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Résumé

Dans le but de valoriser les plantes médicinales et aromatiques Algériennes, nous
sommes intéressés dans ce mémoire a I'étude de La combinaison des extraits de
deux plantes a savoir le Boswellia (L’encens d’Oliban) et le Myrtus communis.L (Myrte)
qgui sont des plantes largement utilisés en Algérie. Le présent travail a pour but la
formulation d'une creme cosmétique de type bio avec pour principes actifs I'extrait du
Boswellia riche en acides boswelliques d'une part et I'huile essentielle de Myrte riche
en composés terpéniques d'autre part. Dans un premier temps, les caractéristiques
physico-chimiques de l'huile essentielle de Myrte ont été déterminées ainsi que
l'identification des fonctions organigues de la matiere brute du Boswellia. Aprés
l'optimisation de la formulation, des tests de stabilité et de conformité de la creme ont
été réalisées ainsi qu'une caractérisation rhéologique et microbiologique de cette
préparation est venue compléter notre étude. Les résultats obtenus ont révélé que la
creme préparée et destinée a un usage cosmetique est stable et qu'elle pourrait étre

envisagée en tant qu'une creme anti-vergeture.



Abstract

In order to enhance Algerian medicinal and aromatic plants, we are interested in this
paper to study the combination of extracts of two plants, namely Boswellia (Oliban’s

incense) and Myrtus communis. L (Myrte) which are plants widely used in Algeria.

The aim of this work is the formulation of an organic cosmetic cream with the active
ingredients of Boswellia extract rich in Boswellia acids on the one hand and essential

oil of Myrtle rich in terpene compounds on the other.

As a first step, the physical characteristics -chemicals of the oil essential Myrtle were
determined as well as identifying the organic functions of the raw material Boswellia.
After optimization of the formulation, stability and conformity tests of the cream were
carried out, as well as rheological and microbiological characterization of this

preparation completed our study.

The results showed that the cream prepared and intended for cosmetic use is stable
and could be considered as an anti-stretch cream.
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Introduction

L'industrie cosmétique s'intéresse de plus en plus aux produits a base de plantes en
tant qu'hydratants ou produits anti-age essentiellement. Ce gain en popularité
couronné par des ventes records ne cesse de se développer au dépend des produits

synthétiques.

En effet, la médecine alternative est devenue de plus en plus populaire parmi les
patients atteints de maladies de la peau ou des utilisateurs cherchant des
performances esthétiques. Les extraits de plantes, de fruits, de grains ou de racines

font désormais partie intégrante des formulations cosmeétiques.

L'objectif de ce projet de fin d'études est de produire et de caractériser une préparation
hydratante de la peau contenant de I'huile essentielle de myrte (recueillie au mont de
Chréa) combinée avec l'extrait aqueux du Boswellia (disponible sur le marché).

L'emploi du myrte en pharmacopée traditionnelle a été un facteur déterminant dans
notre choix en tant qu'ingrédient dans une formulation destinée a une application
préventive ou curative. Par ailleurs, les qualités anti-inflammatoires, cicatrisantes, et
reminéralisantes du Boswellia notamment en synergie avec d'autres plantes

médicinales sont devenues une tendance mondiale.

La préparation visée devrait permettre en premier lieu de renouveler les cellules de
la peau et conserver un aspect jeune grace aux bienfaits de acides boswelliques et de
I'huile essentielle de myrte d'une part et de se débarrasser du noircissement et de la
pigmentation de la peau dans le but de réparer et purifier les peaux abimées en

agissant sur les rides et les vergetures d'autre part.

Une optimisation des parametres de formulation a savoir le rapport des phrases, les
pourcentages du mélange de la phase organigue (ou bien dite huileuse), ainsi que des
tests de stabilité par centrifugation, vieillissement, analyse microbienne, physico-

1



chimiques et surtout I'analyse sensorielle (organoleptique) ont fait I'objet d’'une

caractérisation des formulations optimisées.

Nous avons ainsi formulé une creme destinée a un traitement « anti-vergetures » dont
l'aspect a été défini par un test rhéologique. En plus, I'approche sensorielle a permis

de sélectionner la formulation la plus intéressante.

Ce manuscrit se subdivise en quatre parties:

hY

La premiere partie est scindée en deux chapitres; l'un est réservé a une étude
bibliographique relatant les principes de la formulation en industrie cosmétique, alors
gue dans le second sont développées les caractéristiques de I'huile de myrte et

I'extrait de Boswellia.

Dans la deuxieme partie sont introduites les méthodes expérimentales ainsi que les

fiches technigues des matieres premiéeres.
La troisieme regroupe les résultats et interprétations.

Et enfin une conclusion générale



Chapitre | : formulation de

produits cosmetiques



.1 Généralité sur la formulation :

La formulation est une activité technologique ciblant la conception et la mise au point
de produits artisanaux et industriels. De nos jours la formulation est devenue I'une des
branches les plus importantes de la chimie en raison de son grand développement et
ses innovations qui ne cessent de s'accroitre. Elle consiste & mélanger différents
composants afin d’en arriver a une formule permettant d’avoir un produit stable, non
toxique et homogene, elle peut concerner énormément de domaines tels que :

cosmeétique, pharmaceutique et 'agro-alimentaire.
I.2 Les divers domaines existant dans la formulation :

La formulation touche toutes les industries de transformation de la matiére; des
industries amont produisant les matieres premiéres jusqu'aux industries aval,

directement en contact avec l'utilisateur (I'industriel ou le grand public).
[.2.1 Formulation pharmaceutique :

La formulation pharmaceutique est le processus en plusieurs étapes dans lequel le
médicament actif est mélangé avec tous les autres composants en tenant compte des
facteurs de taille de particule, de polymorphisme, de pH et de solubilité et devient le
médicament bénéfique final. Les avantages et les contraintes des ingrédients
pharmaceutiques actifs (API), des excipients de valeur, des interactions associées et
du procédé de fabrication sont les quatre composants de base pour une formulation

pharmaceutique réussie.

La formulation pharmaceutique est la formation d'un produit pharmaceutique, y
compris les propriétés chimiques d'un médicament, sa formulation et les détails du
protocole de traitement a mettre en ceuvre dans l'application clinique [1]. Il existe
actuellement des dizaines de milliers de formulations de médicaments disponibles sur

le marché pour les cliniciens a prescrire et pour les patients a utiliser [2,3].
[.2.2 Formulation agro-alimentaire

Une formulation d'aliments est un calcul qui permet de décider de la proportion a
utiliser de chaque ingrédient utilisé afin de composer un aliment équilibré [4]. L'objectif
général de cette formulation est de mélanger des ingrédients de qualité nutritionnelle

différente de facon a obtenir un aliment ayant de bonnes proportions sur le plan nutritif.



Elle est basée sur des principes tels que :la transformation des produits par cuisson
ou fermentation, séparation ,extraction ou bien la purification des constituants des
produits naturels, d’effectuer des mélanges afin d’arriver au gout et la texture voulus

par les consommateurs .[4]
[.2.3 Formulation cosmétique :

La formulation cosmétique révele d'un savoir-faire qui emprunte a la science des

associations, c'est a dire qu'elle a pour but de fournir des produits efficaces,

économiques et "propres"”.

Chacun des ingrédients au sein de ses formulations possede une fonction différente
pour la cible qui est destinée (peau, poil, ongle). Ce qu’on doit comprendre est que la
recherche minutieuse autour des ingrédients cosmétique, leurs synergies, leurs

dosages sont des regles importantes innover efficacement par les formulateurs.

La mise au point d'un produit, sa sécurité et sa stabilité exigent de nombreux tests
préalables et un examen attentif de I'environnement biologique sur lequel il va exercer
ses effets [5,6].

[.2.4 Les matiéres les plus utilisées pour la production des cosmétiques :

Le choix de matieres premieres que la cosmétologie utilise est soumis a des regles
professionnelles fondamentales et a une réglementation trés stricte prohibant
l'utilisation des additifs suivants:

e des matiéres toxiques tels que : I'arsenic, éther de glycol, Plomb.

e des matiéres cancérigénes tel que : parabéne, phénoxyéthanol, silicones,
phtalates.

e des produits accentogéenes

e Des matieres allergénes tels que : des produits moussants qui contiennent de
la cocamidrophylbétaine, des produits conservateurs qui contiennent du
formaldéhyde.

e Des produits irritants (tensioactifs issus de coupes pétroliéres [6]



I.3 Classification des produits de beauté :

La classification des produits cosmétiques peut se baser sur leur niveau d'action, ainsi

on les qualifiera de produits en :

e Cosmeétique de surface
e Cosmeétique correcteur

e Cosmeétique de profondeur

Selon leur origine, ils peuvent étre subdivisés en :

[.3.1 Produit cosmétique naturel

Un produit cosmétique naturel c’est toute substance d’origine végétale, animale ou
minérale ou bien le mélange entre ces substances qui est produit dans des conditions

bien définies (méthodes physiques, microbiologigues et enzymatiques).

« Un produit fini ne peut étre qualifié de « naturel » que s'il ne contient aucun produit
de synthése (a lI'exception des conservateurs, parfums et propulseurs) ». Les
ingrédients des cosmétiques naturels sont principalement des composants utilisés en
phytothérapie [7,8].

[.3.2 Produit cosmétique biologique

Il s’agit d’'une famille de produits contenant un maximum d’ingrédients naturels, issus
du regne végétal, comme I'huile d’olive, d’amande ou d’argan, le karité ou les extraits

de fruits, les huiles essentielles et les eaux florales.

Les fabricants s’interdisent par ailleurs d’utiliser des substances indésirables comme
les silicones synthétiques (non biodégradables), les parfums de synthese, les
colorants et pigments de synthése, les conservateurs trop puissants, les matieres
premieres non renouvelables comme les huiles minérales qui sont des résidus de la
pétrochimie, les ingrédients obtenus par des procédeés de fabrication non respectueux

de I'environnement, et les matiéres premieres supposant la mort d’'un animal.



[.3.3 Composition typique des produits cosmétiques :

Un produit cosmeétique est composé:

D'excipients, c'est a dire de substances véhiculant les principes actifs dans
I'épiderme. lls vont moduler la pénétration de I'actif a travers la peau et peuvent

avoir une activité par eux-mémes.

Des adjuvants, qui vont améliorer le réle de I'excipient en modifiant I'aspect, le

toucher et la viscosité du cosmétique (humectant, épaississants).

Des additifs, qui présents en petite quantité vont améliorer la présentation et la
conservation du produit, ce sont:

1/ Des agents conservateurs, qui évitent la contamination bactérienne et
des antioxydants qui protégent les produits de I'oxydation

2/ Des parfums destinés a rendre agréable I'utilisation du produit de
beauté ou a masquer I'odeur de certains ingrédients.

3/ Des colorants.
Des ingrédients actifs, responsables de l'efficacité du produit cosmétique
(soins). [10]

I.3.4 Classification des produits cosmétiques :

La formulation donne plusieurs formes finales : Cremes ; Gels ; Poudres ; Aérosols ou

solutions huileuses et aqueuses ; [9]

.4 Les émulsions :

[.4.1 Définition

Une émulsion est selon la définition courante, une dispersion d’un liquide en fines

gouttelettes dans un autre liquide, les deux liquides étant non miscibles :



le liquide sous forme de gouttelettes est qualifié de phase dispersée, phase
discontinue ou phase interne ; l'autre liquide est appelé phase dispersante, phase

continue ou phase externe.[11]

Phase dispersée ou
discontinue ou interne

Phase dispersante ou
continue ou externe

Figure 1.1 représentation d’'une émulsion (phase dispersée et phase dispersante) [12]

Pour une émulsion durable, on doit utiliser un agent émulsifiant (ou bien un agent
émulsionnant) qui joue le réle d’un stabilisant du systéme dispersée en inhibant les

phénoménes de dégradation.

