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Extrait huileux d’hibiscus et ses utilisations

DOMAINE DE L'INVENTION
La présente invention concerne un extrait huileux d’hibiscus et ses utilisations en

cosmétique.

ETAT DE LA TECHNIQUE

La peau est la premiere barriere du corps humain. Elle protége les organes des différences
de température, d’humidité, et des agressions de l’environnement extérieur, comme les
rayons UV, le stress, la pollution. Cependant, des stimulations chimiques et physiques
excessives détériorent les fonctions normales de la peau et induisent ou accélérent son
vieillissement, entrainant U’apparition de rides, une perte de fermeté, souplesse et/ou
élasticité, une perte d’hydratation. S’agissant des levres, elles sont particulierement
soumises aux risques de déshydratation et de gercures, car la peau y est trés fine et le
stratum corneum a une fonction barriere et une teneur en eau plus faibles que sur les autres
parties du corps. Les lévres sont donc souvent les premieres parties du corps a présenter des
signes de sécheresse. Une étude récente (Tamura et al., Int J Cosmet Sci 2016 Dec;38(6):615-
621) a montré que ’aspect rugueux desséché des levres est lié a un déficit en céramides.
Leur taux global et les espéces affectent le maintien de la fonction barriere de la lévre.

On recherche donc de nouveaux composés pour répondre a ces besoins d’amélioration et/ou
de renforcement de la fonction barriere, amélioration du film hydrolipidique et de
’hydratation, amélioration de la résistance aux stress, prévention et/ou traitement des
signes de [’age de la peau et/ou des levres.

Les inventeurs ont justement développé un nouvel extrait huileux d’hibiscus dont

"application topique sur la peau et/ou les levres permet de répondre a ces attentes.

EXPOSE DE L'INVENTION

L’invention concerne, selon un premier aspect, un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus, en
particulier de ’espéce Hibiscus sabdariffa, obtenu par extraction au moyen d’un corps gras
naturel, et avantageusement en outre d’un agent émulsifiant comme co-extractant.

Un autre objet de l’invention concerne une composition cosmétique pour application topique
sur les matiéres kératiniques, en particulier la peau et/ou les lévres, comprenant, dans un
milieu physiologiquement acceptable, au moins un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus tel
que défini selon 'invention.

L’invention concerne également une utilisation cosmétique d’un extrait huileux de fleurs

d’Hibiscus tel que défini selon ’invention, pour protéger les matieres kératiniques contre le
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stress oxydant, renforcer la fonction barriére, et/ou favoriser ’hydratation et/ou la
nutrition des matieres kératiniques, en particulier de la peau et/ou des levres.

Un autre objet de U'invention concerne un procédé cosmétique destiné au soin et/ou au
maquillage des matiéres kératiniques, en particulier de la peau et/ou des levres,
comprenant 'application, sur lesdites matieres kératiniques, d’une composition selon

U’invention.

DESCRIPTION DETAILLEE DE L'INVENTION

L’extrait d’hibiscus sabdariffa est connu pour étre utilisé dans l’alimentation comme agent
aromatisant (ex : boissons, tisanes...) et dans le domaine médical notamment pour ses effets
antibactériens, diurétiques, anti-cholestérol, anti-diabétique ou anti-hypertenseur.
L’invention vise de nouvelles applications en cosmétique, via ’application topique sur la

peau et/ou les levres d’un extrait huileux d’hibiscus sabdariffa selon ’invention.

Un premier objet de l'invention est donc un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus, en
particulier de ’espéce Hibiscus sabdariffa, obtenu par extraction au moyen d’un corps gras

naturel, et avantageusement en outre d’un agent émulsifiant comme co-extractant.

EXTRAIT HUILEUX D’HIBISCUS

Matériel végétal

On utilise comme matériel végétal pour U'extrait huileux selon Uinvention, des fleurs
d’hibiscus (nom latin : Hibiscus sabdariffa L.). Les fleurs posseédent un calice doté de 5 pieces
linéaires et qui devient rouge et charnu.

Le nom INCI est Hibiscus Sabdariffa Flower Extract (N° CAS 84775-96-2).

Procédé d’extraction

On parlera indifféremment d’extrait huileux ou d’extrait apolaire ou d’extrait lipophile
d’hibiscus dans la description.

L’extrait huileux d’hibiscus selon U’invention est inspiré de la théorie du paradoxe polaire
des antioxydants de PORTER et FRANKEL ou comportement physico chimique des
antioxydants en systéme continu huile et en systeme dispersé permettant aux composés
hydrophiles (antioxydants ou phénols par exemples) de devenir miscibles dans des composés
huileux comportant par exemple des phospholipides (molécules avec des fonctions polaires)
sous des actions physicochimiques produites par les ultrasons et les microondes.

Plus simplement, il s’agit d’utiliser une huile ou un corps gras, et en particulier une huile

végétale, comme agro-solvant biologiquement actif, pour extraire de facon sélective des
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molécules a partir d’une plante, en particulier U’hibiscus, avec une technologie performante
basée sur des principes physiques, pour obtenir un complexe huileux concentré, un vecteur
stable prét a formuler.

Par ‘extrait huileux d’hibiscus’ selon ’invention, on comprend notamment que les composés
apolaires (lipophiles) des fleurs d’hibiscus se sont solubilisés et/ou ont été extraits dans une
huile.

L’extrait huileux d’hibiscus selon ’invention peut étre obtenu selon les méthodes classiques
connues de ’homme du métier, telles que par exemple des méthodes de macération dans
un solvant de type huile, telles que par exemple décrites dans W02008/132127 ou
FR2693906, éventuellement sous rayonnement micro-ondes tel que décrit dans FR2694300

pour diminuer le temps d’extraction.

Selon un mode particulier et préféré de Uinvention, U'extrait huileux d’hibiscus est obtenu
par une méthode d’extraction dynamique (autrement nommé ‘enfleurage dynamique’) qui
est faite par activation énergétique de la plante et de ’huile vectrice pour avoir un transfert
de masse actif, avec un effet de pompe du milieu le plus concentré vers le moins concentré.
Le procédé combine des multi-étapes (cryo-broyage, ultrasons, microondes, filtration) de
courte durée (chaque étape <15min) et des inertages dans l’azote et a l’abri de lumiére lors
de la transformation limitent les phénomenes d’oxydation.

