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ABREGE DU CONTENU DESCRIPTIF DE L'INVENTION

SYSTEME CONSERVATEUR ET SON UTILISATION DANS UNE COMPOSITION
' COSMETIQUE OU PHARMACEUTIQUE

L'invention se rapporte a8 un nouveau systéme conservateur comprenant 'association

d'au moins un parahydroxybenzoate d'alkyle en C,-C,, de benzoate de sodium et de

chlorure de N-(3-chloroallyl)-hexaminium.

Cette association trouve une application toute particuliere dans les domaines cosmétique

ou pharmaceutique, et notamment dans les compositions de nettoyage du visage et des

yeux.



10

20

30

CA 02223732 1997-12-23

SYSTEME CONSERVATEUR ET SON UTILISATION DANS UNE COMPOSITION
COSMETIQUE OU PHARMACEUTIQUE

L'invention se rapporte a un nouveau systéme conservateur comprenant I’association
d’au moins un parahydroxybenzoate d’'alkyle en C,-C, avec du benzoate de sodium et du
chlorure de N-(3-chloroallyl)-hexaminium. Elle se rapporte aussi a [l'utilisation de ce
nhouveau systeme dans les domaines cosmétique ou pharmaceutique, et notamment
dans des compositions destinées a étre appliquées sur le visage et sur les yeux de
mammiferes et en particulier d'étres humains. Ces compositions sont plus spécialement

des lotions de nettoyage du visage et des yeux.

Il est courant d'introduire dans les compositions contenant de l'eau comme des
compositions cosmetiques ou pharmaceutiques notamment dermatologiques, des
conservateurs chimiques destinés en vue de lutter contre le développement et la
proliferation des micro-organismes dans ces compositions. En effet un tel
développement de micro-organismes rendrait rapidement les compositions inaptes 3
I'utilisation. Pour éviter ce développement, il faut protéger les compositions a la fois
contre les micro-organismes susceptibles de se développer a l'intérieur des compositions
et contre ceux que l'utilisateur peut introduire dans celles-ci en les manipulant, en

particulier lors de la préhension de produits en pot avec les doigts.

Les conservateurs chimiques les plus couramment utilisés dans les domaines ci-dessus
sont notamment les parahydroxybenzoates d’alkyle en C,-C, appelés ci-aprés parabens,
ou des donneurs de formol. Malheureusement, ces conservateurs présentent
linconvénient de causer des intolérances sur la peau humaine, telles que irritations et/ou
allergies, et plus spécialement sur les peaux sensibles. Il en est de méme pour les
alcools ou les polyols, tels que I'éthanol ou le propylene glycol, notamment lorsqu'ils sont
presents a des taux relativement importants. Ces problémes d'intolérance se posent tout
particulierement lorsque les produits contenant ces conservateurs sont des produits de

nettoyage et de demaquillage du visage et des yeux des personnes.

Par ailleurs, il est connu d'utiliser dans les produits de nettoyage de la peau et des yeusx,

et notamment dans les lotions démaquillantes pour les yeux, des conservateurs tels que
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le chlorure de benzalkonium, le chloroacétamide ou le thimerosal. Ainsi. le document
WO-A-94/27436 enseigne un systéme conservateur comprenant un paraben et un
composé d'ammonium quaternaire tel que le chlorure de benzalkonium ou le chlorure de

cetylpyridinium. Toutefois, la tendance actuelle et la légisiation y afférente, évoluent de
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plus en plus vers la suppression de ces composés car ils ne sont pas totalement

dépourvus de toxicité ou d'effets indesirables.

En outre, le document D&CI, May 1986, 138 (5), p.50, 52-565, 61 décrit l'utilisation du
chlorure de N-(3-chloroallyl)-hexaminium appelé ci-apres Quaternium-15T comme
conservateur cosmétique et ses associations, notamment avec les parabens. Toutefols,
les systémes décrits dans ce document présentent l'inconvenient de comporter des taux
de Quaternium-‘ls'ﬁtrop importants (0,4 %), ce qui entraine des inconforts oculaires

(larmoiements, picotements, desséchement, démangeaisons, rougeurs) ou des allergies.