Les émulsifiants sont le plus souvent des tensioactifs ou agents de surface, des

polyméres synthétiques, macromolécules biologiques.

Les émulsions sont souvent composées d'une phase aqueuse, semblable a de I'eau,

et d'une phase huileuse, semblable a de I'huile et un tensioactifs.

Phase dispersée

Phase dispersante

C
O
OOO
O

O O Emulsifiant

Figure I. 2 : Représentation d’'une émulsion avec émulsifiant [12]



1.4.2 Les divers types d’émulsions :
Les mélanges obtenus se présentent sous différents types :

Emulsions simples : hydrophiles-lipophiles (H/L) ou le sens inverse (L/H) (figl.3)

Phase aqueuse e Phase huileuse

Phase aqueuse

Phase huileuse =

Tensioactif : T

Emulsion H/L Emulsion UH

Figure I. 3 : Types d’émulsions simples [12]

Emulsions doubles (ou bien émulsions multiples) : L/H/L ou H/L/H qui sont des

dispersions d’émulsion (figl.4)

Phase
externe

Phase
interne

Phase =
intermeédiaire

Emulsion H/L/H Emulsion L/H/L
Figure 1.4 : types d’émulsions doubles [12]

On trouve aussi des microémulsions dont la taille des particules est inférieure a un
micromeétre, les nano émulsions dont la taille des particules ne dépasse pas quelques

centaines de nanometre.
1.4.3 Formulation d’'une émulsion :

Une émulsion cosmétique est formulée de trois constituants de base (Eau, Huile et un
emulsifiant) ensuite un ajout de divers additifs secondaires tels que les principes actifs,

colorants, aromatisants ...etc.



Ces constituants de base sont bien étudiés et finement soignés avant de les choisir
pour une émulsion durable et fiable avec des caractéristiques strictement et bien

déterminées.
1.4.4 Instabilité des émulsions :

Une émulsion est par nature instable, il existe des mécanismes physiques
responsables de l'instabilité des émulsions qui sont comme suivant citées et

présentées schématiquement :

v' Le crémage et la sédimentation.
v" Le Murissement d’Ostwald

v La coalescence.

v La floculation. [13]

Inversion de phase / Crémage Sédimentation

Floculation Coalescence Rupture de phase

T/

&

Mdrissement d'Ostwald

Figure 1.5 : Différentes phases d’instabilités d’'une émulsion
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Le tableau suivant récapitule les causes d'instabilité des émulsions [13]
Tableau 1.1 : Phénomenes et causes de l'instabilité des émulsions

Phénomeénes Causes
Coalescence Rapprochement des gouttelettes
Murissement d’'Ostwald = Solubilit¢ de la phase dispersée dans la phase
dispersante

Crémage et Différence de densité entre les phases

sédimentation

Floculation Répulsion insuffisante entre les gouttelettes

inversement de phase  Température
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Chapitre Il : partie bibliographique du Boswellia

et du Myrtus communis
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II.1 Les oléo-gommo-résines de plantes : Boswellia

Depuis I'Antiquité, la grande utilisation des plantes est connue dans les domaines
meédicales et cosmétiques, en raison de leurs nombreux avantages, notamment parce

gu'elles sont naturelles et sans effets secondaires.

C'est pourquoi nous avons choisi la plante Boswellia et suggéré qu'elle soit utilisée
sous la forme d'un produit cosmétique efficace et naturel. Ce dernier, désigne tout
produit qui se compose de substances naturelles (toute substance d’'origine végétale,
animale ou minérale, ainsi que les mélanges de ces substances), et qui est produit
(obtenu et traité) dans des conditions bien définies (méthodes physiques,

microbiologiques et enzymatiques).

I1.1.1 Présentation végétale du Boswellia
[1.1.1.1 Origine botanique et distribution géographique

L’encens est une oléo-gommo-résine exsudée par les espéeces appartenant au genre
Boswellia, famille des Burséracées, ordre des Sapindales, dont la classification est

détaillée dans le Tableau ci-dessous.

Tableau 11.1 : Classification phylogénétique de I'encens

Régne Plante
Embranchement Angiospermes
Classe Rosidae
Ordre Sapindales
Famille Burseraceae
Genre Boswellia
Espéces Serrata , carterii, sacra et frereana
Composition Résine, gomme et I'huile essentielle

Cette famille comprend environ 700 espéces distribuées en 18 genres [14].
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Actuellement, les quatres principales especes productrices sont Boswellia serrata
(Nord-Ouest de I'lnde), Boswellia sacra (Arabie), Boswellia frereana (espéce
endémique du Nord de la Somalie) et Boswellia carterii (corne de I'Afrique : nord de la
Somalie, Soudan et Ethiopie) [15-17]. I'encens est connu sous de nombreuses

dénominations comme notamment « oliban » ou « salai guggal ».

Figure Il .1 : Photographie d’arbres a encens dans leur environnement naturel

Comme le montre la Figure (1l.1), 'arbre & encens a besoin de chaleur et de
sécheresse pour se développer : il est donc retrouvé dans des régions arides.
Boswellia est un petit ligneux a feuilles caduques ayant une hauteur comprise entre 6
et 9 metres. Son écorce est épaisse, grise et parcheminée. Ses feuilles composées et
imparipennées comportent 9 a 14 paires de folioles dentées, ovales-oblongues [18 ;
19]. Ses fleurs sont blanches, petites, pourvues de nectaires rouges et constituent de

belles grappes axillaires ou terminales (Figure 11.2)

Figure 11.2 : Photographies de Boswellia serrata
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II.1.1.2 Production de I’oléo-gommo-résine

L’'oléo-gommo-résine d’encens est le résultat de la sécrétion issue de I'écorce de
I'arbre, qui se présente sous forme d’une résine pateuse se solidifiant lentement a I'air
libre. Elle est mise a sécher pendant trois mois minimum, puis triée selon des criteres
de qualité, de couleur, de flaveur, de forme et de taille des cristaux avant I'utilisation
ou la vente [18 ;19]. Ces concrétions ressemblent a des larmes figées, d'un or
translucide avec une odeur balsamique, camphrée et l|égérement citronnée
(Figurell.2).

L’oléo-gommo-résine est extraite de I'arbre par raclage d’'une portion de I'écorce de 15
a 20 cm de large. La technique consiste a réaliser des incisions transverses en amont
et en aval de la portion voulue puis de détacher I'écorce du tronc. La résine est alors
collectée durant les 10 a 12 jours suivants et chaque arbre donne environ 1 kg de
résine par an [20]. La meilleure qualité de résine est recueillie dans les zones les plus
arides, au cours des mois les plus chauds. Elle est réservée a un usage meédicinal
alors que la résine ramassée dans des conditions moins favorables ou sur le bas des
troncs, réputée de qualité inférieure, trouve un usage pendant les cérémonies

religieuses.

Aujourd’hui, la Somalie est le plus grand exportateur d’oliban, approvisionnant certains
pays d’Europe (France, Allemagne et Italie) [16].

Figure 11.3 : Gomme résine exsudée du tronc de Boswellia serrata [21]
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[1.1.2 composition chimique

L’extrait de B. serrata utilisé comme ressource thérapeutique est composé de trois

parties : I'huile essentielle, la gomme et la résine.
11.1.2 .1 Huile essentielle volatile

Des canaux glandulaires schizogenes, tapissés de cellules sécrétrices sont retrouves
au sein du tronc des arbres a encens se trouvent Ce sont elles qui produisent et
sécrétent I'huile volatile qui se retrouve ensuite au sein de la gomme-résine. L’huile

essentielle (HE) remplit spécifiguement plusieurs fonctions:

Equilibre thermique par évaporation rafraichissante des essences pour

protéger le végétal de la chaleur.

Protection vis-a-vis des rayons UV solaires (dégagement d’essence volatile de
la résine exsudée pour entourer le végétal d’'un fin « brouillard » de vapeur
d’HE).

Protection de la plante contre les pathogenes (bactéries, virus, champignons)

Protection contre les insectes parasites, les insectes xylophages ainsi que les

herbivores (éléphants)

[1.1.2 .1.1 Caracteres physico-chimiques de I'HE

L’HE du B. serrata représente en moyenne 4 a 9% de I'extrait total, mais selon certains

auteurs, sa proportion pourrait atteindre jusqu’a 16% de I'extrait. [22] [23]

L’HE issue du B.serrata se présente comme une solution mobile incolore a jaune pale,
tres aromatique (résineuse, terpénique, boisée, chaude).Les principales
caracteéristiques physico-chimiques de 'HE obtenue par distillation de I'oléo-gommo-

résine de B. serrata sont résumées dans le tableau ci-apres (Tableau I1.2).
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Tableau Il. 2 : Principales caractéristiques physico-chimiques de 'HE d’encens indien

obtenue par distillation de I'oléo-gommo-résine exsudée du tronc de B. serrata

Densité a 20°C, Entre 0,843 et 0,849
Indice de réfraction a 20°C Entre 1,455 et 1,469
Pouvoir rotatoire Entre + 26° et +31°
Point éclair (inflammabilité) +35°C

Point d’ébullition +140°C

[1.1.2 .2 Lagomme
La gomme représente 23 a 36% de I'extrait total. C’est une fraction hydrosoluble.[23]

Elle se compose principalement d’eau et de macromolécules osidiques, hétérogenes
et ramifiées : des polysaccharides essentiellement constitués par du D-galactose
(46%), du D-arabinose (12%), du D-mannose, de I'acide 4-méthyl-D-glucuronique, du
D-xylose, du digitoxose, de I'acide galacturonique et du rhamnose. On retrouve aussi

guelques enzymes digestives dans la gomme. [24]
[1.1.2 .3Larésine

La résine est la fraction majoritaire de I'oléo-gommao-résine. Elle représente entre 50
et 65% de I'extrait total. Elle comprend un mélange de terpénoides, dont les plus
représentés sont des acides triterpéniques (>25% de la résine). Parmi eux, il y a une
grande proportion d’acides triterpéniques pentacycliques qui sont les constituants
biologiqguement actifs de la gommo-oléorésine élaborée par B.serrata. Ils sont réunis

sous le terme « acides boswelliques ».
11.1.2.3.1 Les acides boswelliques

Les analyses chimiques conduites sur des extraits de B. serrata originaires d’Afrique
et d'Inde ont permis de retrouver jusqu’a 12 acides triterpéniques penta cycliques
différents. [25].Les constituants principaux a retenir sont au nombre de six
(Figurell.4)[26] :
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= Jacide B-boswellique (BBA) : le plus abondant,

= |'acide a-boswellique (aBA),

» [|'acide 11-céto-B-boswellique (KBA),

= Jacide 3-O-acétyl-11-céto-B-boswellique (AKBA),
'acide 3-O-acétyl-B-boswellique (ABBA),
I'acide 3-O -acétyl-a-boswellique (AaBA).

D’aprés la 9éme édition de la Pharmacopée Européenne, I'encens indien (drogue

desséchée) contient au minimum 1% d’acide 11-céto-B-boswellique (KBA) et au moins
1% d’acide 3-O-acétyl-11-céto-B-boswellique (AKBA). [27]

Les caractéristiques physiques des principaux acides boswelliques sont présentées

dans le tableau(ll.2).

