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Résumé

Devant les inquiétudes croissantes au sujet des conservateurs conventionnels, les huiles végétales
suscitent un intérét croissant dans le domaine cosmétique, grace a leurs propriétés naturelles et a
leur potentiel d’action multiple. Dans ce cadre, 1’étude a consisté a évaluer les propriétés
organoleptiques, physico-chimiques, biologiques et photoprotectrices de trois huiles végétales
obtenues par pression a froid : I’huile des graines de jojoba, I’huile des graines de roquette et

I’huile de pépins de grenade.

Les huiles de jojoba et de roquette présentaient une qualité satisfaisante et répondaient aux
criteres requis pour une utilisation cosmétique. En revanche, I’huile de pépins de grenade a
montré des signes d’oxydation malgré ses remarquables activités antioxydante (Clso = 1,430 +
0,018 mg/ml) et photoprotectrice (FPS = 26), supérieures a celles des huiles de jojoba et de
roquette. A partir de ces résultats, nous avons choisi I’huile de jojoba comme agent structurant et

I’huile de roquette comme ingrédient actif pour la formulation des crémes.

L’évaluation de la stabilité a montré que la formulation F2 contenant les huiles de jojoba et de
roquette conservait de bonnes performances et restait stable pendant 60 jours sans ajout de
conservateur, contrairement a la créeme F1 contenant seulement 1’huile de jojoba, qui avait
présenté des moisissures apres 20 jours. La stabilité de F2 est comparable a celle de la créme

contenant des conservateurs antimicrobiens et des antioxydants F3.

Ces résultats soulignent 1’intérét de combiner ces deux huiles pour développer des formulations

cosmétiques naturelles stables et de bonne qualité sans I’utilisation de conservateurs.

Mots-clés : huiles végétales, controle de qualité, cosmétiques, crémes, stabilité antioxydante et

antimicrobienne.



Abstract

In light of growing concerns about conventional preservatives, vegetable oils are attracting
increasing interest in the cosmetics industry, thanks to their natural properties and potential for
multiple benefits. This study evaluated the organoleptic, physicochemical, biological, and
photoprotective properties of three cold-pressed vegetable oils: jojoba seed oil, rocket seed oil,

and pomegranate seed oil.

Jojoba and rocket oils were of satisfactory quality and met the criteria required for cosmetic use.
However, pomegranate seed oil showed signs of oxidation despite its remarkable antioxidant
(ICso = 1,430 £ 0,018 mg/ml) and photoprotective (SPF = 26) activities, which were superior to
those of jojoba and rocket oils. Based on these results, we selected jojoba oil as a structuring

agent and rocket oil as the active ingredient for the cream formulation.

Stability testing showed that formulation F2, containing jojoba and rocket oils, performed well
and remained stable for 60 days without the addition of preservatives, unlike cream FI,
containing only jojoba oil, which developed mold after 20 days. The stability of F2 is comparable

to that of cream F3, which contains antimicrobial preservatives and antioxidants.
These results highlight the potential of combining these two oils to develop stable, high-quality
natural cosmetic formulations without the use of preservatives.

Keywords: vegetable oils, quality control, cosmetics, creams, antioxidant and antimicrobial

stability
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Introduction générale

L'industrie cosmétique est un secteur dynamique, stimulé par la production de produits
efficaces, innovants et slrs. De nos jours, on observe au cceur de cette industrie des efforts pour
la formulation des émulsions, qui représentent 1’une des formes les plus répandues de
préparations cosmétiques. Il s’agit de systémes dispersés hétérogénes composés de deux liquides
non miscibles ou faiblement miscibles, dont I'un est dispersé¢ dans I’autre sous forme de fines

gouttelettes (Pavlackova et al., 2018, 2024).

Ces formulations intégrent des ingrédients naturels afin de répondre aux préférences des

consommateurs actuels qui privilégient un mode de vie durable et sain (Pavlackova et al., 2024).

Les conservateurs conventionnels étaient indispensables pour prévenir la contamination
microbienne, prolonger leur durée de conservation et assurer leur innocuité (Z. Tang & Du,
2024). Cependant, ils suscitent souvent des inquiétudes en raison de leurs effets indésirables
potentiels sur la peau et la santé en général, conduisant ainsi les consommateurs a se tourner vers

les ingrédients naturels (Pavlackova et al., 2024).

Par conséquent, les huiles d'origine végétale, principalement les huiles fixes issues des graines,
occupent ainsi une place importante dans les émulsions cosmétiques en raison de leur richesse en
composés bioactifs présentant une forte activité antioxydante comme les polyphénols (Rahim et

al., 2023).

L’objectif de ce travail est de caractériser trois huiles végétales a travers 1’é¢tude de leurs
propriétés organoleptiques et physico-chimiques, ainsi que de leurs activités antioxydantes et
antimicrobiennes et de leur facteur de protection solaire (FPS). Cette caractérisation vise a
sélectionner une huile végétale comme agent structurant de la formulation cosmétique et une
autre comme ingrédient actif. Les huiles retenues seront ensuite incorporées dans des créemes
cosmétiques afin d’évaluer la stabilité¢ antioxydante et antimicrobienne des formulations au cours

du temps.
Ce manuscrit est divisé en trois parties principales :

v' La premiére est consacrée a une partie bibliographique, répartie en trois chapitres :
généralités sur les émulsions cosmétiques, stabilisation des émulsions cosmétiques,

stabilisation par des huiles végétales.




Introduction générale

v' La deuxiéme partie est expérimentale, répartie en deux chapitres : le premier comprend le
matériel et les méthodes utilisés dans les différentes étapes de notre travail expérimental,
tandis que le second est consacré a la présentation et a la discussion des résultats obtenus.

Enfin, cette étude s’achéve par une conclusion générale, suivie de perspectives de recherche et de

développement.




Partie bibliographique



Chapitre I :

Géneéralités sur les émulsions cosmétiques
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1. Définition de I’émulsion
Une émulsion constitue une catégorie de systémes dispersés composés de deux liquides non
miscibles, ou l'un des liquides est dispersé sous forme de gouttelettes (phase dispersée) dans
l'autre liquide (phase continue) (Tadros, 2013). La stabilisation de ces gouttelettes est réalisée
grace a des agents tensioactifs, aussi connus sous le nom d'émulsifiants ou de surfactants
(Ricardo et al., 2021) (Figure 1). Apres une transformation spécifique de 1’émulsion , on
observe une homogénéité au niveau macroscopique et une hétérogénéité au niveau microscopique

(David & Akhondi, 2023).

Phase dispersée

Phase dispersante

Emulsifiant

Figure 1 : La représentation d’une émulsion avec un émulsifiant

2. Composition de I’émulsion

La véritable composition d’une émulsion repose sur trois éléments essentiels :

2.1.La phase hydrophile
La phase hydrophile, aussi connue sous le nom de phase aqueuse, est un mélange d'eau et
d'éléments hydrosolubles (humectant, gélifiant, actifs, conservateur, régulateur de pH) (Doumeix,

2011).

2.2.La phase lipophile
La phase lipophile, également appelée la phase huileuse ou la phase grasse, est composée
d’huiles, de cires et de graisses (qu’elles soient liquides, solides ou semi-solides a température
ambiante), provenant de sources végétales, animales ou minérales (Doumeix, 2011). Cette phase
est généralement composée d’un mélange (d’ingrédients actifs, d’antioxydants, d’agents

parfumants) (Crompagne et al., 2021).
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2.3.Emulsifiant
Parmi les agents émulsifiants, aussi appelés émulsionnants, on distingue notamment les
tensioactifs qui sont des molécules amphiphiles : ils possedent un pdle hydrophile et un pole
hydrophobe. Ces poles ont une affinité respective pour la phase hydrophile et hydrophobe de

I’émulsion, ce qui permet de stabiliser I’émulsion sur une longue durée (Doumeix, 2011).

3. Types d’émulsions

3.1.Emulsions simples
Ces émulsions se composent uniquement de deux phases, 1'une hydrophile et 'autre lipophile,
ainsi que d'un émulsifiant. Selon la distribution des différentes phases, on identifie deux sortes

d'émulsions (David & Akhondi, 2023) (Figure 2 ).

3.1.1. Emulsions Huile dans Eau (L/H)
Egalement appelée émulsion directe, ou I'huile est dispersée au sein de I'eau. L'eau joue le role de

phase continue, tandis que I'huile agit en tant que phase dispersée.

3.1.2. Emulsions Eau dans Huile (H/L)
Aussi connue sous le nom d'émulsion indirecte, ou la phase aqueuse est dispersée au sein d'une
phase huileuse. Une émulsion eau dans I'huile est beaucoup plus onctueuse qu'une émulsion huile

dans 1'eau.

Phase agueuse — Phase huileuse

Phase agueuse

Phase huileuse —t>

Tensioactif: |

Emulsion H/L Emulsion LUH

Figure 2: Les deux types d’émulsions simples (Doumeix, 2011).

3.2.Emulsions multiples
Les émulsions multiples sont des systemes d’émulsions dans lesquels une émulsion primaire est
dispersée successivement dans la phase continue de 1’émulsion secondaire (Zhang et al., 2023)

(Figure 3) :
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3.2.1. Emulsion (H/L/H)

C’est la dispersion d’une émulsion H/L dans une phase aqueuse.

3.2.2. Emulsion (L/H/L)

C’est la dispersion d’une émulsion L/H dans une phase huileuse.

Phase
externe

Phase
interne

Phase —
intermédiaire

Emulsion H/LH Emulsion L/H/L

Figure 3: Les deux types d’émulsions multiples (Doumeix, 2011).

4. Formulation de I’émulsion

4.1.Facteurs influents
Lors de la formulation des émulsions, il est important de prendre en compte les facteurs qui
peuvent moduler ou affecter la réalisation des émulsions. Le tableau regroupe une liste de

facteurs qui ont un impact important (Tableau 1) (Wehrlé, 2007).
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Tableau 1: Facteurs affectant la formulation des émulsions

Composition Nature et concentration de la phase huileuse

et formulation

Nature et concentration de la phase aqueuse

Nature et concentration des surfactifs

Nature et concentration des excipients additionnels

Nature et concentration du principe actif

Rapport entre les phases

Présence ou non de co-tensioactifs, sa nature et sa

concentration

Présence ou non d’¢lectrolytes

Variables de procédé Processus d’émulsification

Ordre d’addition des composants

Température d’émulsification

Temps d’introduction d’une phase dans I’autre

Type d’homogénéisation (agitation a pales , turbine |,

homogénéisateur haute pression)...

M¢éthode et vitesse de refroidissement (influence du choc

thermique).

Appareillage (laboratoire-industriel, type de cisaillement).

4.2.Procédé de formulation de I’émulsion
Le processus d'émulsification repose sur l'utilisation de cuves agitées ou de disperseurs et
homogénéisateurs, et il se déroule en deux étapes successives : la premicre étape, c’est la

dispersion — mélange également connu sous le nom de pré-émulsification, consiste en une simple




Partie bibliographique Chapitre I

mise en suspension de gouttelettes de la phase dispersée dans la phase continue. Ensuite vient la
deuxieme étape de 'homogénéisation, dont l'objectif est de diminuer la taille des gouttes de fagon
a conférer a I’émulsion les propriétés requises et a la stabiliser, selon le mode de formulation. Ces
étapes peuvent étre réalisées en procédé discontinu ou en procédé continu (Canselier & Poux,

2021) :

4.2.1. Procédé discontinu

e La premiére étape : Préparation des phases aqueuse et huileuse

L’objectif de cette étape est de préparer les phases aqueuse et huileuse avant
I’émulsification. La phase huileuse nécessite un chauffage entre 30 °C et 60 °C environ, et c'est
durant cette phase que 1’on peut ajouter les émulsifiants. Ce processus de préparation a lieu dans
une cuve agitée équipée d'une hélice ou d'une turbine, a laquelle on incorpore un élément mobile
permettant d’assurer un bon transfert thermique (ancre, par exemple...). Pour la phase aqueuse,
on utilise une turbine ou une hélice dans la cuve pour assurer une homogénéité thermique (autour

de 30 240 °C).
e La deuxiéme étape : Mélange-Dispersion

La nature de la dispersion créée dépend de la formulation, du mode opératoire et de la
méthode d’incorporation de la phase dispersée dans la phase continue. Ce mélange a lieu dans
une cuve avec un ¢lément mobile radial dont le role consiste en la simple mise en suspension des

gouttes, ce qui conduit & une granulométrie relativement élevée (autour de 100 pm).
e La troisiéme étape : Homogénéisation

Cette phase est cruciale pour réaliser une émulsion fine et stable. On cherche alors un
cisaillement maximal par I'utilisation d’une turbine, d’un systéme rotor-stator (exemple : moulin
colloidal) ou d’un homogénéisateur a haute pression. Il est également possible de mettre a profit

les phénomenes de cavitation (exemple : ultrasons).
e La quatriéme étape : Refroidissement — finition

Il s’agit d’une étape assez longue ou I’échange thermique constitue souvent le

facteur limitant. Le choix du systéme d’agitation est donc de premiere importance et la durée de
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I’étape dépendra de I’efficacité de 1’échange thermique et, donc, du mobile. Au cours de cette
étape, on incorpore des additifs pour corriger la viscosité, 1’aspect visuel et I’odeur, et méme les
ingrédients fragiles ou volatils, qui ne peuvent pas étre introduits lors des précédentes étapes, sont

incorporés.

