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Résumé

Ce travail se propose d’extraire les huiles essentielles de Rosmarinusofficinaliset de
Menthapiperatad’une part, et d’autre part d’apprécier leur effet conservateur sur deux
produits cosmétiques ; un apres shampoing et une creme solaire IP60 en contrdlant la stabilité
des deux huiles essentielles incorporées dans les deux produits.

Extraction des huiles essentielles a partir des feuilles séchées pendant une période
d’une quinzaine de jours a été réalisée par la technique d’entrainement a la vapeur d’eau. Le
rendement en huile essentielle du romarin obtenu est de 0,62% et celui de la menthe poivrée
est de 1,53%.

Etude analytique des deux huiles essentielles, qui a porté sur I’analyse organoleptique
(aspect, couleur et odeur) et physico-chimique (densité, indice de réfraction, indice d’acide,
indice d’ester et I’indice de saponification), a révélé des résultats en accord avec ceux
préconisés par les normes AFNOR.

Etude de I’activité antimicrobienne réalisée sur un ensemble de souches bactériennes a
révelé que I’huile essentielle de Menthapiperata présente, in vitro, une activité bactéricide
beaucoup plus importante que celle de Rosmarinusofficinalis. En outre, les germes les plus
sensibles envers I’huile essentielle de Menthapiperata sont : E. coli etEnterococcusfaecium.

Contréle de I’effet conservateur par I’étude de la stabilité durant une période d’un
mois a été réalisé en incorporant les huiles essentielles dans les produits cosmétiques. Cette
étude a été effectuée par des contrdles microbiologiques pour suivre I’efficacité des huiles
essentielles en tant que conservateurs. Les résultats indiquent que les huiles essentielles de
Rosmarinusofficinaliset de Menthapiperata possedent un effet conservateur. L’huile
essentielle de Menthapiperata confere une meilleure conservation de I’aprés shampoing que
celle de Rosmarinusofficinalis d’une part, et d’autre part, les deux huiles essentielles utilisées
conférent une parfaite conservation pour la creme solaire.

Mots-clés : huile essentielle, conservateur, cosmétique, activité antimicrobienne, controle
microbiologique.




Summar/y

This work proposes to extract the essential oils of Rosmarinusofficinalis and
Menthapiperata first, then to appreciate their preserving effect on two cosmetic products; hair
conditioner and solar cream IP 60 by the control of the stability of these oils incorporated in
these products.

The extraction of the essential oils of the leaves dried during a period of fifteen days
was carried out by the technique of stripping with steam. The results of the output of
Rosemarie is 0,62% and the output of peppermint is 1,53%.

The analytic study of the two essential oils, which related to the organoleptic analysis
(aspect, color and odor), and physico-chemical (density, index of refraction, acid value, ester
index and index of saponification) has revealed results in agreement with those recommended
by standards AFNOR.

The study of antimicrobic activity carried out on a whole of stocks has revealed that
the essential oil of Menthapiperata presents, in vitro, a bactericidal activity much more
important than the one of Rosmarinusofficinalis. Besides, the germs which are mostly sensible
to the essential oil of Menthapiperata are: E. coli and Enterococcusfaecium.

The control of the preserving effect by studying the stability during a period of one
month was carried out by incorporating the essential oils into the cosmetic products. This
study was carried out by microbiological controls to follow the effectiveness of the essential
oils as a conservative. The results indicate that the essential oils of Rosmarinusofficinalis and
Menthapiperata own a preserving effect. The essential oil of Menthapiperata confers a good
conservation of the hair conditioner than the oil of Rosmarinusofficinalis. On the other hand,
the solar cream has been perfectly preserved by both of essential oils used for this study.

Key words: essential oil, conservative, cosmetic, antibacterial activity, microbiological
controls.




o=ald

< Menthapiperata_s Rosmarinusofficinalis J daslu! &g 3l (adiadiol Jaal) 128 & iy
IP (] dedf aids Dlan ay oS 5 anali s frand ole o Lagis pais 4adlnal] Loginlled apidi af dga
il o) S5 Jranill Sole (A LagllSo) des gy il 038 ) jdian] 48] pe 20 60

i) g Spinil] Spile] Lo gy e dunass ads saal ddinall (51 5Y) po dpslan¥) gy jll S dSSis]
G 3l 353 50 Wl 0,620 <uilS eadl JulS) 45il gl Janiall 3 g0 sall il Sl g 2y il Zaidi
1,53% < 3 (S8 lall g Linill dial Y

el @il ) Gl galdl @l e Jilad e ciaaie) Al a5 Aldasll Al
(onadl Jelas 55 51t Jalae haa ganldl Jalrs ¢ LSOV Jalas (AAUSH) ZiiliasS 5 5l 5 (050
AFNOR ik (g dediall julaall g 381 555 il ) ciis

a3 G i€ 4 LSl e sl e de sana o i Al e el Ll Al
a3 Aad G (e Dbl ST (5 5385 o Ualiii Uy a3 23 Menthapiperata J asbd!
AV i) Dlean ST je B/ il L i) 5/ il YU Rosmarinusofficinalis J !
.Enterococcusfaecium; coli.E <ils

038 zladly Cai e e Jl sk ) Yl Al 5o ddasd g gl gy 50 Adablaal) lladl) 281 5

An o g 9 Sl A1 yall ilalamy AL Leliias 5 Al A o2 Wlis 3 ) oSAal) Jranill o) ga aa g 31
sl a3 e DS G jedal i) Adaila salaS gl gy 3l Aglled daslie Cargy

il ¥y il 5 e dhadla 33LaS Jaed) <oy Menthapiperata s Rosmarinusofficinalisd
Rosmarinusofficinalis — J lw/ <y il lgadis il (a 4iST 4ulled 233 Menthapiperatad
) 5§ Lali Gulled Craad dlasiveal] Lusln¥) gy i) i g dga o 5 edgan (po awalill ALsdls 50LaS
il A2l L dland) oy ySI d skl

¢ a5y uall kL) fhiani 5ol f4kdla sole ¢ AnuliN) g 3 Lialidalf clalSH
EUN PPN - E W




Abréviations

AFNOR : Association Francaise de Normalisation

AFSSAPS : Agence Francaise de Sécurité Sanitaire des Aliments et des produits
de Santé.

