Sujet :

Optimisation de la formulation d’un produit dermo-cosmeétique par
la méthodologie des plans d’expériences

Mots clés :

Formulation- ingrédients -méthodologie des plans d’expériences
-caractérisation physico-chimique (souplesse, adhérence, dureté)
- nouveautes, texturometrie - efficacité - baume a levres - pétrole

-optimalité

Introduction

Problématique:

De nombreux produits dermo-cosmétiques sont composés d’ingrédients
d’origine du pétrole, ressource minérale limitée. De plus, la pression des
marchés pousse les industriels de la santé a substituer ces matieres
premieres par des ingrédients d’origine végétale. Cette ressource
naturelle est abondante.

Pour évaluer ’'influence des différents ingrédients testés, des mesures de
textures seront effectuées.
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Ce sont des produits cosmétiques qui répondent a des attentes spécifiques des peaux et faisant I’'objet d’'une recommandation de la part des professionnels de la santé
( médecins, dermatologues pédiatres, médecins esthétiques et pharmaciens). Iraditionnellement, la distribution de ces produits se fait dans les circuits de distribution de
la santé. Ils sont soumis a la réglementation européenne des produits cosmétiques.: Reglement (CE) N°1223/2009.

La Dermo-Cosmétique
un lien étroit avec la dermatologie
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Définition :
Le baume a levres est un produit parapharmaceutique a appliquer sur les levres en cas d'assechement, ou en simple prévention. Les levres étant particulierement

soumises aux risques de déshydratation (liée au froid notamment) et de gercures, le baume a levres permet de les réhydrater et de les protéger des agressions extérieures
par application quotidienne. Il existe différentes sortes de baumes a levres, aux multiples odeurs, parfums, textures, couleurs ou ingrédients.

» Propriétés requises:
Hydratation, réparation, protection, assouplissement, tolérance optimale, texture douce adaptée aux levres sensibles + Indication supplémentaire : protectlon solaire (

filtre UV )
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http://sante-medecine.journaldesfemmes.com/faq/19442-levre-definition
http://sante-medecine.journaldesfemmes.com/faq/22325-prevention-definition
http://sante-medecine.journaldesfemmes.com/faq/17798-deshydratation-causes-symptomes-et-prise-en-charge
http://sante-medecine.journaldesfemmes.com/faq/3978-gercures-levres-gercees-que-faire

I. Avancons dans le monde des scientifiques :

1.1.Formule type/base pour la création de mon baume a lévres :

Pour créer un baume a lévre 1l faut

Nom commercial : INCI Base Test
Huile de ricin : 56 %
Ozokérite 17 %
Isostearyl 1sostearate 8 %o
Compritol 888 7 %
Huile d’amande douce 7 %
Cetyl palmitate 4 %o

Ozokerite :

[’ozokhérite provient du pétrole. C’est un mélange de divers

hydrocarbures a longues

chaines ( G22 a (53 principalement), 85 a 87% de son poids étant

du carbone.

trois familles d’ingrédients gras :

» Les hants
» Les liquides ( glissants, brillance )
» Les solides ( rigidité )

FICHE TECHNIQUE
OZOKERITE MD INCI - OZOKERITE

N° CAS 64742-33-2 / 8021-55-4 - N° ELINCS/EINECS
265-134-6

DESCRIPTION :
* Ozokérite raffinée de structure microcristalline.

CARACTERISTIQUES :

* Point de fusion (°C) : 78 - 82

« Pénétrationa 25°C :9-13

* Viscosite a 100°C (mm2/s) : 10 - 12

» Indice d’acide (mg KOH/g) : 0

* Indice de saponification (mg KOH/g) : 0
» Couleur : Blanche

* Odeur : Nulle

» Humidité : Nulle

APPLICATIONS :

» Cosmétique
 Industrie alimentaire
« Produits d’entretien.