4.2.1. Procédé continu
Le procédé¢ continu est beaucoup plus lourd que le procédé discontinu :
o Les phases, aqueuse et huileuse, sont préparées dans une cuve agitée.
o La dispersion s’effectue a 1’aide de mélangeurs statiques, une technologie bien adaptée au
continu.
e L’homogénéisation s’effectue par [’application d’un cisaillement élevé ou par
I’intervention de la cavitation, et fait appel a un systeme de type rotor-stator, un broyeur
colloidal, un homogénéiseur haute pression adapté au fonctionnement en continu ou a la

sonication.

5.  Applications et classification des émulsions cosmétiques

Les émulsions cosmétiques destinées aux soins cutanés ont pour rdle principal de maintenir
I’équilibre physiologique en eau et en lipides de 1’épiderme, et de protéger la peau contre les
facteurs externes, tels que les rayonnements UV. Le choix appropri¢ des composants, en tenant
compte a la fois des propriétés physico-chimiques et des propriétés cosmétiques du produit fini,
constitue 1’un des aspects les plus importants de 1’¢laboration de la formule (Sikora, 2019).

Toutefois, plusieurs critéres permettent de proposer une organisation générale.

Selon leur effet sur la peau, les émulsions cosmétiques peuvent étre classées en (Pavlovi¢ et al.,

2026; Sikora, 2019; Spada et al., 2018) :

v" Emulsions nettoyantes.
v' Emulsions hydratantes : elles améliorent et maintiennent la fonction de la barriére cutanée,

ce qui prévient la sécheresse de la peau.

v" Emulsions protectrices : par exemple, les crémes solaires de longue durée et les
formulations topiques protectrices sont couramment ¢élaborées a partir d’émulsions de

type E/H (eau dans huile), car ces derniéres conférent une meilleure résistance a I’eau,




Partie bibliographique Chapitre I

une substantivité accrue sur la peau, une photostabilité améliorée des filtres UV lipophiles
et une occlusion plus importante.
En fonction du moment d’application, on distingue (Sikora, 2019) :
v' Les crémes de jour : caractérisées par une absorption rapide.

v Les crémes de nuit : sont beaucoup plus riches, contenant des substances nutritives.
En fonction de la zone d’application, on distingue (Sikora, 2019) :

Les créemes pour le visage (y compris les cremes contour des yeux).
Les crémes pour les mains.

Les crémes pour les pieds.

D N N NI N

Les crémes pour le corps.

Enfin, en tenant compte du groupe de consommateurs, on peut distinguer (Sikora, 2019;

Vansika et al., 2024) :

v Les crémes destinées aux peaux a problémes (par exemple les peaux sensibles , atopiques
ou acnéiques).

v Les cosmétiques anti-age sont des produits destinés a réduire ou ralentir les signes visibles
de vieillissement tels que : les rides, les ridules et les taches de vieillesse.

V" Les produits pour bébé.

6. Limites d’émulsions cosmétiques
Les émulsions sont des systémes thermodynamiquement instables qui tendent a se séparer en
deux phases au cours du temps en raison de processus de déstabilisation tels que la floculation, le

crémage, la coalescence, la rupture (Khan et al., 2014; Kim & Pal, 2025).

La stabilité de ces systémes est influencée par des facteurs externes : pH et température. Le pH
influence I’état d’ionisation des agents émulsifiants, et leurs propriétés interfaciales, tandis que
les variations de température peuvent induire une inversion de phase correspondant au passage
d’une émulsion E/H a H/E ou inversement (Poux & Canselier, 2023 ; SGS Systems Global,
2025).
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Parallélement a ces phénoménes physiques, 1’oxydation des lipides constitue une cause majeure
de dégradation des produits cosmétiques, affectant les acides gras insaturés présents dans les

huiles, les graisses et les lipides structuraux (Villiére & Genot, 2006).

De plus, la présence d’eau, de composés organiques et de minéraux dans ces produits crée des

conditions favorables a la prolifération microbienne (Da Silva et al., 2025).

10
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Stabilisation des émulsions cosmétiques
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1. Définition de la stabilité des émulsions cosmétiques
La stabilit¢ d’une émulsion cosmétique correspond a la combinaison de la stabilité¢ physique
caractérisée par I’absence de séparation de phases, de la stabilité chimique liée a 1’absence de
réactions chimiques ou d’oxydation et de la stabilit¢ microbiologique assurée par 1’absence de

croissance ou d’altération microbienne (Khan et al., 2014).

Au cours du stockage, les émulsions cosmétiques peuvent devenir instables en raison de
modifications chimiques des composants, de la présence de micro-organismes indésirables dans
le produit, ou encore de changements physiques (mécaniques ou visuels) .Les altérations
chimiques et microbiologiques sont inacceptables, tandis que les changements physiques ne
constituent pas toujours une raison suffisante pour rejeter une préparation cosmétique complexe

(International Federation of Societies of Cosmetic Chemists [IFSCC], 1997).

2. Phénoméne d’instabilité
2.1. Instabilité physique
Les principaux types d’instabilités physiques comprennent (Khan et al., 2014) (Figure 04) :

a. Floculation

La floculation résulte de 1’agrégation des gouttelettes de la phase dispersée en amas laches,
appelés des flocs. Ce phénoméne accélere le crémage et favorise la coalescence, tout en
conservant 1’intégrité des gouttelettes et du film interfacial.

b. Crémage

Correspond a la séparation d’'une émulsion en deux couches, dont I'une est plus riche en phase
dispersée que 1’autre. Ce phénomene altere 1’aspect esthétique de I’émulsion.

c. Coalescence

Se produit lorsque la barriére mécanique et/ou électrique n’est pas suffisamment efficace pour
empécher I’agrégation des grosses gouttelettes, conduisant finalement a une séparation compléte
des phases (rupture) de I’émulsion.

d. Rupture de I’émulsion

La séparation de phases peut étre observée ou non a I’eeil nu. En général, le crémage, la

coalescence et la floculation se produisent avant la séparation de phases, ce qui rend sa visibilité

11
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ainsi que son analyse quantitative difficiles a évaluer. Elle peut toutefois étre quantifiée par

centrifugation ou par 1’indice de crémage.

floculation crémage

émulsion

coolescence rupture

Figure 4: Types d’instabilités des émulsions

2.2. Instabilité chimique

L’oxydation des lipides insaturés constitue la principale cause d’instabilit¢ chimique des
émulsions. Ce processus débute par I’arrachement d’atomes d’hydrogéne aux acides gras
insaturés, formant des radicaux lipidiques (L¢) qui réagissent avec 1’oxygeéne moléculaire pour
générer des radicaux peroxyles (LOO¢). Ces radicaux peroxyles propagent la chaine d’oxydation
en arrachant de I’hydrogene aux molécules lipidiques adjacentes, créant ainsi une cascade auto-
entretenue qui produit des produits d’oxydation primaires (hydroperoxydes et hydroperoxydes
lipidiques — LOOH) et des produits secondaires (aldéhydes, cétones, alcools) responsables
d’odeurs désagréables (Figure 5) (Juchniewicz & Harasym, 2026).

Ce phénomeéne est accéléré par I’exposition aux UV, la présence de métaux lourds, les valeurs

¢levées du pH (« International Federation of Societies of Cosmetic Chemists », 1997).

12
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1.Initiation 3. Décomposition de I'hyperoxyde
LH Le +He LOOH — LOe
Enzymatique (lipoxygénase) Acide gras insaturé (LH) e e

Non enzymatique (autooxydation) |

(& cC —
7 \c/I

é 4. Produits d'oxydation secondaires
2.Propagation « Aldéhydes (—CHO)

Le + O, = LOOe « Cétones (-CO-)
( LoOe +LH—LOOH + L D. . Alcools (-OH)
» Esters (—COOR)

Déclin des saveurs et des valeurs nutritionnelles

Hydroperoxydes lipidiques

Figure 5 : Voies d'oxydation des acides gras insaturés

2.3. Instabilité microbiologique
Les produits cosmétiques contenant de 1’eau et des composés organiques/inorganiques dans des
conditions physico-chimiques appropriées sont exposés a la contamination microbienne. Les
microorganismes les plus fréquemment retrouvés sont Pseudomonas aeruginosa , Klebsiella
oxytoca , Burkholderia cepacia , Staphylococcus aureus , Escherichia coli , Candida albicans
Enterobacter gergoviae et Serratia marcescens , mais aussi d'autres bactéries, champignons et
levures. La contamination microbienne peut survenir lors de la fabrication (contamination
primaire) et/ou lors de I’utilisation par le consommateur (contamination secondaire) (Halla et al.,

2018).

3. Stratégies de stabilisation

3.1. Stabilisation physique
La stabilisation physique des émulsions peut étre assurée par la réduction de la taille des
gouttelettes grace a une émulsification efficace, par 1’augmentation de la viscosité de la phase
continue ainsi que par la formation de films interfaciaux épais constitués de macromolécules ou
de particules solides. Le contrdle de la composition de la formulation est également important
pour la stabilité de I’émulsion. Par exemple, la méthylcellulose réduit la mobilité des globules
dispersés dans les émulsions huile dans eau (L/H), et la paraffine molle a un effet similaire sur les

gouttelettes d’eau dans les émulsions eau dans huile (H/L). La conservation des émulsions

13
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cosmétiques dans des conditions adéquates, notamment en termes de température, a ¢galement un

impact sur la stabilité physique de ces produits (Khan et al., 2014).

3.2. Stabilisation chimique

La stabilisation chimique des émulsions vise surtout a empécher les réactions radicalaires et a
diminuer la formation des produits d’oxydation, comme les hydroperoxydes et leurs dérivés
secondaires. On peut assurer cette stabilisation par des antioxydants, notamment Ile
butylhydroxyanisole (BHA), le butylhydroxytoluéne (BHT), le gallate de propyle, le t-
butylhydroquinone, le tocophérol(D-alpha), I’acide ascorbique et le palmitate d’ascorbyle. Il est
¢galement essentiel d’éliminer les métaux lourds,souvent catalyseurs de [’oxydation,
généralement a I’aide d’agents chélatants.

De plus, la protection contre les rayons UV et le stockage des formulations a I’abri de la lumiére
et de la chaleur permettent de diminuer les réactions d’oxydation.

Enfin, le contréle de la qualité des matieres premiéres et I’¢limination des impuretés oxydantes
contribuent également a la stabilit¢ chimique des émulsions (« International Federation of

Societies of Cosmetic Chemists », 1997).

3.3. Stabilisation microbiologique

Afin d’assurer la protection des produits cosmétiques contre la contamination microbienne,on
applique généralement deux niveaux de conservation : une conservation primaire et une
conservation secondaire.