On constate donc que subsiste le besoin d’'un nouveau systeme conservateur ayant une

action au moins aussi efficace que les systémes de l'art antérieur, mais ne presentant

pas leurs inconvénients et notamment non irritants pour la peau et les yeux.

La demanderesse a trouvé, de maniére surprenante, qu'en associant le benzoate de

sodium aux parabens et au Quaternium-15T on obtenait un systéme conservateur
présentant une trés bonne activité contre les micro-organismes et ne présentant aucun

probléme de toxicité tout en étant parfaitement bien toléré par la peau ou les yeux des

DEersonnes.

Aussi, la présente invention a pour objet un systéme conservateur comprenant au moins
un parahydroxybenzoate d'alkyle en C,-C, et du chlorure de N-(3-chloroallyl)-

hexaminium, caractérisé en ce qu'il comprend en outre du benzoate de sodium.

Dans ce systéme conservateur, chacun des trois conservateurs est utilise en une
concentration plus faible que s'il était utilisé seul ou en présence d'autres conservateurs ;
ceci va dans le sens d'une meilleure tolérance par la peau et les yeux. Ce systeme est
de ce fait particuliérement approprié aux compositions topiques, et notamment
cosmétiques et/ou dermatologiques, car il ne provogque ni intolérance ni rougeur ni
picotements lors de I'application sur la peau ou les yeux tout en présentant une activité

contre les micro-organismes au moins aussi efficace que celle des systemes de lart

antérieur qui eux provoquent d'importants picotements.

+ (marques de commerce)
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Cette association contre les micro-organismes est efficace aussi bien sur les bacteries
que les levures et moisissures, contaminants les plus génants et les plus courants dans

les compositions topiques ; elle est donc particulierement intéressante a utiliser dans ce

type de composition.

Aussi. l'invention a encore pour objet une composition cosmétique et/ou dermatologique,

caractérisée en ce qu'elle contient le systéme conservateur tel que défini ci-dessus.

L’invention a encore pour objet l'utilisation du systéme conservateur tel que défini ci-

dessus dans et/ou pour la préparation d'une composition cosmetique et/ou

dermatologique pour limiter la prolifération microbienne.

L'invention a encore pour objet l'utilisation du systéme. conservateur tel que défini ci-

dessus dans et/ou pour la préparation d'une composition cosmetique et/ou

dermatologique pour le démaquillage des yeux.

L’invention a encore pour objet I'utilisation du systéme conservateur tel que défini ci-

dessus en tant qu'agent de lutte contre les micro-organismes dans et/ou pour la

préparation d’'une composition cosmétique et/ou dermatologique.

Le parahydroxybenzoate d'alkyle en C,-C, peut étre choisi en particulier parmi le
parahydroxybenzoate = de  méthyle, appelé  ci-apres méthylparaben, le

parahydroxybenzoate d'éthyle, appelé ci-apres ethylparaben et le parahydroxybenzoate

de propyle, appelé ci-aprés propylparaben. Selon un mode prefere de 'invention, il s’agit

du meéthylparaben.

Le systéme conservateur selon l'invention comprend de preference un rapport en poids

de la quantité de parahydroxybenzoate d’'alkyle en C,-C, sur la somme de la quantite de

benzoate de sodium et de Quaternium-15'rde 04a14.

La composition topique contenant le systéme conservateur selon linvention comprend

de 0.1 4 0.15 % en poids de paraben, de 0,1 a 0,2 % en poids de benzoate de sodium et

de 0.01 2 0,03 % en poids de Quaternium-15"au poids total de la composition.

