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UV : Ultraviolet
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Introduction Générale

Depuis plusieurs années, le secteur cosmetique connait une évolution importante,
marquée par une demande croissante pour des produits naturels, sirs et respectueux de la peau.
Cette tendance s’accompagne d’un intérét accru pour les ingrédients d’origine végétale, en
remplacement partiel ou total de certains composes synthétiques. Dans ce contexte, les huiles
essentielles occupent une place importante en raison de leurs propriétés biologiques variées,

notamment leurs activités antioxydantes, antimicrobiennes et réparatrices.

Les plantes aromatiques et medicinales de la flore algérienne représentent une source
importante de composés bioactifs pour la cosmétique naturelle. La position géographique du
pays et la diversité de ses biotopes, présente une richesse floristique importante, estimée a
environ 3 139 espéces réparties dans prés de 150 familles [1]. Parmi ces espéces, Pistacia
lentiscus L., un arbuste sauvage appartenant a la famille des Anacardiacées, se distingue par sa
richesse en terpénoides et en polyphénols. Son huile essentielle et ses extraits sont largement
utilisés pour leurs propriétés anti-inflammatoires, antimicrobiennes et cicatrisantes. Les
principaux composés identifiés dans son huile essentielle sont notamment 1’a-pinéne, le

terpinene, le caryophylléne, le limonéene et le myrcene [2].

Par ailleurs, la peau, en tant que barriere protectrice de 1’organisme, est constamment
exposée a des agressions extérieures favorisant la formation de radicaux libres, impliqués dans
le vieillissement cutané prématuré [3]. Le developpement de formulations cosmétiques
naturelles capables de neutraliser ces radicaux libres et de restaurer I'intégrité cutanée

représente donc un enjeu scientifique et industriel important.

Bien que Pistacia lentiscus L. soit traditionnellement reconnue pour ses effets
bénéfiques sur la peau, son potentiel demeure encore peu exploité dans des formulations
cosmétiques structurées et scientifiguement caractérisées, notamment dans la région de Bouira.
A notre connaissance, aucune étude n'a jusqu'a présent rapporté l'incorporation de I'huile
essentielle de Pistacia lentiscus L. dans la formulation d'une créme cosmétique réparatrice, ce
qui confére a ce travail un caractére novateur. Ce constat souleve la problématique suivante :
I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L.., en tant que ressource végétale locale, présente-t-elle
des propriétés physicochimiques et antioxydantes suffisantes pour étre valorisée comme

ingrédient actif dans une formulation cosmétique stable, sdre et efficace ?

C’est dans cette optique que s’inscrit ce travail, dont ’objectif est d’extraire, de

caractériser sur le plan physicochimique et d’évaluer D’activité antioxydante de I’huile
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essentielle de Pistacia lentiscus L. récoltée dans la région de Bouira, puis de I’incorporer dans

une créme réparatrice destinée a une application cutanée.

Notre mémoire est structuré en trois chapitres, précédés d’une introduction générale et
suivis d’une conclusion générale. Le premier chapitre est consacré a 1’étude bibliographique. 11
présente des genéralités sur Pistacia lentiscus L., les huiles essentielles, leurs propriétés
biologiques ainsi que leur intérét dans le domaine cosmétique. Le deuxiéme chapitre décrit la
démarche expérimentale adoptée, notamment la matiere végétale utilisée, I’extraction de I’huile
essentielle, sa caractérisation physicochimique, I’évaluation de son activité¢ antioxydante ainsi
que le protocole de formulation de la creme réparatrice. Le troisieme chapitre présente et discute
les résultats obtenus, en analysant les caractéristiques de I’huile essentielle et de la créme
formulée. Enfin, une conclusion genérale vient résumer les principaux apports de ce travail et

proposer des perspectives pour de futures recherches.
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1.1 Présentation du Pistachier lentisque (Pistacia lentiscus L.)
I.1.1. Généralités sur le Pistacia lentiscus L.

Le lentisque (Pistacia lentiscus L..), appelé en arabe local « Darou » ou « Tadist », est
un arbuste dioique et persistant de la famille des Anacardiaceae, laquelle comprend 82 genres
et plus de 700 espéces. Selon (Bozorgi et al., 2013) [1], le genre Pistacia est parfois considéré
comme une famille distincte dans la littérature. En Algérie, quatre especes du genre Pistacia
sont recensées : Pistacia lentiscus, Pistacia terebinthus, Pistacia vera et Pistacia atlantica [1].

1.1.2. Etude botanique du Pistacia lentiscus L.

Pistacia lentiscus L. est un arbuste thermophile et dioique, caractérisé par une écorce
lisse grisatre, un parfum résineux marqué et des feuilles persistantes coriaces. Ses fleurs
rougeatres sont regroupées en grappes, tandis que ses fruits, d’abord rouges, deviennent noirs
a maturité. L’étude morphologique de cette espece porte principalement sur les feuilles, les

inflorescences, les fruits, 1’écorce et la résine [2, 3].

Figure I- 1: Pistacia lentiscus L.

- Les feuilles persistantes sont composées de 4 a 10 paires de folioles ovales, coriaces, non
dentées et généralement dépourvues de foliole terminale. Elles sont vert foncé et luisantes sur

la face supérieure, plus claires sur la face inférieure, et ont une durée de vie d’environ deux ans

[4].
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Figure I- 2: Les feuilles de Pistacia lentiscus L.

Les Fleurs de Pistacia lentiscus L. sont unisexuées, apétales et de petite taille. Espéce dioique,
le lentisque porte les fleurs méales et femelles sur des individus distincts. La floraison a
généralement lieu d’avril a juin, avec des inflorescences courtes et denses situées a I’aisselle
des feuilles. Une distinction morphologique et chromatique permet de différencier les fleurs

males des fleurs femelles chez Pistacia lentiscus L. [3, 4].

Les fleurs males présentent une coloration rouge foncé due a leurs anthéres volumineuses et
tétragones. Leur calice est composé de 5 sépales, a la base desquels sont insérées 5 étamines

aux filets courts, légerement soudés entre eux [3, 4].

Figure I- 3: fleur male de Pistacia lentiscus L.

Les fleurs femelles de Pistacia lentiscus L.. sont de couleur vert-jaune. Elles possédent un
calice a trois ou quatre lobes et un ovaire unique surmonté de trois stigmates arqués vers

I’extérieur [3, 4].
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Figure I- 4: fleur femelle de Pistacia lentiscus L.

Les fruits de Pistacia lentiscus L. sont de petites drupes globuleuses d’environ 5 mm de
diameétre, contenant un noyau unique. Leur couleur évolue au cours de la maturation, passant
du vert au rouge, puis au noiratre a maturité [5].

Figure I- 5: fruits de Pistacia lentiscus L. a différents stade de maturité.

L’écorce de Pistacia lentiscus L. est résineuse, brun rougeatre et lisse sur les jeunes rameaux,

puis devient grisatre avec I’dge. Ses branches sont souvent sinueuses et compactes, tandis que

son systéme racinaire est profond [3, 6].

La résine de Pistacia lentiscus L.., appelée « mastic », est récoltée en été par incision des tiges.

Elle est transparente a jaune pale, dégage une odeur balsamique marquée et présente des
propriétés irritantes [7].
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"

Figure I- 6: Résine ou mastic de Pistacia lentiscus L.
1.2. Répartition géographique et limites écologiques

Principalement présent dans la zone thermoméditerranéenne, il est largement répandu
dans les régions cotiéres. Son aire de répartition méridionale s'étend vers Saida (Algérie),

atteignant sa limite écologique a I'Atlas saharien, au-dela de laquelle il n'est plus répertorié [8].

Tableau I- 1 : Nom vernaculaire de Pistacia lentiscus L..

Kabyle Arabe Francais

Thidhekth (les grains) s pall Lentisque (arbre)

Amadagh (les feuilles)

1.3. Composition chimique de Pistacia lentiscus L.

Pistacia lentiscus L.. est riche en substances bioactives, principalement localisées dans
les feuilles. Celles-ci contiennent des composés volatils, représentés par I’huile essentielle, ainsi

que des composés phénoliques tels que les acides phénoliques, les flavonoides et les tanins [9].
1.3.1. Huile essentielle des feuilles

L’huile essentielle des feuilles est principalement composée de terpénes, notamment des
monoterpénes comme I’a-pinéne, le B-pinene, le limonene, le myrcéne et le sabinéne, ainsi que

des sesquiterpénes comme le B-caryophylléne et le germacréne D [10].
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1.3.2. Composés phénoliques

Les feuilles contiennent des acides phénoliques, des flavonoides et des tanins. Ces
composés sont associés a des propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires, antibactériennes et

cytoprotectrices [11].
1.4. Activités biologiques
1.4.1. Activité antioxydante

Les feuilles de Pistacia lentiscus L. sont riches en polyphénols, flavonoides et tanins,
responsables d’une activité antioxydante importante. Ces composés contribuent a neutraliser
les radicaux libres et a limiter le stress oxydatif, ce qui justifie leur intérét en cosmétique et en

pharmacie [12].
1.4.2. Activité antibactérienne

Les extraits de Pistacia lentiscus L. présentent une activité antibactérienne liée
principalement a leurs composés phénoliques, tels que 1’acide gallique et Ile
pentagalloylglucose. Ces composés agissent sur la membrane cytoplasmique des
microorganismes et peuvent limiter leur adhésion, ce qui explique leur intérét dans les

applications pharmaceutiques et cosmétiques [13, 14].
1.4.3. Activité anti-inflammatoire

Les flavonoides de Pistacia lentiscus L. contribuent a son activité anti-inflammatoire en
limitant la production de médiateurs pro-inflammatoires, notamment les prostaglandines [15,
16].