La conservation primaire repose sur le respect rigoureux des bonnes pratiques de fabrication
(BPF) lors de la production. Ses principes sont notamment la préparation et le conditionnement
des produits dans des conditions d’asepsie, le traitement de 1’eau, le controle microbiologique, la
qualification du personnel, afin de limiter les risques de contamination.

La conservation secondaire est assurée par |’emballage primaire et les conservateurs.
L’emballage agit comme une barriére physique contre les contaminations externes, et les
conservateurs renforcent I’activité antimicrobienne, ¢élargissent le spectre d’action, réduisent la

résistance des microorganismes et le risque de toxicité (Halla et al., 2018).

4. Alternatives aux conservateurs synthétiques
L’industrie cosmétique souffre aujourd’hui d'une pénurie importante de conservateurs moins

toxiques. C'est pourquoi la recherche de conservateurs alternatifs efficaces et siirs et a faible
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toxicité, tels que les extraits de plantes et les huiles essentielles, est prometteuse. L’utilisation de
des huiles essentielles comme antimicrobiens dans les préparations cosmétiques est souvent
déconseillée, en raison de leur volatilité et de leurs aspects lipophiles et de leur forte odeur, qui
peuvent étre trés inadéquats/indésirables pour certains types de produits (Halla et al., 2018;

Rybcezynska-Tkaczyk et al., 2023).
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1. Définition des huiles végétales
Les huiles végétales occupant une place majeure dans I’industrie cosmétique médicinale et
esthétique, en raison de leur richesse en triglycérides et en composés bioactifs. Ces
caractéristiques leur conférent des propriétés biologiques remarquables, notamment des activités

antioxydantes et antimicrobiennes (Kaibeck, 2024; Lammari et al., 2021).

2. Extraction des huiles végétales
Il existe plusieurs méthodes d’extraction d'huiles végétales. Il est important de distinguer les
huiles obtenues par des techniques qui respectent la plante et des huiles plus « industrielles »
(Kaibeck, 2024). Parmi ces méthodes, nous citons :

2.1.Extraction mécanique a froid
Les huiles pressées a froid sont obtenues par des procédés mécaniques tels que le pressage, sans
ajout de chaleur ni utilisation de solvants. Ils sont purifiés par lavage a 1’eau, précipitation,
filtration et centrifugation. Cette méthode permet de conserver les composés bioactifs
caractéristiques de la matiére premiére, conférant aux huiles des propriétés spécifiques
importantes pour les produits cosmétiques et thérapeutiques. Les huiles obtenues sont considérées
comme des huiles vierges de qualité supérieure et commercialisées comme des huiles de
spécialité¢ (Kaibeck, 2024; Michalak et al., 2024).

2.2.Extraction mécanique « industrielle », a chaud
Certains industriels soumettent la matiére premiére broyée a un chauffage a haute température
avant la pression. Ce chauffage augmente le rendement d’extraction et facilite I’obtention de
I’huile de certaines graines oléagineuses. L’huile ainsi obtenue est rarement préte a 1’emploi et
nécessite généralement un traitement, voire un raffinage, avant d’étre conditionnée. Des solvants
peuvent étre ajoutés pour faciliter I’extraction de I’huile. Lorsque des solvants sont utilisés, il faut
procéder a un raffinage (Kaibeck, 2024).

2.3.Extraction par un solvant
Cette méthode est utilisée pour obtenir des rendements plus ¢€levés. L’extraction par solvant
consiste a broyer et a chauffer la matiére premiére, puis a la mélanger avec un solvant approprié.
Les solvants les plus employés sont 'hexane, le butane, le propane, l'acétone, 1'éthanol et I'alcool
isopropylique. Le solvant dissout I’huile contenue dans la matiére premicre et facilite 1’extraction.
Cette méthode implique également I’extraction d’impuretés et a les éliminer par centrifugation et

raffinage (Kaibeck, 2024).
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3. Composition des huiles végétales

Les huiles végétales sont des systémes non polaires et lipophiles a composition variable et
complexe, selon leur origine, leur qualité et leurs méthodes de production (Yara-Varén et al.,

2017) :

3.1.Les triglycérides

Les triglycérides constituent le principal élément des huiles végétales (de 95 % a 98 %) et
résultent de 1’estérification d’une molécule de glycérol avec trois acides gras. Les caractéristiques
des triglycérides sont déterminées par le type, la proportion et la position des acides gras sur le

squelette glycérolique (Figure 6) (Yara-Varon et al., 2017) .

3.2.Les composés mineurs

Les composés mineurs présentent moins de 5 % dans les huiles végétales :

3.2.1. Mono- et Di-glycérides
Les glycérides partiels (mono- et diglycérides) sont des mono- ou diesters du glycérol (Figure 6)
avec des acides gras qui possédent des propriétés émulsifiantes. Ils se forment naturellement par
hydrolyse partielle des triglycérides au cours de I’extraction des huiles végétales. Ils se trouvent
naturellement dans les huiles vierges, grace a 1’action des lipases endogénes des fruits ou des
graines oléagineuses, ce qui produit des acides gras libres. Leur teneur dans les huiles végétales
varie entre 1 et 6 % selon le type d’huile. Les mono- et diglycérides sont des molécules
amphiphiles du fait qu’ils comportent des groupes hydroxyles libres, ce qui leur confére une

certaine hydrophilie avec un équilibre hydrophile-lipophile (Yara-Varon et al., 2017) .

3.2.2. Phospholipids
Les phospholipides sont des lipides polaires présents dans les membranes cellulaires végétales et
co-extraits avec les triglycérides neutres lors du pressage ou de I’extraction des huiles. Ils sont
constitués d’un squelette de glycérol li¢ a deux acides gras et a un groupe phosphate polaire
associé¢ a un amino-alcool comme la choline, I’éthanolamine, la sérine ou 1’inositol (Figure 6)

(Yara-Varon et al., 2017).
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3.2.3. Acides gras libres
Les acides gras libres sont issus de I’hydrolyse des triglycérides ou des phospholipides. Ces
molécules se différencient par la longueur de leur chaine et surtout par leur degré d’insaturation,
c’est-a-dire le nombre de doubles liaisons entre les atomes de carbone (Figure 6) (Yara-Varén

et al., 2017) .

On distingue les acides gras saturés (AGS) et les acides gras insaturés (AGI) qui possédent une
ou plusieurs doubles liaisons. Dans la classe des AGI, on distingue les AG mono-insaturés
(AGMI), a une double liaison, des acides gras poly-insaturés (AGPI), c’est-a-dire possédant un

nombre de doubles liaisons supérieur ou égal a deux (Walrand et al., 2010).

3.2.4. Stérols
Les huiles végétales renferment des phytostéroles, des composés mineurs importants dotés d’une
activité¢ biologique considérable et constituant les composés prédominants de la fraction
insaponifiable. Le PB-sitostérol est habituellement le phytostérol le plus abondant dans les huiles

végétales, accompagné d’autres stérols a des teneurs variables selon le type d’huile (Figure 6)

(Yara-Varon et al., 2017) .

3.2.5. Tocophérols et tocotriénols
Les tocophérols et les tocotriénols sont des composés de la vitamine E. Dans leur forme naturelle,
les tocophérols existent comme des alcools libres, tandis que les tocotriénols se trouvent sous
forme estérifiée. Elles se présentent sous quatre formes principales a, 3, v et 8, qui différent par le
nombre et la position des groupes méthyle sur le squelette chromanolique (Figure 6) (Yara-

Varon et al., 2017) .

3.2.6. Eau
La teneur en eau des huiles végétales commerciales est généralement inférieure a 0,05%, mais
elle peut varier au cours de la conservation aprés ouverture, par absorption ou perte d’humidité

selon les conditions de stockage (Figure 6) (Yara-Varon et al., 2017) .

3.3.Autres composés mineurs
Les huiles végétales contiennent d’autres composés mineurs dont des composés phénoliques
présents en quantités variables. Elles contiennent aussi du squaléne, un hydrocarbure

triterpénoide a trente atomes de carbone, présent a faible concentration et dont la forme
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hydrogénée sert d’agent hydratant en cosmétique. En outre, les huiles vierges contiennent des
pigments naturels appelés caroténoides, qui se divisent en deux catégories : les caroténoides non
polaires (par exemple, 1'a-caroténe, le B-caroténe et le lycopéne) et les caroténoides plus polaires.
Dans les huiles vierges fraichement pressées, les chlorophylles masquent généralement la couleur

des caroténoides (Figure 6) (Yara-Varon et al., 2017) .

Composition genérale de l'huile
Tocopherols
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d \ » :
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Figure 6 : Composants mineurs des huiles végétales.

4. Composés antioxydants des huiles végétales
La stabilit¢ chimique d’une émulsion cosmétique dépend surtout des composés intrinseéques qui

ont une fonction antioxydante.

Pour les huiles végétales, la stabilité¢ a I’oxydation dépend notamment de leur teneur en acides
gras insaturés (AGI) et de leur composition. Les huiles les plus insaturées sont donc les moins
stables a 1’oxydation, surtout si le nombre de doubles liaisons portées par les acides gras est élevé

(Cuvelier & Maillard, 2012).

Les tocophérols sont de bons antioxydants vis-a-vis de 1’oxydation lipidique. Contrairement aux
phospholipides, leur pouvoir antioxydant reste controversé. Toutefois, [’association de
phospholipides et de tocophérols présente une synergie améliorant la protection oxydative (L.
Tang et al., 2023). Les caroténoides ont une action antioxydante qui leur permet de neutraliser

les radicaux libres (Dimakou & Oreopoulou, 2012). Les polyphénols végétaux sont des
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antioxydants naturels susceptibles d’améliorer la stabilité physico-chimique des émulsions

enrichies en acides gras polyinsaturés (AGPI) (Cheng et al., 2022).

Parmi les huiles végétales dotées d’une activité antioxydante, celle des noyaux de dattes Hmira a
montré une activité antioxydante intéressante, avec une valeur d’ICso de 0,123 mg/ml déterminée
par le test DPPH (Merad, 2023). De la méme maniére, les extraits phénoliques de I’huile d’olive
vierge extra ont montré un fort pouvoir antioxydant (ICso = 1,56 pg/ml) (Aissaoui & Boukhari,
2021). En revanche, une émulsion préparée a partir d’huile d’argan et d’huile de ricin a présenté

une activité antioxydante plus modérée, avec une ICso de 19,21 mg/ml (Manea et al., 2026).

5. Composés antimicrobiens des huiles végétales
Les huiles végétales peuvent contribuer a la stabilité microbiologique des émulsions grace a des
acides gras a activité antimicrobienne. L’acide laurique, présent notamment dans 1’huile de coco,
posséde des propriétés hydrophiles lui permettant d’interagir avec les membranes cellulaires des
micro-organismes. Il perturbe les membranes cellulaires des microorganismes pathogeénes, ce qui

peut inhiber leur croissance ou les détruire (Nitbani et al., 2022).

De méme, 1’acide ricinoléique, principal acide gras de I’huile de ricin, présente des propriétés

antimicrobiennes intéressantes (Puspa et al., 2020).

6. Les huiles étudiées

6.1.Plantes sources des huiles étudiées
Pour une meilleure présentation des plantes sources des huiles fixes végétales étudiées, le
tableau 2 suivant regroupe leurs noms vernaculaires, leurs noms scientifiques et leur localisation

géographique.
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Tableau 2: Principales caractéristiques botaniques des plantes étudiées

Nom Nom Localisation géographique Références
. scientifique
vernaculaire
Jojoba Simmondsia Arizona, Californie et nord- | Elnimiri & Nimir, 2011
chinensis ouest du Mexique
Roquette Eruca Sativa Moyen-Orient, Inde et au | Flanders & Abdulkarim,1985
Pakistan
Grenade Punica L’Iran et les pays voisins, | Shaygannia et al., 2016
garanatum puis étendue peu a peu vers
les régions d’Asie.