+ (marques de commerce)
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Les compositions de linvention contiennent un milieu cosmétiquement et/ou
dermatologiquement acceptable, c'est-a-dire compatible avec la peau, les muqueuses,
les cheveux et le cuir chevelu. Elles peuvent comprendre les adjuvants classiquement
mis en oeuvre dans les domaines considérés comme les corps gras, les solvants
organiques, les agents solubilisants, les agents épaississants et gélifiants, les
adoucissants (allantoine), les antioxydants, les opacifiants, les agents stabilisants, les
agents moussants, les parfums, les émulsionnants ioniques ou non, les charges, les
sequestrants (EDTA disodique) et les chélateurs, les parfums, les filtres. les huiles
essentielles, les matiéres colorantes, les pigments, les actifs hydrophiles ou lipophiles,
les vésicules lipidiques encapsulant un ou plusieurs actifs ou tout autre Ingrédient
habituellement utilisé en cosmétique ou dermatologie. Elles peuvent contenir aussi des
conservateurs autres que ceux appartenant au systéme revendiqué. Les quantités des
differents constituants des compositions selon l'invention sont celles classiquement
utilisees dans les domaines considérés. Bien entendu, ces adjuvants doivent étre de

nature et utiliseés en quantité telle qu'ils ne perturbent pas le systéme conservateur selon

I'invention.

Les compositions selon linvention peuvent se présenter sous toutes les formes
galéniques appropriées pour une application topique, notamment sous forme de
solutions aqueuses, hydroalcooliques ou huileuses, de gels aqueux, hydroalcooliques ou
huileux, de produits anhydres pateux ou solides, d'émulsions obtenues par dispersion
dune phase grasse dans une phase aqueuse (H/E) ou inversement (E/H), de
suspensions, de microémulsions, de microcapsules, de microparticules, ou encore de
dispersions vésiculaires de type ionique (liposomes) et/ou non ionique. Dans les
dispersions vésiculaires, les vésicules ne contiennent pas nécessairement un actif et

servent a disperser et/ou a stabiliser une phase huileuse dans une phase aqueuse.

Les compositions de l'invention peuvent donc avoir I'aspect d'une créme, d'une lotion,
d'un lait, d'un serum, etc.. Les compositions selon l'invention peuvent étre également
utilisees sous forme de mousses ou encore sous forme de compositions pour aérosol

contenant également un agent propulseur sous pression.

Lorsque la composition de ['invention est une émulsion, la proportion de la phase grasse

peut aller de 5 a 80 % en poids, et de préférence de 5 a 50 % en poids par rapport au
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poids total de la composition. Les huiles, les émulsionnants et les coemulsionnants
utilisés dans la composition sous forme d'émulsion sont choisis parmi ceux
classiquement utilisés dans le domaine cosmétique ou dermatologique. L'émulsionnant
et éventuellement le coémulsionnant sont présents, dans la composition, en une

proportion allant de 0,3 a 30 % en poids, et de préférence de 0,5 a 20 % en poids par

rapport au poids total de la composition.

Comme huiles utilisables dans linvention, on peut citer les huiles minerales
(isoparaffine), les huiles d'origine végétale (huile d'amandes d'abricot, huile d'amande
douce), les huiles d’origine animale, les huiles de synthése (palmitate d'octyle, palmitate
d'isopropyle), les huiles siliconees '(cyclopenta-diméthylsiloxane) et les huiles fluorées.

On peut aussi utiliser comme matiéres grasses des alcools gras, des acides gras, des

cires.

Comme émulsionnants, on peut citer par exemple le mélange de stéarate de glyceryle et
de stéarate de PEG-100, vendu sous le nom d'Arlacel 165"'par la société ICl, le mélange

d'éthanolamides d'acide de coco (nom CTFA : Cocamide DEA), le cocoamphodiacetate
disodique (nom CTFA : disodium cocoampho-diacetate), les polymeres Dblocs

oxyéthylénés oxypropylénés tels que le Poloxamer 184 nom CTFA).