Tableau 11.3 : Caractéristiques physiques des principaux acides boswelliques [28]

Nom Masse Point de Pouvoir
moléculaire fusion rotatoire

Acide a-boswellique et acide f-]|456,71 226-274°C +138°

boswellique (BA)

Acide 3-O-acétyl-a-boswellique et 498,75 252-255°C ° +138

Acide 3-O-acétyl-p-boswellique (ABA)

Acide 11-céto- B-boswellique (KBA) °© | 470,70 195-197°C + 78,5

Acide 3-0O-acétyl-11-céto- B-| 512,73 271-274°C +88,5°

boswellique (AKBA)
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Acide 3-0-acétyl-B-boswellique (ABBA) Acide 3-0-acétyl-a-boswellique (AaBA)

Figure 11.4 : les principaux acides boswelliques présents dans la résine du Boswellia
serrata
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[1.1.2 .3.2 Les acides tirucalliques

Dans la résine de B. serrata sont également présents des acides tétracycliques : les

acides tirucalliques et leurs dérivés (Figure 11.5) [29]

o) (o)

HO

H;c"" CHy HiC Gy

Acide 3-hydroxy-8,9,24,25-tétrahydro-tirucallique Acide 3-0-acétyl-8,9.24,25-tétrahydro-tirucallique

Figure I1.5 : Les principaux acides tirucalliques présents dans la résine du B. serrata

[I.1.3Données toxicologiques sur le Boswellia serrata et conditions de
conservation :

11.1.3.1 Toxicité aigué, toxicité subaigué, toxicité chronique_:

En toxicité aigué, I'acide B-boswellique n'a produit aucune mortalité chez le rat et la
souris pendant un temps précis et une dose d’un produit enrichi des acides

boswelliques [30]

En toxicité subaigué et toxicité chronique chez le rat et le singe, les acides
boswelliques n'ont aussi produit aucune toxicité. Les parameétres cliniques,
hématologiques et biochimiques ont été trouvés dans les limites et I'histopathologie
n'a montré aucun changement dans la structure cellulaire. D’autre part chez 'homme
les études les plus longues furent conduites sur des semaines précises et une dose
donnée des acides boswelliques et finalement aucune toxicité significative n’a été
observée. [31-32]

11.1.3.2 Reprotoxicité

Aucune étude de reprotoxicité n’a été conduite avec le Boswellia serrata. La

Pharmacopée Chinoise ne recommande pas l'usage de Ru Xiang chez la femme

20



enceinte ou allaitante. Dans ces circonstances, le principe de précaution s’impose. |
est préférable de ne pas recommander le Boswellia serrata chez la femme enceinte

ou allaitante [34]
[1.1.3.3 Conditions de conservation

L’encens d’oliban ne nécessite pas des conditions compliquées pour le conserver, il

doit notamment étre a I'abri de sources de chaleur, de l'air et de la lumiere.[34]

[1.2 Généralité sur les huiles essentielles

[1.2.1 Introduction

Les plantes représentent une source immense de molécules chimiques complexes
exploitées par 'homme, la plupart des végétaux renferment des huiles essentielles,
ils sont alors appelés « plante aromatiques » ces huiles essentielles se trouvent dans
de nombreuses parties de la plante tel que le bois, les feuille, les fruits, les écorces,

les grains et les racines.[35-36]

Les huiles essentielles sont des produits a forte valeur ajoutée utilisée dans des
domaines aussi divers que la parfumerie, le cosmétique, I'agroalimentaires ou encore

'aromathérapie et la pharmacie.

Elles se présentent sous forme de mélange complexe de plusieurs centaines de

composés en générale terpénigues présents dans des proportions variables.

L’aromathérapie utilise les huiles essentielles et substances volatils extrémement
concertés extraites des plantes aromatiques, les huiles essentielles ont la capacité de

pénétrer dans le sang et de diffuser ainsi dans tout le corps. [37]

La production et la caractérisation des HES, le contrdle de leur qualité tout autant que
la mise en évidence d’une éventuelle spécificité nécessite la mise en ceuvre des

méthodes de préparation et d’analyse les plus modernes. [38]
11.2.2 Définition d’une huile essentielle

C’est I'ensemble de produit volatils d’odeur tout a fait caractéristique que I'on extrait
des végétaux soit par distillation a la vapeur d’eau, soit par pression apres incision de
la plante, ou bien parfois par séparation a I'aide de solvants, soit encore par adsorption
sur des graisses (enfleurage), les huiles essentielles se distinguent des huiles grasses

par le fait que leur tache sur le papier disparait sous I'effet de la chaleur .
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On a trouveé des huiles essentielles en quantité appréciable environs 2000 espéces de
plante réparties dans 60 familles, les Rutacées, les Lauracées, les Myrtacée, les
Opiacées, Les Lamiacée, les Astéracée et les Pinacées sont particulierement riches

en huiles Essentielles. [39-40].
11.2.3 Localisation de I’huile essentielle dans la plante

Les huiles se recentrent dans tous le régné végétal, cependant elles sont

particulierement abondante chez certaines familles telles que :

Les myrtacées, les rutacées, les lamiacées et les pinaceées, elles sont présentées dans
différentes organes végétaux producteurs, variant en fonction de la zone productrice
du végétale dans (les racines, les écores, le bois, les fruits et les grains), et sont
contenues dans des structures spécialisées a savoir ; les poils les canaux sécréteurs
et les poches [40-42]

I1.2.4 les procédés d’extraction des HES
De nombreuses techniques sont utilisées pour I'extraction des substances aromatique.

La diversité et la complexité des huiles essentielles rendent le choix des processus
d’obtention délicat, la méthode choisie ne doit pas conduire a la discrimination entre
les composées polaires et apolaires, ni induire de réaction biochimique, de
dégradation thermique, d’oxydation, de changement de PH ou entrainer une perte de
composé volitif pour cela différents parameétres sont a prendre en comptes et les
principaux sont : la volatilité ,solubilité ,la taille et la forme des molécules continues

'absorption.[42]

[1.2.4.1La distillation

Ce procédé utilise la nature volatile des composants aromatiques pour les séparés du

reste de la plante, il existe deux formes de distillation :
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11.2.4.1.1 Hydro distillation

Le matériel végétale est en contacte directe avec 'eau, I'hydro distillation consiste a
immerger directement le matériel végétal a traiter dans un alambic rempli d’eau qui est

ensuite porté a I'ébullition.

Les vapeurs hétérogenes sont condenseés sur une surface froide et les HES séparées

par la différence de densité.

Cette technique est généralement indiquée pour les HES dont les constitutions

Chimiques sont thermo- résistants [43-44]

Serpentin
Plantes
A - . Eau froide
Grille de séparation —|
Fau //
L Huile
Source de chaleur — b, j—"’ essentielle
\\“2/‘“(-.2/ Hydrolat <——

+———— Essencier

Figure 11.6 : schéma d’un procédée d’hydro distillation [43-44]

11.2.4.1.2 Entrainement a la vapeur d’eau

Dans ce type de distillation, le matériel végétal ne maceére pas directement dans l'eau,
il est lacé sur une grille perforée au travers de laquelle passe la vapeur d’eau, la vapeur
endommage la structure des cellules végétales et libére ainsi les molécules volatils qui

sont ensuite entrainées vers le réfrigérant.

Cette méthode apporte une amélioration de la qualité de l'huile essentielle en
minimisant I'altération hydraulique [44]. La température et la pression de distillation
doivent étres les faibles possible, Environ 100°C et ne pas dépasser la pression
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atmosphérique, le temps de distillation est supérieur a une heure et le rendement est
faible. [44]
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N \ o
»
\ 1
. — Se ti
Vopeurdeov —— (} . ; . p——1 rpentin
A S ) p P
o
000
fov —— t ' ‘
. ate
y"(" —!f Exientiete «—— Essencier
Source de chaleur —.ﬁ'}LVJI / oL Toy e,
Grille

Figure I1.7: Schéma d’une installation d’entrainement a la vapeur d’eau [44]
11.2.4.2 Extraction par expression a froid

Il s’agit du procédé d’extraction le plus simple et le plus limité, c’est une Méthode
artisanale qui est totalement abandonnée, les plantes sont pressées a froid
(notamment les agrumes, citron, orange ... etc.), de I'’écorce ou des fruits [40] cette
technique consiste a briser mécaniquement les poches oléiferes de zestes frais
d’agrumes pour libérer leurs contenu aromatique.[45-46]

[1.2.4.3 Extraction par solvant

Cette méthode est utilisée pour les plantes contenant une faible quantité en HE que
I'on ne peut pas extraire par distillation. Les essences sont soluble dans les solvants
organiques, un épuisement des plantes est effectué a I'aide d’'un solvant volatil dont
I'évaporation laisse un résidu trés coloré est trés aromatique appelé concréte. On
utilise comme solvant organique volatil 'hexane, qui est le plus utilisé actuellement, le
benzéne trés utilisé dans le passer mais interdit pour des raisons de toxicité, aussi le

propane et toluene. [43]
11.2.4.4 L’enfleurage

C’est une technique qui date de I'antiquité Egyptienne. Elle consiste a déposer des
plantes en particulier les organes fragile (les fleurs d’orange, pétales de rose), sur une

coche de graisse animale qui se sature en essence. On épuise ensuite le corps gras
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par l'alcool qui récupére la senteur et qui sera ensuite évaporé sous vide. Cette
technique est actuellement abandonnée au profil d’extraction par le solvant en raison

de son faible rendement et de I'importante main d’ceuvre qu’elle nécessite. [45-46]
[I.2.5Monographie du myrte
[1.2.5.1 nomination

Tableau 11.4 : nomination du Myrte

Nom scientifique Myrtus communis.L

Nom francais Myrte commun
Sl

Chelmoun, Halmouch

Nom arabe :

Nom berbére :

11.2.5.2 Taxonomie
La Situation botanique de I'espéce Myrtuscommunis L est la suivante : [47-51]

Tableau I1.5:Présentation végétale du Myrte

Regne Plantae

Espére : Myrtus communisL.
Embranchement : Mangnoliophyta
Sous embranchement : Magnomiophyta
Sous classe : Rosidea

Ordre: Myrtales

Famille : Myrtaceae

Genre : Myrtus

11.2.5.3 description de la plante

Le myrte (Myrtus communisL) est un arbuste aromatique, toujours vert de 1 & 3m

d’hauteur, il pousse généralement sur un sol siliceux et dans un bioclimat semi humide
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a humide, appartenant a la famille des myrtaceae, il se développé spontanément en
Algérie, il pousse en abondance dans les régions méditerranéens.[44-52], ces feuilles
sont persistantes, elles sont apposées oblongues et pointues de 1 a 3 cm de long et
de 0.5 A 1 cm de large. La fleurassions de mai au juillet, les fleurs sont odorantes,
blanches, elles sont composées de 5 pétales libres et égaux. Les fruits sont des bais
arrondies ou ovoides de 6 a 10 cm, de couleur vert Blanchatre et a maturité prennent
la couleur noir bleuatre. La plante ne présente aucune toxicité et toute les parties de
la plante (feuilles, Fleurs, boues, tige,) sont utilisées, en médecine et en

cosmeétologie.[52]

Figure 11.8: les fruits et les feuilles de Figure 1.9 : Les fleurs de myrtus

Myrtus communis L.[36]. communis L[52]

[1.2.5.4 Origine et répartition géographique :

Le Myrte (Rayhane) en arabe est une plante médicinale aromatique de la famille de
Myrtacée. Le myrtus communis L est 'un des espéces de myrte, c’est la seule espece
du genre myrtus qu’on rencontre en Europe, selon Hariot [57] le myrte est originaire
d’Afrique par contre selon Mahmoudi [52], il est d’origine de la Perse Antique (IRAN).
En Algérie, le myrtus communis L est une plante sauvage associé au foret de Chéne
et de pin d’Alep du tell et du littoral. Une autre espéce (myrtus nivelles L) présente
dans le Hoggar et le Tassili, ces Feuilles sont tres appréciées par les Touaregs, il est

assez abondamment répondu dans toute la région méditerranéenne, |l est également
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présent dans I'Asie occidentale et en Corse. [54-57], La figure suivante représente la

répartition de myrtus communis L dans le monde :

Fr TS . =3 AR T
f\ MYRTUS COMMUNIS ~’}
{,)v-

OcFan AnLANTIOUE

‘} |l ‘ '; |.“-d'4m‘{ ‘gg : )
_}"\,,..—' o LA 1@V

Distritution de @) Populations / Régions l_l Populations / Régions
Myrtus communis =" gchantillonnées échontillonnées

Figure Il .10 Répartition du myrtus communis L. dans le monde [54]

[1.2.5.5 ’Huile essentielle des feuilles de myrtus communis

L’huile essentielle de myrte s’obtient principalement par la distillation des Feuilles
100kg de ces feuilles produisent environ 300g d’essence, elle posséde le Parfum

caractéristique de la plante qui le fourni.