6.2.Composition et caractéristiques des huiles végétales étudiées dans la littérature

6.2.1. Huile de jojoba
Les études précédentes montrent que 1’huile de jojoba peut étre obtenue par différentes méthodes
d’extraction, telles que la pression a froid et le pressage hydraulique. Le tableau 3 présente les
caractéristiques essentielles de cette huile, en mettant [’accent sur sa composition en acides gras
(en %) ainsi que sur ses propriétés organoleptiques, physiques et chimiques. Cette huile est
constituée majoritairement d’esters cireux et contient trés peu de triglycérides, ce qui lui confere
une grande stabilité oxydative. Sa composition proche du sébum humain explique son utilisation

fréquente en cosmétique (Alghazzawi et al., 2025).
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Tableau 3: Composition et caractéristiques de 1'huile jojoba rapportées dans la littérature

Huile Méthode Composition et propriétés Références
végétale | d’extraction
Acide palmitique <4
C16:0
Acide palmitoléiqie <1
S Cl16:1
g Acide oléique C18 :1 5-25
..".2 Acide gadoléique 65-80
Q
< .
= C20:1
E Acide béhénique <1
'g C22:0
g Acide érucique 10-25 ®©
Y
O =
2 C22:1 a
2 )
& p : —
= Acide nervonique <3.5 =
] |}
.S C24:1 =
7 O
__‘é‘ E Propriétés Odeur Caractéristique é
k= organoleptiques Couleur Clair, jaune orangé | &
[}
E Aspect Liquide huileux,
= solide 410 °C
Propriétés Densité relative a 0.868
physiques 20°C(g/cm?)
Indice de réfraction a 1.478
20°C
Propriétés IA (mg KOH/g) <2
chimiques IP(meq O»/kg) <15
2 Propriétés K232 2.21 c
g physiques K270 0.07 =
2 N
= —
E‘ Propriétés Acidité (acide 0.11 ;,
gﬂ chimiques oléique )% g
E’ [P(meq Ox/kg) 5 =
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6.2.2. Huile de roquette
Les principales caractéristiques de I’huile de graines de roquette sont présentées dans les

tableaux 4 et 5 et seront comparées aux résultats de la présente étude.

Tableau 4: Composition de l'huile des graines de la roquette rapportées dans la littérature

Huile Méthode Paramétre Valeur Références
végétale | d’extraction
Acide myristique C14 :0 0.24
Acide palmitique C16 :0 4.83
Acide stéarique C18 :0 0.62
g Acide arachidique C20 :0 21.56
2 g g
B S & Acide béhénique C22 :0 0.52 S
g E g g
Q = 1
% g 2 Acide palmitoléique C16 :1 0.39 =
B 5 5 E
he) = ) - - =
o 3% S Acide oléique C18 :1 13.19 S
5 £ B> 3
T % = A RETICYE °©
= ) Acide linoléique C18 :2 11.21
S
Acide linolénique C18 :3 0.35
Acide eicosénoique C20 :1 0.52
Acide érucique C22 :1 46.58
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Tableau 5: Propriétés organoleptiques et physico-chimiques de 1'huile des graines de la roquette

rapportées dans la littérature

Huile Méthode Paramétre Valeur Références
végétale | d’extraction
Propriétés Densité spécifique 0.896 Owon et
hysiques al., 2005
Pysid Indice de réfraction a 1.412 ’
=
s 25°C
3
g Propriétés IA (mg KOH/g) 2.25
=
2 chimiques —
g Acidité (acide 1.13
=
o oléique %)
&
2 IP(meq O2/kg) 0.71
g
s Propriétés Couleur Jaune foncé
[}
= o organoleptiques
= % g PHa Aspect Liquide a
= <
e 2 température -
& —
;5 ambiante K
g ]
3 Propriétés Densité spécifique a | 0.8005+0.000361 | 3
— . =
s physiques (30°C) E
= =
8 =
§ Propriétés IA (mg KOH/g) 0.338+0.0062
5 chimiques
IP(meq O2/kg) 6.66+1.527

6.2.3. Huile de grenade
Les principales caractéristiques de 1’huile de graines de grenade sont présentées dans les

tableaux 6 et 7 et seront comparées aux résultats de la présente étude.
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Tableau 6 : Propriétés organoleptiques et physico-chimiques de 1'huile des graines de grenade

rapportées dans la littérature

Huile Méthode Paramétre Valeur Références
végétale | d’extraction
Propriétés Couleur Jaune doré
organoleptiques
=)
o Propriétés Indice de réfraction 1.498 K
e Ey
'i physiques a25°C =
,8 ?:
2 Propriétés Acidité % (acide 0.65+0.06 £
=
= chimiques punicique ) E
M
IP(meq O2/kg) 4.67+0.08
-‘;; Propriétés Odeur Odeur légere
§ organoleptiques
G) Couleur Jaune
3
% L Aspect Liquide a
= 2 2
él’ température §
< ambiante =l
1) -
2 3
;é) Propriétés Indice de réfraction 1.51 >
3 hysiques 2
o Py K232 2.145 =
g =
5 =
s K270 1.456 <
=
=
AK 0.679
IP(meq O2/kg) 0.68
( )|
25
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Tableau 7: Composition de 'huile de grenade rapportées dans la littérature

Huile Méthode Paramétre Valeur Références
végétale | d’extraction
Acide palmitique C16 :0 4.61+0.23
S Acide stéarique C18 :0 2.64+0.06
3 e
o 5 - — - =
g o o Acide oléique C18 :1 7.62 £0.14 Q
5 £ 2 =
S < S Acide linoléique C18 :2 8.20+0.16 b
) g = o
o = [5) S
= 5 8 Acide puricique C18 :3 76.10£0.62 | S
EREY :
=) Acide arachidique C20 :0 0.20+0.02 g
o
O
Acide gadoléique C20 :1 0.65+0.02

6.3.Activité antioxydante des huiles étudiées
Le tableau suivant résume les principales études réalisées sur 1’activité antioxydante de I’huile de

jojoba (HJ), de I’huile de roquette (HR) et de I’huile de grenade (HG) (Tableau 8).

Tableau 8: Activité antioxydante des trois huiles végétales étudiées

Huile végétale Méthode Test Valeur (I1C50) Références
d’extraction antioxydant
HJ Soxhlet DPPH 126.2 + 23 pg/ml Elnimiri &
Nimir, 2011
/ DPPH 77.34 pg/ml Badr et al., 2017
HR / / / /
HG Soxhlet DPPH 0.69 — 1.80 mg/ml | Loukhmas et al.,
2021

/ : Non tetsée
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6.4.Activité antimicrobienne des huiles étudiées
L’activité antimicrobienne de I’huile de jojoba (HJ), de I’huile de roquette (HR) et de I’huile de
grenade (HG) a été rapportée dans plusieurs études. Les principaux résultats sont présentés dans

le tableau 9.

Tableau 9: Activité antimicrobienne des trois huiles végétales étudi¢es

Huile Méthode Méthode de Souches Zones d’inhibition | Références
végétale d’extraction diffusion (mm)
HJ Méthode de B. subtilis 10.07
puits
8 S. aureus 10.1 )
= =
@ <
2 =
g <
S =
o E. coli 0 =
0
= =2
3 P. aeruginosa E
< <
2 .
QE) C. albicans
&
° M¢éthode de S. aureus 7 2
=t . < -
E disque (25 pg 5 = &
E. coli 19 s &
d’huile) cott H SN
<
HR M¢éthode de S. aureus 13+£0.99 R
8 . o -
E B puits (0,05 ml) =
£ = 83 E. coli 17.1+2.1 S —
5 5 © N =
o = 8 S
2 g0 & N
5 8 = : =
Z & = P. aeruginosa 0 (3
S Méthode de B. subtilis 23.00+ 1.00
[a+] : ey
L5 disque (Huile -;
< O S. aureus 25.67+1.53 & o
e 8 O diluée, 100 ul) T =
5 2 2 5
55 Z E. coli 24.67+1.16 £ %
(PR '8 <
=2 B S
é % P. aeruginosa 28.33+1.53 >
HG = Méthode de S. aureus 19 )
o =
2 o disque . °
g é E. coli 18 % E
5 S RS
= C. albicans 23 xR
= h(
o =
( )|
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6.5.Potentiel photoprotecteur
Le potentiel photoprotecteur (FPS) de 1’huile de jojoba (HJ), de I’huile de roquette (HR) et de

I’huile de grenade (HG) a également été évalué dans plusieurs études (Ranjithkumar et al., 2016).

Les principaux résultats rapportés dans la littérature sont présentés dans le tableau 10 suivant.

Tableau 10: Potentiel photoprotecteur des trois huiles végétales étudiées

Huile Méthode Valeur (SPF) Références
végétale d’extraction

HJ / / /

HR - 5.57 Eid et al., 2020

HG Soxhlet 21 Ranjithkumar et al.,

2016
/: Non testée, -: Non précisée.
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Notre travail expérimental a été réalis¢ au sein des laboratoires pédagogiques (Pdle biochimie et
microbiologie) du département de biologie, a la faculté des sciences de la nature et de la vie,

sciences de la Terre et de ’univers, Université Abou-Bekr Belkaid de Tlemcen.

1. Obtention des huiles végétales
Les huiles végétales utilisées dans cette étude sont I’huile de jojoba (HJ), I’huile de grenade (HG)
et I’huile des graines de la roquette (HR), achetées auprés d’un fournisseur spécialisé dans les
huiles naturelles obtenues par pression a froid. Dans la suite du manuscrit, elles seront désignées

par les abréviations HJ, HG et HR.

2. Propriétés organoleptiques et physiques
2.1.Propriétés organoleptiques

Une évaluation organoleptique a été réalisée, portant sur 1’odeur, la couleur et I’aspect visuel de

I’huile.

2.2.Propriétés physiques
2.2.1. La densité apparente

Principe

La densité apparente d’une huile est le rapport entre la masse de 1’huile et le volume qu’elle

occupe, exprimé en g/ml ou g/cm* (Pharmacopée Européenne, 2020).
Mode opératoire

On remplit un cylindre gradué déja taré avec un volume d’huile de graine puis on le pése afin

d’obtenir la masse de I’huile (Pharmacopée Européenne, 2020).
Expression des résultats

La densité apparente est calculée selon la formule suivante (Pharmacopée Européenne, 2020) :

Masse de I’échantillon (g)
Densité t L) =
ensité apparente (g/mL) Volume de I’échantillon (mL)
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2.2.2. Indice de réfraction

Principe

L’indice de réfraction d'une substance est le rapport de la vitesse de la lumiere a une longueur
d'onde définie dans le vide a sa vitesse dans la substance. En pratique, on utilise la vitesse de la
lumicre dans l'air plutdt que celle dans le vide et la longueur d'onde sélectionnée est, sauf

mention contraire, celle de la moyenne des raies D du sodium (Jora, 2012).

Mode opératoire

On commence par nettoyer soigneusement la lame de l'appareil de réfractometre (photo 1) en
utilisant de I'eau distillée et du papier absorbant. Ensuite, a I'aide d'une micro-pipette, on dépose
quelques gouttes d'huile dans le centre de la lame. On procéde a la lecture en notant la
température de mesure (T). Deux lectures supplémentaires sont ensuite réalisées, puis la moyenne
arithmétique des trois valeurs obtenues est calculée. On corrige l'indice de réfraction de notre

huile qui est completement liquide a 20 °C (Jora, 2012).

Expression des résultats

L’indice de réfraction est calculé selon la formule suivante (Jora, 2012) :

n? = nly 4 0,00035 x (T — 20)

np?0= np! + 0.00035 % (T-20)
np’’ : indice de réfraction mesuré

0,00035 : le facteur de correction pourt = 20  pour les huiles.

Photo 1: Réfractomeétre.
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2.2.3. Analyse spectrophotométrique dans I’ultraviolet pour les huiles végétales
L’absorbance dans I’ultraviolet est un moyen d’évaluation de I'état de conservation de I'huile. Les
hydroperoxydes des premiers stades de 1’oxydation absorbent a 232 nm, alors que les produits
d’oxydation secondaires absorbent au voisinage de 270 nm. Le degré et le stade d'oxydation
d'une huile peuvent donc étre évalués par des coefficients d'absorption de la lumiére dans

l'ultraviolet appelés absorbances spécifiques K232 et K270.
Mode opératoire

On dissout 0,1 g de I’échantillon d’huile dans 10 ml de cyclohexane. Aprés homogénéisation, on
mesure les extinctions, en utilisant comme référence le solvant employé, aux longueurs d'onde

232 nm et 270 nm (Conseil Oléicole International, 2019).
Expression des résultats

Le coefficient K est donné par la formule suivante (Conseil Oléicole International, 2019) :

Ay - absorbance a la longueur d’onde .