L’extraction est assistée par micro-ondes et ultra-sons qui permettent de gagner en
efficacité d’extraction (meilleur rendement, diminution du temps et donc de l’énergie

nécessaire par rapport a une extraction traditionnelle (macération)).

Ceci permet d’ouvrir les cellules veégétales, de désorganiser le milieu pour rendre
extractibles des molécules insolubles habituellement dans les huiles, elles deviennent

miscibles au support huileux selon un réarrangement dynamique.

Un tel procédé est notamment décrit dans la demande W02010/112760.
En particulier, le procédé comprend :

- au moins une étape a) de mélange et d’imprégnation de la matiére premiére solide
avec un corps gras naturel a une température supérieure au point de fusion du corps
gras et sous atmosphere dépourvue ou essentiellement dépourvue d’oxygene,

- au moins une étape b) de chauffage a haute température du mélange sur une tres
courte durée et sous atmosphére dépourvue ou essentiellement dépourvue

d’oxygéene,
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- au moins une étape c¢) de micro-dispersion de la matiere a extraire et éventuellement
rupture des cellules de la matiere premiere, dans le corps gras naturel a température
supérieure au point de fusion du corps gras et sous atmosphére dépourvue ou
essentiellement dépourvue d’oxygene,

- |’étape c) pouvant étre réalisée avant, pendant ou apres l’étape b).

Selon un mode de réalisation préféré le procédé comprend :

- au moins une étape a) de mélange et dimprégnation de la matiére premiere solide
sous forme dispersible avec le corps gras naturel a une température supérieure au point de
fusion du corps gras et sous atmosphere dépourvue ou essentiellement dépourvue d'oxygene,

- au moins une étape b) de chauffage a haute température du mélange sur une tres
courte durée et sous atmosphere dépourvue ou essentiellement dépourvue d'oxygeéne, en
utilisant des micro-ondes,

- au moins une étape c¢) de microdispersion de la matiére a extraire et éventuellement
de rupture des cellules de la matiére premiere dans le corps gras naturel a une température
supérieure au point de fusion du corps gras et sous atmosphere dépourvue ou essentiellement
dépourvue d'oxygene, en utilisant des ultra-sons,

'étape c) pouvant étre réalisée avant, pendant ou apres l'étape b).

Par « dispersible », on entend que la matiere premiere se présente sous une forme dissociée
apte a étre dispersée finement, par exemple sous une forme particulaire et de préférence
pulvérulente.

Ce procédé permet d'obtenir simultanément un corps gras végétal et notamment une huile
végétale avec un faible niveau d'oxydation et une forte concentration en molécules actives
extraites, ceci grace a la mise en ceuvre simultanée d'un procédé conduit sous atmosphere
dépourvue ou essentiellement dépourvue d'oxygene, notamment un inertage azote, et d'un
procédé qui utilise laction synergique d'un traitement court a haute température,
notamment sous micro-ondes, et de la microdispersion et éventuellement de la rupture des

cellules du produit a extraire, notamment par cavitation ultrasonore

Par ‘atmosphére dépourvue ou essentiellement dépourvue d’oxygene’, on entend que l'on
travaille sous gaz ou atmosphére inerte ou sous vide ou vide partiel. La teneur résiduelle en
oxygene doit étre suffisamment basse pour ne pas provoquer de réactions d'oxydation

sensibles a la température du traitement thermique.
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La matiere premiere est de préférence préalablement broyée a basse température, entre -
20°C et -80°C (cryo-broyage). Par exemple cette étape peut étre réalisée par congélation
entre -20 et -30°C et broyage (par exemple a l'aide d'un broyeur a couteaux) ou par broyage
en conditions cryogéniques (par exemple entre -70 et -80° C). Cette matiere se trouve sous

forme pulvérulente.

Dans un mode de réalisation particulier, la température a ’étape a) est avantageusement
comprise entre la température de fusion corps gras naturel et la température de fusion +
20° C, de préférence + 10°C. La température ambiante est parfaitement adaptée pour les
corps gras, notamment huiles, liquides a cette température. La durée de l'étape a) peut étre
comprise entre 1 et 48 heures, de préférence entre 5 et 30 heures et plus préférentiellement
entre 12 et 24 heures, de préférence l'imprégnation est comprise entre 8 et 16 heures, par
exemple de l'ordre de 12 heures environ.

Dans un mode de réalisation particulier, la température de l'étape b) est comprise entre 60
et 200°C, de préférence entre 60 et 150°C. On entend par chauffage a haute température
de trés courte durée, un traitement réalisé en un temps inférieur ou égal a 10 minutes, de
préférence inférieur ou égale a 5 minutes, de préférence de 1 a 5 minutes, et plus
préférentiellement de 1 a 3 minutes, cette durée correspond au temps de maintien de la
température de traitement une fois cette température atteinte. Le temps de montée en
température est également tres court, notamment inférieur ou égal a 5 minutes, de
préférence de 1 a 5 min, et plus préférentiellement de 1 a 3 minutes. De préférence, le
traitement thermique est assuré par des micro-ondes. Il est préconisé lutilisation d'un
générateur micro-ondes a forte puissance utile, de préférence de l'ordre de 10 000 Watts a
30 000 Watts par kilogramme de mélange.

L'étape c) permet a la fois la microdispersion de la matiére a extraire et sur des tissus
cellulaires, la rupture des cellules, ce qui favorise la dispersion des molécules extraites dans
le corps gras naturel.

On entend par « microdispersion » des particules ou solutés en suspension dans le corps gras.
La taille des particules ou solutés est telle quil n'y a pas décantation au cours du temps, elle
est notamment comprise entre 0.1 a 10 pm.

L'étape c) peut étre réalisée par des micro-ondes, mais peut aussi comprendre ou étre
constituée de traitement du mélange par cavitation ultrasonore avant, pendant ou aprés
'étape b). La cavitation et la dispersion sous ondes ultrasonores sont de préférence réalisées
dans un réacteur fermé équipé d'un générateur d'ultrasons a basse fréquence de cavitation,

notamment inférieure a 100 kHz et de préférence de l'ordre de 20 a 30 kHz. La durée du
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traitement sous ultrasons est notamment comprise entre 2 et 30 min, de préférence entre
10 et 20 min.

