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Résumé : Dans cette étude, la formule d’un lait démaquillant a été optimisée en appliquant une
démarche de Quality by Design a [l’aide du logiciel Design-Expert®. Afin de formuler un lait
démaquillant optimisé, un plan de criblage a été nécessaire pour déterminer [’émulsionnant, [’huile et
la vitesse d’agitation nécessaires pour répondre au cahier des charges préalablement défini. Puis un
plan d’optimisation a été réalisé dans le domaine expérimental réduit par le plan de criblage. Ce plan
a permis de mettre en évidence les interactions entre les facteurs et de prédire leurs valeurs optimales
pour la formule finale.
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1-INTRODUCTION

La qualité sensorielle des laits démaquillants et leur efficacité sont parfois contestables. La
qualité d’une émulsion dépend de la qualité et de la quantité de ses ingrédients mais aussi des procédés
de formulation mis en ceuvre. Les essais laboratoires et I’industrialisation peuvent s’avérer longs
lorsque la formule et le procédé ne sont pas optimisés.

Quelle méthode permet alors d’obtenir le meilleur scale-up en un minimum de temps ?

2-ETAT DE L’ART ET OBJECTIFS DE LA RECHERCHE

Les laits démaquillants se composent principalement d’une phase grasse en faible proportion,
d’une phase aqueuse et d’un émulsionnant. Ces produits doivent avoir une forte propriété
démagquillante mais également le pouvoir de débarrasser la surface cutanée de ses impuretés en
conservant la flore microbienne et le pH de la peau.

La démarche de Quality by Design via Design Expert® a pour objectifs :
- d’anticiper les résultats

- d’estimer les possibles interactions entre les différents facteurs

- d’optimiser une formule en réalisant le minimum d’essais (1)(2)

3-MODELE OU METHODE

Le profil qualité-cible du produit est d’abord élaboré pour déterminer les caractéristiques du
produit fini. Sont définis ensuite les attributs du produit qui correspondent aux caractéristiques
physico-chimiques ou sensorielles devant se trouver dans un intervalle prédéfini. Enfin, il est
nécessaire de répertorier les variables (ingrédients et procédé), susceptibles d’impacter les attributs
qualité.

Sont réalisés ensuite deux plans d’expériences consécutifs : un plan de criblage pour choisir les
variables et un plan d’optimisation pour réduire le champs d’expérimentation afin de répondre aux
attributs critiques. (3)(4)
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4-EXPERIMENTATION

D’apres les données récupérées sur la composition d’un lait démaquillant, (5)(6)(7) la formule
de base choisie est la suivante :

Phase MP Qt (%)

A Glycérine 3
Eau QSP

B Montanov / Simulgel 2
Huile 15

C Tocophérol 0,20

Tableau 1- Formule utilisée pour le plan d'optimisation
Le protocole expérimental suit le procédé classique d’une émulsion huile/eau en “two pots”.

Aprés un benchmarking, les attributs critiques ont été déterminés : la viscosité (mesurée avec un
Brookfield), le gras (mesuré par un panel expert de 4 personnes formées avec le kit EBltouch®©) et le
pouvoir démaquillant (défini par le nombre de passages sur la peau avec le coton pour enlever un trait
de crayon). Les valeurs cibles ont été fixées comme suit :

Attributs critiques Valeur cible
Viscosité 5000mPa
Gras 5
Pouvoir démaquillant 1

Tableau 2- Valeurs cibles (8)(9)

Le plan de criblage est défini par 3 facteurs :
= Lanature de I’émulsionnant (Montanov ou Simulgel)

= La nature de I’huile (Tournesol, IPM ou C8C10)
= La vitesse d’agitation (800 ou 1500 rpm)

Un plan factoriel complet est choisi : deux facteurs a deux niveaux (émulsionnant et vitesse) et un
facteur a trois niveaux (huile).

A la suite du plan de criblage, un plan d’optimisation a été réalisé dans 1’espace expérimental réduit
suivant :

Phase MP Qt (%)

A Glycérine 3
Eau QSP

B Montanov 15a25
IPM 10a20

C Tocophérol 0,2

Vitesse 1000 rpm 1400 rpm

Tableau 3- Formule utilisée pour le plan d'optimisation

Le plan choisi est de type centré composite et de modéle quadratique. De méme que pour le plan de
criblage, les données ont été saisies dans le logiciel Design-Expert®.

5-RESULTATS

Le plan de criblage a réduit le domaine expérimental et montré que 1’association du Simulgel et
de I’'TPM a une vitesse de 1500 rpm est le meilleur compromis pour atteindre les cibles.
Le plan d’optimisation a montré que chacun des composants possede une influence sur chaque attribut
critique. Premiérement, la viscosité augmente avec la concentration en Simulgel. Deuxiemement, les
trois composants du plan ont une incidence sur le pouvoir démaquillant : le Simulgel et I’IPM ont une
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influence négative et une vitesse de mélange de 1200rpm permet le meilleur pouvoir démaquillant.
Concernant le gras, une réévaluation en aveugle et en cabine par un panel plus large sera nécessaire.

L’analyse des résultats statistiques et 1’outil d’optimisation de Design Expert® ont permis d’élaborer
la meilleure formule du lait démaquillant afin d’atteindre les valeurs cibles des attributs critiques :

Phase MP Qt (%)

A Glycérine 3
Eau QSP

B Montanov 1,6
Simulgel 10

C Tocophérol 0,2

Vitesse 1200 rpm

Tableau 4- Formule optimisée du lait démaquillant
6-CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Le Quality by Design procure un gain considérable de temps pour obtenir une formulation
optimum. Cette démarche a permis de montrer que des ingrédients peuvent étre intégrés a basse
concentration. En plus d’un gain de temps, cette méthode permet alors une économie de matieres
premieres et d’énergie non négligeable sur du long terme.
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