ATCC: American Type Culture Collection.

CIRC : Centre International de Recherche sur le Cancer.
D/E : bouillon neutralisant.

E. coli : Escherichia coli.

GAMT : Germes Aérobies Mésophiles Totaux.

HE: HuilesEssentielles.

ISO: International Organization of Standardization.
INRS : Institut National de Recherche et de Sécuriteé.
IP 60 : Indice de Protection.

IR : Infra-Rouge

NA : Normes Algériennes

PCA : Plat Counter Agar.

ppm : partie par million dans I’air.

SAB : Sabouraud

UFC : Unité Formant une Colonie

UV : Ultr-Violet.




Glossaire

Allélopathie :ensemble des interactions biochimiques entre deux ou plusieurs plantes
(autres que des micro-organismes).

Analgésique : (ou antalgique) est un médicament qui prévient ou diminue la sensation de
douleur. Les analgesiques les plus courants délivrés sans ordonnance sont l'aspirine,
le paracétamol et I'ibuprofene.

Antibactérienne : substance capable de traiter les infections provoquées par les bactéries
par action bactéricide ou bactériostatique.

Antifongique : substance capable de traiter les infections provoquées par les champignons
microscopiques, par action fongicide ou fongistatique.

Antiseptique : substance capable de prévenir la manifestation d’infections en contribuant
a la destruction des microbes.

Antispasmodique : médicament possédant la capacité de combattre des spasmes
(crampes, convulsions...).

Bactériostatique : se dit d’une substance qui freine la prolifération des bactéries sans
pour autant les détruire.

Cellulite : définit initialement une inflammation de tissu, quel qu'il soit, mais ce terme est
principalement utilisé pour les inflammations concernant le tissu cutané.

Cosmétique bio: tout produit cosmétique qui contient 100% d’ingrédients issus de
I’agriculture biologique certifiés par un organisme certificateur.

Détoxification : opération physico-chimique ou métabolique par laquelle un produit perd
sa toxicité.

Dysménorrhée : désigne des menstruations (régles) difficiles et douloureuses, survenant
géneralement au deuxieme jour des regles, puis s'aggravant progressivement.

Génotoxique : substance qui peut compromettre I’intégrité physique (cassure
chromosomique ou fonctionnelle du génome).

Humectant : se dit d'une substance cosmétique qui absorbe l'eau ou aide une autre
substance a retenir I'humidité au niveau cutané.

Hypersensibilité : est une réaction immunitaire disproportionnée par rapport a
la dangerosité de I'intrus qui peut notamment étre une bactérie, un virus, ou un allergéne.

Intolérance allergique: réaction pathologique de I’organisme a un aliment, un
médicament ou & un produit particulier.
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Isoprene : liquide volatil incolore a odeur forte, utilisé dans la fabrication du caoutchouc
synthétique.

Lubrification : fait de lubrifier, d'introduire une substance grasse entre deux corps pour
diminuer leur frottement.

Meélancolie : est une forme de dépression sévére, la plus grave d'entre elles.

Monoterpénols : ce sont des composés monoterpéniques, constitués par une molécule ou
une liaison C-H est remplacée par une liaison C-O-H.

Photo-allergie : réaction allergique cutanée (de la peau), de type urticaire, anormale mais
passagere, due aux rayons du soleil.

Sébum : est le film huileux sécrété naturellement par la peau ou le cuir chevelu.

Sédatif : se dit d'une substance qui agit contre la douleur, I'anxiété, I'insomnie ou qui
modere l'activité d'un organe.

Substantive :se dit des matiéres colorantes qui se fixent directement sur la fibre du tissu.
Tensioactif : ou agent de surface est un composé qui modifie la tension superficielle
entre deux surfaces.

Terpénes : hydrocarbure insaturé cyclique présent dans les essences parfumées distillées
a partir des vegétaux.

Thanatologie : étude de la mort d' un point de vue biologique ou sociologique.

Thermostatique : qui sert a maintenir la température dans une enceinte entre des valeurs
prescrites.

Tocophérol : oulLa vitamine E joue un réle important dans la protection des globules
rouges contre les substances oxydantes (les radicaux libres) et dans le ralentissement du
vieillissement cellulaire. Elle protege aussi contre les maladies coronariennes
(Dictionnaire Encarta, 2009).
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Introduction

Depuis I’antiquité et sur tous les continents, les plantes ont toujours tenu une place
prépondérante dans I’art de guérir. Selon les cultures et les époques, elles ont été exploitées
sous différentes formes, de diverses manieres et pour les usages les plus variées.
L’aromathérapie met en ceuvre des essences et des huiles essentielles pures extraites de
différentes plantes aromatiques appréciées pour leurs propriétés thérapeutiques (Moro
Buronozo, 2008).

Les huiles essentielles, trés en vogue, sont présentées comme I’excellence de ce que
peut apporter le végétal en matiere de soin, ce sont des substances de consistance huileuse,
plus ou moins fluides, tres odorantes, volatiles, souvent colorées. Elles sont extraites a partir
de différentes parties de la plante souvent par distillation et entrainement a la vapeur
(Bardeau,2009).