But : Remplacer les 17% d’ozokérite par des produits naturels. Pour mon étude,
j’ai choisi les trois cires indiquées ci-dessous.

Ingrédient de substitution : Cires végétales ou animales ?

« Cire de Carnauba
« Cire de Candelilla

« Cire d’abeille

Cuwre d’abeille Cwre de carnauba Cwre de candelilla



1.2. Expériences :

+  Travail sur 20 ¢

+  Pesce les ingrédients et les faire fondre au dessus de leur point de fusion

+  Couler dans une boite de pétri

+  Laisser refroidir le mélange 10 minutes a température ambiante ( 25°C)
+  Mettre b minutes au rétfrigérateur le mélange

+  Puis le sortir et le laisser refroidir a température ambiante ( 25°C)

- Effectuer la mesure au texturometre.



Texturomeétrie

Texturometrie :

(C’est une technique qui permet de déterminer les propriétés de texture d’un produit : dureté, adhérence, souplesse.

Caracterisation :
Texturometrie :

dureté / homogénéiteé / adhérence /

Piston

LEnfoncement de 4 mm

Exemple de courbe que nous pouvons obtenir

.4 €= Force (2,64 N)
/

T W &——— Souplesse (60%)

- bl S
i === Adhérence (0,615 u.a.)

0.722 / ¥ / \ \\\

n 7 R4 568 a& 57
H?h8TM

Ceci représente la surface. Plus aire est grande plus notre baume
est collant et le piston a plus de mal a en sortir.
Pour un baume c’est important qu’il le soit.



1.3. Plan d’expériences :

* Plan de mélange :

Détermination de 'influence de la composition sur la dureté de la base.
* Trois variables indépendantes qui vont remplacer les 17% d’ozokeérite:

X1,X2,X3, leur somme est ¢gale a 100%
1. X1 : Cire d’Abeille
2. X2 : Cire de Candelilla
3. X3 : Cire de Carnauba

* Puis toutes les associations imaginées.
On les positionne a 'aide d’un diagramme ternaire

Tels que X1 + X2 + X3 =1

» Les expeériences sont tripliquées.

- Réponses :
Dureté / Adhérence / Souplesse

X1

* Diagramme ternawre :
» Ils sont beaucoup utilisés en industries.
* Les pownts représentent les pourcentages utilisés.

4
0,50
X1 Cire dabeille

1,00

0,00



I1. Que pouvons-nous constater suite aux expériences ?

2.1. Test temoin : Résultats du produit témoin a la texturomeétrie
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2.2. Les nouveaux produits :
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Quelques résultats de la texturomeétrie des produits élaborés
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e P M
\ & ans
2 |
R
‘ \Y ||
A 29 f ] |
) J ! ‘
| 2 ! |
. N ",
(] A B
! | - 5 i) .'.{ , b
| | N ¥
A | I"
l | v \ \.
} - 5 I ; L b
| ] A,' | \ -
(/| | P S
X / —— \ | ~—
W\ 1 1] N ~
f N \
{ ¢ ¥
, SRR !
W b i :
i/ |
' |
‘.‘ 2 ‘.‘I '.
A 1\
¢ \
145 Lz ‘té i e T S —— | — —
— — N ;:'_‘.-__" -
‘ ’/-_ I;‘ J
a0 f 1% s
‘ 4 e ¢ "4 4 "0 "9 e 24 ¢ a4 v 455 1a 148 ’ 124 2 57 s
sec m 00
r o2 T
Produit F Produit G
l.L'LCM oe )
s
- k- !
\I )
4 |
7 / ! \
I
) \' 4
ll I | |
7Y | /
!
| l] | ) |
;| k.
342 | {
VAR |
¢ '.’ 12 'I \ - ]
: l._ AR \ — /
’ i > ] T — ¥
"I A I' \ \ — -
] II Il : )
;A \ \
J 5* ! - s |
WG S U T —— g 1 \
Py ' \ \
i - T - Vi
A 1 2
1«4“:" \ {
.' 1 |[ : —_— R —
N —— o 1 f i -
170 NPT \ \ I
J f | i '
\ / f 1 \ §
b \/
AvT 1 i
0 b¥. 2 A = 1 14. 7.4 5 20 = 0.5 ) 14 4 199 ‘e 84
L . el
.

