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(54) Titre: COMPOSITION COSMETIQUE COMPRENANT UN AMIDE ET NOUVEAUX AMIDES

(1)

The invention concerns a composition, in particular a cosmetic composition, comprising at least a powder substance and a branched

| amide used as dispersion agent. The invention also concems novel branched amides of formula (I°).

(57) Abrégé

[.’invention concerne une composition, notamment cosmétique, comprenant au moins une matiére pulvérulente et un amide ramifié
utilisé comme agent de dispersion. L’invention concerne aussi de nouveaux amides ramifiés de formule (I).
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Composition cosmetique comprenant un amide et nouveaux amides

La présente Invention concerne une nouvelle composition, notamment cosméti-
que, comprenant des matieres pulvérulentes et des amides particuliers. L'inven-
tion concerne egalement |'utilisation de certains amides comme agent dispersant
de matieres pulverulentes, ainsi qu'un procédé de dispersion de matiéres pulvé-

rulentes.

Il est connu d'employer dans les compositions cosmétiques des matiéres pulvé-
rulentes telles que des pigments ou des charges dans le but notamment de confé-
rer a ces compositions une couleur désirée. Certains pigments d'oxydes métalli-
qgues, comme le dioxyde de titane, sont egalement utilisés pour leurs bonnes pro-
prietés anti-UV connues. Toutefois, l'incorporation de ces matiéres pulvérulentes
dans les compositions cosmetiques n'est pas toujours facile a mettre en ceuvre.
En effet, on observe frequemment {'apparition d'agglomérats et les pigments ont
souvent tendance a sedimenter au cours du temps : la dispersion des pigments
dans la composition n'est alors plus homogene. La sédimentation des pigments
ne permet plus de conserver l'uniformite de la couleur de la composition, notam-
ment lors de son application sur la peau. Cette seédimentation peut également en-
gendrer une diminution sensible de l'efficacitée de la protection solaire conférée
par les pigments possedant une propriété anti-UV.

Pour empécher l'agglomeration et/ou la sédimentation des pigments, il a été pro-
pose d'utiliser des agents de dispersion, et notamment des esters d'alkyle rami-
fies. Par exemple, les brevets US-A-5476643 et US-A-5516506 décrivent I'emplo
d'esters de neopentylglycol pour favoriser la dispersion des pigments. Selon la
demande WO 94/18940, il est aussi connu d'améliorer la dispersion des pigments
d'oxyde de titane en utilisant des composés organiques ramifiés tels que des es-
ters, des ethers, des hydrocarbures ou des silicones, et en particulier ie néopen-
tanoate d'octyldodécyle. '

Bien que ces agents dispersants decrits dans |'état de la technigue permettent de
mettre en dispersion les pigments couramment utilisés dans le domaine cosméti-
que, la stabilité dans le temps de ces dispersions n'est toutefois pas satisfaisante.
En effet, on constate qu'apres plusieurs heures de stockage, voire méme plu-
sieurs jours, la dispersion de pigments ne conserve pas son homogénéité car les
pigments sédimentent au cours du temps.

Par ailleurs, 1l est connu par le brevet US-A-5162315 et la demande de brevet JP-
A-62-215537, d'utiliser des amides comportant au moins deux chaines alkyle pour
ameliorer le pénetration cutanée d'agents actifs pharmaceutiques. Dans la de-
mande WO 88/04167, des amides comportant deux chaines alkyle sont employés
dans une composition antisolaire ou hydratante, sous forme d'émulsion, pour
conferer a la composition une résistance a I'humidité.

FEUILLE DE REMPLACEMENT (REGLE 26)
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La présente invention a pour but de permettre la preparation et I'obtention d'une
composition qui comprend de matiéres pulverulentes dispersées de maniére ho-
mogene et qui est stabie dans ie temps.

La Demanderesse a decouvert, de fagon inattendue et surprenante, qu'en utilisant
certains amides ramifieés, on pouvait obtenir une dispersion de matiéres pulvéru-
lents parfaitement stable. De plus, la stabilite de la dispersion ainsi obtenue peut
étre conservee pendant pius d'une semaine, voire pendant plus d'un mois.