1.5. Huile essentielle

L’huile essentielle est une fraction volatile et aromatique extraite des plantes par des
procédes physicochimiques. Elle est largement utilisée dans les domaines cosmétique,

pharmaceutique et alimentaire [17].

Sa production reste limitée en raison du faible rendement des plantes aromatiques,
généralement inférieur a 1 % de la masse de la matiére premiére utilisée [18]. Ce qui lui confere
une grande valeur. La qualité et la quantité obtenues dépendent notamment de I’espece végétale,

de sa composition chimique, de la partie utilisée et de la méthode d’extraction choisie [17].
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1.6. Meéthodes d’extractions

Le procédé d’extraction conditionne la qualité de I’essence végétale en préservant ses
molécules actives. Les méthodes les plus utilisées sont ’entralnement a la vapeur d’eau et

I’hydrodistillation [19].
1.6.1. Hydrodistillation (Distillation par I’eau)

Meéthode la plus simple et la plus courante, I’hydrodistillation consiste a immerger la
matiere premieére dans I’eau, puis a porter le tout a ébullition. Les vapeurs hétérogeénes produites
sont condensées sur une surface froide : I’huile essentielle, moins dense que 1’eau, s’en sépare
par décantation et est récupérée. La phase aqueuse résiduelle, riche en composés hydrosolubles,
est appelée eau de distillation, hydrolat ou eau florale. Cependant, le contact prolongé entre
I’eau et le végétal pendant la chauffe peut dégrader certains composés aromatiques, notamment
les esters [19, 20].

Schéma d'un montage d'hydrodistillation

Thermométrs

Tube réingérant
Failles .poudne,
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155088 d2 planes
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71 huile essentielle

Figure I- 7: Montage expérimental d’Hydrodistillation simple.
1.6.2. Entrainement a la vapeur d’eau (Distillation a la vapeur d’eau)
Pour I’extraction des huiles essentielles (HE), cette méthode expose le matériel végétal
a un courant de vapeur sans macération préalable. Les vapeurs, chargées en composés volatils,

sont condensées puis recueillies dans un essencier, ou elles se séparent en phases aqueuse et

organique. L’absence de contact direct entre I’eau et la plante, ainsi qu’entre I’eau et les

9
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molécules aromatiques, évite les hydrolyses ou dégradations susceptibles d’altérer la qualité de
I’huile. De plus, cette distillation réguliére et rapide confére a I’huile essentielle un parfum plus

subtil, avec des notes de téte particuliérement riches en esters [18, 19].

0 =

. 7
3
1. Feu 6. Eau froide
2. Eau 7. Eau chaude
3. Vapeur d'eau 8. Eau + H.E.
4. Plantes aromatiques 9. Huile essentielle
5.Vapeur dsau chargée d'H.E. 10. Hydrolat

Figure I- 8: Montage expérimental de distillation a la vapeur d'eau.

1.6.3. Extraction par solvant organique

L’extraction par solvant est utilisée pour les huiles essentielles peu volatiles ou difficiles
a extraire par entrailnement a la vapeur d’eau. Elle consiste a épuiser les composés aromatiques

de la matiére végétale a I’aide d’un solvant volatil, tel que I’hexane, le cyclohexane ou 1’éthanol.

Cette méthode permet généralement d’obtenir de meilleurs rendements que la

distillation, tout en limitant I’altération des molécules sensibles par la vapeur d’eau [17, 18].
1.6.4. Extraction assistée par micro-ondes

La distillation assistée par micro-ondes est une méthode d’extraction rapide,
¢conomique et écologique. Elle permet d’améliorer le rendement tout en limitant les

dégradations thermiques et hydrolytiques.

La SFME (Solvent Free Microwave Extraction), ou extraction par micro-ondes sans
solvant, repose sur le chauffage de I’eau naturellement présente dans la plante, provoquant la

rupture des glandes oléiféres et la libération de I’huile essentielle [21, 22].

10
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1.7. La peau

La peau constitue une barriere protectrice entre I’organisme et le milieu extérieur. Elle
participe a la protection du corps et refléte certains aspects de 1’état général, comme 1’age ou
I’état de santé. Chez I’adulte, elle couvre environ 2 m? et se compose de trois couches
principales : ’épiderme, le derme et I’hypoderme. Elle comprend également plusieurs annexes
cutanées, notamment les cheveux, les poils, les ongles, les glandes sudoripares et les glandes
sébacées [23, 24].

1.7.1. Structure de la peau

La peau est structurée en trois couches principales qui assurent protection, soutien et
régulation. L’épiderme, couche la plus externe, se compose de la couche basale, riche en
kératinocytes et mélanocytes responsables du renouvellement cellulaire et de la production de
mélanine filtrant les rayons UV pour protéger I’ADN, et de la couche cornée, formée de
kératinocytes morts servant de barriére physique ; il contient aussi des cellules de Langerhans
jouant un role immunitaire [25]. Le derme, couche intermeédiaire, est un tissu conjonctif dense
comprenant collagéne, fibres élastiques, vaisseaux sanguins et lymphatiques, nerfs, glandes et
récepteurs sensoriels, apportant élasticité et resistance, et hébergeant follicules pileux ainsi que
glandes sébaceées et sudoripares ; son vieillissement entraine rides et relachement cutané [25,
26]. L’hypoderme, enfin, constitue la couche profonde, séparant le derme des muscles et tissus
sous-jacents, contenant du tissu adipeux variable et de gros vaisseaux, servant de protection

contre les chocs et variations thermiques, et représentant 15 a 30 % de la masse corporelle [26].

M. arrecteur  Glande
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Follicule pileux 3 W
1
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Bulbe pileuwx ——— gy
ol
i |— Hypoderme
Tissus adipeux Corpuscule  Vaisseaus et nerfs

de Pasini de la peau

Figure I- 9: Structure de la peau.
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1.7.2. Fonctions de la peau

La peau assure plusieurs fonctions essentielles : elle protége 1’organisme contre les
agressions extérieures, participe a la régulation de la température corporelle, maintient
1’équilibre hydrique, permet la perception sensorielle et contribue a la défense immunitaire. Elle
intervient également dans la synthese de la vitamine D et, grace a ’hypoderme, sert de réserve

énergétique et protege contre les chocs [27].
1.7.3.  Types de peau

On distingue principalement quatre types de peau : normale, seche, grasse et mixte. La
peau normale est équilibrée, ni trop grasse ni trop seche, avec peu d’imperfections. La peau
grasse se caractérise par une production excessive de sébum, des pores dilatés, un aspect brillant
et parfois des points noirs. La peau séche présente un manque de sébum et d’hydratation,
donnant une sensation de tiraillement, un aspect terne et une texture rugueuse. La peau mixte
associe une zone T grasse, au niveau du front, du nez et du menton, et des joues plus seches
[28]. La peau sensible peut accompagner tous les types de peau et se manifeste par une

réactivité accrue aux facteurs externes [29].
1.7.4. Peau abimée / altérée : causes et mécanismes

La peau constitue la premiere barricre de défense de 1’organisme contre les agressions
extérieures. Lorsqu’elle est altérée, son équilibre structural et fonctionnel est perturbé, ce qui
peut entrainer une déshydratation cutanée et favoriser la pénétration des micro-organismes. La
barriére cutanée est souvent comparée a un mur : les cellules mortes de la couche cornée
représentent les briques, tandis que les lipides, notamment les céramides, le cholestérol et les

acides gras libres, jouent le r6le de ciment assurant sa cohésion et son imperméabilité [30, 31].
1.7.5. Causes d’altération de la peau

Plusieurs facteurs peuvent altérer la barriere cutanée, notamment le tabac, le stress
chronique, la pollution, les rayonnements UV ainsi que certaines pratiques cosmétiques
agressives, comme les lavages répétés ou 'usage excessif d’exfoliants [32]. Des prédispositions
génétiques, telles qu’une anomalie de la filaggrine, fragilisent également cette barricre et

favorisent certaines affections cutanées, notamment la dermatite atopique [33].
1.7.6. Mécanismes d’altération et signes cliniques

Avec I’age, le renouvellement cellulaire ralentit et la fonction barriere de la peau

s’affaiblit, favorisant la déshydratation, le teint terne et une sensibilité accrue aux agressions

12
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extérieures [34]. Ces changements peuvent aussi s’accompagner d’une diminution des
fibroblastes et de troubles pigmentaires [35]. En cas d’agression, la peau déclenche une réponse
inflammatoire impliquant des cellules immunitaires et des médiateurs chimiques, ce qui peut
se traduire par une sécheresse, des rougeurs, des tiraillements ou une hypersensibilité, parfois

associés a des affections comme I’eczéma [36].

1.8. Cosmétiques

Selon le réglement (CE) n° 1223/2009, un produit cosmétique est toute substance ou
tout mélange destiné a étre appliqué sur les parties superficielles du corps humain, comme la
peau, les cheveux, les ongles, les lévres, les dents et les muqueuses buccales. Son objectif
principal est de nettoyer, parfumer, protéger, modifier I’apparence, maintenir en bon état ou
corriger les odeurs corporelles [37]. Les produits cosmetiques occupent une place importante
dans I’hygiéne quotidienne, les soins corporels et le bien-étre, avec des formulations adaptées

aux besoins de la peau, des cheveux et des différentes zones d’application [38].

