ester vinylique d'un acide 2
Tongue chaine carbonée, ou encore d'un ester allylique ou méthallylique d‘un
acide a Tongue chaine carbonée, leur concentration variant entre 0,1 et 5% en
poids du poids total de la composition.

Une forme de composition capillaire selon 1'invention, particul ierement
préférée, est constituée par une Totion non rincée hydroalcoolique contenant
de 1 a 70% en poids d'alcool &thylique, et renfermant 0,02 3 3% d'extrait sec
de millefeuille tel que défini ci-dessus.

Selon une autre forme de réalisation particulizrement préférée la
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composition capillajre est constitude par une Totion non rincée hydroalcoolique
contenant de 1 & 70% en poids d'alcool €thylique et renfermant 0,02 3 3%
d'extrait sec de Millefeuille tel que défini ci-dessus et de 0,01 3 3%, et de
préférence 1% en poids, de poly B-alanine.

Ces compositions peuvent également &tre pressurisées en aérosol. On
peut utiliser a titre de gaz propulseur, le gaz carbonique, 1'azote, le pro-
toxyde d'azote, les hydrocarbures volatils tels que Te butane, 1'isobutane, le
propane et de préférence des hydrocarbures chlorés ou fluorés.

Les compositions selon 1'invention peuvent contenir tout autre
ingrédient habituellement utilisé en cosmétique, tels que des parfums, des
colorants, des agents conservateurs, des agents séquestrants, des agents
épaississants, des agents adoucissants, des synergistes et/ou des stabilisateurs
de mousse, des filtres solaires, des agents peptisants, des alcools gras, des
cires,

L'invention sera mieux comprise 3 1'aide des exemples non limitatifs
suivants dans Tesquels, sauf mention contraire, les parties et pourcentages
sont en poids.

Préparation de 1'extrait sec de millefeuille (Achillea millefolium L)

1) Préparation de 1'extrait hydrométhanolique

On réalise une infusion en versant 1 1itre d'eau déminéralisée
bouillante sur 150g de sommités fleuries de millefeuille préalablement pulvérisées.
Apres homogénéisation on laisse au repos jusqu'a refroidissement, ce qui
nécessite un tems d'environ 3 heures.

On filtre ensuite sur verre fritté sous vide et 1'on obtient ainsi
680ml d'une solution aqueuse de couleur marron,

Le résidu solide de filtration est alors mélangé avec 300ml de mé-
thanol. Mpres agitation on filtre le résidu qui est ensuite lavé deux fois
successivement avec 100 et 200ml de mé&thanol.

On obtient ainsi 580ml d'une solution méthanolique trouble (précipité
colloidal) de couleur marron-verdatre.

La solution aqueuse et 1a solution méthanolique sont alors mélangées.

2) Traitement oxydant

630m1 de la solution hydrométhanolique obtenue 2 1a premiére étape
sont alors traités par 100ml d'hypochlorite de sodium, titrant 10 & 13° chloromé-
trique contenant environ 3,5% de chlore actif,

On observe alors une agglomération et la formation d'un précipité
mais 1a solution surnageante n'est pas décolorée.

On poursuit alors 1'addition de 1'hypochlorite de sodium jusqu'au
virage de Ta couleur & 1'orangé ce qui nécessite 1'addition supplémentaire de
530m1 d'hypochlorite de sodium.

BSB/JD/A0/30644
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On Taisse alors Ta solution au repos pendant 24 heures & température
ambiante, Dés le début de Ta période de repos, on constate 1a sédimentation
d'un précipité et Ta persistance de la couleur marron de la solution surnageante.
Porés Ta période de repos, on filtre sur papier et la solution
Timide de couleur marron est alors évaporée a sac sous pression réduite sur
un évaporateur rotatif.
On obtient ainsi 57,75q d'extrait sec de millefeuille "oxydé".
Les caractéristiques de cet extrait sont les suivantes:

- absorbance a 450nm (solution aqueuse a 0,2%)...... 0,06
- cendres sulfurique (g/%)eeeeereerennsocsenseonsass94

- N. Total (g/%)eeeeeeeenns Certtennseenns feesecneas 0,5
= sucres totaux (g/%)eeeeeeseososesennses cereerees .. 3,5
- glucose + fructose Tibres (g/%)eeeeeeeeeeeasessess 0,9
- dérivés polyphénoliques (g/%)ceereveeeeenncerennns 0,2
- acide formique (/%) cveveveernecosersnssennens = 3,3
- acide acétique (g/%) ....... Cerernrenes vereesenm B

- acide glycolique (G/%) ceveevenncvervenesnoosean 1

A titre de comparaison, 1'extrait sec de millefeuille obtenu en 1)
ci-dessus, aprés évaporation a sec de la solution hydrométhanolique, présente
les caractéristiques suijvantes:

- absorbance 3 450nm, (solution aqueuse & 0,2%).... 0,27

- cendres sulfuriques (g/%)..eeeeeeesseesocnes ceees 23

- N. Total (g/%)eeevennn veeveans Cerererenneeas veees 2,4
= sucres totaux (G/%)ceeeiiernsereeeecennnas veveens 16

~ glucose + fructose 1ibres (g/%)eeeeecerscecevesss 3,8
- dérivés polyphénoliques (9/%)ccuven... vereeaseras D

- acide formique (g/%) «.u.. Cerreeenan teseeiaeas = 0,35
- acide acétique (g/%) vevererevnnrennsons ceere. = 0,2
- acide glycolique (g/%) ..... A T Iy