Les huiles essentielles sont extrémement anti-infectieuses, antiseptiques et antivirales,
elles sont aussi antihemorragiques, antidouleurs et cicatrisantes. Mais leurs aptitudes couvrent
des domaines bien plus larges, puisque elles sont utilisées dans des produits cosmétiques
(Festy,2007).

Face a I’inquiétude des consommateurs, de nouvelles alternatives ont commencé a étre
adoptés telle I’utilisation des huiles essentielles dans la conservation. Ces dernieres sont des
substances fortement antimicrobiennes, mais ne sont pas classées officiellement dans la liste

des agents conservateurs.

Plusieurs travaux scientifiques ont permis de mieux connaitre les essences et définir
précisement leurs différents constituants, leurs caractéristiques physicochimiques, révélant le
principe de leur action thérapeutique (Bardeau, 1976). Leur utilisation en médecine, en
aromathérapie et en Agroalimentaire occupe aujourd’hui une place particuliére (Rota et al.,
2008).

En Algérie, quelques études ont abordé I’effet conservateur de certaines huiles
essentielles extraites de nos plantes dans le domaine de la cosmétologie. C’est dans ce cadre
gue nous nous sommes intéressés, dans ce travail, a I’étude de I’huile essentielle de
Rosmarinusofficinalis et de Menthapiperatachoisies en raison de leur activité antifongique et
de leur disponibilité dans la région de Blida.

L’objectif de cette étude est d’apprécier I’effet conservateur des huiles essentielles de
Rosmarinusofficinalis et de Menthapiperata par :

Une extraction par la technique d’entrainement a la vapeur d’eau ;

Des analyses physicochimiques ;

Une étude microbiologique (Aromatogramme) ;

Une étude de stabilité des produits cosmétiques (aprés shampoing et créme solaire
IP60) dans lesquels les conservateurs chimiques (formaldéhyde et parabéne) ont été
remplacés par les huiles essentielles du romarin et de la menthe poivree a des dilutions
et a des doses progressives.




Etude bibliographique



CHAPITRE |

Les huiles essentielles




I-1 Généralités sur les huiles essentielles
I-1-1 Historique

Selon Fabrocini (1999), I'aromathérapie est connue depuis la haute antiquité il y a
plus de 4000 ans ou on faisait déja I’extraction des essences parfumées des plantes. Les
égyptiens utilisaient ces essences aromatiques comme produits cosmétiques.

Le 15eme siecle marqua le debut de la diffusion des connaissances sur les plantes médicinales
et sur la pratique médicale sous forme de compilations appelées herbiers.

Les traces d'utilisation d'aromatherapie retrouvées au Pakistan ont plus de 7000 ans sur terre,
des inscriptions ont éteé trouvees datant de 4000 ans en Egypte(Lucchesi,2005).

Au 19me siécle, les travailleurs en parfumeries ont développé une immunité compléte contre
les épidémies de choléra (Fouche et al.,2000).

SelonZhiri (2006), les plantes produisent plus de 30.000 types de produits chimiques, y
compris des principes volatils, colorants et d'autres composants, qui constituent aujourd'hui la
base destraitements médicaux.

1-1-2 Définition

Huiles essentielles sont un mélange des composées odorantes et volatiles d’origine
végétales obtenues, soit par entrainement a la vapeur d’eau, soit par expression a froid
(Seguin et al., 2001).

1-1-3 Rdle physiologique

Beaucoup de plantes produisent les huiles essentielles en tant que métabolites

secondaires, mais leur réle dans les processus de la vie de la plante reste encore mal connu.
En effet, les huiles essentielles peuvent avoir plusieurs effets apparent « utiles » qui ont été
décrits tels que :

e Réduction de la compétition des autres especes de plante (allélopathie) par inhibition
chimique de la germination des graines.

Protection contre la flore microbienne infectieuse par les propriétés fongicides et
bactéricides.

e Favoriser la pollinisation en attirant les insectes (Bakkali, 2008).
I-1-4 Méthodes d’extraction

Différentes méthodes sont mises en ceuvre pour I’extraction des essences végétaux. En
géneral, le choix de la méthode d’extraction dépendra de la nature du matériel vegétal a traiter
(graines, feuilles, ramilles), le rendement en huile, et la fragilité de certains constituants des
huiles a la température élevée.

A- Distillation

Selon Piochon (2008), ils existent trois différents procédés utilisant le principe de la
distillation : I’hydrodistillation, I’entrainement a la vapeur d’eau et I’hydrodiffusion.

B- Hydrodistillation




Il s’agit de la méthode la plus simple, et de ce fait la plus ancienne utilisée ou la
matiere végétale est immergée directement dans un alambic rempli d’eau puisplacé sur une
source de chaleur. Le tout est ensuite porté a I’ébullition, les vapeurs sont condensées dans un
réfrigérant et I’HE se sépare de I’hydrolysat par simple différence de densité. L’HE étant plus
legere que I’eau, surnage au-dessus de I’hydrolysat (Lucchesi, 2005).

C- L’entrainement a la vapeur d’eau

Masse végétale repose sur une grille vers laquelle la vapeur séche est pulsée. La
vapeur d’eau endommage la structure des cellules végétales et libére ainsi les molécules
volatiles qui sont ensuite entrainées vers le réfrigérant. Cette méthode apporte I’amélioration
de la qualité de I’HE en minimisant les altérations hydrolytiques.(Bruneton, 1993).

IIs existent d’autres techniques d’extractiondes HE dont on peut citer:
D- Hydro-diffusion

Cette technique est relativement récente, elle consiste a faire passer du haut vers le
bas, et & pression réduite, la vapeur d’eau a travers la matiére végétale, I’avantage de cette
méthode est d’étre plus rapide, donc moins de dommage pour les composés
volatils.(Bruneton, 1993).