Aussi, l'invention concerne une composlition cosmétigue
comprenant un support cosmétiquement acceptable, au moins

une matiere pulvérulente et au moins un amide de formule

(I) suivante:

R'-CO-NH-R? ()

dans laquelle R' et R?, indépendamment I'un de I'autre, désignent un radical alkyle
ramifié, saturé ou insaturé, comprenant de 3 a 30 atomes de carbone. De préfé-
rence, R' et R?, indépendamment l'un de l'autre, désignent un radical aikyle rami-
fié saturé ayant de 3 a 20 atomes de carbone. Plus préférentiellement, R' com-
porte de 3 & 10 atomes de carbone et R* comporte de 10 a 20 atomes de carbone.

Avantageusement, R? désigne un radical ramifieé de formule (ll) :

-CHy=CH-R, (1)
R4

dans laquelle R, et R,, indépendamment 'un de l'autre, designent un radical alkyle
linéaire comprenant de 1 a 27 atomes de carbone, sous reserve que le nombre
total d'atome de carbone du radical de formule (ll) soit inférieur ou égal a 30. De
préférence, R, et R,, indépendamment ['un de 'autre, comportent de 2 a 12 ato-
mes de carbone, et plus préférentielement de 2 a 10 atomes de carbone.

Comme groupement R, on peut citer par exemple les groupements tert-butyle et
2,4, 4-tnimethyl pentyle.

Comme groupement R?, on peut notamment citer les groupements 2-octyl dodécy!
et 2-butyl octyl.
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Parmi les composés préférés correspondant a la formule générale (1), on peut
notamment citer

- le N-néopentanoyl-2-octyi-dodecylamine,

- le N-néopentanoyl-2-butyl-octylamine,

- le N-(3,5,5-triméthyl-hexanoyl)-2-octyl-dodecylamine,
- le N-(3,5,5-triméthyl-hexanoyl)-2-butyl-octylamine.

Les composés de formule (1) sont de préférence présents en une teneur atlant de
0.1% & 50 % en poids, par rapport au poids total de la composition, et mieux de 2

a 20 %.

Les matiéres pulvérulentes présentes dans la composition peuvent étre choisies
parmi les pigments, les nacres, et/ou les charges. lls sont de préference presents
a raison de 0,1 a 80 % en poids par rapport au poids total de la composition.

Parmi les pigments, on peut citer les pigments minéraux tels que les oxydes de
titane, de zinc, de fer, de zirconium, de cérium ou leurs meélanges. On peut egale-
ment utiliser les nanopigments de ces oxydes metalliques qui sont connus pour
leur propriété anti-UV. Ces nanopigments sont utilisés de fagon connue dans les
compositions anti-solaires. On entend par "nanopigments” des pigments dont la
taille moyenne des particules primaires n'excede pas 100 nm, cette taille etant de
préférence comprise entre 5 nm et 100 nm, et plus preferentiellement encore
comprise entre 10 et 50 nm. De tels nanopigments d'oxydes meétalliques, enrobes
ou non enrobes, sont des produits connus de 'homme de l'art et sont en particulier
décrits dans la demande de brevet EP-A- 0 518 773. | |

Comme pigments minéraux, on peut également citer I'oxyde de chrome, le violet

de manganése, le bleu outremer, I'hydrate de chrome et le bleu ferrique. Les pig-
ments organiques peuvent étre choisis parmi le noir de carbone, ies pigments de
type D & C, et les laques a base de carmin de cocheniile.

Les nacres peuvent étre choisies parmi les pigments nacrés blancs tels que le mi-
ca recouvert d'oxyde de titane ou d'oxychlorure de bismuth, les pigments nacres
colorés tels que le mica titane recouvert d'oxydes de fer, le mica titane avec no-
tamment du bleu ferrique ou de 'oxyde de chrome, le mica titane avec un pigment
organique du type précité ainsi que les pigments nacrés a base d'oxychlorure de

bismuth.