Les étapes b) et c) peuvent étre conduites en simultané.

Avantageusement, on ajoute lors de l’étape c) ou juste avant, un composé piégeur ou
réducteur d’oxygene, un composé permettant de régénérer sous forme réduite les
tocophérols de ’huile ainsi que les composés phénoliques extraits dans U’huile par le procédé
ou un chélateur de métaux pro-oxydants, ces composés contribuant a améliorer la stabilité

oxydative du produit final.

Corps gras utilisé dans le procédé d’extraction
Comme corps gras utilisables comme vecteur d’extraction pour U'extrait huileux selon
Uinvention, on peut citer notamment les huiles végétales et corps gras suivants :

- des huiles végétales telles que : huile de jojoba (ou cire liquide de jojoba), huile
désodorisée Tournesol oléique, huile vierge Amande douce, huile vierge de Rosier
muscat, huile d’avocat, huile de carthame, de cameline, huile de bourrache, huile
de pépins de raisins, huile d’argan, huiles de nigelle, huile de pépins de courges, ou
huile de perilla, et leurs mélanges,

- des beurres tels que : beurre de Murumuru, beurre de Mangue, beurre de Karité, et
leurs mélanges,

- des cires végétales telles que : cire de Carnauba, cire d’abeilles, cire de candellila,
cire de jojoba, et leurs mélanges,

- et leurs mélanges.

Ainsi selon un mode particulier de Uinvention, le corps gras naturel est une huile végétale
choisie dans le groupe constitué par U'huile de jojoba ou cire liquide de jojoba, U'huile
désodorisée Tournesol oléique, ’huile vierge Amande douce, ’huile vierge de Rosier muscat,
Uhuile d’avocat, U’huile de carthame, de cameline, ’huile de bourrache, ’huile de pépins
de raisins, ’huile d’argan, U’huile de nigelle, ’huile de pépins de courges, ou U’huile de
perilla, et leurs mélanges.

On utilisera préférentiellement ["huile de jojoba.

La cire liquide de jojoba ou huile de jojoba (nom latin : Simmondsia chinensis) comprend
majoritairement des esters aliphatiques a longues chaines, tels que ’acide éicosanoique
(C20) et l’acide érucique (C22). Le nom INCI de U’huile de jojoba est Simmondsia Chinensis
Seed Oil (INCI Europe) ou Simmondsia Chinensis (Jojoba) Seed Oil (INCI USA) (N° CAS : 90045-
98-0/ 61789-91-1).
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Selon un mode particulier de l’invention, le ratio entre les fleurs d’Hibiscus et le corps gras
naturel dans U'étape a) est compris entre 1 :1 et 1:10, de préférence entre 1:2 et 1:4
exprimeé en masse/masse de corps gras ou en masse/volume de corps gras. De préférence,
le ratio pondéral entre les fleurs d’hibiscus et huile dans le mélange de départ mis en
ceuvre dans 'étapea)vade 1 :2a1 :4 exprimé en masse : masse d’huile ou masse : volume

d’huile. De préférence, on utilisera un ratio pondéral plante/huile de 1 :4.

Co-extractant utilisé dans le procédé d’extraction

Selon un mode préféré de Uinvention, on utilise, outre le corps gras naturel pour
Uextraction, au moins agent émulsifiant comme co-extractant. Le co-extractant est
introduit lors de l’étape a) du procédé sus-décrit.

L’utilisation de ce co-extractant permet d’extraire des composés plus polaires que dans
Uhuile seule. Ce co-extractant permet notamment d’extraire des polyphénols.

Les inventeurs ont en effet montré qu’en l’absence de co-extractant, la teneur en
polyphénols totaux dans U’extrait huileux d’hibiscus selon l"invention était de 225 mg/kg eq.
Oleuropeine, alors qu’en présence d’un co-extractant, la teneur en polyphénols pouvait étre
multipliée par 10 voire 20. En particulier, avec le polyglyceryl-3 diisostearate PG3DS (N° CAS
66082-42-6 / 85666-92-8), la teneur en polyphénols totaux dans ’extrait huileux d’hibiscus
selon U’invention était de 2475 mg/kg eq. Oleuropeine et avec le Polyglyceryl-4 oleate, la
teneur en polyphénols totaux dans ’extrait huileux d’hibiscus selon ’invention était de 4990
mg/kg eq. Oleuropeine).

Ainsi selon un mode particulier de U'invention, le co-extractant est un composé amphiphile,
choisi notamment parmi les esters d’acides gras de type « polyglyceryl » tels que le
polyglyceryl-3 diisostearate (PG3DS), le polyglyceryl-4 oleate, le polyglyceryl-6 dioleate ou
le polyglyceryl-3 caprate. On peut également citer le stearate de glycérol. Ou encore les
phospholipides comme les lécithines.

De préférence, on utilisera le polyglyceryl-3 diisostearate (PG3DS), ou le polyglyceryl-4
oleate, de préférence encore le polyglyceryl-3 diisostearate (PG3DS).

Selon un mode particulier, le ratio pondéral huile/co-extractant ira avantageusement de 95-
75% d’huile / 5-25% de co-extractant.

Selon un mode préféré, Uextrait huileux d’hibiscus selon l'invention est obtenu selon le
procédé suivant : les fleurs fraiches congelées sont broyées, cryo-broyées puis mélangées
avec U’huile de jojoba, de préférence en présence d’un co-extractant, en particulier dans
un ratio plante seche/huile allant de 1:2 a 1 :4, puis différentes étapes d’extractions
successives sont faites par extraction a l’aide des micro-ondes puis par ultrasons. Une étape

de filtration par centrifugation permet d’obtenir une huile précieuse donc la stabilité a été
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préservée car chaque étape a été faite minutieusement sous inertage d’azote. Nous
obtenons le concentré huileux d’hibiscus ou extrait huileux d’hibiscus qui est un enfleurage

« dynamique » de fleurs d’hibiscus.