E- Enfleurage et Macération

Cette technique qui est la plus ancienne et tres couteuse et peu employée aujourd’hui.
On I’emploie pour des fleurs sensibles, ne supportant pas un chauffage trop élevé, comme par
exemple le jasmin, la violette et la rose. Les fleurs sont mises a macérer dans des graisses ou

des huiles, chauffées (bain-marie ou soleil) et étalées sur des chassis en bois pendant plusieurs
jours. Une fois gorgés de parfum, les corps gras sont filtrés a travers de tissus de lin ou de
coton. Les huiles sont ensuite lavées a I’alcool puis filtrés et évaporées (Bruneton, 1993).

F- Extraction a froid

Elle constitue le plus simple procédé, mais ne s’applique qu’aux agrumes dont
I’écorce de fruit comporte des poches sécrétrices d’essences. Le procédé consiste a broyer a
I’aide de presse, les zestes frais pour détruire les poches afin de libérer I’essence. Le produit
ainsi obtenu porte le nom d’essence, car il n’a subi aucune modification chimique (Roux,
2008).

G- Extraction aux solvants volatils

Cette technique est utilisée pour les fleurs ne supportant pas la chaleur, et dont le
rendement en huile essentielle est faible. Les solvants trés volatils par exemple I’éther, et
I’hexane qui s’évaporent rapidement sont employés. Le solvant lave la matiere premiere qui
subira apres une décantation, concentration, et une distillation partielle. Ce solvant volatil est
alors séparé de «concréte » par filtrage, puis glacage de -12°C a - 15°C. La précieuse
substance ainsi obtenue est a nouveau filtrée et concentrée a faible pression (Bruneton,
1993).

H- Extraction assistée par micro-ondes

L’extraction assistée par micro-ondes est une nouvelle technique qui combine
I’utilisation des micro-ondes et d’autres méthodes traditionnelles. Dans ces procédés, la
matiere végeétale est chauffée par micro-ondes dans une enceinte close dans laquelle la




pression est réduite de maniére sequentielle. Les composés volatils sont entrainés par la
vapeur d’eau formée a partir de I’eau propre a la plante. Ils sont ensuite recupéres a I’aide des
procédés classiques : condensation, refroidissement et décantation (Hemwimon et al., 2007).

I-1-5. Composition chimique des huiles essentielles

Sur le plan chimique, les huiles essentielles sont des mélanges de structure
extrémement complexes, pouvant contenir plus de 300 composes difféerents. Ces substances
sont des molécules tres volatiles appartenant pour la grande majorité a la famille des terpénes
comme les monoterpénes (myrceéne, B-pinéne 7y-terpinéne) et les sesquiterpénes (-
caryophylléne, a-humuléne, B-bisabolene) (Svoboda et Hampson, 1999).

A- Les composeés terpéniques

Selon Guignard (1999), les composés terpéniques sont des hydrocarbures naturels, de
structure cyclique ou chaine ouverte. Leur particularité structurale la plus importante est la
présence dans leur squelette d’unité isoprénique a 5 atomes de carbone (CsHg) ils sont
subdivisés selon le nombre d’isoprénes en :

e Monoterpénes (CioHig) : formés de deux isoprénes, sont les composés les plus
volatils et représentent la majorité des huiles essentielles soit 90 %.
Sesquiterpénes (CisHy,) : il s’agit de la classe la plus diversifiée des terpenes, elle
contient plus de 3000 molécules. Ils sont souvent représentés en faible quantité dans
les huiles essentielles (Bruneton, 1999 ; Hernandez-Ochoa, 2005).

e Diterpénes (CyHzy).

e Tétraterpenes : huit isoprénes qui conduisent aux caroténoides.

e Polyterpénes (CsHg) , : ou n peut étre de 9 a 30 (Hernandez-Ochoa, 2005).

Les terpenoides : sont des terpénes avec une ou plusieurs fonctions chimiques (alcool,
aldéhyde, cétone, acide...etc.)

B- Les composés aromatiques

Cette classe comprend des composés odorants comme la vanilline, I’eugenol,
I’anéthol, et bien d’autres. lls sont moins abondants que les terpénes et sont en majorité les
dérivés du phénylpropane.

C- Les composés d’origines diverses

Il existe un nombre non négligeable de produits résultants de la dégradation des
terpénes non volatils qui proviennent de I’auto-oxydation par exemple des carotenes, ou des
acides gras comme les acides linoléique et I’a-linolénique(Piochon, 2008).

1-4-6. Propriétés et domaines d’utilisation des huiles essentielles :

Du fait de leurs propriétés multiples, les huiles essentielles sont utilisées dans les
domainessuivants :

e Parfumerie et industrie cosmétique : soin pour la peau, les huiles essentielles
favorisent le renouvellement des cellules, retardant ainsi le vieillissement cellulaire, et
sont utilisees contre les rides, la peau séche, cellulite, vergetures et aussi pour le soin
des ongles (Moro Buronzo, 2008).




En pharmacie : action antiseptiques et action antispasmodique et sédative, s’exercant
principalement au niveau digestif (Roux et Catier, 2007).

Industrie Agro-alimentaire : les huiles essentielles sont aussi utilisées comme
conservateurs alimentaires (Meyer et al, 2004).

-2 Les huiles essentielles étudiées

Dans notre étude, nous nous sommes intéressés a deux huiles essentielles, celle du
romarin officinal et celle de la menthe poivrée.