C . Concentration de la solution en g/100 ml.

[ : Chemin optique (1 cm).

Pour la variation de I’extinction spécifique (AK), on mesure 1’absorbance de 1’échantillon d’huile
aux longueurs d’onde de 266 nm et 274 nm. Les valeurs d’extinctions spécifiques a 232 nm et

270 nm et le AK sont calculés selon la formule suivante :

Km74 T Km+4

AK =K, —
2

K, : Uextinction spécifique a la longueur d’onde d’absorbance maximale m, aux environs de 270 nm.

3. Propriétés chimiques
3.1.Indice d’acide
C’est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire pour neutraliser

les acides gras libres contenus dans un gramme de corps gras (Jora, 2012).
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Mode opératoire

On pése 1 mL d’huile et on I’introduit dans un erlenmeyer. Ensuite, on ajoute Sml d’éthanol 95%
et 5 gouttes de la phénolphtaléine 0.2%. On neutralise en ajoutant grace a une burette la solution

¢thanolique de potasse (KOH) a 0,1 N jusqu’a obtention d’une couleur rose (Jora, 2012).

Expression des résultats

L’indice acide est calculé par la formule suivante (Jora, 2012) :

IA (mg KOH/g) = w

V' : volume en ml de KOH utilisé pour le titrage.
m : masse de [’huile (g).
3.2.Acidité (%)
L’acidité (A %) exprime la teneur en acides gras libres (AGL) dans un corps gras. Elle est
généralement exprimée en pourcentage d’acide oléique. Elle refléte la qualité de 1’huile et son

¢tat de conservation : plus 1’acidité est élevée, plus I’huile est dégradée (Jora, 2012).

Elle est déterminée selon le méme protocole que celui utilisé pour 1’indice d’acide, ¢’est-a-dire
par titrage de la maticre grasse dissoute dans un solvant avec une solution basique (généralement

le KOH).
Expression des résultats

L’acidité est calculée par la formule suivante (Jora, 2012) :

MxV xN

A% = m x 10

: masse molaire de I’acide choisi comme référence (le plus abondant).
: volume en ml de KOH utilisé pour le titrage.

: masse de ’huile (g).

z 3 < Z

: normalité de la solution de KOH (en mol/L ou N).
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Lorsque I’acidité est exprimée en équivalent d’acide oléique (masse molaire = 282 g/mol), le

pourcentage d’acidité peut également étre estimé en divisant I’indice d’acide par 2, c’est-a-dire :

Acidité (%) = Indice d’acide / 2

3.3.Indice de peroxyde (IP)

Principe

C’est le nombre de milliéquivalents d’oxygene contenus dans un kilogramme de corps gras et
oxydant d’iodure de potassium avec libération d’iode (Jora, 2011).

Mode opératoire

On pése précisément 1 g de 1’échantillon d’huile, puis on 1’introduit dans une fiole jaugée de 250
ml. On ajoute ensuite 30 ml d’un mélange composé de 12 ml de chloroforme et 18 ml d’acide
acétique glacé, puis 1 ml d’une solution saturée d’iodure de potassium (KI). Aprés agitation
magnétique pendant 1 minute, la solution est laissée au repos pendant 5 minutes a 1’abri de la
lumiére, a une température contrélée entre 15 et 25 °C. Ensuite, on ajoute 75 ml d’eau distillée et
quelques gouttes d’empois d’amidon (1%) en tant qu’indicateur. Le mélange est alors titré a
I’aide d’une solution de thiosulfate de sodium 0,01 N, jusqu’a disparition compléte de la couleur
bleue. Un essai a blanc est réalisé dans les mémes conditions (Jora, 2011).

Expression des résultats

L’indice peroxyde est calculé par la formule suivante (Jora, 2011) :

(Vi — Va) x 10

m

IP (meq d’O,/kg) =

Vi : volume de thiosulfate utilisé pour [’échantillon (en ml).
Vo : volume de thiosulfate de l’essai a blanc (en ml).
m . masse de [’échantillon en grammes.

4. Les activités biologiques des huiles

4.1. Piégeage du radical DPPH

Principe

Cette méthode est basée sur la mesure de la capacité des antioxydants a piéger le radical 2,2-

diphenyl-1-picrylhydrazil (DPPH). Ce dernier est réduit en acceptant un atome d’hydrogene. Le
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DPPH est un radical stable et il présente en solution une absorption caractéristique a 517 nm qui
lui confere une coloration violette. Cette couleur disparait rapidement lorsque le DPPH est réduit

par un capteur de radicaux libres (Brand-William et al., 1995).
Mode opératoire

Le protocole expérimental suivi est celui de (Atoui et al., 2005), en remplacant le méthanol par
I’éthanol. A différentes concentrations, 50 ul de chaque extrait, sont ajoutés a 1950 pl d’une
solution éthanolique de DPPH® a 6.34x10°> M (0.0025 g dans 100 ml d’éthanol). Pour chaque
concentration un blanc est préparé. En ce qui concerne le contréle négatif, ce dernier est préparé,
en parallele, en mélangeant 50 pl d’éthanol avec 1950 pl d’une solution éthanolique de DPPH® a

la méme concentration que celle utilisée.

Apres incubation dans I’obscurité pendant 30 min et a la température ambiante, la réduction du
DPPH® s'accompagne du passage de la couleur violette a la couleur jaune de la solution. La
lecture des absorbances est effectuée a 517 nm a ’aide d’un spectrophotométre. Le témoin positif

utilisé est le butylhydroxytoluéne (BHT).
Expression des résultats

Les résultats sont exprimés en pourcentage d’inhibition, calculés suite a la diminution de

I’intensité de la coloration du mélange, selon la formule (Atoui et al., 2005) :

DOcontréle - DOextrait
100
D Ocontréde 8

PI (%):(

PI : Pourcentage d’inhibition.

DO contréle : Absorbance du témoin négatif

DO extrait : Absorbance de [’extrait.

L’étude de la variation de I’activité antiradicalaire en fonction de la concentration des extraits
permet de déterminer la concentration qui correspond a 50% d’inhibition (Clso). Une valeur de

Clso faible correspond a une grande efficacité de 1’extrait.

4.2.Détermination de I’activité antimicrobienne
Dans cette étude, nous avons utilisé quatre souches bactériennes de référence, dont deux souches

a Gram positif, Bacillus cereus et Staphylococcus aureus, et deux souches a Gram négatif,
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Escherichia coli et Pseudomonas aeruginosa, et une souche fongique, qui est Candida albicans

(Tableau 11).

Tableau 11: Les souches testées

Souches testée ATCC
Bacillus cereus 10876
Staphylococcus aureus 25923
Escherichia coli 25922
Pseudomonas aeruginosa 27853
Candida albicans 26790

Les souches ont été revivifiées et la turbidité a été ajustée a 0,5 McFarland, ce qui correspond a
1-2 x 108 UFC/ml pour les bactéries (D.O = 0,08 a 0,1 / A = 625 nm), 1-5 x 10° UFC/ml pour C.
albicans (D.O=0,12a 0,15/ A =530 nm) (NCCLS, 2001).

Deux méthodes différentes ont ét¢ utilisées pour la détermination de 1’activité antimicrobienne, in
vitro : la méthode de diffusion en disque et la méthode de puits dans un milieu gélosé. On a
ensemencé par écouvillonnage la surface de la gélose de la boite a trois reprises. Tous les tests

ont été effectués en double.

4.2.1. Méthode de diffusion en disque
Les milieux Mueller-Hinton et Sabouraud gélosés, stériles et refroidis jusqu’a 45-50 °C, ont été
distribués dans des boites de Pétri stériles de 9 cm de diamétre (15 ml). Les disques de papier
filtre (4 mm de diamétre) ont été individuellement imprégnés avec 10 pL de I’huile et ensuite
placés sur la surface du milieu gélosé déja inoculé avec les microorganismes testés (NCCLS,

2001).

Les boites de Pétri ont été conservées a 4 °C pendant 2 h et ont ensuite été incubées a 37 °C
pendant 24 h pour les bactéries et a 35 °C pendant 24 h pour C. albicans. Les diamétres des zones

d’inhibition (mm) ont été¢ mesurés, y compris le diametre des disques.
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Les zones d’inhibition de la gentamicine (10 pg / disque) et de ’amphotéricine B (20 pg / disque)
ont été également déterminées dans des expériences paralleles afin de controler la sensibilité des

micro-organismes d’essai.

Dans cette étude, les huiles ont été considérées comme actives contre les souches testées lorsque
la zone d’inhibition était supérieure & 4 mm, conformément a la régle générale relative aux

activités antimicrobiennes des extraits de graines végétales.

4.2.2. Méthode de diffusion sur gélose par puits
Des boites de Pétri contenant du milieu Mueller-Hinton (pour les bactéries) et Sabouraud gélosé
(pour la souche fongique) sont ensemencées aseptiquement par une suspension de
microorganismes. Apres le séchage des boites, trois puits de 6 mm de diametre ont été perforés
dans la gélose de chaque boite a I’aide d’une pipette Pasteur stérile. On remplit chaque puits avec
20 pL d’huile. Les boites de Pétri ont été¢ conservées a 4 °C pendant 2 h et ont ensuite été
incubées a 37 °C pendant 24 h pour les bactéries et a 30 °C pendant 24 h pour C. albicans.
L’activité antibactérienne a été évaluée en mesurant la zone d’inhibition, en mm, autour du puits

(Thomas et al., 2014).

4.3.Détermination du facteur de protection solaire (FPS) par la méthode
spectrophotométrique
L'activité photoprotectrice des extraits a été évaluée en calculant le FPS (SPF, en anglais) a partir
des absorbances mesurées a des longueurs d'onde comprises entre 290 et 320 nm, a 5 nm
d’intervalle par un spectrophotomeétre UV. Les échantillons ont été dilués a 0,04 g/ml pour les
huiles de jojoba et de roquette et a 0,02 g/ml pour I’huile de grenade dans le cyclohexane

(Mansur et al., 1986).
Expression des résultats

Le SPF est calculé en utilisant I'équation suivante (Mansur et al., 1986) :

320
290

SPF=CFx ) EE(A)xI(A)x Abs()

CF : le facteur de correction (10)
EE(4) : le pouvoir d'absorption érythémale a la longueur d'onde A.,
1(2) : l'intensité du rayonnement solaire a la longueur d'onde 4
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Abs(2) : est l'absorbance a la longueur d'onde 1.

Les valeurs d’EE (L) x I (A) sont des constantes déterminées par (Sayre et al., 1979). Elles sont

présentées dans le tableau 12 suivant.

Tableau 12: Valeurs d’EE (A) X I (A).

Wavelength EEM)xI (V)
(A, nm) (normalisé)
290 0.0150

295 0.0817

300 0.2874

305 0.3278

310 0.1864

315 0.0839

320 0.0180

5. Formulation des crémes
Nous avons préparé trois formulations de crémes de type eau dans huile. Ces crémes possédent la
méme base de formulation, composée d’une phase aqueuse et d’une phase huileuse. La phase
aqueuse est composée d’eau de rose et de glycérine végétale, tandis que la phase huileuse
comprend, I’huile végétale de jojoba (HJ) comme huile principale structurante, [’huile végétale
de roquette (HR) comme ingrédient actif antioxydant et antimicrobien, le beurre de karité, la cire

d’abeille, la vitamine E et I’huile essentielle de lavande (Tableau 13).

Toutefois, les formulations ne différent que par la présence de ’huile végétale ajoutée comme
active et par la présence ou I’absence du conservateur antimicrobien (le Cosgard) et de

I’antioxydant butylhydroxytoluéne (le BHT) :
< La formulation 1 se compose seulement de la base de créme contenant 1’huile HJ.