Les charges peuvent étre minérales ou organiques, lamellaires ou spheriques. On
peut citer le talc, le mica, la silice, le kaolin, les poudres de Nylon, de poly-f3-

alanine et de polyéthylene, le Téflon, la lauroyl-lysine, 'amidon, le micatitane, la

nacre naturelle, le nitrure de bore, les poudres de aolyméres de tétrafluoroethy-
lene, les microsphéres creuses telles que I'Expancel (Nobel Industrie), le polytrap

* (marques de commerce)
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(Dow Corning) et les microbilles de résine de silicone (Tos;aearls*de Toshiba, par
exemple), les oxydes de zinc et de titane, le carbonate de calcium precipite, le
carbonate et 'hydrocarbonate de magnésium, I'nydroxyapatite, les microspheres
de silice creuses (SILICA BEADSde MAPRECOS), les microcapsules de verre ou
de céramique; les savons metalliques derives d'acides organiques carboxyliques
ayant de 8 a 22 atomes de carbone, de préférence de 12 a 18 atomes de carbone,
par exemple le stéarate de zinc, de magnésium ou de lithium, le laurate de zinc, le

myristate de magnesium.

S p——
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L'invention a également pour objet les amides de formule (I') suivante :

1
R=CO-NH-CH;-CH-R (I
R

dans laquelle
- R' désigne un radical alkyle ramifié, saturé ou insaturé, comprenant de 3 a 30

atomes de carbone,

- R, et R,, indépendamment l'un de l'autre, désignent un radical alkyle lineaire
comprenant de 1 & 27 atomes de carbone, sous réserve que le nombre total
d'atome de carbone du radical -CH2-CH(R3)(R4) de la formule (I') soit inferieur ou
égal a 30.

De préférence, R', R, et R, ont les significations préférées mentionnées prece-
demment pour les composes de formule (I).

Ces composés se présentent genéralement sous forme de liquide huileux. On a
donc constaté que la dispersion de matiéres pulvérulentes dans les amides selon
l'invention était meilleure, plus homogéne et plus stable dans le temps que la dis-
persion de ces mémes matieres pulverulentes dans les huiles de 'art anterieur.

Le mélange de matieéres pulvérulentes et d'amides ramifiés préalablement prepare
peut étre introduit par exemple dans un support acceptable pour |'application envi-
sagée, notamment dans un support cosmetiquement acceptable.

On peut encore introduire lesdits amides ramifies et les matieres pulverulentes
séparément, soit dans une composition notamment cosmetique prealablement
préparée, soit directement lors du melange de tous les constituants de la compo-
sition notamment cosmétique, selon des procédes bien connus de 'homme du

metier .

La composition selon l'invention peut comprendre e€galement au moins une huile,
notamment choisie parmi les huiles végétales, animales, minérales ou syntheti-
ques. Bien entendu, 'homme du metier veillera a employer des huiles gui ne nui-
sent pas a la bonne dispersion des matiéres pulvérulentes dans la composition,
dans des quantités acceptables pour ne pas alterer iadite dispersion.

Selon une réalisation particuliere de la composition de l'invention, ia composition
comprend comme unique huile un composé de formule (1) tel que défini prece-

demment.

La composition peut aussi comprendre d'autres corps gras comme les cires, qu!
peuvent étre choisies parmi les cires animales, fossiles, veégétales, minerales ou
de synthése connues en sol.

ey PR L e T L LI TETE (I TP
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Avantageusement, la composition selon l'invention peut comprendre un support
cosmeétiquement acceptable.

La composition de linvention peut egalement contenir au moins un additif choisi
parmi les épaississants, les tensioactifs, les parfums, les conservateurs, les filtres
solaires, les proteines, les vitamines, les polyméres, et tout autre additif classi-
quement utiliseé dans le domaine cosmetique. La quantité précise de chaque additif
est déterminée facilement par 'nomme de l'art selon sa nature et sa fonction.

Bien entendu, 'homme du metier veillera a choisir ce ou ces éventuels additifs
et/ou leurs quantitées de maniere telle que les proprietés avantageuses, et notam-
ment de dispersion des matieres pulvérulentes, attachées intrinségquement aux
composées de formule (1) conforment a l'invention ne soient pas, ou substantielie-
ment pas, altérees par la ou les adjonctions envisagées.

Les procédes de fabrication des compositions selon l'invention ne différent en rien
des procedes classiqguement utilises, notamment en cosmétique, et parfaitement

connus de I'homme de l'art.

La composition selon l'invention peut se présente sous ia forme d'une dispersion,
d'une emuision, notamment une emulsion eau-dans-huile ou huile-dans-eau, ou

bien encore sous la forme d'une pate souple.