I-2-1 La Menthe poivrée
A. Historique

Les feuilles de la menthe poivrée ont été trouvees dans des pyramides égyptiennes

datant du premier millénaire avant J-C, le non «mentha» vient du grec « Minthe » et du latin
« menta » «pipérata» signifie poivrée.
Menthe poivrée a été reconnue et bien décrite en (1696) par Ray, aux environs de Londres, a
Mitcham, ou cet hybride est apparu, d’ou son deuxieme nom : Menthe Anglaise, sa culture
s’est répandue ensuite dans toute I’Europe Occidentale et Méridionale, et ultérieurement aux
USA (Moyese, 1971).

B. Généralités sur la plante

C’est une plante vivace qui fait partie de la famille Lamiaceae, et du

groupesystématique dicotylédones. Les exigences de la culture de cette plante sont :

e Température : la menthe craint les basses températures, elle entre en repos végétatif
pendant I’hiver. Il est possible qu’elle ait besoin du froid, mais si le sol est gelé
profondément et longtemps, il peut y avoir une destruction mécanique des racines.

Sol : elle peut étre cultivée dans tous les sols sauf dans les terres trop argileuses,
humides et froides en hiver.

Altitude : la menthe poivrée peut étre cultivée en climat de montagne, tempéré,humide
jusqu’au 900-1000m d’altitude et en climat de montagne méditerranéen, acondition
d’arroser pendant la sécheresse d’été(Guenther, 1984).

C. Classification
La classification botanique de la menthe poivrée est portée dans le tableau I:

Tableau I : Classification botanique de Menthapiperata.

Régne Végétal

Embranchement Spermaphytes

Sous embranchement Angiospermes

Classe Dicotylédones

Sous classe Gamopétales

Ordre Lamiales

Famille Lamiacées ou Labiées
Genre Mentha




Espéce Menthapipérita L.

(Hammiche, 1995)
C. Appellation et etymologies

SelonBranger (2004), lesdifférentes appellations de la menthe poivrée mentionnéessont :

Francaise : Menthe anglaise, menthe poivrée, Sentebon.
Anglaise : peppermint.

Espagnole : Hierbabuena, menta.

Portugaise : Menta.

En arabe ;g Lai )l

D. Description

Menthe poivrée est originaire du Moyen-Orient. Elle résulte d'une hybridation entre la
menthe aquatique (Menthaaquatica) et la menthe verte (Menthaspicata). Elle pousse sur des
sols frais et humides riches en humus jusqu'a 1,8 m d'altitude. Plante commune dans toutes les
régions tempérées du monde, et plus particuliéerement d'Europe Centrale et du sud ou elle est
également abondammentcultivée (Benayad, 2008).

Il s'agit d'une plante vivace a rhizome long, rampant, tracant, chevelu. La tige, de 50 a 80
centimetres, dressée ou ascendante, se divise en rameaux opposés. Ses feuilles mesurent de 4
a 10 cm de long, elles sont ovales, opposées, courtement pétiolées, lancéolées, aigués,
dentées, sont d'un trés beau vert et se teignent de nuances rougeatres au soleil et de rouge
cuivré a l'ombre, elles sont recouvertes de gros poils sécréteurs arrondis dans lesquels
s'accumulent les substances volatiles odorantes(Edrissi, 1982).

Les fleurs, violacées, forment des épis trés courts, ovoides, a I'extrémité des rameaux. Le fruit,
divisé en quatre parties, est entouré d'un calice persistant. Son odeur est puissante, sa saveur
piguante et rafraichissante (Jahandiez et Marie, 1934).

E- Composition chimique de I’huile essentielle de la menthe poivrée
SelonNair (2001) les principaux constituants de I’huile essentielle de la menthe poivrée sont :

e Monoterpenes: limonene (4.01%), béta-pinéne (0.85%), (Z)-béta-ocimene (0.66%),
alpha-pinene (0.55%), gamma-terpinene (0.47%), sabinene (0.40%), alpha-terpinene
(0.27%), myrcene (0.26%), para-cymene (0.22%), (E)-béta-ociméne (0.19%)
Monoterpénols: menthol (40.17%), néomenthol (4.26%), cis-hydrate de sabinéne
(0.53%), linalol (0.25%)

Oxydes : 1,8-cinéole (4.71%), menthofurane (0.80%), oxyde de caryophylléne (0.11%)
Monoterpénones: menthone (24.43%), isomenthone (2.89%), pipéritone

(0.80%), pulégone (0.70%)

Esters terpéniques : acétate de menthyle (4.29%), acétate de néomenthyle (0.27%)
Sesquiterpenes : germacréne-D (1.47%), béta-caryophyllene (1.42%), béta-bourbonéne
(0.45%), (E)-béta-farnésene (0.38%), bicyclogermacréne (0.37%), béta-élémeéne (0.13%)
Sesquiterpenols: viridiflorol (0.27%).

F-Utilisations




En thérapeutique, la menthe est utilisée contre la fievre, la faiblesse, la toux, les
nausees, les maux de I’estomac, la mélancolie, I’hystérie, les troubles de la vue, elle présente
aussi des propriétés médicales, on cite a titre d’exemple : stimulante du systéme nerveux,
tonique, stomachique, antiseptique, analgésique et vermifuge, on I’utilise aussi contre les
parasites.

Les tiges et les fleurs de la menthe sont brilées pour chasser les puces des matelas et des
animaux domestiques, on peut aussi placer les sachets de menthe auprés des sacs de grains et
de fromage pour chasser les rongeurs (Fournier, 1948).

Dans le domaine alimentaire, on peut citer les besoins d’agrément, les crémes, les chocolats,
les bonbons, les pates a macher, les desserts, etc. (Aristide, 1964).