< La formulation 2 est composée de la base de créme contenant 1’huile HJ et I’huile HR.
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< La formulation 3 posséde la méme composition que la créme 2 a laquelle on a ajouté le
Cosgard et le BHT pour améliorer la stabilité et la conservation. On la considére comme

témoin positif.

Le pourcentage de chaque ingrédient a été soigneusement choisi a la suite d’une recherche
réalisée, basée sur des travaux antérieurs portant sur le type d’émulsion E/H. Les pourcentages
des constituants n'ont pas été divulgués dans cette étude, des travaux complémentaires étant
actuellement en cours afin de finaliser les résultats et de permettre leur publication dans une
revue scientifique. Une attention particuliere a été portée au respect des conditions de formulation,

notamment la température, facteur clé influencgant la formation et la stabilité de 1’émulsion.

Les principales étapes de formulation de trois crémes sont résumées dans la figure 7 suivant.

i

Phase Phase
aqueuse huileuse
) |
"@fhauff@' ‘] ?Chauffage
{ 70°C 70°C

j

I

Mélange des
deux phases

l

Homogénésation

Refroidissement

sous agitation
douce

Ajout des
ingrédients
thermosensibles

. )
Conditionnement

(flacon) |

Created in BioRender.com bio

Figure 7: Diagramme des étapes de préparation de la créme cosmétique
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Tableau 13: Ingrédients des crémes et leurs roles

Ingrédients

Role de chaque ingrédient

Eau de rose

Son parfum puissant, frais et subtil, donne aux cosmétiques une douce odeur de

rose (Aroma-Zone, s.d.).

Glycérine végétale

Un agent hydratant et humectant non toxique, qui posseéde la capacité de retenir
I’eau au niveau de la couche cornée de la peau. Elle aide a préserver I’hydratation
de I’épiderme, améliore ’aspect souple de la peau et donne une sensation de

confort trés agréable (Chen et al., 2022) .

HJ

L’huile de jojoba est I’huile principale structurante choisie parce qu’elle possede
une bonne résistance a 1’oxydation grace a sa teneur €élevée en antioxydants, en
particulier en vitamine E. Sa cire est trés proche du sébum naturel produit par la
peau humaine. Elle sert a hydrater la peau et les cheveux, a traiter certaines
affections cutanées comme l'acné, l'eczéma et le psoriasis, et elle posséde des

propriétés antimicrobiennes (Alghazzawi et al., 2025).

HR

Elle possede des propriétés nourrissante et assouplissante et pénétre rapidement la
peau. Elle a également montré une forte activité en inhibant la croissance de

certaines bactéries résistantes aux antibiotiques (Gulfraz et al., 2011).

Beurre de karité

Il a des propriétés émollientes, hydratantes, anti-inflammatoires et antioxydantes,
ce qui explique leur emploi en cosmétique et en dermatologie (PoljSak &

Kocevar Glavac, 2022).

Cire émulsifiante

Elle permet de réaliser des émulsions stables sans co-émulsifiant ni stabilisant

(Aroma-Zone, s.d.).

Cire d’abeille

Sa composition lipidique complexe Iui confére des propriétés physico-chimiques
intéressantes : effet rigidifiant, émulsifiant et modificateur de viscosité, ce qui
renforce son role dans les formulations semi-solides. Elle participe ainsi a la

structure et a la formation d’une barriére protectrice et occlusive sur la peau
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(Huanbutta et al., 2026).

Ingrédients (suite) Réle de chaque ingrédient (suite)

VitE La vitamine E (a-tocophérol) est un puissant antioxydant utilisé en cosmétique
pour protéger les huiles contre 1'oxydation. Elle agit aussi au niveau cutané en
combattant le vieillissement prématuré de la peau (Thiele & Ekanayake-

Mudiyanselage, 2007).

HE de la lavande Elle donne a la créme une odeur agréable et renforce 1’action antimicrobienne de

deux huiles fixes (Walasek-Janusz et al., 2022).

Cosgard Il possede un large spectre d’activité antibactérienne et antifongique, ce qui
empéche le développement des bactéries, des levures et des moisissures dans les

produits cosmétiques contenant de 1’eau (Aroma-Zone, s.d.).

BHT Le BHT est un antioxydant qui sert a protéger les huiles contenues dans la créme

contre I’oxydation et a en prolonger la durée de conservation (Rambaud, 2023).

5.1.Propriétés organoleptiques de la créme
Une évaluation organoleptique a été réalisée, portant sur 1’odeur, la couleur et I’aspect visuel de

la créme.

5.2. Le pH (potentiel hydrogéne)
Le papier pH est un papier spécial imprégné d'un mélange d'indicateurs colorés qui changent de
couleur en fonction de I'acidité ou de l'alcalinité de la solution testée. Lorsque l'on dépose une
goutte de la préparation dont on veut déterminer le pH sur le papier pH, il change de couleur. La
couleur obtenue est ensuite comparée a une échelle de teinte inscrite sur 1'emballage du papier pH

(ISO 10523, 2021).

5.3. Aspect microscopique de la creme
L’aspect microscopique d’une créme correspond a I’observation de la structure interne de
I’émulsion (taille, répartition et morphologie des globules de phase dispersée), réalisée a 1’aide

d’un microscope optique. Cette analyse permet d’évaluer la qualité de 1’émulsification, la
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stabilit¢ de la formulation et de détecter d’éventuels phénomeénes de coalescence ou de

floculation (Tadros, 2013).

5.4.Test de stabilité de 1a créme
Ce test a été effectué par une centrifugeuse a 3000 rpm pendant 30 minutes, en plagcant 5 g de la

créme dans un tube de centrifugation (Lachman et al., 1986).

6. Etude de la stabilité oxydative et microbiologique des crémes au cours du temps
Pour évaluer la stabilité des trois formulations, un suivi visuel a été effectué¢ pendant 56 jours
avec des controles réguliers tous les cing jours. Les crémes ont été analysées sur différents
paramétres : couleur, odeur, texture, pH, absorbance et présence éventuelle de contamination

microbienne.

Ces observations permettent de suivre 1’évolution des caractéristiques organoleptiques et
microbiologiques des trois crémes et de comparer leur stabilité en fonction de leur composition,
en particulier de la présence des huiles végétales ainsi que des conservateurs tels que le Cosgard

et le BHT.

7. Analyses statistiques
Le traitement des résultats a ¢été effectué a 1’aide du logiciel Microsoft Excel (2016) afin de
faciliter I’analyse des données. Les valeurs indiquées dans les tableaux sont des moyennes =+

¢écarts-types des trois mesures en parall¢le.

Les valeurs des concentrations CI50 (piégeage des radicaux DPPH) ont été calculées a partir des

équations linéaires des courbes tracées sur EXCEL.
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1. Controle de qualité des huiles végétales

Pour évaluer la qualité des trois huiles végétales étudiées, plusieurs parametres analytiques ont

été¢ examinés, incluant les propriétés organoleptiques (odeur, couleur, aspect), physiques (densité

apparente, indice de réfraction (IR) a 20 °C, K232, K270, AK) et chimiques (indice d’acide (IA),

acidité %, indice peroxyde (IP)). L’ensemble des résultats obtenus est présenté dans le tableau

suivant (Tableau 14).

Tableau 14: Résultats des analyses organoleptiques, physiques et chimiques des huiles végétales

¢tudiées.
\ (e yes Huiles végétales
Parametres étudiés I HR HG
Odeur Neutre et huileuse Forte, rappelant la Friture usagée
" roquette (chlorophylle) g
" % Jaune clair
= b= Couleur presque Jaune foncé, doré Jaune clair
B2 blanchatre
IS 5 Liquide a
= température - Tres
° Aspect ambiante et solide Liquide visqueuse
a4 °C (cireuse)
Densite 0,941:£0,005 0,752+0,042 1,196:0,150
apparente
Propriétés IR 1,4567 1,4716 1,4757
physiques K232 1,819 1,67 2,337
K270 0,046 0,097 2,678
AK 0 0,014 0,0135
1A 6,325+0,34 4,616+0,424 6,3024+0,631
Acidité %
Propriétés | (acide oléique) 3.162 2.308 3151
. . s 144 0
chimiques | Acidité % 3515 2.79 2.7843
(acide majoritaire)
1P 12,376+0,605 0 6,037+2,102

< Notre huile de jojoba présente des propriétés organoleptiques conformes aux données

rapportées dans un travail antérieur. Cependant, la densité apparente obtenue est

supérieure a la densité relative rapportée dans cette étude (0,868 g/cm?), bien que ces deux

densités soient déterminées selon des méthodes différentes. Par ailleurs, notre indice de
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réfraction a 20 °C differe légerement de celui rapporté dans le méme travail (1,478). Cette
variation peut s’expliquer soit par une différence de composition de I’huile, notamment de
son degré d’insaturation, soit par une légere altération de celle-ci (INTERCHIMIE,
2018).
L’indice d’acidité de cette huile est supérieur a la limite admissible (< 2 mg KOH/g),
indiquant une teneur relativement élevée en acides gras libres, résultant probablement
d’une hydrolyse partielle des esters cireux et a la formation d’acides gras libres
(INTERCHIMIE, 2018). L’acidit¢ mesurée est également nettement supérieure a celle
rapportée pour une huile de jojoba extraite par pressage hydraulique (0,11 %) (Torres et
al., 2006).
Par ailleurs, I’indice de peroxyde obtenu est inférieur a la limite de référence de (15 meq
O2/kg), indiquant un niveau d’oxydation primaire encore acceptable. Ce résultat est
confirmé par le coefficient d’extinction spécifique K232. De méme, les faibles valeurs de
K270 et de AK indiquent que 'oxydation secondaire reste limitée (Torres et al., 2006).
L’ensemble de ces paramétres suggeére que notre huile présente un faible degré
d’oxydation et conserve une qualit¢ oxydative globalement satisfaisante
(INTERCHIMIE, 2018).

< Notre huile de roquette présente des propriétés organoleptiques en accord avec les
résultats des deux études antérieures portant sur I’huile de roquette extraite par Soxhlet et
par solvant (Owon et al., 2005; Hamid et al., 2014). Cependant, sa densité apparente est
inférieure a la densité spécifique de ces huiles (0,896 et 0,80005) (Hamid et al., 2014), ce
qui pourrait étre attribué a des différences de composition ou aux conditions de mesure en
particulier la température. En revanche, 1’indice de réfraction de notre huile est supérieur
a celui rapporté pour I’huile extraite par solvant (1,412) (Owon et al., 2005), suggérant
une différence de composition.
L’indice d’acide de notre huile est supérieur a celui des travaux antérieurs (2,25 et 0,338)
(Owon et al., 2005; Hamid et al., 2014), indiquant une teneur plus importante en acides
gras libres. Cette observation est également confirmée par le pourcentage d’acidité, plus

¢levé que celui de I’huile extraite par solvant (1,13) (Owon et al., 2005).
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L’indice de peroxyde est nul, indiquant 1’absence de produits primaires d’oxydation. Ce
résultat confirmé par des valeurs faibles de K232, K270 et AK, qui témoignent également
d’une bonne stabilité oxydative.

< Notre huile de grenade a présenté une couleur jaune clair proche de celle décrite dans les
¢tudes antérieures (Khoddami et al., 2014 ; Alfekaik & Al-Hilfi, 2016). En revanche,
I’odeur de friture usagée observée pourrait traduire un début d’oxydation lipidique. De
plus, notre huile obtenue par pression a froid présente un aspect visqueux, tandis que
I’huile extraite par Soxhlet présente un aspect liquide, une différence pouvant étre liée a la

méthode d’extraction. L’indice de réfraction mesuré a 20 C est inférieur aux valeurs

rapportées pour les huiles extraites par pression a froid (1,498 a 25 ‘C) et par Soxhlet
(1,510) (Khoddami et al., 2014 ; Alfekaik & Al-Hilfi, 2016).