1.8.1. Classification

Les produits cosmétiques se classent selon leur fonction et leur domaine d’utilisation en
plusieurs catégories principales : les produits d’hygiéne et de nettoyage, les produits de soin,
les produits solaires, les produits de maquillage, les produits capillaires et les produits de

parfumerie [38].

Les produits d’hygiéne, comme les savons, gels douche, shampoings et dentifrices,
assurent la propreté du corps. Les produits de soin visent a protéger ou améliorer 1’état de la
peau et des cheveux. Les produits solaires protegent la peau contre les rayonnements UV, tandis
que les produits de maquillage servent a embellir ou modifier ’apparence. Les produits
capillaires sont destinés a I’entretien des cheveux, alors que les parfums et eaux de toilette sont

utilisés pour parfumer le corps [39, 40].
1.8.2. Réglementation des produits cosmétiques

La commercialisation des produits cosmétiques dans 1’Union européenne est encadrée
par le Reglement (CE) n° 1223/2009, qui fixe les exigences relatives a la sécurité, a la
fabrication, a I’étiquetage, a la tragabilité et a la conformité des produits. Ce réglement impose
la désignation d’une personne responsable, chargée de garantir la conformité du produit, de
tenir le dossier technique et d’assurer le suivi de la sécurité aprés sa mise sur le marché [41].

Avant leur commercialisation, les produits doivent étre notifiés sur le portail européen CPNP,

13
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afin de permettre aux autorités compétentes d’accéder aux informations essentielles. Leur
étiquetage doit comporter des mentions obligatoires visibles, lisibles et indélébiles. Par ailleurs,
les formules contenant de 1’eau nécessitent des tests microbiologiques, notamment le Challenge
Test, pour Vérifier I’efficacité du systéme conservateur et garantir la sécurité du consommateur
[41, 42].

1.8.3. Formes galéniques des produits cosmétiques

La forme galénique correspond a I’aspect final sous lequel un produit cosmétique et
pharmaceutique est présenté au consommateur, aprés association des principes actifs et des
excipients. En cosmétologie, les formes sont généralement classées en trois grandes catégories

- les dispersions, les formes aqueuses et les formes anhydres [43, 44].

Les dispersions regroupent des systéemes ou une phase est répartie dans une autre,
comme les émulsions, les suspensions, les mousses et les aérosols. Parmi elles, les émulsions
sont tres utilisées, notamment dans les cremes et les laits cosmeétiques. Les formes aqueuses,
telles que les lotions, eaux micellaires, gels et certains sérums, sont principalement constituées
d’eau. A I’inverse, les formes anhydres ne contiennent pas d’eau et incluent les huiles, baumes
et poudres. Le choix de la forme dépend de la nature du produit, de sa fonction et de son mode
d’application [43, 45].

1.9. Creme réparatrice

La creme réparatrice est une formulation cosmétique destinée a restaurer la barriere
cutanée altérée, a renforcer le film hydrolipidique et a protéger la peau contre les agressions
extérieures [46,47]. Son efficacité repose sur 1’association d’actifs hydratants, réparateurs et
apaisants, tels que les céramides, 1’acide hyaluronique, la glycérine, le panthénol et la
niacinamide [48,49]. Ces composants favorisent la rétention d’eau, la régénération de
I’épiderme et le renforcement de la fonction protectrice de la peau. Ainsi, les crémes
réparatrices contribuent a hydrater les peaux séches ou fragilisées, a améliorer leur texture et a

réduire les irritations ainsi que les rougeurs [46].

1.9.1. Mode d’action d’une créme réparatrice

Une créme réparatrice agit principalement en renforcant la barriére cutanée, composée
notamment de céramides, de cholestérol et d’acides gras [50,52]. Elle forme un film protecteur
qui limite la perte en eau, protége la peau contre les agressions extérieures et favorise le

maintien de son hydratation. [50]. Son action repose sur trois mécanismes complémentaires :
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I’action humectante, qui attire et retient I’eau ; I’action émolliente, qui assouplit et nourrit la

peau ; et I’action occlusive, qui forme une couche protectrice limitant la déshydratation [51].

Gréace a ces effets, les crémes réparatrices sont particulierement adaptées aux peaux seches,

sensibles, fragilisées ou atopiques, car elles apaisent les inconforts et soutiennent la réparation

naturelle de la peau [51,52].

1.9.2. Actifs réparateurs utilisés en cosmétique

Le tableau suivant présente les principaux actifs réparateurs utilisés en cosmétique,

ainsi que leur réle dans la restauration et la protection de la barriere cutanée.

Tableau I- 2: Actifs réparateurs utilisés en cosmétique

Actif Nom INCI Origine Action Dosage | Référence
réparatrice usuel
Panthénol (pro- Panthenol Synthétique | Hydratant, 1-5% Techniques
vit. B5) apaisant, de
régenérant I’Ingénieur,
épidermique réf.J3002
Niacinamide (vit. | Niacinamide Synthétique | Renforcement | 2-5 % PCC Group,
B3) barriére, anti- Ingredients
inflammatoire, actifs, 2025
régulation
sébum
Allantoine Allantoin Naturelle / | Renouvelleme | 0,5-2% | Aroma-
synthétique | nt Zone
épidermique, Fiche
apaisant, anti- technique
inflammatoire
Acide Sodium Biotechnolo | Hydratation 0,1-2% | Techniques
Hyaluronique hyaluronate gie multi-niveaux, de
filmogeéne, I’Ingerieur,
réf. J3002
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stimule
fibroblastes
Glycérine Glycerin Végétale Humectant, 5-15% | Typology,
équilibre film composition
hydrolipidique créme, 2026
Huiles végétales | Rosa canina/ | Végétale Relipidant, Variable | Techniques
Argania émollient, Ingénieur
spinosa régénérant, J3002,
antioxydant tableau 7
Beurre de karité | Butyrospermu | Végeétale Nourrissant, 2-20% | Topicrem ;
m occlusif, Bio-ethik.fr
Parkii Butter reparateur
lipidique
1.10. Formulation d’une émulsion cosmétique

1.10.1. Principe des émulsions (H/E et E/H)

Une émulsion simple est constituée d’une phase aqueuse, d’une phase huileuse et d’un

agent emulsifiant assurant la stabilité du systeme. En cosmétique, on distingue principalement

les émulsions huile dans eau (H/E), légeres et non grasses, utilisées dans les soins visage et les

laits corporels, et les émulsions eau dans huile (E/H), plus riches et protectrices, adaptées aux

peaux seches ou fragilisées [53, 54].

Tableau I- 3: Principales différences entre les émulsions huile dans eau (H/E) et eau dans

huile (E/H) [55].

Caracteristique

Emulsion H/E

Emulsion E/H

Phase continue

Eau

Huile

Texture

Légere, fraiche

Riche, onctueuse

Effet sur la peau

Hydratant

Nourrissant, protecteur
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Application Soins visage, laits Cremes riches, soins anti-
froid
Huile Eau
dans O dans O
cau O huile : D

O E/H O

H/E

Figure I- 10: Représentation schématique des deux types d'émulsions simple.

1.10.2. Paramétres de formulation
1.10.2.1. Choix des émulsifiants et la méthode HLB

La balance hydrophile-lipophile (HLB), introduite par Griffin en 1949, permet d’évaluer
le caractére hydrophile ou lipophile d’un tensioactif sur une échelle de 0 a 20. Elle constitue un
critére essentiel dans le choix des emulsifiants, car elle influence la formation et la stabilité de
I’émulsion. Le choix des émulsifiants dépend de leur valeur HLB, du pH, de la température du
systéme, ainsi que des propriétés recherchées, telles que la stabilité, la tolérance cutanée, la
texture et le cott. Ils peuvent étre d’origine naturelle, comme la lécithine de soja et la cire

d’abeille, ou synthétique, comme les polysorbates et les PEG [53].

1.10.2.2. Co-émulsifiants et agents de texture
La texture d’une émulsion dépend principalement du type d’émulsion, du rapport entre
les phases aqueuse et huileuse, ainsi que de la taille des gouttelettes dispersées. Ces parametres
permettent d’obtenir des textures variees, allant du lait fluide a la creme épaisse [56]. Les agents
de texture améliorent la stabilité des émulsions en augmentant la viscosité de la phase

dispersante [53].

1.10.3. Méthodes de Synthese

La synthése d’une émulsion cosmétique repose sur ’homogénéisation de deux phases
liguides immiscibles : une phase aqueuse et une phase huileuse. Le systéme rotor-stator est
I’une des méthodes les plus utilisées, car il permet de générer un cisaillement intense favorisant

la dispersion fine d’une phase dans I’autre [57].

Le procédé de fabrication comprend généralement la préparation séparée des deux

phases, leur chauffage a une température similaire, souvent entre 70 et 80 °C, puis leur mélange
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sous agitation. L’émulsion obtenue est ensuite homogénéisée mécaniquement, refroidie
progressivement sous agitation modérée, puis complétée par 1’ajout des ingrédients

thermosensibles, tels que les parfums, les conservateurs et les principes actifs.