Il excite une autre huile dans les baies de myrte est une huile graisse. L'HE des feulilles
de myrte commun est un liquide dont la couleur varie de jaune claire verdatre et dans
l'odeur est fraiche rappelant celle de I'eucalyptus [48-61]. La figure représente les

rendements en % au court de 'année obtenue par les études de Franceschini [58].
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Figurell.11 : Evolution du rendement pour I'extraction de I'huile essentielle de Myrte

corse au cours d’une année [58]

I. Lacomposition chimique

Plusieurs travaux ont été réalisés par Boozabata[58], Deschepper[52], Kanoun[62],
Franceschini [35],Touibia[58], Venturini [65], Sadou [63] , Satrani [66], sur les huiles

essentielles des feuilles du Myrtus communus d’origine méditerranéen.

Les composés majoritaires des huiles essentielles de feuilles de myrte sont : le L’a-
pinene, 1.8 cinéol, le limonéne qui sont représentés dans le tableau suivant.on trouve

méme le linanole et parfois 'acétate de mytrényle.
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Tableau I1.6 : structure des composants chimiques de I'HE de myrte

Nom Structure
pinene
Cinéol
)
limonéne

Parmi ces huiles deux groupes peuvent étre distingués selon la présence a des
teneurs élevées ou faibles d’acétate de mytrényle. Il s’agit de chimio types de Myrtus

communis.

Le myrte vert (Myrtus communis L CT Cinéole) : il contient une proportion importante
De mono terpénes (24-25% d’ a — pinéne) d’oxyde terpénique (45 % de 1.8 cineole)
Mais I'absence ou peu d’acétate de mértnyle.Le myrte rouge (Myrtuscommunis L CT
acétate de mytrényle) : il contient peut de mono Terpénes mais une proportion
importante d’oxydes terpéniques (45 % de 1.8 cineole) et d’ester terpéniques (21 %

d’acétate de mytrényle).

Le tableau suivant représente les différents pourcentages d’abondance des principaux

composants d’'HE de myrte de divers pays méditerranée. [52-63]
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Tableau 1.7 : Les principaux composants d’HE de myrte de divers pays méditerranée.

[55]
Corse Algérie Maroc 4 | Sardaigne Portugal Tunisie
27 échtlls | 27 échtlls | €IS 2 echtlls 2 échills | *
échtlls

Min Max | Min Max | Min Max | Min Max | Min Max

0.1 1.2 0.1 1.8 0.2 0.4 0.6 0.7 0.1 0.1 0.4

42.8 | 68.0 |40.6 [64.0 | 5.7 25.7 |54.0 [60.7 | 435 |43.7 |52.2

0.2 0.9 0.1 2.2 0.2 0.6 0.2 1.2 0.1 0.4 0.4

0.1 0.5 0.1 1.0 0.1 0.2 0.1 0.5 0.1 0.1 0.2

3.5 9.7 29 13 9.5 114 |54 7.5 15 155 |84

9.8 319 [109 |29.1 |29.7 |324 |18.3 |20.6 [229 |253 |219

0.3 5.3 1.3 4.5 1.3 2.7 0.3 1.4 2.2 2.7 2.8

0.1 1.4 0.1 15 0.2 0.5 0.2 1.0 0.3 0.7 0.4

0.8 3.0 2.5 3.9 9.2 5.0 2.0 2.7 15 1.8 1.7

00 (00 |00 |00 |149 |33 00 |00 |00 |05 |00

0.8 4.8 11 3.7 2.0 3.8 1.7 1.8 0.9 1.6 2.1

0.4 1.3 0.7 2.1 0.7 1.6 0.9 1.2 0.7 2.1 0.5

0.1 1.9 0.3 0.9 0.1 0.3 0.2 1.0 0.4 0.4 0.7

0.2 1.3 0.5 2.3 0.2 0.6 1.0 1.2 0.1 0.1 0.1
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A) Les activités biologiques des feuilles d’huile essentielle de

MyrtusCommunis L.

Les huiles essentielles sont principalement utilisées en médecine traditionnelle pour
Leurs propriétés anti- microbienne. Les activités thérapeutiques des HES sont liées a

la composition de I'huile Essentielle. [65].

Les activités biologiques des huiles essentielles de myrte commun ont fait Egalement

I'objet de divers travaux effectués par Boozabata, Kanoun ,Satrani ,Merbet [67].
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Chapitre lll : matériels et méthodes
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Cette partie réservée aux matériel et méthodes commence par la présentation de la
matiére appliqués dans la formulation ensuite du matériel utilisé dans la

caractérisation des additifs en jeu ou de la préparation finale.
lll.1- La matiere premiere

[1l.1.1Le Boswellia (L’Oliban) :

[11.1.1.1 Préparation de I’échantillon :

Le Boswellia est d'abord broyé en poudre farineuse (figurelll.1), ensuite une prise de
20g de cette poudre est introduite dans 100 ml d’eau distillé et le tout est soumis a

une agitation, a froid, pendant 24 heures.

Cette préparation donne une solution laiteuse qui va constituer la phase aqueuse de

la formulation.

Figure IIl.1 : cristaux de Boswellia Broyé.

[11.1.2Le Myrte (Myrtus Communis)
[11.1.2.1 Préparation de I’échantillon :

La plante qui a fait 'objet de notre étude est le myrtus communis L, Les parties
aériennes de I'espéce ont été récolté durant le mois de février dans La commune de
Chréa sud de la wilaya de Blida, sur les hauteurs de la ville de Blida, a environ 18
km au sud-est. La plante fraichement récoltée est laissée sécher a 'ombre dans un

endroit sec et aéré pendant dix jours.
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[11.1.2.2 Détermination de la teneur en eau

Une masse (P1) des feuilles de la plante fraichement récoltée sont portées au
séchage a 'ombre dans un endroit airé pendant 10 jours, la quantité des feuilles

obtenue apres le séchage est pesé (P2).
- Méthode de calcul : le taux d’humidité est calculé par la formule suivante : [68]
H % = (P1-P2 /P1) x 100  Eg-1-
Avec H% : taux d’humidité exprimé en pourcentage
P 1 : poids de la plante fraiche(g)

P 2 : poids de la plante aprés séchage ()

[11.1.2.3 Extractions des Huiles essentielles

L’extraction des HES est réalisée par entrainement de la vapeur d’eau. C’est une
technique d’extraction dans laquelle le solvant est la vapeur d’eau qui traverse un

réfrigérant pour se condenser; la machine utilisée est I'alambic.

L’entrainement a la vapeur d’eau, a la différence de I'hydro distillation ne met pas en
contact direct I'eau et la matiere végétale a traiter. De la vapeur d’eau fournie par une
chaudiere traverse la matiére végétale située au-dessus d’une grille. Durant le
passage de la vapeur a travers le matériel, les cellules éclatent et libérent I'huile
essentielle qui est vaporisée sous I'action de la chaleur pour former un mélange «
hydrolat + huile essentielle ». Le mélange est ensuite véhiculé vers le condenseur et
I'essencier avant d’étre séparé en une phase aqueuse et une phase organique
(huileuse) par ampoule a décompter, et ce en se basant sur la différence de densité

entre les huiles essentielles et 'eau.

La durée d’extraction environ 2 heures pour obtenir toute la quantité d'HE disponible

dans la plante sous une faible pression et une température de 98°C.
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Figure 111.2 :  Alambic distillateur
[11.1.2.4 Rendement d’extraction des huiles essentielles

Le rendement en huile essentielle ® et le rapport entre le poids de I'huile extraite et
le poids de la plante traité, il est exprimé en pourcentage et calculé par la formule

suivante [69].
R % = (P1/P)* 100 Eg-2-
Avec R% : rendement de I'huile (%)
P1 : le poids de I'huile (g)
P : le poids de la plante (g).
[11.1.2.5 Caractérisation physico-chimiques de I’huile essentielle :
111.L1.2.5.1 Indice de réfraction

L’indice de réfraction d’'une I'huile essentielle est le rapport entre le sinus de I'angle
d’incidence et le sinus de I'angle de réfraction d’'un rayon lumineux de langueur
d’onde déterminée passant de l'aire dans ’'HE maintenu a une température

constante etil est mesuré a l'aide d’'un réfractomeétre.

Il est utilisé comme un critére de pureté des HE et pour vérifier la qualité de
distillation. L'indice de réfraction des HES est généralement éléve, il est supérieur a
celui de I'eau a une température de 20°C. Le réfractometre est ajusté de maniere a

donner a la température de 20°C une valeur de 1.333 pour I'eau distillée.

35



[11.3 -Le Gélifiant
[11.3.1 Le Rheocare® C Plus

Le Rheocare® C Plus est un épaississant tres efficace en cosmétique,
particulierement congu pour épaissir les solutions aqueuses, mettre en suspension
les ingrédients insolubles et stabiliser les émulsions. Il est congu pour étre employé
dans les applications de soin pour la peau et les cheveux, en particulier 1a ou ou il est
nécessaire d’obtenir une haute viscosité associée a la transparence du gel. Ce
résultat est obtenu par I'ajout de petites quantités de polymére avec pour objectif

d’optimiser 'efficacité et le rapport qualité/prix.

C'est un poly (acide acrylique) réticulé avec des éthers allyliques de penta érythritol
ou des éthers allyliques de saccharose. Sa dose d'utilisation est limitée a 0,3 a 1 %

dans les gels ; 0,2 a 0,6 % dans les cremes et 0,1 & 0,5 % en lotions.

Il est considéré comme étant trés en gonflant énormément dans I'eau, l'alcool et les
solvants polaires. En tant qu'épaississant hautement efficace, il doit étre dispersé
avec soin dans un liquide mais gonfle rapidement dans I'eau apres la neutralisation
avec une base convenable (le chauffage n'est pas nécessaire) ; épaississant efficace
dans la gamme de pH 5 a 10 ; l'efficacité d'épaississement est réduite en présence
d'électrolytes ; incompatible avec certains tensioactifs cationiques et certains

polymeéres cationiques.

Il se présente en fine poudre blanche amorphe (voir 'annexe n°1)

I_cH2 CH

Figure 111.3 : structure chimique du poly (acide-acrylique)
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[ll.4Le régulateur de pH
l1.4.1 La TEA

La triéthanolamine, souvent abrégée en TEA, est un composé organique visqueux
qui est a la fois une amine tertiaire et un triol. La triéthanolamine est une substance
fortement alcaline utilisée frequemment comme agent d'ajustement du pH (voir

'annexe n°2).

Ho N N

OH

Figure 111.4 : structure chimique du TEA

La triéthanolamine est utilisée dans une variété de produits cosmétiques et de soins
personnels, y compris les eye-liners, le mascara, les ombres a paupiéres, les fards a
joues, les bases de maquillage et les fonds de teint, ainsi que dans les parfums, les
produits de soins capillaires, les teintures capillaires, les ensembles de vagues, les
produits de rasage, les écrans solaires. , et produits de soins de la peau et de

nettoyage de la peau.