L’indice de peroxyde de notre huile est légerement supérieur a celui de 1’huile obtenue
par pression a froid (4,67) (Khoddami et al., 2014) et nettement supérieur a celui de
I’huile extraite par Soxhlet (0,68) (Alfekaik & Al-Hilfi, 2016). De plus, le coefficient
d’extinction K270 est supérieur a celui de I’huile extraite par Soxhlet (K270 = 1,456)
(Alfekaik & Al-Hilfi, 2016), ce qui suggere une oxydation secondaire plus marquée.

Le pourcentage de I’acidité (% acide punicique) de notre huile est supérieur a celui de
I’huile extraite par pression a froid (0.65 £+ 0.06) (Khoddami et al., 2014), indiquant une

teneur ¢élevée en acides gras libres.

Malgré certaines différences de propriétés par rapport aux huiles déja étudiées dans la littérature,
I’huile de jojoba a été retenue comme huile texturante et principale en raison de ses propriétés
organoleptiques favorables, d’un niveau d’oxydation primaire encore acceptable et d’une
oxydation secondaire limitée. L’ huile de roquette a été sélectionnée comme huile active de la
formulation en raison de sa bonne stabilit¢ oxydative. En revanche, I’huile de grenade présente
une viscosité élevée, une odeur de friture usagée, une oxydation primaire importante ainsi qu’une

teneur élevée en acides gras libres, ce qui la rend moins adaptée a la formulation envisagée.

2. Activités biologiques

2.1. Activité antioxydante , in vitro, par piégeage du radical DPPH

Nous avons évalué ’activité antioxydante des huiles HJ, HR et HG a 1’aide du test au DPPH afin

de déterminer leur pouvoir antioxydant. Afin d’évaluer le potentiel de ces huiles, on a comparé
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nos résultats avec les résultats rapportés dans les études antérieures portant sur les mémes huiles,
et avec I’antioxydant synthétique, le BHT utilis¢ comme référence.

Les CI50 sont calculées a partir des équations de régression linéaire et logarithmique de chaque
courbe PI= f [C]. Pour chaque concentration, trois mesures indépendantes ont été réalisées

Les pourcentages d’inhibition sont présentés dans la figure 8 pour I’huile HJ, dans la figure 9
pour I’huile HG et dans la figure 10 pour I’huile HR. Pour le BHT, Ils sont présentés dans la

figure 11 ci-dessous.

Les résultats montrent que les pourcentages d’inhibition sont proportionnels aux concentrations

testées.
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Figure 8 : Pourcentages d’inhibition du radical libre DPPH en fonction des concentrations de

I’huile du jojoba.
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Figure 9 : Pourcentages d’inhibition du radical libre DPPH en fonction des concentrations de

I’huile de la roquette.
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Figure 10: Pourcentages d’inhibition du radical libre DPPH en fonction des concentrations de

I’huile de grenade.
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Figure 11 : Pourcentages d’inhibition du radical libre DPPH en fonction des concentrations
de BHT.

Le tableau 15 représente les valeurs de Clso des huiles étudiées. La comparaison des Clso montre

des différences de potentiel antioxydant entre les huiles étudiées. Les huiles ayant les valeurs les

plus basses se caractérisent par une capacité supérieure a neutraliser les radicaux libres, ce qui

met en évidence leur teneur élevée en composés antioxydants.

Tableau 15: Les valeurs de CI50 des huiles végétales étudiées et BHT.

Huile végétale Clso Clso (mg/ml)
HG 1.196+0.0153 pl/ml 1.430+0.018
HR 4.394+ 0.08 pul/ml 3.30+0.060
HJ - -
BHT 14,6 £ 0,8 pg/ml 0,0146+0,0008

Pour I’huile HJ, les résultats montrent que la Clso n’a pu étre déterminée dans les conditions

expérimentales choisies. Toutefois, deux études antérieures réalisées sur 1’huile de jojoba,
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dissoute dans le méthanol, ont rapporté des valeurs de Clso de 126,2 + 23 pg/mL (Elnimiri &
Nimir, 2011) et de 77,34 pg/mL (Badr et al.,, 2017). Il aurait probablement été nécessaire

d’utiliser des concentrations plus élevées ou un autre solvant de solubilisation.

Les huiles HR et HG présente une activité antioxydante, avec des valeurs de Clso égales a 4.39+
0.08 pl/ml (3,30 = 0,06 mg/ml) et de 1.196+0.0153 pl/ml (1,430 + 0,018 mg/mL), respectivement.
La Clso de I’huile HG est globalement comparable a celles rapportées dans la littérature , ou les
Clso varient entre 0,69 et 1,80 mg/mL (Loukhmas et al.,, 2021). L’huile de grenade est
effectivement plus active que I’huile de roquette (photo 2), mais elle reste moins active que le

BHT (ICs0 = 0,0146 = 0,0008 mg/mL) .

o I == iy

r||r 7 — =
VB iy

/]

Photo 2 : Test DPPH de I’huile de grenade et de roquette.

Ces propriétés pourraient étre exploitées dans le développement de formulations cosmétiques,
notamment pour améliorer la stabilité oxydative des crémes, ainsi que dans d’autres applications
pharmaceutiques potentielles. Des investigations complémentaires restent toutefois nécessaires

pour confirmer ces perspectives.

2.2. Activité antimicrobienne, in vitro,

2.2.1. Méthode de diffusion en disque

L’activité antimicrobienne des huiles végétales a été étudiée sur les souches sélectionnées ci-

dessus. Un antibiotique et un antifongique ont été utilisés comme témoins positifs pour confirmer
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la sensibilité des souches testées et garantir la fiabilité des résultats obtenus. Le résultat de cette

recherche est consigné dans le tableau 16.

Tableau 16 : Activité antimicrobienne des huiles végétales par la méthode de diffusion sur
disque.

Zone d’inhibition des souches testées (mm)

B. subtilis | S. aureus E. coli P. aeruginosa C. albicans

HJ - - - - -

HR - - - - -

HG - - - - -

Antibiotique 24 14 20 18 /

(Gentamicine

10 pg)

Antifongique / / / / 28
(Amphotéricine

B 20 pg)

/ : Non testé, - : 4 mm de diametre du disque.

Le tableau montre qu’aucune zone d’inhibition n’a été observée pour les huiles végétales testées.
L’antibiotique gentamicine et I’antifongique amphotéricine B ont, en revanche, produit des zones
d’inhibition bien visibles, ce qui confirme la sensibilité des souches testées et la validité de 1’essai.
Au cours des manipulations, on a pu observer que I’huile avait tendance a s’écouler hors du
disque, limitant ainsi son absorption par celui-ci. En outre, sa nature lipidique et hydrophobe a
probablement diminué sa diffusion dans le milieu gélosé, ce qui pourrait justifier 1'absence de

zones d'inhibition observées.

Contrairement a nos résultats, plusieurs études ont montré une activité antimicrobienne de HJ, de
HR et de HG lorsqu’elles étaient préalablement diluées par un solvant avant leur dépo6t sur les

disques (Al-Ghamdi et al., 2019; El-Shazly et al., 2017; Khoobchandani et al., 2010)
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2.2.2. Méthode de diffusion sur gélose par puits

Afin d’évaluer le potentiel antimicrobien des huiles végétales, leur activité a également été
¢tudiée par la méthode des puits sur les mémes souches microbiennes sélectionnées. Les résultats

obtenus sont présentés dans le tableau 17 suivant.

Tableau 17 : Activité antimicrobienne des huiles végétales par la méthode des puits.

Zones d’inhibition des souches testées (mm)
B. subtilis | S. aureus E. coli P. aeruginosa C. albicans
HJ - - - - -
HR - - - - -
HG - - 9 - -

- : 6 mm de diametre du puits.

La majorité des souches testées par la méthode des puits n’a montré aucune zone d’inhibition.
Seule HR a montré une activité trés faible contre E. coli, avec une zone d’inhibition de 9 mm
(photo 3). Cette 1égere inhibition pourrait correspondre a une activité antimicrobienne limitée qui
n’a probablement pas pu s’exprimer pleinement du fait de la faible diffusion de I’huile dans le

milieu gélosé.

Photo 3 : Diffusion de I’huile de roquette étudiée en boite de Petri (méthode des puits).
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A titre de comparaison, les huiles de jojoba et de roquette ont fait I’objet de plusieurs études
rapportant une activité antimicrobienne par la méthode de puits. L huile de jojoba diluée a montré
des zones d’inhibition de 10,07 mm contre B. subtilis et de 10,1 mm contre S. aureus, mais
aucune activité n’a été observée contre E. coli, P. aeruginosa et C. albicans (Al-Ghamdi et al.,
2019). L’huile de roquette diluée a montré des zones d’inhibition de 13 £ 0,99 mm contre S.
aureus et de 17,1 £ 2,1 mm contre E. coli, sans activité contre P. aeruginosa. Les auteurs
expliquent que cette activité antibactérienne serait principalement due a sa teneur ¢élevée en acide
érucique, considéré comme le composé principal responsable de cet effet (Gulfraz et al., 2011).
Dans ces études, I’huile de roquette a été¢ diluée avant utilisation, ce qui a permis une meilleure

diffusion et une plus grande expression de son activité antimicrobienne.

Les écarts constatés entre nos observations et celles mentionnées dans la littérature pourraient
trouver leur explication dans plusieurs facteurs, notamment le mode de préparation des
¢chantillons, la quantité de 1’huile, ainsi que la diffusion restreinte des huiles dans le milieu

gélosé.

2.3. Facteur de protection solaire (FPS) par la méthode spectrophotométrique

Le facteur de protection solaire (FPS) est une mesure qui indique a quel point les huiles sont
capables de protéger la peau contre les rayons UV. Plus le FPS est élevé, plus une protection
contre les rayons UV est forte. Dans cette étude, le FPS des trois huiles a été mesuré, in vitro, par
spectrophotométrie UV, d’aprés 1’équation de Mansur et al., (1986). Le tableau 18 regroupe les

valeurs de (FPS) obtenues pour les différentes huiles.

Tableau 18 : Résultats du FPS en fonction de la concentration des huiles.

Huile HJ HR HG
Concentration ( g/ml) 0.04 0.04 0.02
FPS 0.98 2.15 26

Les résultats ont montré une différence importante du facteur de protection solaire (FPS) entre les
huiles étudiées. HG a présenté la valeur de FPS la plus élevée (FPS = 26), suivie par HR (FPS =
2,15), alors que HJ a présent¢ la valeur de FPS la plus basse (FPS = 0,98).
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Ces valeurs de FPS obtenues ont été ensuite comparées a la Recommandation de la
Commission Européenne (Tableau 19) ainsi qu’aux travaux antérieurs rapportés sur les mémes

huiles.

Tableau 19 : Catégories de protection affichées sur les produits solaires en fonction des facteurs
de protection mesurés.

Catégorie indique Facteur de protection Facteur de protection solaire

indique mesuré

Faible protection 6 6-9.9
10 10-14.9
Protection moyenne 15 15-19.9
20 20-24.9
25 25-29.9
Haute protection 30 30-49.9
50 50-59.9

Trés haute protection 50" > 60

Selon la Recommandation de la Commission Européenne, La seule huile ayant un FPS est HG
(FPS 25) et donc une protection moyenne. Ce résultat est l1égérement supérieur a celui rapporté
par Ranjithkumar et al. (2016), qui ont trouvé une valeur de 21,16. Cette différence est due aux
conditions expérimentales, notamment la concentration de I’huile, 1’origine de I’huile et sa forte

teneur en acide punicique, dont la structure conjuguée facilite 1’absorption des UV.

Pour HR, le SPF présent dans notre étude est tres faible. Résultat en accord avec celui de Eid et

al., 2020.

HJ a montré un FPS quasiment nul lorsqu’elle est évaluée isolément. Cependant, certaines études

ont montré que cette huile peut participer a 1’augmentation du FPS lorsqu’elle est intégrée dans
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des formulations contenant des filtres UV, grace aux interactions entre les différents composants

de la formule (Couteau et al., 2007).