Produit D

Pr M
14
0
|\-'
L
1
v |
| -
[ y) s ]
- Ar _"I
4Y 34 |\
).n vy It
Y ’ 1
| L
A2 | I. v)n. ”S
P [
'y e
! L | Sl —
A \ I ————
1 40 -~ !
3 — -
- T — —— |
— S
A \
Lo ) |
Mg
4 !
h) 0
o T —— T

> l

a3 [ 3 1%2 1.4 4 70 s
nz Tl

n i

Produit H

Ferze
3
aA
104 |
I/
|
| l"}l
[ |J
'
|
!y

-- s




Tableau de réesultats obtenus en texturometrie

Formule

BN B R -RieoNI--BE =

Formule

@)

pd
)]

= Q=m0 0w >

Formule

Q=m0 0w »

REPONSE |
Dureté (Forces en N)

2.6 9,64
3,82 3,94
2,73 9,77
29 3,29
3,97 4,37
2,31 2,23
2.6 9,69
3,67 3,49

2,62
3,57
2,68
2,95
3,86
2,44
9,67
3,2

Moyenne Ecart t
9.67 9.63 0,03
3,46 3,70 0,20
9,73 0,04
3,15 0,16
4,07 0,24
2,33 0,09
9,65 0,04
3,65 3,49 0,20
Moyenne Ecart t
74,1666666666667 | 0,305505046330387
72,0666666666667 | 2,02072594216369
58,0333333333333 | 0,251661147842358
74,2666666666667 | 3,12623309005156
74,8333333333333 | 0,56862407030773
57,2666666666667 0,302080627701065
75,7333333333333  7,39932429347437
66,2666666666667 | 2,81839197652373
63,3 0,264575131106459
Moyenne Ecart t
0,54875 0,0216698715578411
0,631666666666667 10,0494401995680978
1,11333333333333 0,151437555888007
0,7765 0,0176776695296637
0,844333333333333 10,0263881286440197
0,782 0,151627209953566
0,403333333333333),0726246055640465




111. Explorons nos résultats :

3.1. Etudes des diagrammes obtenus :

Résultats : Diagrammes ternaires selon les différents parametres

Graphique de contour de mélange de Dureté 1.é Q@Hd@:

(quantités de composantes)

- A = Cuwre d’abelle = X1
- B = Cuwe de Candelilla = X2
- (= Qe de Carnauba = X3

Graphique de contour de mélange de Souplesse
(quantités de composantes)

Graphique de contour de mélange de Adhérence
(quantités de composantes)




Reésultats : Diagrammes de Cox selon les différents parametres

Importations des interactions

[.égende:

- A = Cuwre d’abelle = X1
- B = Cwe de Carnauba = X2
- (' = Qwe de Candelilla = X3

Reésultats :

Durete ajuste

- Dureté : Le facteur le plus influencant est X2 et le

moins 1nfluencant est X1.

- Souplesse : Le facteur le plus influencant est X1 et le

moins influencant est X2.

Adhérence : X1 et X3 jouent/influencent sur 'adhérence

contrairement a X2 qui n’a aucun effet dessus.