Le choix des conditions d’émulsification, notamment la vitesse d’agitation, la
température et le temps d’homogénéisation, influence directement la stabilité, la taille des

gouttelettes et les propriétés finales de 1’émulsion [53].
1.10.4. Stabilité des émulsions

La stabilité d’une émulsion est un critére essentiel en formulation cosmétique, car elle
conditionne la qualité et la durée de vie du produit fini. Les principaux phénomenes de
déstabilisation sont la coalescence, le mirissement d’Ostwald, le crémage, la floculation et

I’inversion de phase [57].

e Murissement d’Ostwald
Le mdrissement d’Ostwald est un phénoméne irréversible au cours duquel les
petites gouttelettes se dissolvent progressivement au profit des plus grosses, afin de

réduire 1’énergie du systéme [58].

Figure I- 11: Représentation schématique du Murissement d'Ostwald.

e Floculation et coalescence

La floculation correspond a I’agrégation des gouttelettes dispersées. Le crémage et la
sédimentation sont généralement réversibles par simple agitation, tandis que la coalescence et
le mlrissement d’Ostwald sont irréversibles et peuvent entrainer la séparation définitive de

I’émulsion [58].
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Figure I- 12: Représentation schématique de Floculation et coalescence.

e Crémage et la sédimentation
Le crémage et la sédimentation résultent principalement de la différence de densité entre
les phases. La stabilité¢ d’une émulsion peut étre améliorée par la réduction de la taille des

gouttelettes, I’augmentation de la viscosité de la phase continue et 1’ajout d’agents stabilisants
adaptés [53,59].

.e® (e
¥ Yo

Sadimentation Crémage

-

Figure I- 13 : Représentation schématique du phénoméne de sédimentation et crémage.

1.11. Contrdle qualité des cremes cosmétiques

La mise au point d’un produit cosmétique nécessite des tests préalables afin de garantir
son innocuité, sa stabilité et son efficacité. Le responsable de la mise sur le marché doit s’assurer
que le produit ne présente aucun risque pour le consommateur dans des conditions d’utilisation

normales ou prévisibles [60].
1.11.1. Tests physicochimiques (pH, viscosité, texture)

Les parametres physicochimiques d’un produit cosmétique, tels que le pH, la viscosité,
la densité et la couleur, permettent d’évaluer sa stabilité, sa sécurité et sa conformité a ’'usage

prévu [61].

° pH
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Le pH indique le caractére acide, neutre ou basique d’une formulation. En cosmétique,

il doit étre adapté a ’usage du produit afin d’assurer sa stabilité et sa tolérance cutanée [61].

e Laviscosité
La viscosité correspond a la résistance d’un produit a I’écoulement. Elle influence sa
consistance, son application, son confort d’utilisation et sa stabilité. Elle est généralement

mesurée a I’aide d’un viscosimétre rotatif, comme le viscosimétre Brookfield [61].

e Texture et propriétés organoleptiques

L’¢évaluation sensorielle permet d’apprécier la qualité d’une créme cosmétique a travers
son aspect visuel, sa texture et ses sensations lors de I’application. Elle prend en compte des

paramétres tels que la brillance, la consistance, 1’adhérence et le confort cutané [62].
1.11.2. Tests de stabilite

Le challenge test doit étre complété par une étude de vieillissement accélére,
généralement réalisée a 40 °C, afin d’évaluer la stabilité¢ du produit dans le temps. Cette étude
porte sur les paramétres microbiologiques, organoleptiques et physicochimiques, tels que

I’odeur, la couleur, le pH et la viscosité [63].

La caractérisation rhéologique permet également d’apprécier la stabilité des crémes

cosmétiques face au temps et aux variations de température [64].
1.11.3. Tests d’innocuité et d’efficacité

e Challenge test microbiologique
Le challenge test permet d’évaluer I'efficacité du systéme conservateur d’une
formulation cosmétique. 1l consiste a introduire une concentration connue de micro-organismes
dans le produit, puis a suivre leur évolution par des analyses microbiologiques réguliéres afin

de vérifier sa sécurité microbiologique [65].

e Test d’innocuité cutanée (Patch test)

Le patch test permet d’évaluer la tolérance cutanée d’un produit cosmétique. Il consiste
a appliquer le produit sous pansement occlusif pendant 24 a 48 heures sur des volontaires, afin
de vérifier I’absence de réactions cutanées, telles que rougeurs ou irritations, sous supervision

médicale [66].

e Test d’irritation oculaire
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Le test d’irritation oculaire permet d’évaluer la tolérance du produit au contact des yeux.
Il est généralement réalisé par des méthodes in vitro, comme le test HET-CAM, afin de vérifier

I’absence d’effet irritant sur les structures oculaires [65].

o Tests d’efficacité
L’évaluation cosmétique vise a vérifier la sécurité du produit pour la santé humaine,
notamment a travers I’analyse de la toxicité de ses composants et, si nécessaire, la réalisation
de tests complémentaires. Elle est réalisée par un expert qualifié, tel qu’'un médecin ou un

toxicologue [60].
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Chapitre II Matériels et Méthodes

La formulation d’une créme cosmétique réparatrice nécessite une connaissance des
matieres premieres utilisées et des techniques de préparation adaptées. Dans ce chapitre, nous
présentons I’ensemble des matériaux et des méthodes mis en ceuvre pour élaborer et caractériser

une créme réparatrice a base de 1’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. (PLL).

Ce chapitre décrit la maticre végétale utilisée, les procédés d’extraction de 1’huile
essentielle, le protocole de formulation ainsi que les méthodes d’évaluation physicochimique

et microbiologique de la créme obtenue.
I1.1. Présentation de ’Entreprise

SARL Univer Cosmétique, est une entreprise algérienne spécialisée dans la fabrication
et la commercialisation de produits cosmétiques et de soins. Située dans la zone industrielle de

Rouiba Alger, elle développe différents produits destinés aux soins du corps et des cheveux.
I1.2. Extraction de I’huile essentielle

L’extraction de I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. constitue la premiere étape de
notre démarche expérimentale. Cette huile, obtenue a partir de feuilles récoltées dans la région
de Bouira.

11.2.1. Localisation

PoulaillerdNiEIhadjMhiti @

Google Maps ‘l‘Goc';gle Maps | . i

B w

Figure 11- 1: Localisation du lieu de récolte de deux régions.
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La matiere végétale utilisée pour I’extraction de 'HE est constituée de feuilles de
Pistacia lentiscus L., récoltées durant les mois de février et avril 2026 dans les zones
montagneuses de la région de Bouira, notamment a Beni Fouda Ait Laaziz - FV3G+725
(Altitude : environ 750-850 m, Latitude : 36,444°N, Longitude : 3,909°E) et a Tassala Taghzout
- CXHQ+J8W (Altitude : environ 900-1050 m, Latitude : 36,373°N, Longitude : 3,897°E).

11.2.2. Préparation de la plante

La préparation de la matiére végétale s’effectue en 3 étapes distinctes, dont chacune est

présentée et illustrée dans le tableau suivant :

Tableau I1- 1 : Etapes de préparation de la matiére végétale

La matiere végétale concernée, a
Etape0l savoir les feuilles de Pistacia
lentiscus L., a été récoltée
manuellement dans les zones
mentionnées précédemment. la
collecte a été réalisée avec
précaution afin de sélectionner
des feuilles saines, propres et
exemptes de signes visibles de

dégradation ou de contamination.

Les feuilles de Pistacia lentiscus
Etape02 L.. ont été soigneusement lavées
a l’eau afin d’éliminer les
poussieres, les particules de sol et
les impuretés présentes a leur
surface. Cette étape prépare les

feuilles a ’extraction.
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Les feuilles ont été séchées a
Etape03 I’abri de la lumiére directe du
soleil, dans un endroit bien aéré
et a température ambiante,
pendant plusieurs jours jusqu’a

obtention d’un séchage complet

11.2.3. Protocoles expérimentaux

L’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. a été obtenue par deux méthodes d’extraction
: I’hydrodistillation et I’entrainement a la vapeur d’eau, dont la comparaison permet d’évaluer

leur efficacité ainsi que leur effet sur la composition et le rendement de I’huile extraite.

11.2.3.1. Extraction par Hydrodistillation (Clevenger)

Figure 11- 2: Montage expérimental d'hydrodistillation.
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L’extraction de I’'HE des feuilles de PLL a éte réalisée par hydrodistillation a I’aide d’un
appareil de type de Clevenger. Dans un ballon de 1L, 40g de feuilles séchées ont été introduites
avec 400ml d’eau distillée. Quelques pierres ponce ont été ajoutées afin d’assurer une ébullition
réguliere et éviter la surchauffe. Le ballon a ensuite été placé sur un chauffe-ballon, puis relié
au montage de Clevenger. Le chauffage a été lancé jusqu’a atteindre 1’ébullition, puis la

circulation de I’eau dans le réfrigérant a été activée afin de condenser les vapeurs [1].

A la fin de D’extraction, le distillat obtenu a été récupéré puis séparé a I’aide d’une
ampoule a décanter afin d’isoler ’'HE de la phase aqueuse. L’HE obtenue a ensuite été

conservée dans un flacon opaque a basse température jusqu’a son utilisation [1].
11.2.3.2. Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

L’extraction des HE a été réalisée par entrainement a la vapeur d’eau a 1’aide d’un

montage adapté au laboratoire (Figurell-3).