Les compositions cosmetiques selon l'invention peuvent se présenter sous forme
de composition de maquillage, de composition de soin de la peau, de composition
capillaire ou de composition anti-solaire.

Les compositions de maquillage peuvent étre sous la forme de fard a paupiéres,
de fard a joues, d'eye-liner, de fond de teint, de blush, de mascara, de rouge a lé-
vres, de stick de soin des levres, de composition anti-cernes, de créme teintée.

Les compositions capillaires peuvent se presenter sous forme de shampooing, de
lotion, de gel, d'émulsion, de dispersion vésiculaire non ionique, de lague pour
cheveux et constituer par exemple une composition a rincer, a appliquer avant ou
apres shampooing, avant ou apres coloration ou décoloration, avant, pendant ou
apres permanente ou defrisage, une lotion ou un gel coiffants ou traitants, une lo-
tion ou un gel pour le brushing ou ia mise en plis, une composition de permanente
ou de defrisage, de coloration ou décoloration des cheveux.

L'invention concerne egalement l'utilisation d'un amide de formule (1) tel que défini
precédemment comme agent de dispersion de matiéres pulvéruientes. On entend
par agent de dispersion un compose apte a favoriser la dispersion desdites matie-

res pulveruientes.
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L'invention a aussi pour objet un procédé de dispersion de matiéres pulverulentes
caractérisé par le fait que lesdites matiéres pulvérulentes sont dispersées dans
une composition comprenant au moins un amide de formule () tel que défini pre-

cedemment.

On va maintenant donner des exemples illustrant ia présente invention sans tou-
tefois la limiter.

Exemple 1 : Préparation du N-néopentanoyl-2-butyl-octylamine
10,4 g d'acide pivalique et 17,2 g de 2-butyl-octylamine ont eté melanges dans le
tube de l'appareil micro-ondes (Maxidigest ™ MX 350 de la société PROLABO;

fréquence 2450 = 50 MHz, puissance modulable 300 W). Apres une irradiation
d'environ 1 heure a 160 °C + 10 °C, le mélange réactionnel a été solubilise dans

de I'heptane puis purifié sur silice. On a obtenu 19 g de I'amide souhaite.

Le spectre RMN 'H est conforme a la structure attendue.

Analyse élémentaire : C,; Hy;; N O

1 c% | H% | N% | O%
75,84 13,01 5,95
75,88 12,93 6.18

Exemple 2 : Préparation du N-néopentanoyi-2-octyl-dodecylamine

62 mi de chiorure de pivaloyle ont été solubilisés dans 180 ml d'heptane puis ad-
ditionnés a 150 g de 2-octyl-dodécylamine a une température de 60 °C. Apres ad-
dition de 70 ml de triéthylamine, le milieu réactionnel a été agite pendant 2 heures,
puis purifié sur silice. On a ainsi obtenu 118 g de I'amide souhaite.

Le spectre RMN 'H est conforme a la structure attendue.
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Analyse elémentaire . C, H, N O

1 c% [ A% | wNu [ o«
78,67 13,47 419
78,54 13,40 425

Exemple 3 : Preparation du N-(3,5,5-trimethyl-hexanoyl)-2-octyl-dodécylamine

3,6 g d'acide 3,5,5-triméthyl hexanoique et 6,8 g de 2—octyl4dodécylamine ont éteé
melanges dans le tube de I'appareil micro-ondes (Maxidigest ™ MX 350 de la so-
ciete PROLABO; frequence 2450 + 50 MHz, puissance modulable 300 W). Aprés
une irradiation d'environ 50 minutes a 170 °C *+ 10 °C, le mélange réactionnel a

eté solubiliseé dans de I'heptane puis purifié sur silice. On a obtenu 7 g de I'amide
souhaite.

Le spectre RMN 'H est conforme a la structure attendue.

Analyse elementaire : C,o H;g N O

0 %
Calculé 79,63 13,50 3,66
79,75 13,32 3,93

Exemple 4 : Preparation du N-(3,5,5-triméthyl-hexanoyl)-2-butyl-octylamine

29,2 g d'acide 3,5,5-triméthyl hexanoique et 3i,2 g de 2-butyl-octylamine ont été
melanges dans un récipient ouvert en pyrex placé dans un four micro-ondes
(MENUMASTER ™ 3100 i; frequence 2450, puissance a 30 % de 1400 W). Aprés

6 irradiations d'environ 5 minutes (pour chaque irradiation), le mélange réactionnel
a ete solubilise dans de I'heptane puis purifié sur silice. On a obtenu 46 g (77 %)
de 'amide souhaite.