La triethanolamine est approuvée par la FDA en tant qu'additif alimentaire indirect
(c'est-a-dire qu'elle peut étre utilisée dans I'emballage) et approuvée par le CIR avec
des limites de concentration. Le CIR a déterminé que la triéthanolamine était « sans
danger pour une utilisation dans les cosmétiques et les produits de soins personnels
congus pour une utilisation breve et discontinue suivie d'un ringage abondant de la

surface de la peau.

Dans les produits destinés a un contact prolongé avec la peau, la concentration de
triethanolamine ne doit pas dépasser 5%." La production et I'utilisation de

triethanolamine comme intermédiaire chimique dans la fabrication de tensioactifs, de
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produits de soins personnels, de détergents et d'inhibiteurs de corrosion, en
particulier dans les liquides de refroidissement des moteurs automobiles et les
additifs pour les fluides lubrifiants, pour les huiles de coupe et pour le broyage du

ciment peuvent entrainer son rejet dans I'environnement par divers flux de déchets .

[1l.5Les conservateurs
[11.5.1 Le Kathon CG

Kathon est le nom exclusif d'une famille de microbicides et de conservateurs
contenant comme ingrédients actifs un mélange de 5-chloro-2-méthyl-4-isothiazolin-
3-one (a) et de 2-méthyl-4-isothiazolin-3-one (b) dans un rapport approximatif de 3 :
1, respectivement, avec MgC12 (9%) et Mg(NO3)2 (16%) présents comme

stabilisants ( voir 'annexe n°3).

0 O
Cl /Z N - CH; / N-CH,
s~ s~
S-chloro-2-methyl-4- 2-methyi-4-
isothiazolin-3-one isothiazolin-3-one

Figure 111.5:structure chimique du Kathon CG

Des sels cuivriques ont été ajoutés a certaines préparations. Plusieurs formulations
sont disponibles dans le commerce sous les noms Kathon 886 MW, Kathon WT,
Kathon LX, Kathon CG/ICP (Etats-Unis uniquement), Kathon DP (Europe
uniguement) et Kathon CG (Rohm and Haas Company, Inc., Philadelphie, PA)
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[11.5.2 La vitamine E

CH4 CH, CH,

HyC 0 CHs

Figure I11.6 : structure chimique de la vitamine E

La vitamine E est un puissant antioxydant. Elle permet a la peau de lutter contre les
radicaux libres, responsables du vieillissement de la peau. Elle conserve également

les phases huileuses des préparations cosmétiques (Voir 'annexe n°4)

Les huiles tout comme notre peau s'oxydent, c'est pourquoi elles sont sensibles a la
chaleur et a la lumiére. C'est ce que I'on appelle le rancissement qui les rend
impropres a l'utilisation. En plus de prolonger leur conservation, cette vitamine

antioxydant permet de lisser et d'assouplir la peau.

[11.6 Les humectants

[11.6.1 La glycérine et dérivés
Les triglycérides a chaine moyenne (TCM) ou Triglycéride caprique et caprylique
sont produits a partir d’acides gras caprique et caprylique dérivés de 'huile de coprah

et glycérine naturelle d’origine coprah (voir 'annexe n°5)

CgHig )OL
OA\O/\K\O CoHys
Q )
C7H4s

Figurelll.7: Structure chimique du caprylique glycérine

Les triglycérides caprylique/caprique est un liquide huileux provenant de I'huile de
palmiste ou de noix de coco. C’est un ester mixte composé d’acides gras capryliques

et capriques fixés a une base de glycérine. Sur le plan chimique, les huiles et les gras
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sont principalement composeés de triglycérides dont les acides gras sont formés de
chaines de 6 a 12 atomes de carbone; or, dans le cas présent, I'ester se compose de
gras capriques (10 atomes de carbone) et de gras capryliques (8 atomes de carbones).
Les triglycérides sont les ingrédients cosmeétiques et pharmaceutiques les plus
populaires. D'un point de vue chimique, ce sont des esters de glycérine et d'acides
gras. lls sont généralement appliqués dans les produits de soins de la peau en tant
qgu'émollients, véhicules lipophiles, activateurs de pénétration de la peau et
solubilisant.

Leurs propriétés dépendent fortement de la composition chimique. Les sources
naturelles de triglycérides utilisées comme ingrédients cosmétiques sont ['huile
végétale. Les esters synthétiques comprenant les triglycérides capryliques/capriques
(Figlll.7) sont également populaires. Les triglycérides capryliques/capriques sont des
triglycérides entierement saturés, avec une excellente émolliente et de bonnes
propriétés d'utilisation, par ex. sensation d'occlusion ou d'étalement facile. Elle est
entierement issue de ressources végétales et offre une alternative stable a I'huile

minérale ou végétale. lls sont non toxiques et non irritants.

[11.2 Matériel et méthodes

[11.2.1Matériels :

[11.2.1.1 La réfractométrie

L'indice de réfraction, également appelé indice réfractaire, est défini comme le
quotient de la vitesse de la lumiere lorsqu'elle traverse deux milieux. Il s'agit d'un
nombre sans dimension qui dépend de la température et de la longueur d'onde du
faisceau lumineux. En langage clair, l'indice de réfraction décrit la vitesse a laquelle
un faisceau lumineux traverse un milieu, et cette relation est décrite par la formule

suivante: n=c/v[70]
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Ou:

n : désigne l'indice de réfraction

c : désigne la vitesse de la lumiere dans le vide (ou l'air)

v : désigne la vitesse de la lumiére dans le milieu (eau ou huile...).

Figure 111.8 : réfractometre « Anton Paar ».
[11.2.1.2 La conductivité

La conductivité ou bien conductibilité caractérise la capacité des matériaux a
diffuser la chaleur, conduire I'électricité, passage d’un fluide, sous l'effet d'un
gradient, température, potentiel, pression. Elle est mesurée par un conductimetre
de type (MARTINI instruments- Ml 306).

Figure 1.9 : conductimétre « MARTINI instruments- Ml 306 »

41



[11.2.1.3La pH-métrie

Le contrdle du pH des préparations ainsi que des extractions est assuré par un pH-
métrie de type (OHAUS —STARTER 3100 M)

Figure 11110 : pH-métre de type (OHAUS —STARTER 3100 M)

[11.2.1.4 La densimétrie

La densité ou densité d'un corps (densité relative d'un corps) est le rapport de sa
masse volumique a la masse volumique d'un corps pris comme référence [71]. Elle est

mesurée par un pycnometre et une balance analytique.

Figure 111.11 : Mesure de densité par un pycnomeétre
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I11.2.1.5 La spectrophotométrie Infra-rouge (FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est une technique
analytique efficace pour identifier rapidement la «famille chimique» d'une substance.
Généralement, organique et composés polymériques (et dans une moindre mesure,
les composeés inorganiques) produisent un spectre IR «d'empreinte digitale», qui peut
étre comparé a la base de données de référence étendue d'EAG et la famille chimique

ou l'identité réelle du composant inconnu peut étre déterminée. [72]

Dans le cadre de ce travail, la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
(FTIR) Est utilisée afin de déterminer les groupements fonctionnels présent dans I'huile

essentielle de myrte et du Boswellia.

Figure 111.12: Appareil spectroscopie Infra-Rouge a Transformée de Fourier « FTIR-
8900- SHIMADZU »

e préparation de I'échantillon de Boswellia :

On a commenceé par préparer I'échantillon voulu analysé, d’une solution solide c’est-
a-dire  un échantillon de Boswellia broyé avec du bromure de potassium (KBr), et
pressé sous forme de pastille. Une fois la pastille est préte, la placer dans le support

des solides et la mettre dans I'appareil FTIR.

e Préparation de I'échantillon HE de Myrte :

L’échantillon se fait par un mélange homogéne d’environ 100 mg de KBr et 1mg d’'HE

de Myrte, préparé puis finement broyé et déposé ensuite dans un moule, puis soumis
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a une tres forte pression (10Pa) dans une presse hydraulique. Il est ensuite extrait du
moule sous forme d’une pastille (KBr +HE Myrte)

Les échantillons sont incorporés a un support de KBr car il n'absorbe pas dans
L’infrarouge, il est soluble dans I'eau, L’alcool, la glycérine et Iégérement soluble dans
I'éther, ce dernier est hygroscopique et Présente une bonne résistance aux chocs

thermiques et mécaniques.

¢ Acquisition des spectres d’adsorption FTIR

Le porte-échantillon contenant la pastille KBr/produit est placé dans le compartiment
de mesure de spectre sur le trajet du faisceau incident. Le signal enregistré par le
détecteur du Spectre prend en compte I'absorption du rayonnement IR par le produit

a étudier. Les spectres sont enregistrés en transmittance.

111.2.1.6 Analyse des huiles essentielles par CG/SM

L’analyse des HES extraites est faite a I'aide d’'un chromatographe en phase
Gazeuse couplé a un spectrometre de masse de modéle « CLARUS 500 »

de marque « Perkin-Elmer » programmeé a un Logiciel nommé « Turbomass »
version 6 équipé d’une détectrice et muni & une colonne capillaire en silice fondue
de 50 m de longueur, 0.25 mm ,de diamétre interne et 0.25 ym d’épaisseur de film.

La température de la colonne est programmée de 50 a 250 C° a raison de 2C°/min
pendant 43.33 minutes, la température de l'injecteur est fixée a 250 C° et celle de
détecteur a 250C°.

Le débit du gaz vecteur (Hélium) est fixé a 1ml/min, le volume de I'échantillon injecté
et 1ul de I'huile pure diluée dans 10 % dans le solvant.

L’appareil est relié a un systéme informatique gérant une bibliotheque de spectre de
masse. [73]

Figure .13 : reil GC/MS de modele « CLARUS 500 -Perkin-Elmer »
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[11.2.2 Méthodes :

l11.2.2.1 Formulation de la préparation a usage comeétique:
La formulation ures est constituée des matiéres premieres suivantes :

e |’extrait aqueux du Boswellia
e L’Huile essentielle du Myrte
e Carbomer

e Glycérine

e Vitamine E

[11.2.2.1.1 Préparation de la phase aqueuse :

La phase aqueuse est celle du Boswellia avec de I'eau distillée agitée et filtré,
'opération se fait a une température ambiante (25-30 °C).

Figure 111.14 : Préparation de la phase aqueuse
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111.2.2.1.2 Préparation de la phase huileuse :

Cette phase est un mélange entre I'huile essentielle du Myrte, de la glycérine et la

vitamine E, 'opération se fait a une température ambiante (25-30 °C).

eg

F
?
80¢
HEEED

)

Figure 111.15 : Préparation de la phase huileuse
111.2.2.1.3 Préparation de I’émulsion (créme) :
D’abord, on mélange une fraction du carbomer avec I'eau distillée sous une agitation
mécanigue, ensuite ; on verse la phase aqueuse du Boswellia en mélangeant toujours
aprés on introduit de I'HE du Myrte, Glycérine sous une homogénéisation continue
.L’huile essentielle de Myrte en plus de son effet anti vergetures, elle permet de

parfumer la creme.

A la fin nous avons ajouté quelques gouttes de Vitamine E comme conservateur

(3Gouttes pour 100 g de creme).

Figure 111.16 : Préparation de I'émulsion
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[11.2.2.2 Caractérisation du type de I’émulsion de la creme

Pour savoir de quel type d’émulsion nous sommes, on fait une étude simple de

caractérisation qui est comme suivant :

- On prend 5g de la préparation dans 20 ml d’eau distillée.

- On observe le comportement de I'émulsion.

[11.2.2.3 Caractérisations de I'émulsion:

e Mesure de Viscosité a I'aide de viscosimétre de type « BROOKFIELD —
DV2T-Extra ».

e Mesure de pH « HANNA instruments —-OHAUS-STARTER3100 M » :

Cette mesure est une des caracteres physico-chimiques les plus importantes, afin de

contréler son acidité et s’elle est applicable sur la peau du visage.

e Mesure de la densité

La densité a été mesurée par un remplissage total du pycnometre, la démarche a été
la suivante :

- Peser le pycnométre de volume vide.