Diagramme de tracé de réponse de Cox

4,5- / A 03333
| p — — B 03333
\ » ; ---- € 03333
N | i
\ : S
\ T
N ! =7
3,5 N ; Pt iy
N ! e /
. : e /
N T ~
R AN
LT T ~
3,0 0
2,5 1 /"
0,50 0,25 0,00 0,25 0,50 0,75

écart par rapport au mélange de référence dans la proportion

Comp:RefBlend

Souplesse ajuste

Diagramme de tracé de réponse de Cox

80 - | | Comp:RefBlend |
! —— A 03333
— — B 03333
-=—=-C 03333
75
70
65 -
60 -
-0,50 0,25 0,00 0,25 0,50 0,75

écart par rapport au mélange de référence dans la proportion

Diagramme de tracé de réponse de Cox

0,80 -
0,75-
@
37
-
)
@
W
[ o=
S 0,70-
@
1= N
=] '~\
{ ~
0,65 :\__,,_ e 1
T el
0,50 0,25 0,00 0,25

Comp:RefBlend
A 03333
— — B 03333
----C€ 03333

0,50 0,75

écart par rapport au mélange de référence dans la proportion



Résultats : Surfaces de réponses selon les différents parametres

Graphique de surface de mélange de Dureté
(quantités de composantes)

5

- ~
A
Dureté | \_‘ Graphique de surface de mélange de Souplesse
0.00

(quantités de composantes)
0,00
2

1.00 0.00

100

70
Souplesse

100

A chaque point du domaine d’étude correspond une réponse. A ’ensemble de tous les points du
domaine d’étude correspond un ensemble de réponse qui se localisent sur une surface appelée la
surface de réponse. Le nombre et 'emplacement des points d’expériences est le probleme

fondamental des plans d’expériences. On cherche a obtenir la meilleure précision possible sur la
surface de réponse tout en limitait le nombre d’expériences.

[.égende:

- A = Cwre d’abellle = X1
- B = Cire de Candelilla = X2
- (O = Cwe de Carnauba = X3

Graphique de surface de mélange de Adhérence
(quantités de composantes)

0.80
0,75

Adhérence 070

0.65

1.00 0.00

100



3.2. Validation de nos modeéles d’eétudes :

Test statistiques :

Plan d’expériences Résultats

Reéponses expérimentales Reéponses théoriques

- Choix du plan : plan de mélange centré

;s Dureté Souplesse Adhérence Dureté Souplesse Adhérence
10 expériences

. , : . : NOexpér X1 X2 X3 Y1 Y2 Y3 Y1 Y2 Y3
- Mode¢le mathématique : modele quadratique P
1 0 0,5 0,5 3,7 72,07 0,63 3,17 66,22 0,66
o

N'exper X1 X2 X3 2 0,5 0 0,5 443 61,6 0,67 4144 60,722 0,65

1 0 0,5 0,5
3 0,5 0,5 0 9.63 74,17 0,55 9499 68,79 0,68

2 0,50 0 0,5
3 0.50 05 0 4 0 0 1 4,07 57,27 0,84 3,869 59,99 0,75
4 0 0 1 5 0,33 0,33 0,33 3,39 51,29 0,68 3,132 63,67 0,64
> 0,33 0,33 0,33 6 0 1 0 4,7 72.8 0,56 4,647 71,03 0,62
6 0 : 0 7 l 0 0 2,33 75,73 0,78 2,521 78,92 0,8

7 1 0 0

8 0,17 0,17 0,66 9,65 66,27 0,43 3,591 60,74 0,66

8 0,17 0,17 0,66
9 017 066 017 9 0,17 0,66 0,17 2.8 59,13 0,87 3,299 67,1 0,63
10 0,66 0,17 0,17 10 0,66 0,17 0,17 3,15 74,83 0,78 2,915 67,9 0,69

< >
Validation du modéle en < >

< >

comparant les valeurs des
réponses théoriques aux valeurs
expérimentales

Test statistiques comparaison de deux populations
Y1 : expérimentale versus théorique : p = 0,75
Y2 : expérimentale versus théorique : p = 0,79
Y3 : expérimentale versus théorique p = 0,90

100/\M/\ v=Lx, +L x;+ L. X +L  x xg+FE, X X+ L XX
| ' ' : 0,00

7 7 7 7 7 7
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00
X1 Cire d'abeille




Conclusion