Le spectre RMN 'H est conforme a la structure attendue.

Analyse éiementaire : C,, H,, N O

| €% | H% | N% | 0%
77,54 13,23 4,92
77,45 13,06 5,12

* (marque de commerce)
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Exemple S : Exemples comparatifs sur les propriétes de dispersion

5 On a mesure les vitesse de sedimentation d'un pigment dispersé dans differentes
huiles.

Protocole :

On a prepare un melange de pigment et d'huile comprenant 5 % de pigment. Ce
10 meélange a éte agité pendant 20 heures a 30 °C. On a ensuite prélevé 10 mi de la

dispersion obtenue apres l'agitation dans un tube gradué. Puis on a mesure le

volume de pigment depose au fond du tube (culot) en fonction du temps. On a dé-

duit alors le volume du surnageant restant dans le tube.

15 Le pigment utilise est de* 'oxyde de fer rouge vendu sous la dénomination
"SICOMET BRUN ZP 3569 par la société BASF.

Reésultats

20 On a reporte le volume de surnageant (en ml), pour chaque huile testée, mesure
au cours du temps jusqu'a environ 200 heures.

On a obtenu les resultats suivants :

25 a) huiles selon ['invention :

Heures 0 1 | 9 24 | 49 | 72 | 147 | 201

Huile n° 1 7 7 7
Huile n° 2 10
10 10 10
10 10 10 | 1

—

ik T sak
olol™

h | wh | ok
el

-

10

Huile n°1 . composé de l'exemple 1

Huile n® 2 . compose de I'exemple 2
30 Huile n® 3 : composé de l'exemple 3

Huile n°® 4 : composé de I'exemple 4

On a constaté que le volume du surnageant est constant avec les 4 huiles rami-

fiees selon l'invention. Ces huiles permettent donc d'obtenir une dispersion stable
35 du pigment.

* (marque de commerce)
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b) huiles ne faisant pas partie de l'invention :

Heures| o0 | 6 [ 12 | 26 | 50 [ 100 | 150 | 200 |
HuileA] 9 | 7 | 7 | 6t | 65 | 65 | 65 | 65
lmm—mmn——
HuleC| 8 | 52 | 48 | 48 | 48 | 48 | 48 | 48
HuileD| 65 | 4 | 39 | 38 | 38 | 38 | 38 | 38
HuleE| -~ |9 | 65 275 | 24 | 2 | 1o | 18

Huile A : Huile de Pariéam

Huile B : Huile de ricin

Huile C : Huile de silicone (SILICONE OIL L-45 10 cst de UNION CARBIDE)

Huile D : Néopentanoate d'octyle dodécyle

Huile E : Huile de silicone phénylée (DOW CORNING 556 FLUID COSMETIC de
DOW CORNING)

On a constaté qu'avec les 5 huiles ne faisant pas partie de l'invention, le volume
de surnageant diminue au bout de 6 heures, la diminution étant méme importante
apres 200 heures. Les dispersions de pigment dans ces huiles ne sont donc pas
stables au cours du temps, contrairement aux dispersions dans les huiles selon
I'tnvention.

Exemple 6 :

On a preparé une émuision huile-dans-eau ayant la composition suivante :

- melange d'alcool cétylstéarylique et d'alcool cétylstéarylique
oxyethyléné a 33 males d'oxyde d'éthylene (80/20)

("DEHSCONET 390 "de la societé TENSIA) 70
- melange de mono et distearate de glyceérol

("CERASYNTH ok de la société ISP) 29
- alcool cetylique 1.5¢
- polydimeéthylsiloxane ("DC200 Fluxd "De DOW CORNING) 1,90
- composeé de |'exemple 2 10g
- Nanopigment d'oxyde de titane (MT 100 T de la société TAYCA) 5g
- glycérine 20g
- conservateurs qs
- €au déeminéralisee qsp 100g

On a obtenu une creme fluide dans laquelle les nanopigments d'oxyde de titane
sont disperses de fagon homogene dans la composition. Cette créme est utilisée
comme composition anti-solaire pour le visage.