EXEMPLES DE COMPOSITION

EXEMPLE 1

On prépare une Totion capillaire non rincée de mise en forme pour
cheveux gras & 1'aide des ingrédients suivants:

- copolymeére polyvinylpyrrolidone/acétate de

vinyle (60/40%) . ereieneeinersnnensesenesonnnns 0,2g
- alcool Ethyligues i nereenrnnnnnnen P 11
- extrait sec d'Achillea millefolium L "oxydé"..... 2g
= conservateur..iiiieeriiiiireninionanas cesesessanees 0,29
- colorant...ieeinnniennnes votsrans ceeersesrasesres 0,29
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-pH =6
= QU guSiPerererenninenennnaronseesaresnssesessnnns 100g

EXEMPLE 2

On prépare une lotion capillaire non rincée pour cheveux gras a
1'aide des ingrédients suivants:

- extrait sec d'Achillea millefolium L "oxydé"..... lg
POy B=alanine.eeevssessressesenennensnennennnnes 0,5¢
alcool EthyliqUe..ieveeereerereoeseeceernoonnnnns 45¢

CO]OY’ant......--...;-...-‘..---...-...oon.---..oo ngg

conservateurltOOCOOOIOOOOIOOCIll..'...'.ll"l‘... 0’29
pH =6
Eau q's.pll...ll‘....l.ll'..D..I.l..‘l.".‘lll.l. 1009

EXEMPLE 3

On prépare un gel a rincer pour cheveux gras a 1'aide des ingrédients
suivants:

- carboxyméthylcellulose.sieeeriveennanes - [«

- extrait sec d'Achillea millefolium L "oxydé"..... 1,5g
=~ CONSErvalaUr.ciesecsecsessenssstanssncnnsas vesens 0,3g
=~ COTOrant.eacessesesssesesesnsnsssssnasssesasssnss 0,29
- pH =5

= EQU QuSePecessosonnssnnnnnns veresessssenessssesss 100g

EXEMPLE 4

On prépare un shampooing pour cheveux gras a 1'aide des ingrédients
suivants:
- tensio-actif non-ionique obtenu selon
1'exemple 1 du brevet francais n°71,17206..... 10g
par condensation de 3,5 moles de glycidol sur
unco diol en C11 - C14

extrait sec d'Achillea millefolium L "oxydé"..... 5g

- CONServateUr. . iieeieeecseessncasessaans crsesasaas 0,29
= Colorant.ssesesessssssensssacssansnseccssssssnsss 0,29
-pH=5

= EaU GuSePuecvrnens Sadsscessrensssesaasnns terernans 100g
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REVENDICATIONS
1. Composition cosmétique pour le traitement des cheveux, notamment
des cheveux gras, caractérisée par le fait qu'elle contient dans un véhicule
approprié au moins un extrait sec de millefeuille (Achillea millefolium L),
non allergéne, obtenue par oxydation d'une solution hydroalcoolique d'extraction
de sommités fleuries, ledit extrait contenant moins de 0,5% en poids de dérivés
polyphénoliques.

2. Composition cosmétique selon la revendication 1, caractérisée par
le fait que 1'extrait sec de millefeuille contient moins de 0,3% en poids de
dérivés polyphénoliques.

3. Composition cosmétique selon la revendication 1, caractérisée par
le fait que 1'extrait sec est obtenu par oxydation, a 1'aide d'hypochlorite de
sodium , d'une solution hydroalcoolique d'extraction, 2 température ambiante.

4. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait que la solution hydroalcoolique d'extraction
est une solution hydrométhanolique obtenue par infusion dans 1'eau des sommités
fleuries et traitement du résidu par du méthanol.

5. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait que 1'extrait sec de millefeuille,
exprimé en matiere sdche, est présent 2 une concentration comprise entre 0,02
et 5% en poids et de préférence entre 0,05 et 2% en poids par rapport au poids
total de 1a composition.

6. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait que Te véhicule est de 1'eau, un alcool
ayant de 1 3 4 atomes de carbone, ou un mélange hydroalcoolique.

7. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait qu'elle se présente sous forme aqueuse
et a un pH compris entre 3 et 10 et de préférence entre 5 et 7.

8. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait qu'elle contient au moins un agent
tensio-actif, anionique, non-ionique, cationique ou amphot2re ou un mélange de
ceux=-ci dans une proportion comprise entre 3 et 50% en poids et de
préférence entre 3 et 20%, Tadite composition présentant un pH compris entre 3
et 10.

9. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait qu'elle se présente sous forme d'une
Totion non rincée hydroalcoolique contenant de 1 & 70% en poids d'alcool éthy-
Tique et renfermant de 0,02 & 3% d'extrait sec de millefeuille.

10. Composition cosmétique salon Ta revendication 9, caractérisée
par le fait qu'elle contient en outre de 0,01 & 3% en poids de poly B-alanine
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et de préférence 1% en poids.

11. Composition cosmétique selon 1'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisée par le fait qu'elle contient en outre au moins un
ingrédient cosmétique tel qu'un parfum, un colorant, un agent conservateur, un
agent séquestrant, un agent épaississant, un polymere, un agent adoucissant,
un synergiste et/ou un stabilisateur de mousse, un filtre solaire, un agent
peptisant, un alcool gras ou une cire.
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