Ainsi, selon un mode particulier de ’invention, U'extrait huileux d’hibiscus est obtenu au
moyen d’un procédé d’extraction comprenant les étapes suivantes :

a) le mélange et l'imprégnation d’une poudre de fleurs d’Hibiscus sabdariffa avec le
corps gras naturel, et de préférence en présence d’un co-extractant, a une
température supérieure au point de fusion dudit corps gras naturel et sous
atmosphere dépourvue ou essentiellement dépourvue d’oxygene,

b) le chauffage du mélange ainsi obtenu a une température comprise entre 60 et 150°C,
sous atmosphere dépourvue ou essentiellement dépourvue d’oxygéne, en particulier
en utilisant des micro-ondes,

¢) la micro-dispersion de la poudre de fleurs d’Hibiscus sabdariffa dans le corps gras
naturel a température supérieure au point de fusion du corps gras et sous atmosphere
dépourvue ou essentiellement dépourvue d’oxygéne, en particulier en utilisant des
ultra-sons,

[’étape c¢) pouvant étre réalisée avant, pendant ou aprés |’étape b).

De préférence, le corps gras naturel est une huile de jojoba et le co-extractant est un
polyglyceryl-3 diisostearate (PG3DS).

Selon un mode particulier, I’étape b) est réalisée pendant une tres courte durée, notamment
comprise entre 1 et 10 minutes.

On obtient ainsi selon ce procédé un extrait huileux sous forme de solution huileuse, micro-
dispersion huileuse ou microémulsion huileuse.

Cet extrait huileux peut étre utilisé tel quel ou associé a d’autres matieres pour en faire de
nouveaux complexes huileux.

Selon un mode particulier, "extrait huileux d’hibiscus selon U’invention comprend de 66% a
70% en poids d’huile végétale, de préférence d’huile de jojoba, de 18% a 22% en poids
d’Hibiscus sabdariffa, et de 10% a 14% en poids de co-extractant, de préférence de
polyglyceryl-3 diisostearate, par rapport au poids total de l'extrait.

Selon un mode préféré, 'extrait huileux d’hibiscus selon U’invention comprend 68% d’huile
de jojoba, 20% de fleur d’hibiscus et 12% de polyglyceryl-3 diisostéarate.

Le nom INCI de cet extrait huileux d’hibiscus est le suivant :

Nom INCI Europe : Simmondsia Chinensis Seed Oil (and) Hibiscus Sabdariffa Flower Extract

(and) Polyglyceryl-3 Diisostearate
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Nom INCI USA : Simmondsia Chinensis (Jojoba) Seed Oil (and) Hibiscus Sabdariffa Flower
Extract (and) Polyglyceryl-3 Diisostearate

Selon un mode particulier et préféeré de linvention la composition cosmétique selon
Uinvention est caractérisée en ce que U'extrait huileux d’hibiscus comprend un extrait de
fleurs d’hibiscus dans une huile végétale, de préférence une huile de jojoba, en particulier
dans un ratio pondéral de 1:2 a 1:4 (extrait végétal : huile) et est présent dans la
composition en une teneur allant de 0,1% a 10%, notamment de 0,2% a 5%, et selon un mode
particulier de 0,5% a 2% en poids de matiére premiére par rapport au poids total de ladite
composition.
L’analyse de la composition de cet extrait montre qu’il est riche en micronutriments
apolaires et en particulier :
- des acides gras (composés majoritaires)
C18: 1 (acide oléique- omega 9)
C20: 1 (acide eicosenoique- oméga 9)
C22 : 1 (acide érucique)
- des polyphénols et
- des phytostérols.

Selon un mode particulier et préféré de U'invention, on utilisera au moins un extrait huileux
de fleurs d’hibiscus obtenu selon le procédé d’enfleurage dynamique tel que décrit dans la
demande W02010/112760 ; en particulier un extrait comprenant de 66% a 70% d’huile de
jojoba, de 18% a 22% de fleur d’hibiscus et de 10% a 14% de polyglyceryl-3 diisostéarate.

La teneur en extrait huileux d’hibiscus dans la composition cosmétique finale ira
généralement de 0,1% a 10%, notamment de 0,2% a 5%, et selon un mode particulier de 0,5%
a 2% en poids de matiére premiere sus-décrite par rapport au poids total de ladite

composition.

GALENIQUE

L’invention porte également sur une composition cosmétique pour application topique sur
les matiéres kératiniques, en particulier la peau et/ou les levres, comprenant, dans un
milieu physiologiquement acceptable, au moins un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus tel
que défini selon 'invention.

La composition cosmétique de U'invention peut se présenter sous toute forme galénique

adaptée a une application topique sur la peau et/ou les lévres, et notamment étre sous
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forme de cremes, émulsions huile-dans-eau, ou eau-dans-huile ou émulsions multiples,
solutions, suspensions, gels, laits, lotions, sérums, sticks, baumes, et adaptées a une
application sur la peau, les levres et/ou les phaneres.

Selon un mode particulier de l’invention, la composition est une composition anhydre.

Par «anhydre », on entend notamment que leau n'est de préférence pas ajoutée
délibérément dans les compositions mais peut étre présente a l'état de trace dans les
différents composés utilisés dans les compositions. En particulier, la composition selon
Uinvention comprend moins de 4 % en poids d'eau, de préférence moins de 3 %, de préférence
moins de 2 %, plus préférentiellement moins de 1 %, encore plus préférentiellement moins
de 0,5 % en poids d'eau, par rapport au poids total de ladite composition, voire est
totalement exempte d'eau.

La nature huileuse et la stabilité de U'extrait huileux d’hibiscus a haute température (80°C)
sont avantageuses pour formuler des produits de maquillage aux galéniques anhydres tels

que des rouges a levres.

Selon un mode particulier et préfére, la composition de l'invention est solide et se présente
notamment sous la forme d’un rouge a levres ou d’un baume pour le soin des levres. Elle
peut se présenter en particulier sous la forme d’un stick ou d’un coulé dans une coupelle.

Selon un autre mode, la composition est préférentiellement destinée a étre appliquée sur le
visage et se présente par exemple sous la forme d'une créeme de soin, d'un fluide pour le

visage, d’un gel de soin pour le visage.