On peut y ajouter des agents tensioactifs tels que le mélange de Sodium Laureth Sulfate
/ Magnesium Laureth Sulfate / Sodium Laureth-8 Sulfate / Magnesium Laureth-8 Sulfate,
vendu sous le nom de "Texapon ASV"'rpar la société Henkel.

Comme gélifiants hydrophiles, on peut citer en particulier les polymeres
carboxyvinyliques (carbomer), les copolyméres acryliques tels que les copolymeres
d'acrylates/alkylacrylates (Pemulen)f les polyacrylamides, les polysaccharides, les
gommes naturelles (gomme de xanthane) et les argiles, et, comme gélifiants lipophiles,

on peut citer les argiles modifiées comme les bentones, les sels métalliques d'acides

gras, la silice hydrophobe et les polyéthylenes.

Les compositions selon l'invention sont préparées selon les techniques bien connues de

'homme de I'art du domaine.

+ (marques de commerce)
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Ces compositions constituent notamment des produits de nettoyage et de démaquillage

de la peau et des yeux, et en particulier des lotions nettoyantes et démaquillantes.

Aussl, la présente invention a aussi pour objet une lotion de nettoyage et/ou de

demaquillage de la peau et/ou des yeux, caractérisée en ce qu'elle contient le systéeme

conservateur tel que défini ci-dessus.

La lotion selon linvention peut comprendre notamment comme adjuvants au moins un

tensioactif non-ionique et/ou anionique. Par ailleurs, elle peut comprendre aussi au

moins un glycol tel que le propyléne glycol, le butylene glyco! et I'hexyléne glycol.
Dans tout ce qui suit, les pourcentages sont donnés en poids sauf mention contraire.

D'autre caractéristiques et avantages de linvention pourront apparaitre dans les

exemples qui suivent, qui sont donnés a titre purement illustratif et nullement limitatif.

Le test suivant met en évidence l'activité de I'association selon l'invention sur les micro-

organismes.

lLes étapes pour réaliser ce test sont les suivantes :

1) Culture du micro-organisme des souches utilisées :
Escherichia coli (bactérie)
Pseudomonas aeruginosa (bactérie)

Enterococcus faecalis (bactérie)

Candida albicans (levure)

Aspergillus niger (moisissure)
LLes souches sont préparées dans le milieu de culture tryptone-sel.

2) Preparation de l'inoculum : L'inoculum est constitué d'une culture de 24 heures du
germe-test sur un milieu nutritif gélosé approprié et dilué de facon a obtenir une

suspension contenant 10° & 10° germes/ml. Un dénombrement de 5 inocula est effectué.

3) Préparation de P'échantillon : On dépose dans 5 flacons de verre appelés piluliers

6
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. 20 g du produit a tester.

4) Inoculation : on introduit 0,2 ml d’'inoculum de chaque souche dans un pilulier different

et on homogénéise. Les piluliers sont alors mis a incuber a 22°C pendant 7 jours.

5) Prélévements et denombrements :

Aprés les 7 jours d'incubation, 1 g de produit est prélevé de chacun des piluliers. Des
dilutions décimales sont effectuées dans un diluant renfermant des inhibiteurs de
conservateurs qui vont stopper I'action des conservateurs. Ces dilutions sont étalées en
surface de boites de Pétri gélosées, mises ensuite a incuber a 35°C pendant 72 heures
pour les bactéries et levures et pendant 5 jours pour les moisissures. Les colonie

apparues sont alors dénombrées en tenant compte des dilutions.

Exemple 1 : systeme conservateur

Le systéme testé a la composition suivante :

- Méthylparaben 0,15 %
- Quaternium-15T 0.015 %
- Benzoate de sodium 0,13 %

| es résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 1.