- Peser le pycnomeétre entierement rempli avec la creme

- Faire une division des masses c’est-a-dire la masse total sur la masse du
pycnometre vide et on aura le résultat.

[11.2. 2.4 Evaluation de la stabilité et vieillissement accéléré :

Cette évaluation a été faite sous des conditions physiques rigoureuses dans une
éprouvette graduée par I'observation a un intervalle de temps réguliers afin de vérifier

l'instabilité.
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On étudie la coalescence des gouttes ou le déphasage de la creme par centrifugation
en utilisant une centrifugeuse de type « SIGMA-2-16KL » & une vitesse constante de

(4000tr/mn pendant 5 minutes) a une température ambiante de 25°C

Figure I11.17 : Centrifugeuse « SIGMA-2-16KL »

111.2.2.5 Contréle de ’homogénéité par microscopie optique :

Pour apprécier ’lhomogénéité de I'émulsion ou la distribution des gouttelettes dans
'émulsion, nous avons une certaine quantité de la creme étalée sur une lame puis
recouverte d’'une lamelle pour une observation microscopique par un microscope

optique de type « PRODILAB » avec un agrandissement de 10 et 100.

Figure 111.18 : Microscope « PRODILAB »
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[11.2.2.6 L’analyse sensorielle (controle des caractéres organoleptiques) :

C’est un examen des propriétés organoleptiques d’un produit par les organes des sens
[8], une étude utilisée pour décrire les sensations que les humains percgoivent avec
leurs cing sens (Toucher, Golt, Odorat, Ouie, Vue) lors d’'un contact avec la creme

ou d’autres produits et dans divers domaines.

Pour vérifier la qualité sensorielle de notre créme nous avons fait un sondage de dix

personnes en se basant sur les critéres principaux :

+ Etalement ; c’est-a-dire la rapidité du glissement de la creme sur la peau

+ Fraicheur : aprés l'application de la créme, est ce qu’il y'a une sensation
d’épanouissement ou pas.

+ Douceur : s’il y'a une sensation lisse et douce aprés I'application de la creme
sans qu’il y ‘es une sensation d’excés de gras.

+ Pénétration : la bonne ou mauvaise diffusion de la creme dans la peau

L

Onctuosité : 'aspect de la creme, s’il est doux et apaisant.

+ Effet filmogéne : la formation d’un film sur la peau.

Chaque personne doit évaluer chaque critére par une note allons de 1 a 5.

[11.2.2.7 Analyse Microbienne :
Les analyses microbienne d’un produit fini s’effectuent de la méme maniéere que celle
des matiéres premiéres afin de voir s’il y'a une contamination ou bien des micro-
organismes tel que : bactérie, moisissures ... etc., 'analyse sont faite selon les étapes

suivantes :
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- Premiere étape : préparation des dilutions :

On effectue une dilution avec le DE (Dey Engley) avec une mesure décimale c’est-a-
dire 1g du produit et on compléete jusqu’a 10 g avec le DE.

Figure 111.19 dilution de la creme avec le diluant DE

- Deuxiéme étape : recherche et dénombrement des germes aérobies
mésophiles totaux :

Ces germes (= microbes=bactéries +levures +moisissures) sont présents dans les
produits qui se développent en présence d’air (aérobie) a une température moyenne
(mésophile entre 25 a 30 °C).

L’étape se fait d’'une dilution décimale (produit +DE), ensuite on prend 1 ml dans une
boite a pétri stérile et vide de cet usage et on complete avec environ 10 -15 ml de

gélose PCA (Plate Count Agar) et bien homogénéiser pour une bonne dispersion.

Figure 111.20 : échantillon dilué avec DE et gélose PCA

Les boites seront incubées couvercle en bas a 32°C pendant 72 heures devisées en

trois lectures (24 heures /48 heures/72 heures), pour détecter les bactéries.
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La lecture se base sur les colonies des germes aérobies mésophiles totaux (GAMT)

qui sont présentées en forme lenticulaire en masse.
Le dénombrement est reparti en trois petites étapes :

1- Dénombrer que les boites qui contiennent entre 16 et 300 colonies ;
2- Multiplier le nombre trouvé par l'inverse que sa dilution ;

3- une moyenne des colonies entre les différentes dilutions faites.

- troisieme étape : recherche et dénombrement des moisissures et levures :

Nous rappelons que les moisissures sont des champignons microscopiques formant
le groupe des hyphomycetes et regroupant des milliers d’espéeces. Elles sont formées
de nombreux filaments minces et enchevétrés [74] .Elles sont mésophiles et d’autres

sont multipliés a une température inférieure a 15°C.

Alors que les levures sont des micro-organismes eucaryotes (noyau délimité), non
photosynthétiques, chimio-hétérotrophes (puisent leur énergie dans la dégradation de
substances organiques variée s), champignons a thalle unicellulaire immobiles. Le
thalle de la levure est l'appareil végétatif le plus simple, sans racine ni tige, sans

rameau feuillu et non chlorophyllien. [75]

L’étape se fait d’'une dilution décimale (produit +DE), ensuite on prend 1 ml dans une
boite a pétri stérile et vide de cet usage et on compléte avec quelques gouttes de
gélose sabouraud et bien homogénéiser pour une bonne dispersion puis incuber a

22°C pendant 5 jours

Figure 111.21 : échantillon dilué avec DE et gélose sabouraud
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La lecture se fait a partir de la 48éme heure d’incubation, elle consiste de lire en
premier lieu la lecture des boites témoins, si 'une de ces boites présente des levures

et moisissures on refait I'analyse.

Le dénombrement de colonies de levures se fait a part et des moisissures a part.

111.2.2.8 Test rhéologique (viscosité, écoulement) :

Le but de cette étude est de caractériser le comportement rhéologique de la creme
en fonction d’un écoulement variable afin de distinguer quel modéle rhéologique elle
obéit.

La procédure est de faire varier la vitesse de cisaillement. Le rhéogramme obtenu
donne la variation de la viscosité en fonction de la vitesse de déformation

Ce test nous permet de déterminer la viscosité de la créme et pour cela nous avons
utilisé un rhéometre de type « Anton Paar Modulat Compact Rheometer MCR 302 »
relié a un bain thermostaté et manipuler par un logiciel qui traite les données.

Julaba k
b

|
—

Figure 111.22 : Rhéomeétre Anton Paar Modular Compact rheometer MCR302 et un
thermostat
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Chapitre IV : résultats et
discussion :
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IV.1 Caractérisation physico-chimiques du Boswellia :

Tableau IV.1 : Caractéristiques physico-chimiques de I'extrait aqueux du Boswellia

Densité a 20°C 0.845
pH 4.83
Conductivité (mS) 1576

Aspect cristaux de formes non homogénes, opaques
couleur jaune vert clair & jaune marron
Odeur agréable, résineuse, mystique

IV.2 Analyse Spectroscopie Infra-Rouge a Transformée de Fourier

Le premier spectre est celui du Boswellia poudre (brute) est présenté dans la figure

sulvante :
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Figure IV.1 : spectre FTIR du Boswellia poudre

Le spectre IR a montré un pic caractéristique de I'étirement de la liaison (O-H) a 3437

cm?. Celui de la liaison (C-H) a 2932 cm™ ensuite une bande correspondant a

I'étirement de la liaison (C=0) en liaison avec les groupements de dérives acryliques

aux environs de 1700 cm™.
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Les liaisons (C-H) se manifestent a 1450 cm™ par une courbure alors que des
étirements symétriques de groupements carboxylates sont enregistrés a 1370 cm™.
Une bande apparaissant a 1240 cm™ doit renvoyer a un étirement d'une fonction
cétone aromatique.

Au proche infra-rouge est mise en évidence la présence des liaisons (C-H) notamment
cycloalcnes a 1025 cm™ et 988 cm™. Notons que toutes ces vibrations sont en accord

avec les bandes signalées dans la littérature.[76]

IV.3 Caractérisation de I’'HE du Myrte :

- Rendemement et caractérisation physico-chimique

La détermination du taux d’humidité de la matiére végétale a été obtenue par le
séchage des feuilles fraiches de I'espéce myrtus communus L. Elle révele une teneur
en eau égale a 33 %. Le résultat montre la richesse hydrique de cette matiére. L'indice
de réfraction de I'huile a été déterminé sur un réfractometre d'Abbé et il vaut 1,462 (a
20°C).

Tableau V.2 Rendement et propriétés organoleptiques :

Rendement | Caractéristiques organoleptiques | Taux Indice de
d'humidité | réfraction
(20°C)
Aspect | Couleur | Odeur
0.20% Huileuse | Jaune Fraiche et 33% 1,462
clair agréable

55



Iv.4 analyse spectroscopique de I’'HE du Myrte

C—Héthylénique Y

=0

N EERTE FRETY FEWAE FRAWS FRRNE AURT AR FRAT

FigurelV.2 : Spectre FTIR de 'HE de Myrte

L’huile essentielle de MyrtusCommunis est caractérisée par la présence de plusieurs
pics et bandes dans la partie généralement exploitable entre 3500 et 550 cm™ et aussi
dans la partie représentant 'empreinte digitale de la molécule entre 1800 et 550 cm-
1, Une bande plus ou moins importante est localisé a 3461 cm* peut étre attribuée aux
traces d’eau contenu dans la matiere végétale. Cependant, en ensemble de
pics caractéristique du caractére organiques est situé entre 3006 et 2850 cm™* le pic
localisé a 3006 cmest caractéristique de la vibration de la liaison —C-H d’un alcéne
par contre les autres pics situés entre 2978-2850 cm! sont attribués aux vibrations
des liaisons —C-H des groupements meéthyles (CHs) et méthylenes (CH2). Il
est intéressant de remarquer la présence d’un pic le plus important situé a 1745 cm
spécifique a la vibration de la fonction carbonyle —C=0 d’un ester. Enfin il faut ajouter
la confirmation de la présence d’un alcéne par la présence d’un pic caractéristique de

la liaison -C=C- d’un alcéne. Celle-ci est située aux environs de 1641 cm™,

Par ailleurs, les pics aigus a 1044 cm™ et 1085 cm™ ont été attribués aux vibrations
d'étirement de C-0, et C-C alors gu'aux plus basses longueurs d'onde sont

enregistrées la bande relative aux groupement ethers aux environs de 870 cm™ .[77]
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IV.5 Caractérisation de I'extrait de I'huile de Myrte par CG-MS

Cette technique peut fournir la meilleure carte d’identité quantitative et qualitative d’'une
HE. Le profil chromatographique en phase gazeuse permet de connaitre tres
exactement la composition chimique et de rechercher d’éventuelles traces de produits

indésirables tels des pesticides ou des produits chimiques ajoutés.

Le couplage CG-MS est 'une des techniques parmi les plus utilisées de la chimie
analytique. L’association des deux techniques fournit un instrument d’analyse
particulierement performant. En effet, l'utilisation de la CPG a haute résolution
(colonne capillaire) couplée a la spectrométrie a basse échelle de masse, le tout allié
a loutil informatique (micro-processeur), permet le développement de méthodes

d’identification fiables et rapides.

Nous observons sur ce chromatogramme différent composés qui peuvent étre
identifiés par leurs temps de rétention. Une détermination des indices de rétention n'a
pas malheureusement été possible a défaut des temps de rétentions de la série des
hydrocarbures allant du C9 au C20. Néanmoins, le couplage de cette technique aux
réponses de la spectrométrie de masse pourrait nous permettre d'identifier les familles

des constituants de cette huile.