La menthe poivrée peut également étre trouvée dans quelques shampooings et savons, qui
donnent aux cheveux un parfum de menthe et produisent une sensation de refroidissement sur
la peau (Benayad, 2008).

1.2.2 Le romarin officinal

A. Historique

Romarin est trés répandu dans le bassin méditerranéen, d’ou il est originaire. Il a
toujours joué un grand réle dans I’histoire des peuples de ces régions. Pour les grecs, la plante
est sacrée. Il est utilisé comme encens pour ameéliorer et stimuler la mémoire. Les Egyptiens
I’utilisaient dans la médecine populaire (Norber, 1983)

An 14°™ siécle, le romarin est rendu célébre dans la formule du vinaigre de quatre plantes :
romarin, lavande, marjolaine et menthe. Jusqu’au 17°™ siécle son essence servait a la
préparation de I’eau de la reine de Hongrie et les eaux de Cologne (Vernon et Richard,
1976).

Les médecins arabes firent du romarin grand usage et sont les premiers qui réussirent
I’extraction de son huile essentielle, cette huile essentielle a été tres employée au moyen age
et elle figure dans diverses formules (Bardeau, 2009)

B. Généralités sur la plante

Romarin est une plante des coteaux arides garrigues et lieux rocheux de la région
méditerranéenne et méme un peu plus au sud jusqu’aux confins sahariens depuis I’antiquité, il
est employé pour améliorer et stimuler la mémoire encore aujourd’hui en Gréce. Les étudiants
en font bruler dans leurs chambres en période d’examens (Boullard, 2010).

C. Classification
La classification botanique du romarin est portée tableau II:

Tableau Il : Classification botanique de Rosmarinusofficinalis.

Régne Végeétal

Embranchement Spermaphyte
Sous embranchement Angiospermes
Classe Dicotylédones
Sous classe Asterideae




Ordre Lamiales

Famille Lamiaceae

Genre Rosmarinus

Espéce Rosmarinusofficinalis

(Hammiche, 1995)
D. Appellation et étymologies

Nom scientifique de (Rosmarinusofficinalis L).vient du latin «Ros: signifiant
arbrisseau ou buisson » et «officinalis: propriétés médicinales ».1l a plusieurs noms
vernaculaires : rose marine, encensier, herbe aux couronnes, herbes des troubadours. Les
grecs I’appelaient « la fleur par excellence » (Mességug, 1983).

SelonBeloued (2001), plusieurs appellations sont attribuées au Rosmarinusofficinalis.L a
savoire :

e Les noms arabes : Klil, Hatssa, Loubon, Hassalban.
e Les noms berbeéres : Lazir, Aziir, OuzbirTouzala.

E. Description

Rosmarinusofficinalis,dont le nom rose de mer vient simplement du fait qu'il pousse
spontanément au bord de la mer (Iserin et al., 2007) . C’est un arbrisseau de 50 cm a 1 meétre
et plus, toujours vert, trés aromatique, trés rameux, trés feuillé (feuilles en forme d’Eguilles
blanchatres et duveteuses par dessous). Les fleurs sont d'un bleu pale ou blanchatre. Son
écorce s’écaille sur les branches les plus agées et son odeur est extrémement odorante et
tenace (Delille, 2007).

F- Composition chimique de I’huile essentielle du romarin

Composition chimique de I’huile essentielle du romarin selon Beolons (1985)est
insérée dans le tableau I11 :

Tableaulll : La composition chimique de I’huile essentielle du romarin officinale.

Composition Eléments Concentration
chimique
Les éléments - Monoterpénes : alpha- (29.95%)
Majeurs pinéne

- Campheéne (8.78%)

- Limonéne (4.11%)

Les éléments - para-cymene (1.96%)
Mineurs - béta-pinéne (1.31%)
- myrcene (1.30%)
- alpha-terpinene (0.41%)
- terpinoléne (0.40%)
- gamma-terpinéne (0.37%)
- Esters terpeniques (7.38%)
- acétate de bornyle (8.17%)
- monoterpénols : bornéol (1.24%)

(Beolons, 1985)




G- Utilisation

Romarin est souvent cultivé pour son huile essentielle. Dans la médecine
traditionnelle, ses parties ariennes sont utilisées par voie orale pour soulager la colique rénale,
les dysménorrhées et comme antispasmodique. Il est considéré utile pour contréler I’érosion
du sol. L’huile essentielle du romain a été largement répandue pendant des siecles, comme un
des ingrédients en produits de beauté, savons, aussi bien pour I’assaisonnement et la
conservation desproduits alimentaires (Heinrich et al., 2006).




CHAPITRE I

Physio logie de la peau et des cheveux




La peau

I1-1.Structure de la peau

Frontiére de I’organisme, la peau n’est une simple enveloppe qui recouvre notre corps,
c’est une architecture complexe, un véritable organe comme le foie ou le cceur.
La peau est composee de trois couches (épiderme, derme et hypoderme) dont la composition
et les fonctions sont spécifique a chacune (Peyrefitte, 1995 ; Vautrin, 2005).

Epiderme : c’est la couche mince et résistante, située a la surface de la peau,
composée elle-méme de plusieurs sous couche. c’est dans la plus profonde de ces
couches, que se trouvent les mélanocytes, cellules responsables de la couleur de la
peaul.

Le derme : c’est le tissu de soutien, c’est en quelque sorte la charpente de la peau. Les
fibroblastes (cellule spécifique du derme) fabriquent deux types de fibres, le collagene
et I’élastine, elles donnent a la peau sa résistance (maintien) et son élasticité
(souplesse).

L’hypoderme : c’estla couche profonde, réservoir de graisse et d’énergie pour
I’organisme (figure 3) (Vautrin, 2005 ; Stiller, 2008).
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Figurel : Shéma représentatif de la physiologie de la peau(Vautrin, 2005).