* (marques de commerce)
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REVENDICATIONS

1. Composition cosmetique comprenant un support
cosmétigque acceptable, et au moins une matiere pulvérulente
caractérisée par le fait qu'elle comprend au moilns un amide

de formule (I) suivante:

R1-CO-NH-RZ (T)

dans laquelle RL et RZ, indépendamment l'un de 1'autre,

désignent un radical alkyle ramifié, saturé ou 1insature,

comprenant 3 a 30 atomes de carbone.

2. Composition selon la revendication 1, caractérisée par

le fait que Rl et R4 désignent, 1ndépendamment 1l'un de

l'autre, un radical alkyl sature ayant de 3 a 20 atomes de

carpbone.

3. Composition selon 1l'une qguelconque des revendications

1 et 2, caractérisée par le fait que R1 désigne un radical

alkyle saturé ayant de 3 a 10 atomes de carbone.

q Composition selon la revendication 1, caractérisée par

le fait que R< désigne un radical ramifié de formule (I1):

~CH»~CH-R3 (IT)

|

R4

dans laquelle R3 et Ry, 1ndépendamment 1l'un de 1l'autre,

désignent un radical alkyle linéaire comprenant de 1 a 27/

atomes de carbone, sous reserve que le nombre total d'atome
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de carbone du radical de formule (II) solt 1inferieur ou
egal a 30.
5. Composition selon la revendication 4, caractérisée par

le failt que R3 et R4, indépendamment 1l'un de 1'autre,

comportant 2 a 12 atomes de carbone.

o . Composition selon la revendication b5, caractériseée par

le failit que R3 et R4, indépendamment l'un de 1'autre,

comportent de 2 a 10 atomes de carbone.

7. Composition selon l'une quelconque des revendications

1 a 6, caractérisée par le fait que l'amide est choilisi dans

le groupe formé par:

= le N-néopentanoyl-2-octyl-dodéecylamine,

- le N-néopentanoyl-2-butyl-octylamine,

— le N-(3,5,5-triméthyl-hexanoyl)-2-octyl-dodécylamine, et

— le N-(3,5,5-triméthyl-hexanoyl)-2-butyl-octylamine.

o Composition selon l'une quelconque des revendications 1

a 7, caractérisée par le fait que la matiere pulvérulente est

choisie dans le groupe formé par les pigments, les charges et

les nacres.

9. Composition selon 1l'une qguelconque des revendications 1

a 8, caractérisée par le fait que l'amide de formule (I) est
présent en une teneur allant de 0,1% a 50% en poids par

rapport au poids total de la composition.

10. Composition selon la revendication 9, caractérisée par

le fait que l'amide de formule (I) est présent en une teneur
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allant de 2 a 20% en poids par rapport au poids total de 1la

composition.

11. Composition selon l'une quelcongue des revendications 1
a 10, caractérisée par le fait gque la matiére pulvérulente
est présente en une teneur allant de 0,1% a 80% en poids, par

rapport au poids total de la composition.

12. Composition selon 1l'une quelcongue des revendications 1

a 11, caractérisee par le fait qu'elle se présente sous la

forme d'une dispersion, d'une émulsion ou d'une pate souple.

13. Composition selon la revendication 12, caractérisée par

le fait que la composition se présente sous la forme d'une

composition de maquillage, d'une composition de soilin de la

peau, d'une composition capilillaire ou d'une composition anti-

solalre.

14. Utilisation d'un amide de formule (I) tel que défini

dans 1l'une quelconque des revendications 1 & 7, comme agent

de dispersion de matieres pulvérulentes.

15. Procedé de dispersion de matieres pulvérulentes carac-
térisé par le falt que lesdites matieres pulvérulentes sont
dispersees dans une composition comprenant au moins un amide
de formule (I) tel que défini dans 1'une quelcongue des

revendications 1 a 7.




	Page 1 - abstract
	Page 2 - abstract
	Page 3 - description
	Page 4 - description
	Page 5 - description
	Page 6 - description
	Page 7 - description
	Page 8 - description
	Page 9 - description
	Page 10 - description
	Page 11 - description
	Page 12 - description
	Page 13 - claims
	Page 14 - claims
	Page 15 - claims