Figure 11- 3: Montage expérimental d'entrainement a la vapeur d’eau.

Une cocotte-minute, placée sur une plaque chauffante, a été utilisée comme générateur
de vapeur. Une quantité suffisante d’eau y a été introduite puis chauffée jusqu’a ébullition [2].
La vapeur d’eau produite a ensuite €té acheminée a travers un tuyau vers une marmite

contenant un support perforé, de type passoire métallique, sur lequel les feuilles séchées de
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lentisque ont été déposées. En traversant la matiére végétale, la vapeur entraine les composés
volatils responsables de I’huile essentielle [2].

Les vapeurs chargées en huile essentielle sont ensuite dirigées vers un réfrigérant a eau,
ou elles se condensent. Le distillat obtenu, constitué d’eau et d’huile essentielle, est récupéré
dans un bécher. Enfin, ce mélange est transféré dans une ampoule a décanter afin de séparer

I’huile essentielle de la phase aqueuse [2].

11.2.4. Caractéristiques de ’HE de Pistacia lentiscus L.

Afin de déterminer la qualité de ’huile de Pistacia lentiscus L., plusieurs analyses ont
¢été réalisées, portant sur les caracteres organoleptiques, le pH, la densité relative, I’'indice de

réfraction ainsi que le rendement d’extraction.

Caracterisation organoleptique
Les critéres organoleptiques regroupent les propri€tés évaluées a I’aide des organes

sensoriels, telles que 1’odeur, la couleur et 1’aspect [3].

Détermination de pH

Le pH traduit le degré d’acidité ou de basicité d’une solution a travers I’activité des ions

hydrogene (H) [4].

Le pH de ’'HE a été déterminé par immersion d’un papier pH universel directement
dans I’HE pendant quelques secondes. Aprés retrait, la coloration développé sur le papier a éte

comparée a la charte colorimétrique du fabricant afin d’estimer la valeur de pH [5].

Rendement
D’aprés I’AFNOR (2000) [6], le rendement en huile essentielle (RHE) est défini comme
le rapport entre la masse d’huile essentielle extraite (MHE) et la masse de maticre végétale

seche utilisée (MS). Il est exprimé en pourcentage et calculé selon la formule suivante :
Rue (%)= "5+ 100

Rue : rendement en huile essentielle (%).

Mue : masse d’huile essentielle (g).

MS : masse de la matiére végétale séche (g).

Densité
La densité est une grandeur physique définie comme le rapport de la masse d’un volume

donné d’huile essentielle & ce méme volume, exprimé en g/ml [7].
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La densité a été déterminée a ’aide d’un flacon de pesée, de volume connu (V). Le
flacon vide a d’abord été taré sur la balance analytique, puis rempli d’huile essentielle, essuyé

extérieurement et pes¢ afin d’obtenir la masse (m) de ’huile [7].

La densité est calculée selon la formule :

—r . -m
d= o Avec p=-
d : densité de I’huile essenticelles.

p : masse volumique de I’huile essentielles.
Po : masse volumique de I’eau (g/ml).

m : masse d’huile essentielle (Q).

v : volume du flacon (ml).

Indice de réfraction

L’indice de réfraction d’une huile essentielle, notée n?°°, est une grandeur physique sans
unité, mesurée a 20°C sous la raie D du sodium (A=589nm), Il correspond au rapport entre le
sinus de I’angle d’incidence et le sinus de I’angle de réfraction, utilisée pour identifier et

contréler la pureté des huiles essentielles [8].

Il a été mesuré a I’aide d’un réfractoméetre numérique RHD 90, calibré au préalable avec
de I’cau distillée. Une a deux gouttes d’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. ont été déposées

sur le prisme propre et la valeur relevée apres stabilisation a 20°C [8].

Activité antioxydante par le test de DPPH

Le test au DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) est une méthode colorimétrique
couramment utilisée pour évaluer la capacité antioxydante d’une substance, notamment son
aptitude a piéger les radicaux libres. Le radical DPPHe, de couleur violette, est réduit en
présence d’un antioxydant pour former un composé jaune péale, le DPPH-H. Cette réduction se
traduit par une diminution de I’absorbance mesurée a 517 nm, proportionnelle a I’activité

antiradicalaire de 1’échantillon testé [9].
Lors de la réaction avec un antioxydant (AH), il se passe :
DPPH*+ AH— DPPH-H + Ae

DPPH?® : Radical libre (instable) et le point signifie un électron libre non apparié ;
AH : antioxydant complet ;

DPPH-H : le DPPH neutralisé (stable) et le H signifie un atome d’hydrogéne ;
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A : radical antioxydant stable.

Une solution de DPPH a été préparée en dissolvant 2 mg de DPPH dans 100 mL
d’éthanol a 95 %. La solution obtenue a été protégée de la lumicre et conservée a 4 °C jusqu’a
son utilisation [10].

Une solution mére d’huile essentielle de Pistacia lentiscus L.. a été préparée en
dissolvant 20 mg d’huile essentielle dans 2 mL d’éthanol a 95 %, afin d’obtenir une
concentration de 10 000 ug/mL. A partir de cette solution, des dilutions successives au facteur
2 ont été réalisées dans 1’éthanol afin d’obtenir les concentrations suivantes : 1000, 500, 250,
125, 62,5, 31,25 et 15,6 pg/mL [10].

En paralléle, une solution de référence d’acide ascorbique a été préparée a une
concentration de 1000 ug/mL dans 1’éthanol a 95 %, puis diluée selon le méme schéma afin
d’obtenir les concentrations suivantes : 500, 250, 125, 62,5, 31,25, 15,6 et 7,8 ug/mL. Cette
solution a été préparée extemporanément et protégée de la lumiére jusqu’a son utilisation [11].

Avant la réalisation du test, I’absorbance de la solution de DPPH est mesurée a 517 nm.
Elle doit étre comprise entre 0,7 et 0,8 afin de valider la solution préparée. Ensuite, 200 pL de
chaque dilution sont introduits dans des tubes a essai, puis 800 pL de solution de DPPH sont
ajoutés. Les tubes sont agités et incubés pendant 30 minutes a température ambiante, a
I’obscurité. Apres incubation, I’absorbance de chaque tube est mesurée a 517 nm a 1’aide d’un
spectrophotometre UV-visible [12].

Le pourcentage d’inhibition est calculé selon la formule suivante [12] :

Acontrolé - Aéchantillon

%I = x 100

Acontrolé

A ontro1s= Absorbance de la solution DPPH seul.

La concentration inhibitrice IC50 est déterminée par interpolation linéaire entre les deux

concentrations encadrant 50 % d’inhibition, selon la formule :

(50 —y4)
1C50 = x; + ——22 % (x5 — x1)
P (yy—y) " 72 1

x4 : Concentration juste en dessous de 50% d’inhibition
x, : Concentration juste au-dessus de 50% d’inhibition
¥1 - % Inhibition correspondant a x4

y» : % Inhibition correspondant a x.
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Les résultats sont exprimés en pourcentage d’inhibition et comparés a ceux de I’acide

ascorbique utilisé comme contrdle positif.
11.3. Composition de la formulation

Le tableau ci-dessous présente I’ensemble des ingrédients utilisés dans la formulation

de la créme, en précisant leur phase d’incorporation.

Tableau I1- 2: Formule de la créeme réparatrice

Ingredient Phase
Eau traité Aqueuse
Glycérine Aqueuse
Pathénol (Pro-vit. B5) Aqueuse
Glycol streate Huileuse
Cetearyl alcohol Huileuse
Huile naturelle (amande) Huileuse
Vitamine E (tacopherol) Froide
HE Pistacia lentiscus L. Froide
Parfum Froide
Extrait de citron Froide
Dermarol CCT Froide
Phenoxythanol Froide
Triethanolamine (TEA) Ajusteur PH

11.3.1. Description et réle de chaque ingrédient
Eau traitée

L’eau constitue la phase aqueuse principale de 1’émulsion H/E et sert de solvant aux
composés hydrophiles. Elle doit étre purifiée afin de garantir la stabilité et la qualité

microbiologique de la creme [13].

Glycérine
La glycérine est un agent humectant qui retient ’eau et améliore I’hydratation ainsi que

la souplesse de la peau [14].

Panthenol (Pro-vit B5)
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La panthenol est un agent réparateur et adoucissant qui se convertit en vitamine B5 dans
la peau, stimulant ainsi la régénération cellulaire, favorisant la cicatrisation et renforcant la

barriére cutanée [15].

Glycol stréarate
Le glycol stréarate est un émulsifiant non-ionique qui assure la stabilité de 1’émulsion

(H/E), tout en conférant a la créeme une texture douce, onctueuse et facile a étaler [14].

Cetearyl alcohol
L’alcool cétéarylique est un co-émulsifiant et épaississant qui renforce la stabilité de
I’émulsion, améliore la consistance de la créme et procure un toucher doux et agréable lors de

I’application [15].
Huile naturel (amande)

L’huile d’amande douce est riche en acides gras insaturés, notamment 1’acide oléique et
I’acide linoléique. Elle nourrit et adoucit la peau en profondeur et exerce des propriétés

émollientes et apaisantes [15].

Tocopherol (vit E)

La vitamine E est un antioxydant liposoluble qui protége les composants de la
formulation contre I’oxydation, préserve la stabilité du produit et protege la peau contre les

radicaux libres [14].