11-2. Le cuir chevelu

Comme la peau, le cuir chevelu est composé en surface de trois couches: I'épiderme, le
derme et I'nypoderme.
L’épiderme a un pH de 5,6 et est recouvert de sébum et de sueur, permettant la lubrification et
la protection des cheveux.
Le cuir chevelu apporte donc les éléments nécessaires a la croissance, la santé et la beauté des
cheveux. (Bouhanna et Beygagne, 1999).

11-3 Les différentes couches du cuir chevelu

Lecuircheveluauneépaisseurmoyennede6mm.(Bouhanna et Beygagne, 1999).
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Figure 2: Les différentes couches du cuir chevelu(Sebamed, 2013).
De la superficie a la profondeur, on peut observer :

* La peau, avec une vascularisation et une épaisseur importante du derme.

* Le tissu sous-cutané avec un tissu graisseux et des travees fibreuses conjonctivo- élastiques.
* La galéa ou épicrane, est une aponévrose tendue entre le muscle frontal, le muscle occipital,
et les muscles auriculaires(Bouhanna et Beygagne, 1999).




I1-4. Les cheveux

Cheveu contient beaucoup d’informations tant par sa couleur, son aspect et sa texture,
sa forme (souple, ondulée ou frisée), son épaisseur, son degré de blanchiment, la présence de
teinture ou de décoloration...

Les cheveux peuvent beaucoup varier d’un individu a un autre, et méme d’un cheveu a un
autre pour une méme personne.

Ils peuvent présenter des variations dans leur forme en fonction de la race mais egalement
dans leur croissance en fonction de I'age, du sexe et des saisons(Sarfati, 2013).

11-4-1 Constitution chimique et physique

Cheveu est constitué essentiellement de kératine, de protéines fibreuses, de chaines
polypeptidiques, de mélanine, d’eau, de faibles quantités de lipides (céramides, cholestérol,
acides gras) et de métaux a I'état de trace provenant de l'extérieur.

Le cheveu est constitué par trois parties :

* La racine pilaire

* La tige pilaire

* Le follicule pilo-sébacé (Bouhanna et Beygagne, 1999).

11-4-2. La racine pilaire

A la base du cheveu, se trouve la racine pilaire constituée par le bulbe. Cette zone
comprend la matrice pilaire épithéliale et la papille dermique.

La matrice pilaire présente plusieurs parties :
Une zone germinative profonde

Une zone pigmentée

Une zone de kératogénese.

11-4-3. La tige pilaire

Elle est située au-dessus de l'orifice folliculaire, elle comporte trois couches de
I’intérieur vers l'extérieur :

* Une zone médullaire
» Une zone corticale
« Une cuticule.
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Figure 3: Coupe d’une tige pilaire ; longitudinale a gauche et transversale a
droite.(Bouhanna et Beygagne, 1999).

11-4-3. Le follicule pilo-sébacé
Il est constitué de trois parties :
* Une partie superficielle

* Une partie profonde
* Une glande sébacée

11-5. Les caractéristiques physico-chimiques des cheveux

* Les propriétés mécaniques solidité élasticitéetplasticité.

L’élasticitéetlaplasticitésontassuréesgracealaconfigurationhélicoidalede
chainespolypeptidiquesreliéesentreellepardesliaisonsdisulfures,salinesethydrogeénes.

* Les propriétés électriques
Les cheveux libérent des charges électriques lors d’un frottement.

* Les propriétés de surface
Le cheveu est perméable a I'eau, au sébum, aux colorants et aux tensioactifs surtout a pH
alcalin. (Astrade, 2001).




CHAPITRE M

Les pvoduits cosméﬁques




I11-1. Les produits de protection solaire

A partir de la premiére utilisation de la boue et d’argile pour protéger la peau contre
les rayons brulants du soleil, les produits solaires d’aujourd’hui ont parcouru un long chemin
de I’efficacité, la commodite et I’élégance (Lim et Draelos, 2009).

A. Définition

Les produits destinés a protéger I’homme contre les rayonnements ultraviolets, sont
dénommé « produit de protection solaire », ils doivent apporter une protection associée contre
les rayons UVA et UVB pour revendiquer cette appellation (Beani et al.,2006) .

Ces dernieres années, les produits solaires ont connu une évolution marquante. Ils assurent
une meilleure protection contre les UV, garantissant une protection a large spectre, et sont
bien agréable d’emploi en terme cosmétique (Roelandts, 2005).

B. Caractéristiques

Compte tenu des propriétés attendues de protection de la peau contre les rayons UV,
un produit de protection solaire doit répondre aux exigences et qualités spécifiques suivantes :
e |l doit avoir un large spectre ultraviolet (UVA-UVB) et IR.
e |l doit étre bien toléré et avoir une bonne substantivité pour résister a la sueur et I’eau.
e Doit étre d’une tolérance locale irréprochable pour la peau et les muqueuses (pour
éviter I’irritation, I’allergie, la photo-irritation et la photo-allergie).
Un bon produit solaire, doit permettre la fixation des filtres sur couche cornée et ne
pas favoriser sa diffusion en profondeur dans le tissu cutané, cette derniere pouvant
étre responsable de phénomeéne d’intolérance (Avenel-Auban, 2008)

C. Composition des cremes de protection solaire

Comme tous les produits cosmétiques, une creme de protection solaire est composée :

e d’un ou plusieurs principes actifs

Ce sont des substances ou des mélanges de substances d’origine naturelle ou
synthétique, qui conférent une specificité a un produit fini (Martini, 2008).
Dans les produit solaires, le choix du ou des principes actifs, ainsi que leur concentration, sont
limités par la législation aux produits agréés pour leur innocuité, il est fonction du niveau de
protection souhaité. Il s’agit habituellement de filtres chimiques absorbant les UV ou de
poudres réfléchissant, diffractant ou absorbant les UV (Bonnevalle et Thomas, 2008).

e Des excipients

On entend par excipient, tout support spécifique qui accompagne des principes actifs a
visée médicamenteuse ou cosmétologique, afin de les rendre plus efficaces et mieux adaptés a
leur finalité (Mautrait et Raout, 2009).