Tableau 1
T Germes inoculum ) Germes survivants
germes/gramme a7 jours
Escherichia coli - 3.410° < 200*
Pseudomonas aeruginosa 5,3.10° - < 200*
Enterococcus faecalis ’ 3',-3. 10° 4.10°
Candida albicans 3.5.10° < 200*
"~ Aspergillus niger ) 12108 - 1,4.10°

*Seuil de sensibilité de la méthode

+ (marque de commerce)
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lLes résultats montrent une diminution d'au moins 2 log des germes, ce qui représente Ia

quantité satisfaisante.

Exemple 2 : Systeme conservateur

Le systéme testé a la composition suivante :

- Méthylparaben 0,1 %
- Quaternium-~15'r 0,018 %
- Benzoate de sodium 0,1 %

| es résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 2.

" Tableau 2
Germes o Inoculum - ~ Germes survivants

germes/gramme a / jours
" Escherichia coli T 2,5.10° . < 200*
Pseudomonas aeruginosa ' 3,1.10° < 200*
Enterococcus faecalis - 2110° r - <200

Candida albicans | 3,1.10° | <200*
~ Aspergillus niger - 4.10° ' 5,8.10°

*Seuil de sensibilité de la méthode

e tableau montre que le systeme selon l'invention donne de trées bons résultats : il n'y a
plus de germes détectables pour les bactéries et levure, et la quantité de germes des

moisissures est fortement diminuée.

Exemple 3 : lait demaquillant

+ (marque de commerce)
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- Palmitate d'isopropyle ' 5 %
-  Huile d'amandes d'abricot 025 %
- Huile d'amande douce 025 %
- Methylparaben 0,15 %
- Quaternium-15 T 0,025 %
- Benzoate de sodium 0,1 %
- EDTA disodique ' 0,05 %
- Hydroxyde de sodium 0,1 %
- Carbomer ' 025 %
- Gomme de xanthane 0,1 %
- Glycérine 3 %
- Cocamide DEA 0,5 %
- Arlacel 165T 1,7 %
- Eau déminéralisee qsp 100 %

Ce lait permet de démaquiller le visage sans irritation.

Exemple 4 : eau démagquillante

- Methylparaben 0,1 %
- Quaternium-15+ 0,025 %
- Benzoate de sodium 0,2 %
- Parfum 0,04 %
- Hydroxyde de sodium 0,026 %
- EDTA disodique 0,05 %
- Poloxamer 184T 2 %
-  Eau déminéralisée qsp 100 %

Cette eau démagquillante peut étre utilisée pour le démaquillage du visage et des yeux en

toute sécurité, c'est-a-dire sans provoquer d'inconfort oculaire.

Exemple 5 : lotion démaquillante

+ (marques de commerce) 9




CA 02223732 2001-12-24

- Allantoine 005 %
- Methylparaben 0,15 %
- Quaternium-157 0,018 %
- Benzoate de sodium 0,1 %
- Parfum 001 %
- Chlorure de sodium 09 %
- EDTA disodique 0,05 %
- Propylene glycol 1 %
- Disodium cocoamphodiacetate 2 %
. Texapon ASVT 05 %
- Eau déminéralisee qsp 100 %

Cette lotion démaquillante permet de démaquiller les yeux en tout confort, c'est-a-dire

sans engendrer d'inconfort oculaire.

Exemple 6 : démaquillant deux en un

- Palmitate d'octyle 15 %
- Methylparaben 0,15 %
- Quaternium-15T 0,025 %
- Benzoate de sodium 0,1 %
- EDTA disodique 0,1 %
- Triéthanolamine 0,82 %
- Pemulen 0,15 %
- Carbomer 0,42 %
-  Glycérine 5 %
- Texapon ASV T 09 %
- Disodium cocoamphodiacetate 0,5 %
- Eau déminéralisee qsp 100 %

Ce démaquillant peut étre utilisé aussi bien pour le visage que pour les yeux et est tres
confortable a utiliser.