HE de Pistacia lentiscus L.

L’huile essentielle de lentisque pistachier est reconnue pour ses propriétés antioxydantes

et anti-inflammatoires, contribuant ainsi a la réparation et au renouvellement de la peau [16].

Parfum

Le parfum est incorporé dans la formulation pour conférer au produit fini une odeur
agréable et valorisante, améliorant ainsi le confort et 1’expérience sensorielle lors de
’application [14].
Extrait de citron

L’extrait de citron est riche en vitamine C et en acides hydroxy (AHA (alpha hydroxy
acids). Il inhibe la synthése de la mélanine, favorisant ainsi 1’éclaircissement des taches

pigmentaires et I'uniformisation du teint [17].

Dermarol CCT (Caprylyc/ Capric Triglyceride)
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Le dermarol CCT est un agent modificateur de texture qui améliore le glissement et

I’étalement de la créme sur la peau, lui conférant un fini doux, soyeux et non gras [15].

e Pheénoxyéthanol

Le phénoxyéthanol est un conservateur antimicrobien a large spectre qui protege la
formulation contre la contamination bactérienne et fongique, assurant ainsi la sécurité et la

durée de conservation du produit fini [18].

e Triethanolamine (TEA)
La triéthanolaminne est un agent correcteur de pH utilisé pour ajuster le pH de la
formulation vers une valeur compatible avec le pH physiologique de la peau [14].

11.3.1. Préparation de la phase aqueuse (A)

L’eau traitée, la glycerine et le panthénol sont pesées et introduits dans un bécher. Le
mélange est chauffe au bain-marie sous agitation douce jusqu’a une température de 70-75°C et

maintenu jusqu’a dissolution complete des ingrédients.

Figure 11- 4: Phase A (aqueuse).

11.3.2. Préparation de la phase huileuse (B)

Le stéarate de glycol, I’alcool cétéarylique et ’huile d’amande sont pesés puis introduits
dans un second bécher. Ce dernier est chauffé au bain-marie a 70-75 °C, sous agitation, jusqu’a

la fusion compléte des ingrédients.
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Figure 11- 5: Phase B (huileuse).
11.3.3. Emulsification
Une fois les deux phases a la méme température, la phase (B) est versée lentement dans
la phase (A) sous agitation continue. Le mélange est homogénéisé a I’aide d’un agitateur a haute

vitesse pendant 3 a 5 minutes, puis I’agitation douce et maintenue jusqu’a obtention d’une

émulsion homogene.

Figure 11- 6: Emulsification de la phase B dans la phase A.
11.3.4. Refroidissement
Le mélange est laissé refroidir progressivement a I’air libre. Lorsque la température
atteint environ 40 °C, la vitamine E, I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L.., le parfum,

Iextrait de citron, le Démarol CCT et le phénoxyéthanol sont incorpores successivement, en

mélangeant soigneusement aprés chaque ajout.
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Le pH de la formulation est mesuré a 1’aide d’un pH-metre, puis ajusté entre 5,0 et 5,5
a I’aide d’une solution diluée d’acide citrique ou de TEA, afin d’obtenir une valeur compatible

avec le pH physiologique de la peau.

Apres ajustement du pH, la créme est conditionnée en trois echantillons identiques, puis
conservée a 40 °C, a 5 °C et a température ambiante afin d’évaluer sa stabilit¢ dans différentes

conditions de stockage.

Figure 11- 7: Creme réparatrice sous différentes conditions de conservation.

11.4. Caractéristiques de la creme réparatrice

Le controle des caractéristiques d’une créme réparatrice constitue une étape
fondamentale dans 1’évaluation de sa qualité. Il englobe I’analyse des propriétés
organoleptiques, physico-chimiques et microbiologiques, permettant de vérifier la conformité
du produit aux normes cosmétiques en vigueur et d’assurer sa stabilité dans les conditions de

stockage definies.
11.4.1. Caractéristiques organoleptique

L’évaluation organoleptique d’une créme repose sur I’examen de ses propriétés
sensorielles perceptibles a travers 1’aspect visuel, la couleur, ’odeur et la texture du produit

[15].
11.4.2. Caractéristiques physico-chimiques

Les caractéristiques physicochimiques permettent d’évaluer la qualité, la stabilité et les
performances d’un produit formulé. Elles incluent notamment le pH, la viscosité, la densité, la

stabilité et le test de centrifugation [15].

39



Chapitre II Matériels et Méthodes

pH
Le pH de la créme a été mesuré directement a 1’aide d’un pH-métre de paillasse.

L’¢lectrode a été immergée dans la créme, puis la valeur a été relevée apres stabilisation de
I’affichage, a température ambiante (20 + 2 °C). Pour une créme cosmétique a application
cutanée, le pH attendu se situe entre 5,0 et 5,5, afin de respecter le pH physiologique de la peau
[19].

Viscosité
La viscosité de la créme a ét€¢ mesurée a I’aide d’un viscosimeétre rotatif Anton Paar.
L’échantillon a été placé dans le porte-échantillon de I’appareil, puis la mesure a été effectuée
a température ambiante. La valeur de viscosité, exprimée en mPa-s, a été enregistrée apres
stabilisation de la lecture. Pour une émulsion cosmetique de type H/E, les valeurs attendues se
situent entre 9 et 15 mPa-s [15] [20].
Densité
La densité de la créme a été déterminée a I’aide d’un pycnométre en acier inoxydable
BEVS. Le pycnométre vide a d’abord été placé sur la balance et taré. Il a ensuite été rempli de
créme, puis la masse de 1’échantillon (m) a été relevée. La densite a éte calculée selon la formule
suivante [7] :
m
Py
m : masse de la creme (g)
Vv : volume du pycnomeétre (ml)

La mesure a été réalisée a température ambiante et le résultat a été exprimé en g/mL.

Test de centrifugation
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Figure 11- 8: Appareil de centrifugation.

Le test de centrifugation a été réalis¢ afin d’évaluer la stabilité physique de la créme.
Un échantillon de créme est placé dans un tube de centrifugation, puis centrifugé a 4000
tours/min pendant 30 minutes. A D'issue de la centrifugation, 1’échantillon est examiné

visuellement afin de détecter toute séparation de phase ou modification d’aspect.

Stabilité

La stabilité de la créme a été évaluée sur trois échantillons issus de la méme
formulation, soumis a différentes conditions de stockage : a I’étuve, a température ambiante et
au réfrigérateur a 5 °C. Les contrdles ont été réalisés aprés 15 et 30 jours afin de détecter

d’éventuelles modifications liées aux conditions de conservation [15].
11.4.2. Caractéristiques biologiques

Les caractéristiques biologiques d’un produit cosmétique correspondent a ses effets sur
les organismes vivants, notamment 1’activité antioxydante, antibactérienne, antifongique et

anti-inflammatoire, permettant ainsi d’évaluer son efficacité et son innocuité [15].

Activité antioxydante par DPPH

Pour la préparation de I’extrait de la créme, une masse de 1 g de créme a été dispersée
dans 10 mL d’éthanol a 95 %. Le mélange a été maintenu sous agitation magnétique pendant
30 minutes a température ambiante, puis centrifugé a 3000 rpm pendant 10 minutes. Le
surnageant recupéré constitue la solution mére, a partir de laquelle des dilutions successives ont

été préparées afin d’obtenir une gamme de concentrations allant de 0,078 a 5 mg/mL [21].

Pour cette technique, 1,5 mL de chaque dilution ont été introduits dans des tubes a essai,
puis mélangés avec 0,5 mL de solution de DPPH. Les tubes ont été incubés a I’obscurité pendant
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30 minutes a température ambiante. Apres incubation, I’absorbance a été mesurée a 517 nm. Le
taux d’inhibition et I’'TC50 ont été déterminés selon les mémes formules que celles utilisées

pour I’huile essentielle [21].

Contrdle microbiologique

Le contrdle microbiologique a pour objectif de vérifier I’absence de contamination de
la créme et de s’assurer que la charge microbienne reste dans les limites d’acceptabilité définies

pour les préparations cosmétiques a application cutanée [22].

Pour la préparation de la solution mére et des dilutions, une masse de 10 g de créeme a
¢été dispersée dans 90 mL de sérum salé physiologique stérile afin d’obtenir une solution mere
a 10, Aprés homogénéisation, des dilutions décimales successives ont été préparées de 102a
107, en transférant 1 mL de chaque dilution dans 9 mL de sérum salé stérile [23].

Pour I’ensemencement et le dénombrement des micro-organismes aérobies totaux sur
milieu TGEA, la technique d’incorporation en masse a été utilisée. Un volume de 1 mL de
chaque dilution a été déposé dans une boite de Pétri stérile vide, puis recouvert de 15 a 20 mL
de gélose TGEA fondue et maintenue a environ 45 °C. Apres homogénéisation par rotation
douce et solidification du milieu, les boites ont été retournées, puis incubées a 30 °C pendant
72 heures [23].

Pour la recherche des coliformes totaux et d’Escherichia coli sur milieu CCA,
I’ensemencement a ¢été réalisé par étalement en surface. Un volume de 0,1 mL de chaque
dilution a été deposé sur une gélose CCA préalablement solidifiée, puis étalé a 1’aide d’une
pipette Pasteur cotonnée en verre stérile. Les boftes ont ensuite été incubées a 37 °C pendant
24 heures [23].