Pinénes

|

[ ! Terpinene 3-al

Figure IV.3: Chromatogramme de Chromatographie gazeuse de I'extrait de I'huile de
Myrte
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Figure IV.4: Chromatogramme de Chromatographie gazeuse de I'extrait de I'huile de
Myrte

Ainsi, les premieres familles éluées et détectés sont les hydrocarbures terpéniques.
Les composants majeurs de cette huile étant les pinénes (figure ...). Effectivement,
d'aprés la littérature, les fractions les plus dominantes dans cette huile, notamment

traités par un procédé par entrainement a la vapeur, sont les pinenes.

La seconde famille est a base d'ocimene, de cymeol et d'eugenol. Ainsi, une différence
dans la composition chimique des HE analysées est observée entre nos échantillons
et ceux rapportées dans la bibliographie. Cette différence peut étre expliquée par
'influence des facteurs environnementaux, écologiques et techniques. Néanmoins,
tous les auteurs s'accordent sur le fait que les composés terpéniques restent les

composeés majoritaires quel que soit l'origine de la plante considérée.

Nous remarquons que la composition de notre huile essentielle est similaire a celles
obtenues dans de nombreux travaux sur des extraits d'huile de Myrte d"origine

algérienne de la région de Mitidja.
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I\V.6 Préparation de I’émulsion :

A- Essais de formulation en présence de la gomme xanthane en tant
gu'épaississant :
La gomme xanthane est Polyoside anionigue de masse moléculaire élevée se
présentant sous forme de poudre blanche & blanc-jaune d’odeur caractéristique.
Soluble dans 'eau (donnant une solution fortement visqueuse, pratiquement insoluble

dans les solvants organiques) [78]

CH,OH CH,0H
o o
0 OH o]
COOH e OOH OH 1,
,,,,, 3 o
HoC” VL R? T
R 0 o,
OH
OH
R°0
cooH P
o o

OH

Figure IV.5: structure de gomme xanthane

Tableau 1V.3 : représentation des résultats de plusieurs essais de formulations

obtenus
F1 F2
Boswellia 5 15
HE de Myrte 0.5 0.12
Gomme Xanthane 3 1
Glycérine 5 5
Vitamine E 1 0.5
TEA 7 6
Kathon CG 0.2 3
pH 4.3 5.7
Aspect Préparation tres Aspect fluide
visgueuse mais avec un pH
instable avec une convenable mais
odeur forte instable et non
conforme
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Au vu de ces résultats insatisfaisants, nous avons préféré retiré la gomme xanthane
et de la remplacer par du Carbomer afin d'améliorer la consistance de la préparation
et substituer le conservateur utilisé avec du Rhéocare C+ afin de pouvoir perdurer sa
stabilité.

B- Essais de formulation avec le Carbomer et le Rhéocare C plus :

Le remplacement de ['épaississant et du conservateur a permis d'obtenir des
formulations  jugées plus conformes et convenables comme le montre les

compositions regroupées dans le tableau ci-dessous.

Tableau IV.5: représentation des résultats de plusieurs essais de formulations

obtenus
F1 F2 F3 F4 F5
Boswellia 6 9 10 10 10
HE de Myrte 0.5 1 0.12 0.12 0.12
Carbomer 3 2 0.5 1 1
Glycérine 5 6 5 5 5
Vitamine E 1 1 0.5 2 0.5
TEA 4 2 3 5 4
Rhéocare C+ 1 0.25 0.5 1 2
pH 4.3 4.4 5.7 5.9 6.3
Aspect Créeme Non Peu Satisfaisant | Aspect
acide, satisfaisant | satisfaisant consistant.
instable formulation
et non stable et
conforme conforme

A premiére vue, le carbomer Rhéocare C+ montre une meilleure efficacité. En effet,
une creme stable est obtenue a une concentration a raison de 10% de la phase
aqueuse et de la phase huileuse a 0.125% d’HE de Myrte. Le contrdle du pH est
également un facteur primordial pour la recevabilité d'une quelconque préparation

destinée a un usage cosmétique.

En plus, la diminution de la fraction huile essentielle tend a déplacer le pH vers des

valeurs mieux adaptées au pH cutané.
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La formulation F5 parait la plus adaptée et considérée en tant qu'émulsion et sera

caractérisée selon les protocoles de contréle des émulsions.

[V.7Caractérisation de I’émulsion :

Afin de déterminer de quel type I'émulsion est on a fait une dilution de la creme avec
'eau distillé.

Figure 1V.6 : Dilution de la creme pour une caractérisation de I'émulsion

e Apres la dilution :

On a laissé la creme apres sa dilution pendant 24heures ensuite 48 heures et enfin

10 jours pour une basse conductivité. Et nous avons obtenue selon la figure suivante :

Figure IV.7 : Photo de I'échantillon obtenu suite au mélange de la creme et l'eau
distillée

- On constate que la creme se disperse lorsqu’il est ajouté a de I'eau. On peut
donc en conclure que la creme est une émulsion directe (émulsion simple). En
effet, si celle-ci était inverse alors il y aurait eu séparation de phase entre I'eau

et la creme
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IV.8 Caractérisation physico-chimiques de la creme :

Tableau V.6 : caractérisation physico-chimiques de la creme

Viscosité 20,4 mPa.s
Densité 1,025 g/cm?3
pH 6,28
conductivité 0,84 mS

V.9 Tests de stabilité :

Les tests ont été effectués par une centrifugeuse pour accélérer la séparation des
deux phases.

Figure IV.8 : Photo des échantillons obtenus apres la centrifugation

On constate qu’il 'y a aucune séparation de phases apreés le test qui a été effectué,

cela montre la bonne stabilité de la creme.

IV.10 Contréle de ’homogénéité par microscopie optique :

L’image microscopique de la creme est présentée sur la figure suivante, quand on

observe le gel par microscope on voit qu’il est constitué de plusieurs substances.
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a) Agrandissement de 10 b) agrandissement de 100
Figure IV.9:Photo obtenue au microscope optique de I'échantillon (grossissement de
10 et 100)

Celle-ci nous montre bien la présence d’'une phase continue huileuse et d’'une phase
discontinue aqueuse composée de gouttelettes et méme du carbomer. On remarque
que les gouttelettes sont quasiment toutes de tailles différentes, I'échantillon est donc

poly dispersé. On remarque une bonne dispersion et homogénéisation de I'émulsion.

Cependant, nous n’avons pas pu réaliser d’'avantages d’analyses sur cette émulsion

par manque de temps et de moyens.

IV.11Analyse sensorielle :

Cette analyse est un parametre trés important car elle est liée au choix et I'affinité de
chaque consommateur. Elle consiste a étudier d’'une fagon ordonnée les propriétés du
produit afin de le classer et améliorer d’'une maniére extrémement rigoureuse et

conforme.

Ensuite la creme formulée a été testée sur une dizaine de personnes en donnant une
moyenne notation pour les six critéres (cités dans le chapitre Ill). Ces moyennes sont

présentées dans le tableau ci-Dessous :
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Tableau IV.7 : Notation des six criteres de la creme par les consommateurs

Criteres | Référe | 1ére | 2é | 3é | 4é | 5é | 6é | 7é | 8¢é | 9é | 10é
nce perso | me [ me | me|me|me| me|me| me| me
nne
Pénétra 4.2 39 37 4 |33(35]| 3 4 (36|41 3.9

tion

Etaleme | 4.7 4 45128 (3741146 |29| 3 |34 4.1
nt

Fraiche 3.4 25 |33(33|32(29|31|28(27|31] 29
ur

Onctuo | 4.7 4.2 3 132|45|46(39| 4 |3.1]|3.7]| 4.2
sité
Effet 4 3 39138 3 (27|35 3 |29(34]| 25
filmoge
ne
Douceu | 4.1 38 |42 (39| 4 |36|29| 4 (39| 3 3
rapres
I’applic
ation

D’aprés le tableau obtenu par I'analyse sensorielle de la creme on remarque que :

La moyenne des notations des dix personnes pour les critéres est des moyennes
proches aux références, donc pour une analyse sensorielle obtenue de la creme
c’est un résultat satisfaisant et acceptable.

e Caractéristique organoleptiques de la creme

Tableau IV.8 : Caractéristique organoleptiques de la creme

Gel Caractéristiques organoleptiques
Aspect Couleur Odeur Méthodes
Consistant Blanc nacré Résineuse et Controle visuel
cireuse.
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IV.12 analyse microbienne :

L'essai consiste en la contamination artificielle de la préparation, au moyen d'un
inoculum de microorganismes appropriés. Il faut maintenir la préparation inoculée a
une température prescrite avec la procédure de prélevements a des intervalles de
temps donnés et au dénombrement des organismes dans les échantillons ainsi
prélevés.

Les étapes de cette analyse sont détaillées dans le chapitre réservé aux matériels
et méthodes.

On effectue une analyse microbiologique pour voir si notre produit est
conforme, consommable et répondant aux normes ou non.

Les deux tableaux suivants montrent les résultats microbiennes de la créeme sans et
avec conservateur.

Tableau 1V.9 : analyse microbienne de la créme sans et avec conservateur

Levures et moisissures Germes aérobies mésophiles totaux
Préparation | Présence de moisissures Présence des GAMT
. Ry . g
sans - e
conservateur
Préparation
avec
conservateur
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D’aprés les résultats obtenus le gel est contaminé au bout de quelques jours en
absence du conservateur. Car la norme Algérienne« NA-8287 » indique que les
GAMT dans un produit cosmétigue ne dépasse pas 1000 UFC (unité formant
colonie)/g et la norme Algérienne « NA-8285 » le dénombrement de levures et

moisissures ne dépasse pas 100 UFC/g.

Toutefois, en présence du conservateur, il est indiqué une absence totale des germes
aerobies mésophiles totaux, levures et moisissures. Ces résultats sont en accord avec
la norme Algérienne 8287 pour les GAMT et 8285 (voir 'annexe n°6) pour les levures
et moisissures qui nous ont permis de conclure que la créme préparée en présence

du conservateur est une préparation de bonne qualité microbiologique.

IV.13 Test rhéologique :

Aprés la formulation de la creme, il est important d’étudier son comportement
rhéologique .le test a été effectué sur la creme aprés I'avoir laissé reposer pendant
24 heures au moins. Le rhéometre utilisé est de type plan-plan de marque PAAR
PHYSICA RHEOLAB MCR300, muni du logiciel US200 pour la commande et le

traitement de données.

Les propriétés et les parametres rhéologiques dépendent de la contrainte et la durée
de l'application de celle-ci. Le résultat la creme formulée est présenté sur la figure

suivante :
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Figure IV.10 : courbe d’écoulement de la préparation

Le rhéogramme reporté sur la figurelV.10 indique la viscosité en fonction du taux de
cisaillement montre que la préparation élaborée est rhéofluidifiante, car en effet la

viscosité diminue lorsque le taux de cisaillement augmente.

Ce type de comportement est de loin le plus fréquent. Il concerne les dispersions de
particules asymétriques, les polymeres a longues chaines en solution ou a I'état fondu,
les pates de papier, ou plus encore les cremes cosmétiques. Celle-ci devant étre

fluides lors de I'étalement et visqueuses au toucher.

A I'échelle microscopique, les molécules ont tendance a s'aligner progressivement
sous l'effet de la vitesse de cisaillement le long des couches. Ceci va favoriser leur

glissement.

Ainsi, les résultats obtenus sont conformes pour décrire cette préparation en tant

gu'une créme.
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L'application de modeles mathématiques permet une description plus rationnelle du
comportement rhéofluidifiant. Le modele le plus adapté a été celui de Carreau car il

présente:

e Un coefficient de corrélation R=0.99772
e Une équation: n= 1+ ((@-x)?)?
Avec n: viscosité , a= 257,49 |, p= 0.42104
On note des viscosités limites no=9407,7 Pa.s et n-= 0,123 Pa.s

On peut apprécier la précision de ce modele, au vu des valeurs proches du coefficient

de corrélation.