La composition peut comprendre dautres ingrédients utilisés couramment dans les
compositions cosmétiques. De tels ingrédients peuvent étre choisis parmi les antioxydants,
les parfums, les pigments, les conservateurs, les actifs cosmétiques, les hydratants, les
tensioactifs, les émulsionnants, les agents dispersants, les neutralisants, les stabilisants et
leurs mélanges.

La composition de Uinvention peut également comprendre un ou plusieurs agents
biologiquement actifs sur les levres dont Ueffet est de préférence hydratant, émollient

et/ou nourrissant.

PROCEDE COSMETIQUE

L’invention porte encore sur un procédé cosmétique destiné au soin et/ou au maquillage des

matiéres kératiniques, en particulier de la peau et/ou des lévres, comprenant l"application,
sur lesdites matieres kératiniques, d’une composition comprenant un extrait huileux

d’hibiscus selon l’invention.

10
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En particulier, le procédé cosmétique de l'invention est destiné notamment a apporter un
effet de soin et/ou protecteur de la peau et/ou des levres.

La composition peut étre appliquée sur les levres ou sur le corps, le visage et/ou le cou.
Selon un mode particulier, la composition est appliquée sur les levres.

Selon un autre mode particulier, la composition est appliquée sur la peau du visage.

Selon un mode particulier et préféré, la composition est appliquée sur des peaux et/ou des
levres seches et/ou fragilisé(e)s non pathologiques, en particulier une peau seche, des levres
seches et/ou gercées.

Par ‘peaux et/ou levres seches et/ou fragilisées non pathologiques’, on entend une peau
et/ou des lévres saines mais présentant des irrégularités de surface, telle qu’une peau seche
et/ou rugueuse ou des levres séches et/ou gercées, et dont le film hydro-lipidique est

généralement altéré.

UTILISATIONS COSMETIQUES

L’invention porte encore sur l'utilisation cosmétique non thérapeutique d’un extrait huileux

de fleurs d’Hibiscus tel que défini selon ’invention ou d’une composition en contenant, pour
protéger les matieres kératiniques contre le stress oxydant, renforcer la fonction barriére,
et/ou favoriser ’hydratation et/ou la nutrition des matiéres kératiniques, en particulier de

la peau et/ou des levres.

L’extrait huileux d’hibiscus utilisé selon ’invention est tel que décrit ci-dessus.

De préférence, on utilisera un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus sabdariffa obtenu selon
le procédé d’enfleurage dynamique tel que décrit dans la demande décrit dans la demande
W02010/112760 ; en particulier un extrait comprenant de 66% a 70% en poids d’huile
végétale, de préférence d’huile de jojoba, de 18% a 22% en poids d’Hibiscus sabdariffa, et
de 10% a 14% en poids de co-extractant, de préférence de polyglyceryl-3 diisostearate, par
rapport au poids total de U’extrait (nommé ‘Oleohibiscus’ dans les exemples illustratifs

suivants).

L’invention va désormais étre illustrée dans les figures et exemples non limitatifs suivants.

FIGURES

11
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Figure 1 : Effet de U'extrait huileux d’hibiscus de l’invention sur la morphologie d’un
épiderme fragilisé.
Figure 2: Effet de Uextrait huileux d’hibiscus de lUinvention sur la perméabilité d’un
épiderme fragilisé.

Figure 3 : Effet de Uextrait huileux d’hibiscus de l"invention sur la synthese des céramides.
L’invention va étre illustrée par les exemples non limitatifs suivants. Les pourcentages sont
exprimés en pourcentage en poids par rapport au poids total de la composition sauf
indication contraire.

EXEMPLES

Exemple 1 : Préparation et caractérisation de U’extrait huileux d’hibiscus

Matériel et Méthodes

On utilise comme matériel végétal pour obtenir Uextrait huileux d’hibiscus, autrement
nommeé ‘Oleohibiscus’ dans ces exemples, des fleurs (pétales) d’hibiscus.

L’extrait huileux de fleur d’hibiscus est obtenu selon le procédé d’enfleurage dynamique
décrit ci-dessus, comprenant notamment les étapes suivantes :

a) le mélange et Uimprégnation d’une poudre de fleurs d’Hibiscus sabdariffa avec
Uhuile de jojoba (ratio pondéral plante/huile : 1 :4), en présence de polyglycéryl 3
diisostéarate a une température supérieure au point de fusion de ladite huile de
jojoba et sous atmosphére dépourvue ou essentiellement dépourvue d’oxygene,

b) le chauffage du mélange ainsi obtenu a une température comprise entre 60 et 150°C
pendant une durée comprise entre 1 et 10 minutes, sous atmosphere dépourvue ou
essentiellement dépourvue d’oxygene, en utilisant des micro-ondes

¢) la micro-dispersion de la poudre de fleurs d’Hibiscus sabdariffa dans [’huile de
jojoba, en présence du co-extractant polyglycéryl 3 diisostéarate, a température
supérieure au point de fusion de [’huile de jojoba et sous atmosphere dépourvue ou
essentiellement dépourvue d’oxygene, en utilisant des ultra-sons,

[’étape c¢) pouvant étre réalisée avant, pendant ou aprés |’étape b).
Le ratio pondéral huile/co-extractant est avantageusement de 95-75% d’huile / 5-25% de co-

extractant.
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On obtient un extrait huileux d’hibiscus, autrement appelé Oleohibiscus, comprenant de 66%
a 70% d’huile de jojoba, de 18% a 22% de fleur d’hibiscus et de 10% a 14% de polyglyceryl-3
diisostéarate.

Le nom INCI (Europe) de cet extrait huileux d’hibiscus est Simmondsia Chinensis Seed Oil
(and) Hibiscus Sabdariffa Flower Extract (and) Polyglyceryl-3 Diisostearate.

L’extrait huileux d’hibiscus a un aspect liquide huileux homogéene de couleur rouge.