Pour la lecture des résultats, les colonies ont été dénombrées aprés incubation sur les
boites contenant entre 15 et 300 colonies. Le nhombre de micro-organismes, exprimé en UFC/g,

a éte calculé selon la formule suivante [23] :

nombre de colonies

- (volume inoculé X facteur de dilution)

N (UFC/g) : nombre de micro-organismes présents dans 1g de la creme.
Nombre de colonies : nombre de colonies dénombrées sur la boite de Pétri aprés incubation.
Volume inoculé : volume de la dilution ensemencé dans la boite de Pétri.

Facteur de dilution : taux de dilution de la suspension ensemencée
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Chapitre III Résultats et Discussions

Ce chapitre regroupe I’ensemble des résultats obtenus au cours de la partie
expérimentale. Dans un premier temps, les rendements d’extraction obtenus par
hydrodistillation et par entrainement a la vapeur d’eau, ainsi que les caractéristiques
physicochimiques de I’huile essentielle, seront présentés et discutés. Dans un second temps,
I’activité antioxydante de cette huile sera évaluée par le test au DPPH. Enfin, les résultats
relatifs a la formulation de la créme réparatrice et a son contrdle qualité seront exposes, afin

d’apprécier la stabilité et la conformité du produit cosmétique élaboré.
I11.1 Extraction de ’HE de Pistacia lentiscus L.
I11.1.1 Caractéristiques organoleptiques de ’HE

Les propriétés organoleptiques de I’HE (couleur, odeur, saveur et aspect) sont

présentées dans le tableau I11-1.

Tableau I11- 1: Propriétés organoleptique de I'HE de Pistacia lentiscus L.

Caractére HE de Pistacia lentiscus L.
Aspect Liquide
Odeur Forte et aromatique
Couleur Jaune clair

Les caractéristiques organoleptiques obtenues sont globalement concordantes avec les
données rapportées dans la littérature, qui décrivent ’'HE de PLL comme un liquide limpide a
I’odeur aromatique intense et pénétrante. Cependant, une 1égere différence de couleur a été
observée, notre huile se présentant jaune clair contrairement a la teinte jaune pale généralement
rapportée. Cette variation pourrait étre attribuée a des facteurs liés a 1’origine géographique,
aux conditions climatiques, a la période de récolte ou encore au stade de développement de la

plante [1].
111.1.2 Rendement

Le rendement d’extraction permet d’évaluer I’efficacité du procédé utilisé. Le tableau

I11- 2 récapitule Les résultats obtenus.

Tableau I11- 2: Résultats de rendement de I'HE
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Région Mois de récolte Meéthode Rendement (%)
d’extraction

Beni Fouda Ait Février Clevenger 0,030

Laaziz

Beni Fouda Ait Février Entrainement a la 0

Laaziz vapeur

Beni Fouda Ait Avril Clevenger 0,15

Laaziz

Beni Fouda Ait Avril Entrainement a la 0

Laaziz vapeur

Tassala Taghzout Février Clevenger 0,041

Tassala Taghzout Février Entrainement a la 0,036
vapeur

Tassala Taghzout Avril Clenvenger 0,24

Tassala Taghzout Avril Entrainement a la 0,21
vapeur

Les rendements obtenus varient selon la période de récolte et la méthode d’extraction
utilisée. Les rendements enregistrés en avril sont nettement supérieurs a ceux obtenus en février.
Cette différence peut étre attribuée a plusieurs facteurs notamment la saison de récolte, qui
coincide avec le stade de floraison de la plante au printemps : la concentration en composés
volatils responsables de la production d’huile essentielle est généralement & son maximum
durant cette phase, ce qui favorise une meilleure extraction. Les conditions climatiques et le
lieu de collecte jouent également un réle, notamment a travers des facteurs tels que la
température, les précipitations, I’exposition au vent et I’intensité lumineuse, qui varient selon
I’altitude et la localisation géographique et qui sont connus pour moduler la biosynthese des

composeés volatils chez Pistacia lentiscus L. [1].

Par ailleurs, I’hydrodistillation par Clevenger a donné des rendements légerement
supérieurs a ceux obtenus par entrainement a la vapeur d’eau. Cette différence peut s’expliquer
par les conditions du montage utilisé : I’emploi d’une cocotte-minute comme générateur de
vapeur a pu entrainer des pertes de composés volatils et réduire 1’efficacité globale de

I’extraction.
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111.1.3. pH

Le pH de I'huile essentielle de Pistacia lentiscus L.., estimé entre 5 et 6 a I’aide d’un
papier pH (Figure 111.1), indique un caractere légerement acide. Cependant, cette valeur reste
approximative, car les huiles essentielles sont faiblement miscibles a I’eau, ce qui peut limiter

la précision de la mesure.

Figure I11- 1 : Mesure de pH de I'HE de Pistacia lentiscus L.
I11.1.4. Densité

La densité¢ de I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. obtenue est de 0,815. Cette
valeur, inférieure a 1 et comprise dans la plage généralement rapportée pour les huiles
essentielles de plantes aromatiques mediterranéennes, soit 0,80 a 0,95, indique une densité

conforme et suggere une bonne qualité du produit obtenu [2].

I11.1.5 Indice de réfraction
L’indice de réfraction de I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. obtenue est de
1,4723. Cette valeur est proche de celle rapportée dans la littérature pour la méme espece, soit
1,4828 [3]. La légére différence observée peut étre liée a I’origine géographique de la plante, a
la période de récolte, a la composition chimique de ’huile essentielle ou encore aux conditions

d’extraction [3].
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111.1.6 DPPH
Le radical DPPH se caractérise par une coloration violette intense en solution. L’ajout
de I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. entraine une décoloration progressive vers le jaune,
proportionnelle a la concentration testée. Aux concentrations élevées, le virage vers le jaune
traduit une neutralisation importante des radicaux libres, tandis qu’aux faibles concentrations,
la coloration violette reste plus marquée. Cette activité antiradicalaire est particulierement
intéressante pour une application cosmétique réparatrice, car les radicaux libres sont impliqués

dans le vieillissement cutané et 1’altération des cellules de la peau [4].

—

Figure 111- 2: Décoloration du DPPH selon la concentration en huile essentielle.

Le pourcentage d’inhibition du radical DPPH a été représenté en fonction de la concentration
de I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. et de 1’acide ascorbique (Figurelll-3). Une
augmentation progressive de ’activité antiradicalaire a été observée avec 1’¢lévation de la
concentration, traduisant un effet dose-dépendant. L’acide ascorbique a présenté une activité
plus marquée, avec une inhibition élevée atteignant environ 90 % a des concentrations plus
faibles. En revanche, I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. a montré une activité
antioxydante plus progressive, atteignant prés de 90 % a 1000 pg/mL. Cette activité peut étre
attribuée a la présence de composes bioactifs capables de neutraliser les radicaux libres. Ainsi,
malgré une efficacité inférieure a celle de 1’acide ascorbique, le potentiel antioxydant de 1’huile
essentielle a été confirmé, ce qui justifie son incorporation dans une formulation cosmétique

réparatrice.
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Figure I11- 3: Pourcentage d’inhibition du radical DPPH en fonction de la concentration, pour
I’huile essentielle et I’acide ascorbique.

L’ICso correspond a la concentration nécessaire pour neutraliser 50 % des radicaux
libres DPPH ; plus cette valeur est faible, plus I’activité antioxydante est importante. La valeur
obtenue dans cette étude, présentée dans le Tableau I11.3, est supérieure a celle rapportée par
[5], pour I’huile essentielle de Pistacia lentiscus L. d’El Kala. Cet écart peut étre attribué a des
différences de composition chimique entre les huiles essentielles, liées notamment a 1’origine

géographique, a la période de récolte et aux conditions d’extraction [5].

L’acide ascorbique utilisé comme témoin positif dans cette étude présentait un état de
dégradation partielle, ce qui rend la valeur d’ICso mesurée peu fiable comme base de
comparaison. A titre indicatif, la littérature rapporte une valeur d’ICso de 1’ordre de 18 ug/mL
pour ce standard [4].

Tableau I11- 3: Résultat d’IC50 de I'HE.

Echantillon / Référence ICso (pg/ml)
HE de Pistacia lentiscus L. (cette étude) 23,1
HE de PLL [5] 10,5
Acide ascorbique (cette étude) 32,6
Acide ascorbique [4] 18
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En comparant cette valeur de référence a celle obtenue pour I’huile essentielle, il
apparait que cette derniére présente une activité antioxydante intéressante, bien que légérement
inférieure a celle de I’acide ascorbique. Malgré ’écart observé avec certaines données de la
littérature, D’activité antiradicalaire mise en évidence pour I’huile essentielle de Pistacia
lentiscus L. reste pertinente pour une application cosmétique réparatrice, les radicaux libres

étant impliqués dans les processus de vieillissement cutané [6].
111.2. Formulation
I11.2.1. Caractéristiques organoleptique de la créme réparatrice

Les caractéristiques organoleptiques permettent d’apprécier ’aspect général, la couleur,
I’odeur et la texture de la créme formulée. Les principales observations relevées sont présentées

dans le Tableau 111.4.

Tableau I11- 4: Caractéristiques organoleptiques de la créeme réparatrice.