La courbe a écoulement de la créme en question montre deux zones, l'une aux
cisaillements trées faibles allant jusqu'a 0,04 s la viscosité est constante selon un
comportement Newtonien. Au-dela de 0,04 s, la viscosité diminue donc la creme
commence a subir une déstructuration donnant naissance a un comportement

rhéofluidifiant.
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Conclusion
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Conclusion

Le présent visant a valoriser la combinaison des deux extraits de Boswellia et de
I'huile de Myrte a travers la formulation d'une creme a usage cosmeétique nous a

permis :

e De procéder a diverses extractions de principes actifs issus de la biomasse et
ensuite de pouvoir réaliser des analyses physico-chimigues avancées
notamment la chromatographie CG-MS sur I'extrait de 'huile de Myrte.

e De procéder a des formulations de préparations cosmétiques au sein d'une
entreprise de I'envergure de Venus.

e De réussir une préparation d'une creme destinée pour un usage topique qui

pourrait étre destinée pour une application anti-vergeture

Ce travail ouvre la voie a d'autres perspectives visant a valoriser les différents

extraits des plantes se trouvant en Algérie.
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Liste des abréviations, symboles et conventions :
API : ingrédients pharmaceutiques actifs
H/L : hydrophiles-lipophiles
H/L/H : hydrophiles-lipophiles- hydrophiles
Cm : centimétre
Kg : kilogramme
HE : huile essentielle
R% : rendement
H% : taux d’humidité
pm : micrometre
pl : microlitres
mm : millimétre
g : gramme
°C : degrés Celsius
> : Inferieur
BBA : I'acide B-boswellique
aBA l'acide a-boswellique
KBA : l'acide 11-céto-B-boswellique
AKBA : acide 3-O-aceétyl-11-céto-B-boswellique
ABBA : l'acide 3-O-acétyl-B-boswellique
AaBA : I'acide 3-O -acétyl-a-boswellique
pH : potentiel hydrométrique
IR : indice de réfraction

GAMT : germes aérobies mésophiles totaux
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PCA : Plate Count Agar

Pa : pascal

m. Pa.s : milli-pascal par seconde, unité de viscosité

Ru Xiang : I'encens d’Oliban (en Chine)

FTIR : spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
KBr : bromure de potassium

mS : milli siemens

g/cm3 : unité de densité

UFC : unité formant colonie

R : coefficient de corrélation

nO : viscosité initiale

ne : viscosité infinie

CPG : chromatographie en phase gazeuse

CG/ SM : chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
D : densité

G : gramme

g/l : gramme par litre

HE : huile essentielle

INA : institue nationale agronomique
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Annexe n°l

T —

(vrovlu_lonall

m:o CurT
N e e

Chomlcol
Soscriptian
ngh!y Croaslnkeg Pelyacryte ocid

::N:l Name(s)
*bomer (EU 200625TIEC) Garbornar ([CTFR)

Ingrodient
C“bemo’: CASR-No. EINECS/ELINGS-NO
9003'01-4 DU’,{M!
A(;Pearanu
l-whita, frea Mowang powder, =Ight Bestic odour, 4
0N
Example of usg plications. parliculw gusrd
RHEOCARE™ C PLUS is a highly eflicient thickaner for parsonal 18 a9 mulsions ! msﬁY""M‘e

to thicken agueaus sciutions ionts A
, suspand inseluble ngradients

R-HEQCARE'“ C FLUS I5 designed 1o be applied within hak and O e wih

high viscasity build is required coupled wilh gal Iraneparancy and achie”

Polymer 5o 83 lo maximise efficiancy and cost effectivness.

tive daty

A tional product desclP
Tha spacificalions stated in the paragraphs ‘Qualty control data’ and Additiana! @
finally and conchisively describe the preperies of the Product.
Provisional quality control data
(Data which is used far qualty release and is cortified for ech batch.)
Apzearance confoems to standard
Cdour confoms to standard

0'
Vigcosily {Brooklield) 45000 - 65000 mPas 1S0 2555
(0.5% agueous salutien, RVT, 25C, Sp 7.02‘3 :)Pm] a
sidual n max. 0.1 3% 0 nm

Gerclarty (05%) i, 85 % pctiophoiometer @ 42

Additional product descriptive data

(Data which is provan statislically but net delermingd ragulily.)

1i2
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Annexe n°2

R

gnformations sur les propriétés physiques et chimiques essantielles:
pour plus dinformations voir la Ache technigue du prodult.

aspect physique:

Erat physique & 20 9C:

hspect:

Cowddeur:

Odeur:

Seuil oifactif;
Valatiité:
Température débullition a pression atmosphérigue:
Pression de vapeur a 20 oC:
Pression de vapeur 3 50 oC:

Taux d'évaporation a 20 °C:
Caractéristiques du prodult:
Masse volumique a 20 o2

Densite relative & 20 9C:

Wiscositd dynamique a 20 °C:
Ysoosité cinématique & 20 o0
Viscosite cindmatique 3 90 9C:
Cancentration:

pH:

Densité de vapew a 20 °C:
Coefficent de partage n-oc=nolfeau & 30 2C:
Solubdité dans Feau 3 20 °C
Proprieté de solubilité:
Terrpérature de décomposition;
Point de Fusion,point de congéation:
Propridtes explosives:

Propriétés comburantes:
Inflammabilité:

Point déclair:

Inflammabilité (solide, gark:
Temperature d'auta-sgnition:
Limite dinflammabilite inferigure:
Limite dinflammabilité supérigure:
Explosivibéd:

Limit inférieur d "explosivité:

Limit supsriewr d°explosivité:
Autres Informatlons:

Tension suparficielie 20 4
Inchce de réfraction:

Liguide

Hon disponitle
Non disponable
MNan dispanitle
Pas pertinent *

340 o0

O Pa

0 Pa (0 kPa)
Pas pertinent *

Hen disponible
Hon disponibie
979,47 P
871,77 5t
Pas pertimeant *
Pas pertinent *
1132 %

Pas pertinent *
-1,75

Pas pertinent *
Complétemant riscitie
Pas pertinent *
19 =

Pas pertinent *
Pas pertinent *

179 o0
Pas pertinent *
3249 o0
1,2 % ¥olume
2,9 % Volume

Pas partinent *
Pas pertinent *

Pas pertinent *
Pas pertinent *

*Han applicabia gn raison de 3 nabere du produk, ne foumissant pas les infonrations d= prooridiés de sa ——
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Annexe n°3

safety Data Sheet

reaction mass of: 5-chloro-2-methyl-4-lsothiazolin-3-cne [EC no. 247-500-7] and 2-me!M~2H
-Isothlazel-3-one [EC no. 220-239-6] {3:1); reaction mass of: 5-chiore-2:
Index: %:3 ;\83-00-5 CAS: 55965-84-9, EC No: NA

A-TLV STEL- -
.2 W ECBH-MG/M3- ECST-MG/M3: None.

e
ose fitting safet I
Protection for skin: ng y goggles, don't use eye lens.

Use clothing that provides comprenensive pratection to the skin, e.g. cotton, rubber, PYC or
Protection iot hands:

Use peatective gloves that provides comprehensive profection, e.g. P.V.C., neoprene or
Respiratory protecticn:

Not needed for normal use,
Thermal Hazards:

None

Environmental exposure controls;
None

9. PHYSICAL AND CHEMICAL PROPERTIES

9.1 Informaticn on basic physical and chemical properties
Appearance and colour: 18
Odour; weak
Odour thrashald: NA
pH: 15-3.0
Meiting point / freezing point:  N.A,
Initial boiling point and boiing range: 100TC

Solid/gas fammabilily: NA
Upperfiower flammability or explosive mits: NA
Vapour density: N.A.
Flash point: >100°C
Evaporation rate: NA
Vapour pressure; 27.2 hPa (20C - OECD n. 104)
Relative density: 1.47-1.23
Solubility in water: N.A.
Lipld solubility: NA
Partition coeflicient (n-octanoliwater): N.A.
Auto-ignition tamperature: N.A,
D position temperature: NA.
Viscosity: NA
Explosive properties: NA.
Oxidizing properties: N.A.
9.2 Other information
Miscibiity: NA
Fat Solubility: NAL
Conductivity: N.A.

Substance Groups relevant propectias NA

10. STABILITY AND REACTIVITY
10.1 Reactivity
Stable undar normal conditions
10.2 Chemical stabiity
Stable under normal conditions
40.3 Possibliity of hazardous reactions

MPCONS0046/1
Pagen.50f0
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Annexe n°4 :

 — 1. nEmA
{ NoN AKING
V\&'U mne OF THE SUBSTANCEMIXTURE AND OF THE COMPANY/UNDERT

Product IMormation
Tradle name
& Uit : Tocophaeryl Acstste
the
Substancain © For the fortification of foods
— Ingredient for :np:du andior abiets
Ingredient for pharmaceutical produci®
Ingredient for persanal cars procucht
2. HAZARDS IDENTIFICATION
GHS Classification

11 Not & hazardous substance or misture according to Regulation (EC) No. 12722008,

Classification (§7/S48/EEC, 199945/EC)
I Net a hazardous substance or mixture according to EC-directives 87/543/EEC or 199H48EC,

3. COMPOSITION/INFORMATION ON INGREDIENTS

Brief description of the i Substance

procuct

Molecular foemula - ©3a1 H5203

Remarks : Ne dangerous ingredients according 10 Regulation (EC) No.

180772006
Further ingredients
Chemical Name CAS-No. Classification GHS Claseification | Concentration
EC-No %]
Regisiration

number =

34dihydr02,5,7,6- | 7696912 T

mm?t_&gj‘ﬁ.ﬂ- 231.710-0

118 MSDS_GB /EN
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Annexe n°5

GILYCERIN

iy
D) INFORMATIONS
NOM PRODUIT ; Olycerin
1)

CARACTERIST]QUES ORGANOLEPTIQUES

SPECIFICATIONS __’::::]

ASPEC-T Liquide limpide et
COULEUR Incolore |
ODEUR Caractéristique

I}  CARACTERISTIQUES PHYSICO-CHIMIQUES

SPECIFICATIONS

Acidite ou alcalinite (mL NaOH 0.1M) <0.20
Aldehydes (ppm) < 10.00
Cendres sulfurigues (%) <0.01
Densité relative (20°C) > 1,2600
Indice de refraction (20°C) 1.4700 - 1.4750
Teneur en chlorures (ppm) < 10.00
Teneur en cau (%) < 0.5
Teneur en glycerol (%) 99.50 - 101,00
Teneur en métaux lourds en Pb (ppm) < 5,00
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Annexe n°6

Normes des produits cosnetiques pour adulte (NA8282) .

| germe | Norme

; Germes aerobxe mesophiles | <1000 UFC/ML OU/G
moisissures | <100 UFC/ML OU/G

levures | 100 UFC/ML OU/G

. Coliformes totaux _Absence

' Coliformes fcaux . Absence

| Pseudomonas aeruginosa ~Absence

' Staphylococcus aureu : Absence

Normes des produits cosnétiques pour les nourrissons et aux niveaux des zones

sensibles (muqueuses) (NA8282) :

o “TRame
Germes Zobie rresophulcs <100 UFC/ML ou/G
| Levures . €100 UFC/ML OQU/G
 moisissures | <100 UFC/ML OU/G
| Clostridium sulflto gducteurs | Absence

| Grmes pathognes 1 Absence

Normes des produits utiligs autour des yeux (NA8282) :

germe _ Norme
_Gﬁermggg_robne rresophlles _ <50 UFC/ML 0oU/G
Levures , | S_S_O_UFC/ML OuU/G
moisissures "~ <50 UFC/ML OU/G
Grmes pathognes Absence
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