Stabilité de U'extrait

Des études de stabilité ont été réalisées dans les conditions suivantes (sans azote / a ’abri
de la lumiére) :

- 80°C pendant 8 heures ;

- 4-8°C pendant 3 mois ; et

- 40°C pendant 3 mois.
On a évalué les criteres suivants : stabilité physique (aspect, couleur, odeur) et oxydative
(indice de peroxyde), ainsi que la teneur totale en polyphénols totaux.
Ces suivis ont montré une trés bonne stabilité oxydative et des criteres organoleptiques de

Uextrait, ainsi qu’une bonne stabilité des polyphénols méme a 3 mois.

Caractérisation de U'extrait

Dosage des polyphénols totaux
Le dosage est réalisé par la méthode spectrométrique de Folin.
On obtient une teneur en polyphénols totaux allant de 1600 a 1700 eq. Oleuropéine mg/kg

d’échantillon.

Dosage des phytostérols
Le dosage des phytostérols est réalisé par chromatographie en phase gazeuse (GC-FID) selon
la méthode décrite dans la publication Y. C. Mitei et aL. (J Am Oil Chem Soc (2009) 86:617-

625).
On obtient les teneurs suivantes :
Table 1
Phytostérols Teneur en mg/100mg
Cholestérol 0,8
Campestérol 71,8
Stigmastérol 24,8
Sitostérol 259,8
Sitostanol 24,5
Total 382,0 mg/100mg soit 3820ppm

13



10

15

20

25

WO 2022/013505 PCT/FR2021/051325

Exemple 2 : Effet anti-radicalaire de U'extrait huileux d’hibiscus

La capacité de 'extrait huileux d’hibiscus préparé a 'exemple 1 a piéger les radicaux libres,
signe d’une activité antioxydante, a été mesurée par le test CAT (Conjugated Autoxidizable
Triene). Ce test permet d’évaluer la capacité d’un échantillon a bloquer les réactions
radicalaires oxydatives grace a ses composés antioxydants (composés phénoliques par
exemple).

Le dichlorhydrate de 2,2’-azobis-2-amidinopropane (AAPH) est utilisé comme générateur
d’espéces réactives de loxygéne (ROS). Le Trolox® (acide 6-hydroxy-2,5,7,8-
tétraméthylchroman-2-carboxylique), analogue de la vitamine E, est utilisé comme
référence (témoin positif) et les résultats sont exprimés en Trolox® équivalent (TE) par unité
de poids d’échantillon.

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 2 suivant :

Table 2
Valeur CAT pmol eq. Teneur en polyphénols
Trolox/kg totaux (mg/kg eq.
d’échantillon Oleuropéine)
Huile vierge de jojoba bio 20 30
Extrait huileux d’hibiscus préparé | 3915 2475
selon 'exemple 1

Ces résultats montrent que Uextrait huileux d’hibiscus selon linvention présente une
activité antioxydante plus de 240 fois supérieure a celle de Uhuile vierge de jojoba seule
(controle solvant). Ce résultat montre que les composés antioxydants des calices d’hibiscus
ont été extraits dans U’huile de jojoba, conférant ainsi a ’extrait huileux une puissante

activité antioxydante.

Exemple 3 : Effet de Uextrait huileux d’hibiscus sur le renforcement de la fonction barriére

3.1 Effet de U’extrait sur la morphologie d’un épiderme fragilisé

L’effet de Uextrait huileux d’hibiscus préparé a ’exemple 1, sur le renforcement de la
fonction barriere, a été évalué sur un modele d’épiderme reconstruit fragilisé pouvant
s’apparenter aussi a un épiderme de la levre, avec une fonction barriére plus limitée, et un

stratum corneum plus fin.

14
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On utilise un modele d’épiderme tel que celui décrit dans Danso et al. (Journal of
Investigative Dermatology (2014) 134, 1941-1950; doi:10.1038/jid.2014.83), autrement

nommeé LEM pour Leiden epidermal model.

On utilisera dans le tableau suivant les abréviations ‘RHE’ pour reconstructed human

epidermis (modele d’épiderme reconstruit contrble négatif) et ‘RHE-DA’ pour modele de

dermatite atopique équivalent a un modéle d’épiderme reconstruit fragilisé via l’utilisation

d’un cocktail de cytokines générant la fragilisation de la fonction barriere (contrble positif).

Le protocole expérimental mis en ceuvre dans le cadre de cette étude est présenté dans le

tableau ci-dessous.

Table 3
Cocktail de [Concentrations
Conditions . Production RHE
cytokines testées
RHE Normal Les RHE sont produits durant 10 jours dans
(Controle Non NA un incubateur a 37°C sous 5% de CO2.
négatif) Le milieu est changé tous les 2 jours. Les
RHE-DA cytokines sont ajoutées au milieu a J6 et J10
Oui NA N .
(Contrdle positif) (contréle positif).
RHE-DA 0.5% 1%
) Les RHE sont produits durant 10 jours dans
(Traité avec (rn/v) |(m/v) .
un incubateur a 37°C sous 5% de CO2.
Uextrait huileux )
Oui Le milieu est changé tous les 2 jours.
d’hibiscus )
o . Les cytokines et les produits sont ajoutés au
préparé a .
milieu a J6 et J10.
’exemple 1)
RHE-DA
(Traité avec Huilg
de Jojoba) Oui 1% (m/v)
RHE-DA
(Traité aved
Tofacitinib) ~ |OW 1 uM

. NA = Non Applica

ble
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. Cocktail de cytokines = IL4, IL13, IL31, IL17E et TNFy a 10 ng/mL par cytokine.

. Le Tofacitinib est un inhibiteur de la signalisation par des récepteurs de cytokines associés
notamment aux Janus kinases (JAK), utilisé comme référence dans ’étude ; il limite les
effets déléteres des cytokines pro-inflammatoires sur U’altération de la fonction barriere.
Chaque condition étant réalisée en triplicata, 63 RHEs ont été produits pour cette étude.
Pour toutes les conditions testées, la teneur en DMSO du milieu de culture était de 0.1%.

Pour toutes les conditions testées, des blocs OCT ont été réalisés pour envoi au Sponsor.

Apres traitement avec Uextrait d’hibiscus a 0.5% et 1%, comme le montre la figure 1,
’épiderme est plus épais, la production de grains de kératohyaline est plus abondante et
apparait plus précocement dans la couche granuleuse. L’effet apoptotique observé au niveau
des cellules de la couche basale est également réduit. Par ailleurs, ’amélioration du

phénotype est dose dépendant.