Parametre Résultat observé
Aspect Lisse et homogeéne
Couleur Blanche
Odeur Parfum végétal, légérement résineux et frais
Texture Onctueuse
Absorption Rapide

Figure I11- 4: Aspect de la creme réparatrice.
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Les caractéristiques organoleptiques obtenues indiquent une bonne émulsification et une
formulation réussie, conférant a la créme des propriétés sensorielles satisfaisantes pour une

application cosmétique.
111.2.2 pH

Le tableau I11.5 illustre les valeurs de pH avant et apres ajustement. Ces résultats
montrent que le pH initial de la creme, de nature acide, a nécessité un ajustement par ajout de
TEA. Aprés correction, le pH final obtenu se situe dans I’intervalle recommandé pour une
application cutanée, soit entre 5,0 et 5,5. Ce résultat indique que la formulation est compatible
avec le pH physiologique de la peau, ce qui permet de limiter le risque d’irritation et d’assurer

une bonne tolérance cutanée [7].

Tableau I11- 5: pH de la creme avant et aprés 1’ajustement.

pH
pH initial 4,23
pH finale (apres ajout de TEA) 5,24

111.2.3 Viscosité
La viscosité de la creme formulée est de 11,24 Pa-s a 23 °C. Cette valeur se situe dans
I’intervalle généralement admis pour les crémes cosmétiques, soit 9 a 15 Pa-s, ce qui indique
une consistance adaptée a une application cutanée. La viscosité obtenue traduit une texture
suffisamment épaisse pour assurer le maintien du produit sur la peau, tout en permettant un
étalement facile. Ainsi, la formulation présente une consistance compatible avec celle attendue

pour une creme réparatrice destinée au visage.
111.2.4 Densité

La densité de la creme réparatrice formulée est de 0,835. Cette valeur, inférieure a 1,
peut étre liée a la présence de la phase huileuse, dont la densité est généralement plus faible que
celle de I’eau. Elle indique un bon équilibre entre les phases aqueuse et huileuse, traduisant une

émulsification satisfaisante et une formulation stable.
111.2.5 Centrifugation

Les résultats de la Figure III.5 montrent ’absence de séparation de phase apres
centrifugation, ce qui témoigne d’une bonne stabilité mécanique de I’émulsion. Cela confirme

la résistance du systeme émulsifiant utilisé face aux contraintes physiques [8].
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Figure I11- 5: Résultat de la centrifugation.

111.2.6. DPPH

Comme pour I'huile essentielle pure, ’ajout de I’extrait de créme a la solution de
DPPH a entrainé un changement de couleur du violet vers le jaune (figure I1-6. Ce virage traduit
la réduction du radical DPPH par les composés antioxydants présents dans la formulation,

notamment ceux apportés par 1’huile essenticlle de Pistacia lentiscus L.. Il confirme ainsi la

52



Chapitre III Résultats et Discussions

conservation d’une activité antiradicalaire aprés incorporation de 1’huile essentielle dans la

créme [4].

Inhibition (%)

20 |

10

0 100 200 300 400 500 600
Concentraion (ua/mi)

Figure I11- 7: Pourcentage d’inhibition du radical DPPH en fonction de la concentration,
pour la creme réparatrice.

L’ICsp obtenue pour la créme réparatrice, d’aprés les résultats de la Figure I11.7,
est de 297 pg/mL. Bien que cette valeur soit supérieure a celle de 1’huile essentielle pure (23,1
pg/mL), elle traduit une activité antioxydante satisfaisante pour un produit cosmétique fini.

L’augmentation de I’'ICsg par rapport a ’huile essentielle pure peut s’expliquer par I’effet de
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dilution de I’huile essentielle au sein de la matrice de la formulation, composée de phases

aqueuse et huileuse, d’émulsifiants et d’autres excipients.

Ce résultat confirme néanmoins que I’huile essentielle conserve une partie de son
activité antioxydante apres son incorporation dans la créeme, conférant a la formulation finale

des propriétés protectrices intéressantes contre le stress oxydatif cutané [6].

111.2.7 Analyse microbiologique
Les résultats des analyses microbiologiques, comprenant le dénombrement de la flore totale sur
milieu TGEA ainsi que la recherche des coliformes totaux et d’Escherichia coli sur milieu CCA,

illustrés dans la Figure 111- 8, sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau I11- 6: Résultat de la microbiologique de la creme

Milieu Résultat
TGEA (flore totale) Absence de contamination
CCA (coliformes et E.coli) Absence de contamination
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Figure 111- 8 : Résultats microbiologiques sur milieux TGEA (a) et CCA (b).

Les analyses microbiologiques réalisees sur la creme réparatrice formulée ont révélé
I’absence de contamination bactérienne, aussi bien pour la flore aérobie mésophile totale sur
milieu TGEA que pour les coliformes totaux et Escherichia coli sur milieu CCA. L’observation
visuelle des boites de Pétri, pour I’ensemble des dilutions testées, montre des milieux de culture
limpides et homogenes, sans colonies visibles. Cette absence de croissance microbienne
confirme la qualité microbiologique de la creme et indique I’absence de contamination lors de

sa préparation ou de sa conservation.
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Ces resultats sont conformes aux exigences microbiologiques de la norme I1SO 17516 relative
aux produits cosmétiques, ce qui atteste de la sécurité microbiologique de la creme formulée

pour une application cutanée [9].
111.2.8. Test de la stabilité

Les résultats du suivi de la stabilité de la creme réparatrice, présentés dans le tableau
[11-7, montrent qu’apres 30 jours de conservation dans trois conditions différentes, a savoir
I’étuve a 40 °C, le réfrigérateur a 4 °C et la température ambiante, aucune altération de I’aspect,
de la couleur ou de ’odeur n’a €té observée. De plus, le pH est resté quasiment stable, avec une
légére variation de 5,23 & 5,21, et ce de maniére similaire dans les trois conditions testées. Cette
stabilité organoleptique et physicochimique traduit la bonne robustesse de la formulation face

aux variations de température, confirmant ainsi la qualité et la durabilité de la creme élaborée

[8].

Tableau I11- 7: Suivi des propriétés organoleptiques et du pH de la créme réparatrice

Parametre JO J15 J30
Aspect Stable Stable Stable
Couleur Stable Stable Stable
Odeur Stable Stable Stable
pH 5,23 5,21 5,21
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Conclusion

L’objectif de ce mémoire était de valoriser ’huile essentielle de Pistacia lentiscus L.,
une plante aromatique locale, a travers son extraction, sa caractérisation physicochimique et
biologique, ainsi que son incorporation dans une formulation cosmétique a visée réparatrice.

Les résultats obtenus permettent d’établir un bilan global de ce travail.

L’extraction a montré que le rendement varie selon la période de récolte et la méthode
utilisée. Les rendements obtenus en avril sont nettement supérieurs a ceux de février. De plus,
la technique de Clevenger s’est révélée plus performante que I’entrainement a la vapeur d’eau,
probablement en raison des pertes de composés volatils liées au montage utilisé pour cette
derniére méthode.

La caractérisation physicochimique de I’huile essentielle, a travers la densité, 1’indice
de réfraction et le pH, a montré des valeurs globalement conformes aux données rapportées
dans la littérature pour les huiles essentielles de plantes aromatiques mediterranéennes. Par
ailleurs, 1’évaluation de Dactivité antioxydante par le test DPPH a révélé un potentiel
antiradicalaire important, justifiant son incorporation dans une formulation cosmétique a visee

réparatrice.

La creme élaborée a présenté des caracteristiques organoleptiques satisfaisantes, un pH
compatible avec celui de la peau, ainsi qu’une bonne stabilité physicochimique au cours du
temps, y compris face aux contraintes mécaniques et thermiques. L’activité antioxydante de
I’huile essentielle a été conservée apreés son incorporation dans la formulation, tandis que

I’absence de contamination microbiologique a confirmé la qualité sanitaire du produit fini.

L’ensemble de ces résultats confirme le potentiel de I’huile essentielle de Pistacia
lentiscus L. comme ingrédient actif naturel pour le développement de produits cosmétiques
réparateurs. Des travaux complémentaires, notamment ’analyse de la composition chimique
par GC-MS et de tests d’efficacité in vivo, permettraient de mieux valoriser cette ressource

végétale locale et d’approfondir la compréhension des mécanismes biologiques impliqués.
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Résumé

Ce travail porte sur la valorisation de Pistacia lentiscus L. récoltée dans la région de Bouira, a
travers I'extraction de son huile essentielle par hydrodistillation et entrainement a la vapeur, sa
caractérisation organoleptique, physicochimique et antioxydante, puis son incorporation dans une
creme cosmétique réparatrice. Les résultats obtenus, satisfaisants et conformes aux exigences
cosmétiques, confirment le potentiel de cette huile essentielle comme ingrédient actif naturel pour
le développement de produits cosmétiques réparateurs.

Mots-clés : Pistacia lentiscus, huile essentielle, activité antioxydante, formulation
cosmétique, créme réparatrice.

Abstract

This study focuses on the utilisation of Pistacia lentiscus L., harvested in the Bouira
region, through the extraction of its essential oil by hydrodistillation and steam distillation, its
organoleptic, physicochemical and antioxidant characterisation, and its subsequent
incorporation into a restorative cosmetic cream. The results obtained, which are satisfactory
and comply with cosmetic standards, confirm the potential of this essential oil as a natural
active ingredient for the development of restorative cosmetic products.

Keywords: Pistacia lentiscus, essential oil, antioxidant activity, cosmetic formulation,

repairing cream.
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