+ (marques de commerce) 10’
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REVENDICATIONS

1. Systéme conservateur comprenant au moins un parahy-

droxybenzoate d'alkyle en C;-C4 et du chlorure de N- (3-

chloroallyl)-hexaminium, caractérisé en ce qu'il comprend

en outre du benzoate de sodium.

2. Systéme conservateur selon la revendication 1, caracté-

rigé en ce que le parahydroxybenzoate d'alkyle en C1-C4 est

choisi parmi le parahydroxybenzoate de méthyle, le parahydroxy-
benzoate d'éthyle et le parahydroxybenzoate de propyle.

3. Systéme conservateur selon la revendication 1 ou 2,

caractérisé en ce que le parahydroxybenzoate est le

parahydroxybenzoate de méthyle.

4, Systéme conservateur selon l'une quelconque des revendi-
cations 1 ou 3, caractérisé en ce qu'il comprend un rapport

en poids de la quantité de parahydroxybenzoate d'alkyle en

C1-C4 sur la somme de la quantité de benzoate de sodium et de

S~

chlorure de N- (3-chloroallyl)-hexaminium de 0,4 a 1,4.

5. Composition cosmétique et/ou dermatologique, caracté-

risée en ce qu'elle contient le systeme conservateur selon
1'une quelconque des revendications 1 a 4 et un milileu

cosmétigquement et/ou dermatologiquement acceptable.

6 . Composition selon la revendication 5, caractérisée en
ce gu'elle comprend 0,1 a 0,15% en poids de parahydroxy-

benzoate d'alkyle en C1-C4, 0,1 & 0,2% en poids de benzoate

de sodium et 0,01 & 0,03% en poids de chlorure de N-(3-

chloroallyl) -hexaminium du poids total de la composition.

7 . Composition selon la revendication 5 ou 6, caracté-

risée en ce qu'elle constitue une composition de nettoyage

et /ou de démaquillage.

8 . Composition selon la revendication 7, caractérisée en ce

qu'elle constitue une composition de démaquillage des yeux.

11
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9. Composition selon 'une quelconque des revendications 5 3 8, caractérisée en ce
quelle se présente sous forme d'une solution aqueuse ou hydroalcoolique, d'une
émulsion, d'une microémulsion, d'un gel aqueux ou anhydre, d'une dispersion de

vésicules.

10. Composition selon 'une quelconque des revendications 5 3 9, caractérisée en ce

quelle se présente sous forme d’une lotion.

11. Composition selon I'une quelconque des revendications 5 3 10, caractérisée en ce
qu'elle comprend, en outre, au moins un adjuvant choisi parmi parmi les corps gras, les
solvants organiques, les agents solubilisants, les gélifiants, les agents moussants, les

emulsionnants, les charges, les pigments, les actifs hydrophiles ou lipophiles, les

vésicules lipidiques.

12. Lotion de nettoyage et/ou de démaquillage de la peau et/ou des yeux, caractérisée

en ce quelle contient le systéme conservateur selon I'une queiconque des

revendications 1 a 4.

13. Lotion selon la revendication 12, caractérisée en ce qu'elle comporte en outre au

moins un tensioactif non ionique et/ou anionique.

14. Lotion selon la revendication 12 ou 13, caractérisée en ce qu'elle comprend en outre

au moins un glycol.

15. Utilisation du systéme conservateur selon I'une quelconque des revendications 1 a 4

dans et/ou pour la préparation d'une composition cosmeétique et/ou dermatologique pour

limiter la prolifération microbienne.

16. Utilisation du systéme conservateur selon ['une quelconque des revendications 1 a 4

dans et/ou pour la préparation d'une composition cosmetique et/ou dermatologique pour

le démaquillage des yeux.

12
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17. Utilisation du systéme conservateur selon l'une quelconque des revendications 1 a 4

en tant qu'agent de lutte contre les micro-organismes dans et/ou pour la préparation

d’'une composition cosmétique et/ou dermatologique.

13
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