3.2 Effet de Uextrait sur la perméabilité d’un épiderme fragilisé

On a utilisé le test de pénétration du jaune de Lucifer.

Le principe de ce test est d'évaluer la pénétration d'un composé hydrophile fluorescent (le
jaune de Lucifer ou LY) appliqué a la surface de l'épiderme.

Pour chaque condition, la pénétration du jaune de Lucifer a été évaluée en mesurant la
surface de la fluorescence dans le tissu apres 6 heures de contact. Les résultats observes

sont présentés dans le tableau ci-apres.

Table 4
Pénétration du LY Evolution vs
Conditions (Moyenne t déviation Controle
standard) (%)
Controle négatif (RHE normal) 34.28 + 3.1
Controle positif (RHE-DA cytokines) 87.10 £ 6.4 +154
RHE-DA + extrait huileux d’hibiscus préparé a
. 30.85+ 1.5 -10
’exemple 1a 0.5%
RHE-DA + extrait huileux d’hibiscus préparé a
35.07 £ 1.7 +2
'exemple 1a 1%
RHE-DA + huile de Jojoba a 1% 45.51 £+ 2.4 +33
RHE-DA + Tofacitinib a 1 pM 33.79 + 3.9 -1
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La figure 2 montre que ’altération de la barriére cutanée de l’épiderme fragilisé (condition
RHE-DA) est inhibée en présence de U'extrait huileux d’hibiscus de ’invention, quelle que
soit la concentration testée, et il existe un effet dose.

Le traitement avec ’huile de Jojoba seule (1%) améliore la barriére épidermique mais des
noyaux apoptotiques restent visibles.

Ces résultats montrent donc que Uextrait huileux d’hibiscus, outre son effet sur

’amélioration de I’épaisseur d’un épiderme fragilisé, renforce en outre la fonction barriere.

3.3 Synthése des céramides

Les céramides constituent une famille de lipides structurellement hétérogenes et
complexes. Leur squelette est constitué d’une base sphingoide liée a un acide gras par une
liaison amide. Les céramides et principalement celles a longues chaines (acide gras dont la
longueur de la chaine carbonée est comprise 26 et 28 atomes de carbone) sont des lipides
jouant un role clé dans la fonction barriere cutanée.

Cette longueur de chaine importante permet aux céramides de s’ancrer a ’enveloppe cornée
au cours de sa formation grace a la transglutaminase 1 catalysant la formation d’une liaison
covalente avec l'involucrine. Ces céramides, formant une sorte de « treillis » de molécules
imbriquées les unes dans les autres, servent d’échafaudage pour la mise en place des
lamellae lipidiques.

On a évalué l'effet de Uextrait huileux d’hibiscus sur la synthese des céramides en dosant
les céramides par Chromatographie en phase liquide couplée a la spectrométrie de masse
(LC/MS).

Les résultats sont présentés dans le tableau suivant :

Table 5
Estimation de la teneur en céramides
(ratio d'aire/RHE)
Céramides de Céramides de
Céramides
Conditions chaines courtes | chaines
totales
[14 & 24] longues
Contréle négatif (RHE normal) 1.913 + 0.063 | 1.523 + 0.043 0.393 + 0.018
Contréle positif (RHE-DA cytokines) 1.650 + 0.152 | 1.337 + 0.115 0.316 + 0.040
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RHE-DA + Tofacitinib a 1 pM 1.633 £ 0.081 | 1.293 + 0.065 0.338 + 0.020

RHE-DA + extrait huileux d’hibiscus
. . 2.360 + 0.229 | 1.863 + 0.176 0.497 + 0.054
preparé a ’exemple 1 a 0.5%

RHE-DA + extrait huileux d’hibiscus
. . 2.903 + 0.510 | 2.287 + 0.385 0.613 + 0.127
preparé a 'exemple 1 a 1%

RHE-DA + huile de Jojoba a 1% 1.787 + 0.409 | 1.450 + 0.325 0.337 + 0.084

Les résultats illustrés dans le tableau 5 et la figure 3 montrent que Uextrait huileux
d’hibiscus a un effet remarquable sur la synthése des céramides.

Le traitement avec U'extrait huileux d’hibiscus selon Uinvention a un effet positif sur le
métabolisme des céramides en augmentant la teneur de ces dernieres, quelle que soit leur
taille, de facon plus prononcée les chaines longues, ce qui a pour conséquence de renforcer
la barriere cutanée. Cet effet est dose-dépendant.

L’huile de jojoba testée seule (1%) n’a pas d’impact significatif sur le métabolisme des
céramides.

L’ensemble de ces résultats montre que ’extrait huileux d’hibiscus selon ’invention a une
double capacité d’amélioration de la perméabilité de U’épiderme (plus importante que
Uhuile de jojoba testée seule) et une tres forte capacité a stimuler la synthése des céramides
quelle que soit leur taille, de facon plus prononcée les chaines longues, ce qui a pour
conséquence notamment de renforcer la barriére cutanée.

L’extrait huileux d’hibiscus selon U’invention est donc particulierement avantageux pour
améliorer la fonction barriere de la peau et/ou des levres, en particulier d’une peau lésée

et/ou altérée ou de lévres lésées et/ou altérées.

Exemple 4 : Formulations cosmétiques

L’extrait huileux de LUinvention préparé a U'exemple 1 est utilisé dans différentes
compositions cosmétiques préparées selon les procédés classiques de formulation en

cosmétique.
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4.1 Creme de soin sous la forme d’une émulsion

Table 6
Composés % en poids
Eau déminéralisée gsp 100%
Glycols 20,0%
Conservateurs 0,6%
Chélatant 0,04%
Huile végétale, esters, silicones | 16,0%
Extrait huileux d’hibiscus* 1,0%
Anti-oxydant 0,2%
Concentré de parfum 0,4%
Steareth-2 0,8%
Steareth-21 1,5%

*tel que préparé a 'exemple 1
5  Une application de cette composition sur la peau du visage améliore le film hydrolipidique,

la barriere cutanée, ’hydratation, la régénération et la protection de la peau.