Malgré le fait que I’huile de pépins de grenade ait présenté les meilleurs potentiels antioxydant et
photoprotecteur, le choix final, basé sur les paramétres de controle de qualité, notamment les
indices d’oxydation (indice de peroxyde, K et AK), reste inchangé¢ en faveur de I’huile de
roquette. Cette derniere est reconnue, d’apreés les travaux antérieurs, pour ses propriétés
antimicrobiennes, bien que celles-ci n’aient pas été mises en évidence dans notre étude en raison

de I’absence de diffusion de I’huile pure sur gélose.

3. Formulation des crémes
3.1. Propriétés organoleptiques de la creme

Seules les huiles HR et HJ ont été retenues pour la formulation. On a évalué les propriétés
organoleptiques des trois crémes formulées. Les résultats sont présentés dans le tableau 20 ci-

dessous.
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Tableau 20 : Propriétés organoleptiques des crémes formulées.

Formulation | Apparence Couleur Odeur Pénétration Photo de la Créme
F1 Crémeuse Blanc clair Faible Rapidement
(HJ) odeur de absorbée par la
la lavande peau
F2 Blanc un Faible
(HJ +HR) peu cass¢ | odeur de | .
la lavande
Crémeuse Lentement
grasse absorbée par la
F3 Blanc cass¢ | Odeur peau
1
(HJ +HR + pus
Cosgard + prononcée
del
BHT) ce
lavande

Dans la premiére formulation, la couleur blanche claire provient de son ingrédient principal,

I’huile de jojoba. En revanche, les deux autres formulations (2°™ et 3™¢) présentent une couleur

blanc cassé liée a 1’ajout de I’huile de graine de roquette. L’odeur de 1’huile essentielle de

lavande est puissante, c’est pourquoi elle a donné aux crémes une odeur agréable. La texture de

ces trois crémes est aussi tres agréable.

——

]
54 |



Partie expérimentale Chapitre 11

3.2. pH (potentiel hydrogéne)

Le pH des trois crémes est 1égérement acide, entre 5 et 6, ce qui les rend parfaitement adaptées a
la peau naturellement acide, dont le pH physiologique est généralement compris entre 4,1 et 5,8

(Brooks et al., 2025).
3.3. Aspect microscopique de la créme

L'analyse au microscope optique des trois formulations cosmétiques a montré que les globules

¢taient bien répartis dans la phase continue. Les résultats figurent sur la photo 4.

F1 F2 F3

Photo 4 : Observation microscopique des trois formulations au microscope optique (x40).

< La formulation 1 a base de HJ présentait une dispersion acceptable des gouttelettes,

avec une certaine variation de taille.

< La formulation 2, constituée de HJ et HR, montre une répartition bien plus réguliére

des globules, traduisant une organisation plus optimale des systémes émulsionnés.

< La formulation 3, qui contient HJ et HR, Cosgard et le BHT, présente une répartition

des gouttelettes réguliere et uniforme.

Par ailleurs, I'analyse microscopique n'a montré aucun signe de déstabilisation physique
des trois formulations. Aucun phénomeéne de floculation, de coalescence, de crémage ou de

séparation de phases n’a été observé au moment de 1’analyse.
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Ces résultats traduisent une bonne stabilité des émulsions et donc une application et une

absorption homogenes de la créme sur la peau.

3.4. Test de stabilité de la créme

La stabilité des émulsions cosmétiques est un critére important pour déterminer et prévoir leur
durée de conservation. Ce test consiste a soumettre les trois formulations a une centrifugation.

Les résultats obtenus sont présentés dans la photo 5.

Photo 5 : Centrifugation des trois formulations a 3000 rpm pendant 30 min.

Ces résultats indiquent que les préparations sont stables a une vitesse de centrifugation de 3000

rpm pendant 30 min, ce qui suggere une bonne résistance a la séparation des phases.

4. Etude de la stabilité oxydative et microbiologique des crémes au cours du temps

Les observations effectuées au cours du suivi de stabilité des formulations cosmétiques réalisées

sont présentées dans le tableau 21 suivant.
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Tableau 21 : Etude de la stabilité des crémes F1, F2 et F3.
Formulations | Durée | Couleur Odeur Texture | Pénétration | pH
de
stockage
(jours)
F1 JO-J5- Lavande tres faible crémeux Rapide 5-6
J10-J15
(HJ) Blanc
J20-J60 clair | Odeur de moisissure liée - - -
a la présence de
moisissures
F2 JO-J60 Blanc Lavande faible Crémeux Lente 5-6
un peu grasse
(HJ +HR) cassé
F3 JO-J60 Blanc Lavande prononcée Crémeux Lente 5-6
cassé grasse
(HJ +HR +
Cosgard +
BHT)

- suivi interrompu
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Les images prises au cours du suivi des crémes sont présentées dans la photo 6 suivante :

Jo J20 J60

F1

(HJ)

F2

(HJ +HR)

F3

(HJ +HR
+ Cosgard
+ BHT)

Photo 6: Suivi visuel des formulations de créme au cours de la période de conservation.
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La préparation F1 a base d’huile de jojoba a gardé sa couleur blanche, son aspect crémeux et un
pH compris entre 5 et 6. Cependant, a partir du J20, un développement de moisissures a été

observe.

A P’inverse, la formulation F2, élaborée a partir des huiles de jojoba et de roquette, est demeurée
stable tout au long de la période de suivi, sans changement apparent de sa couleur, de son aspect
ou de son odeur. Cette stabilité pourrait s’expliquer par la résistance a I’oxydation de I’huile de
jojoba, liée a sa richesse en composés antioxydants (Alghazzawi et al., 2025), ainsi que par
I’activité antimicrobienne de I’huile de roquette, qui a montré une inhibition de la croissance des

souches bactériennes et fongiques selon la littérature (Gulfraz et al., 2011).

De la méme fagon, la formulation F3, constituée des mémes huiles, additionnées de Cosgard et de
BHT et servant de formulation témoin, a présenté une bonne stabilit¢ durant toute la période

d’essai.

La comparaison des formulations F1 et F2 suggeére que 1’ajout de I’huile de roquette a pu
contribuer a ’amélioration de la stabilité de la créme. Cette hypothése est appuyée par la stabilité
observée pour F2, comparable a celle de la formulation témoin F3. Toutefois, des études
complémentaires seraient nécessaires afin de confirmer le role précis de cette association dans

[’amélioration de la stabilité des formulations.

Le suivi de la stabilité des trois formulations cosmétiques, réalisé de JO a J60, a montré 1’impact

de I’huile de roquette sur la stabilité antioxydante et microbiologique de la créme F2.
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Conclusion et perspectives

Cette étude a permis d’évaluer les propriétés organoleptiques, les propriétés physico-chimiques,
biologiques et photoprotectrices de trois huiles végétales obtenues par pression a froid : I’huile de
graines de jojoba, I’huile de graines de roquette et I’huile de pépins de grenade, en vue de leur

valorisation en cosmétique.

Les huiles de jojoba et de roquette ont présenté des caractéristiques conformes aux données
rapportées dans la littérature, tandis que 1’huile de grenade a présenté des signes d’oxydation
secondaire avec un K270 supérieur (2,678) et une odeur de friture usagée, malgré ses excellentes
activités antioxydantes (Clso = 1,430 £ 0,018 mg/ml) et photoprotectrices (FPS = 26). C’est

pourquoi elle n’a pas été retenue pour la formulation des crémes.

L’huile de jojoba a servi d’agent structurant et celle de roquette a été intégrée en tant
qu’ingrédient actif. Trois formulations ont été développées : une creme a base d’huile de jojoba
(F1), une créme associant les huiles de jojoba et de roquette sans Cosgard et sans BHT (F2) et

une formulation de référence contenant les deux huiles en présence de Cosgard et de BHT (F3).

Les crémes préparées avaient un pH compatible avec le pH cutané, et une bonne stabilité apres
centrifugation. L’observation au microscope a ¢galement montré une meilleure homogénéité des
formulations contenant 1’huile de roquette. Au cours de 1’essai de stabilité mené sur 60 jours, la
formulation F1 a développé des moisissures apres 20 jours, alors que F2 est restée stable tout au

long de I’essai en maintenant des caractéristiques organoleptiques satisfaisantes.

Les résultats obtenus montrent, dans I’ensemble, I’intérét de 1’association de I’huile de jojoba
comme agent structurant et de I’huile de roquette comme ingrédient actif pour 1’¢laboration de

formulations cosmétiques naturelles stables et de qualité.
Ce travail ouvre plusieurs perspectives de recherches en futures :

v' Améliorer la formulation en testant différentes concentrations d’huile de roquette.

v' Ré-évaluer les activités antioxydantes et antimicrobiennes des huiles avec des solvants
plus appropriés.

v’ Effectuer des analyses microbiologiques supplémentaires pour valider la stabilité des
formulations.

v Etudier la stabilité des crémes sur une plus longue durée de stockage et dans différentes

conditions de conservation.
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v' Etudier 1’ajout d’autres huiles végétales ou d’actifs naturels dans des formules
cosmétiques futures.
v’ Réalisons des études, in vivo, afin d’évaluer son potentiel cicatrisant et antimicrobien dans

des conditions d’utilisation réelles.
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Résumé

Devant les inquiétudes croissantes au sujet des conservateurs conventionnels, les huiles végétales suscitent un intérét croissant dans le domaine
cosmétique, grace a leurs propriétés naturelles et a leur potentiel d’action multiple. Dans ce cadre, 1’étude a consisté a évaluer les propriétés
organoleptiques, physico-chimiques, biologiques et photoprotectrices de trois huiles végétales obtenues par pression a froid : I’huile des graines de
jojoba, I’huile des graines de roquette et I’huile de pépins de grenade. Les huiles de jojoba et de roquette présentaient une qualité satisfaisante et
répondaient aux critéres requis pour une utilisation cosmétique. En revanche, I’huile de pépins de grenade a montré des signes d’oxydation malgré
ses remarquables activités antioxydante (Clso = 1,430 + 0,018 mg/ml) et photoprotectrice (FPS = 26), supérieures a celles des huiles de jojoba et
de roquette. A partir de ces résultats, nous avons choisi I’huile de jojoba comme agent structurant et I’huile de roquette comme ingrédient actif
pour la formulation des crémes. L’évaluation de la stabilité a montré que la formulation F2 contenant les huiles de jojoba et de roquette conservait
de bonnes performances et restait stable pendant 60 jours sans ajout de conservateur, contrairement a la créme F1 contenant seulement ’huile de
jojoba, qui avait présenté des moisissures apreés 20 jours. La stabilité de F2 est comparable a celle de la créme contenant des conservateurs
antimicrobiens et des antioxydants F3. Ces résultats soulignent I’intérét de combiner ces deux huiles pour développer des formulations

cosmétiques naturelles stables et de bonne qualité sans 1’utilisation de conservateurs.

Mots-clés : huiles végétales, controle de qualité, cosmétiques, crémes, stabilité antioxydante et antimicrobienne.

Abstract

In light of growing concerns about conventional preservatives, vegetable oils are attracting increasing interest in the cosmetics industry, thanks to
their natural properties and potential for multiple benefits. This study evaluated the organoleptic, physicochemical, biological, and photoprotective
properties of three cold-pressed vegetable oils: jojoba seed oil, rocket seed oil, and pomegranate seed oil. Jojoba and rocket oils were of
satisfactory quality and met the criteria required for cosmetic use. However, pomegranate seed oil showed signs of oxidation despite its
remarkable antioxidant (ICso = 1,430 + 0,018 mg/ml) and photoprotective (SPF = 26) activities, which were superior to those of jojoba and rocket
oils. Based on these results, we selected jojoba oil as a structuring agent and rocket oil as the active ingredient for the cream formulation. Stability
testing showed that formulation F2, containing jojoba and rocket oils, performed well and remained stable for 60 days without the addition of
preservatives, unlike cream F1, containing only jojoba oil, which developed mold after 20 days. The stability of F2 is comparable to that of cream
F3, which contains antimicrobial preservatives and antioxidants. These results highlight the potential of combining these two oils to develop stable,

high-quality natural cosmetic formulations without the use of preservatives.

Keywords: vegetable oils, quality control, cosmetics, creams, antioxidant and antimicrobial stability