4.2 Fond de teint émulsion huile-dans-eau

10 Table7
Composés % en poids
Eau Qsp 100
Butylene glycol 5.6 %
Glycerine 5.0%
Pentaerythrityl tetraisostearate 3.0%
Dipropylene glycol 2.0%
Dimethicone 1.7%
Acrylates copolymer 6.4 %
Phenoxyethanol 0.7%
Sodium carboxymethyl dextran 0.5%
Polysilicone-11 0.14 %
Sodium hydroxide 0.08 %
Tetrasodium edta 0.05%
Extrait huileux d’hibiscus* 0.5%
Silice 1.0%
Pigments (dioxyde de titane et oxydes de fer) 15.0%

*tel que préparé a 'exemple 1
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Appliqué sur la peau du visage, ce fond de teint améliore la barriere cutanée ’hydratation

et la protection de la peau.

4.3 Baume a lévres

Table 8
Composés % en poids
Silice 10%
Poudre de nylon 7%
Cire de polyéthylene 17%
Glycérine 14%
Extrait huileux d’hibiscus* 1%
Myristate d’isopropyle Qsp 100%

*tel que préparé a 'exemple 1

Appliqué sur les levres, en particulier des levres fragilisées, ce baume a lévres améliore le

film hydrolipidique, renforce la fonction barriére cutanée et protege les levres.

4.4 Rouge a levres (stick anhydre)

[Table 9]

Composés % en poids
Octyldodecanol 10,5%

Cire 10%
Pigments 12,0%
Trimethyl siloxyphenyl dimethicone (Belsil PDM1000) 32,0%
Cellulose 3,0%

Silice 1,5%

Extrait huileux d’hibiscus* 0,5%
Isododecane Qsp 100%

Ce rouge a levres permet d’obtenir un dépdt confortable sur les levres, avec un effet

protecteur, notamment grace a I’amélioration du film hydrolipidique et la fonction barriere.
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REVENDICATIONS
Extrait huileux de fleurs d’Hibiscus, en particulier de ’espéce Hibiscus sabdariffa,
obtenu par extraction au moyen d’un corps gras naturel, et avantageusement en
outre d’un agent émulsifiant comme co-extractant.
Extrait selon la revendication 1, caractérisé en ce que le corps gras naturel est une
huile végétale choisie dans le groupe constitué par [’huile de jojoba ou cire liquide
de jojoba, Uhuile désodorisée Tournesol oléique, U’huile vierge Amande douce,
’huile vierge de Rosier muscat, U’huile d’avocat, [’huile de carthame, de cameline,
’huile de bourrache, ’huile de pépins de raisins, [’huile d’argan, U’huile de nigelle,
Uhuile de pépins de courges, ou 'huile de perilla, et leurs mélanges, de préférence
’huile de jojoba.
Extrait selon la revendication 1 ou la revendication 2, caractérisé en ce que le co-
extractant est un composé amphiphile, choisi notamment parmi les esters d’acides
gras tels que le polyglyceryl-3 diisostearate (PG3DS), le polyglyceryl-4 oleate, le
polyglyceryl-6 dioleate ou le polyglyceryl-3 caprate, les phospholipides tels que les
lécithines, et le stéarate de glycérol, de préférence parmi le polyglyceryl-3
diisostearate (PG3DS) et le polyglyceryl-4 oleate, de préférence encore le
polyglyceryl-3 diisostearate (PG3DS).
Extrait selon "une des revendications 1 a 3, caractérisé en ce qu’il est obtenu au
moyen d’un procédé d’extraction comprenant les étapes suivantes :

a) le mélange et ’imprégnation d’une poudre de fleurs d’Hibiscus sabdariffa
avec le corps gras naturel, et de préférence en présence d’un co-
extractant, a une température supérieure au point de fusion dudit corps
gras naturel et sous atmosphére dépourvue ou essentiellement dépourvue
d’oxygéene,

b) le chauffage du mélange ainsi obtenu a une température comprise entre
60 et 150°C, sous atmosphere dépourvue ou essentiellement dépourvue
d’oxygéne, en particulier en utilisant des micro-ondes,

¢) la micro-dispersion de la poudre de fleurs d’Hibiscus sabdariffa dans le
corps gras naturel a température supérieure au point de fusion du corps
gras et sous atmosphére dépourvue ou essentiellement dépourvue
d’oxygéne, en particulier en utilisant des ultra-sons,

[’étape c¢) pouvant étre réalisée avant, pendant ou aprés |’étape b).

5. Extrait selon 'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce que

le ratio entre les fleurs d’Hibiscus et le corps gras naturel dans I’étape a) est compris
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10.

entre 1:1 et 1:10, de préférence entre 1:2 et 1 :4 exprimé en masse/masse de
corps gras ou en masse/volume de corps gras.

Extrait selon 'une quelconque des revendications précédentes, caractérisé en ce
qu’il comprend de 66% a 70% en poids d’huile végétale, de préférence d’huile de
jojoba, de 18% a 22% en poids d’Hibiscus sabdariffa, et de 10% a 14% en poids de co-
extractant, de préférence de polyglyceryl-3 diisostearate, par rapport au poids total
de Uextrait.

Composition cosmétique pour application topique sur les matiéres kératiniques, en
particulier la peau et/ou les levres, comprenant, dans un milieu physiologiquement
acceptable, au moins un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus tel que défini dans 'une
quelconque des revendications 1 a 6.

Utilisation cosmétique d’un extrait huileux de fleurs d’Hibiscus tel que défini dans
"une quelconque des revendications 1 a 6 ou d’une composition en contenant, pour
protéger les matieres kératiniques contre le stress oxydant, renforcer la fonction
barriere, et/ou favoriser I’hydratation et/ou la nutrition des matieres kératiniques,
en particulier de la peau et/ou des levres.

Procédé cosmétique destiné au soin et/ou au maquillage des matieres kératiniques,
en particulier de la peau et/ou des lévres, comprenant ’application, sur lesdites
matiéres kératiniques, d’une composition selon la revendication 7.

Procédé cosmétique selon la revendication 9, caractérisé en ce que la composition
cosmétique est appliquée sur des peaux et/ou des levres séches et/ou fragilisé(e)s

non pathologiques.
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