Par ailleurs, I’excipient doit étre inerte vis-a-vis des principes actifs des matériaux de
conditionnement et de I’organisme(Le Hir, 1998).

e Des adjuvants cosmétiques

Les adjuvants regroupent différentes substances qui vont étre incorporées dans le
produit cosmétique pour le conserver, le parfumer et le colorer :

e les conservateurs ont pour but d’empécher la prolifération des micro-organismes. Ils
sont, pour la majorité d’origine synthétique mais on assiste a I’émergence de
conservateurs d’origine naturelle qui seront retrouvés dans la plupart des cosmétiques
bios ;
les colorants vont permettre de colorer la préparation pour lui donner un aspect plus
attractif;
les parfums sont des solutions plus ou moins concentrées de substances odorantes.
La formulation d’un produit cosmétique représente donc un travail long, complexe et
fastidieuxcar le produit fini doit répondre a de nombreuses contraintes :

Etre efficace

Ne pas nuire a la santé du consommateur

Avoir une texture agreable qui donnera envie aux consommateurs d’acheter
Ne pas se dégrader au cours du temps (Martini, 2006).

I11-2. L’apres shampoing (démélent)

A- Définition

Produit cosmetique présenté sous forme de liquide appliqué apres le shampooing. 1l assouplit,
nourrit et hydrate les cheveux(Journal des femmes, 2014).

B- Composition chimique

La figure suivante représente une composition générale d’un aprées shampoing :




EAU (AQUA)

Alcool gras, humectant ou émollient
ex : CETEARYL ALCOHOL

Conditionneur (ex : DIMETHICONE)

Tensioactifs cationiques - agents occlusifs

(ex : CETRIMONIUM CHLORIDE)

Emulsifiant, autre conditionneur, antistatique
(ex : QUATERNIUM-80, GUAR HPTC)

Huiles (minérales ou végétales)

5-10%
Ingrédients actifs ou huiles essentielles
(HYDROLYSED WHEAT PROTEIN,

:‘3 -10% LEAF EXTRACT, CITRUS LIMON OIL)

2-3%
0,7-1 % O Tout ce qui est dosé a :_:_‘.t-ﬂ;_-' de 19 - )
= & Conservateurs (ex : METHYLPARABEN,
= 0,97 BENZYL ALCOHOL) Parfums / fragrances,
, YELLOW-5)
Anti-oxydants (ex : TOCOPHEROL)

Figure 4: Composition chimique générale d’un apres shampoing. (Blogger, 2013).

A-L’eau :

70 & 85%

L'eau sert de diluant. Elle permet de remplir le flacon a moindre codt. Dans les produits bio,
elle peut étre remplacée par une eau florale ou de I'aloévera.

B- Un alcool gras, un émollient :

5410 %

La plupart du temps, le second ingrédient des aprés shampooings est l'alcool cétéarylique. Un
alcool gras qui sert d'émollient et donne de la texture au produit. On trouve aussi souvent de la
glycérine ou de la gomme xanthane.

C- Les agents filmogénes et démélants

3a10%

Ce sont les conditionneurs capillaires. On y trouve les silicones et leurs substituts, tout ce qui
peut faire office de démélant, d'antistatique et les tensioactifs cationiques. Ce pourcentage
peut varier selon le produit. Beaucoup plus élevé dans les produits "pour cheveux secs".

D- Des huiles minérales ou végetales

De2a3%

C'est la gu'intervient I'argument de vente préféré des marques : ce produit contient telle ou
telle huile naturelle. Quand ce n'est pas purement de la paraffine liquide ou des huiles
minérales. Qui viennent compléter I'action occlusive des ingrédients précédents.
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E- Les ingrédients actifs

0,7a1%

C'est dans cette partie qu'on peut trouver les huiles essentielles, les extraits végétaux, les
protéines (qu'on retrouve trés souvent dans les aprés-shampooings chimiques).

F- Les autres ingrédients O

Dans cette derniére partie, tout ce qui se dose a moins de 0,9%:

Les conservateurs et acidifiants : Acide citrique, Méthyle parabene, Alcool benzyle,
Formol.

Les colorants : Cl 6486, rouge basique.

Le parfum : Parfum/FRAGRANCE.

Ces ingrédients ont tous un pourcentage inférieur ou égal a 0,9%. On y trouve les acidifiants,
régulateurs de pH, les colorants, le parfum et les conservateurs la plupart du temps irritants.
Parfois, les extraits végétaux viennent méme apres ces derniers(Blogger, 2013)

I11-3. Les conservateurs en cosmétologie

Diversité des micro-organismes et des nuisances microbiennes a depuis I’antiquité
contraint I’hnomme a se protéger et a protéger ses biens. Au fil du temps, certaines substances
ou diverses formulations ont été utilisées empiriquement et appliquées selon des procédures
variées adaptées a chaque situation. Aujourd’hui, nous disposons d’une multitude d’agents
antimicrobiens et d’un éventail de procédes de traitement dont I’efficacité théorique est
quasiment parfaite (Roquebert, 2002).

111-3-1. Définition

Ce sont des substances d’origine naturelle ou synthétique capables de s’opposer a
I’altération d’un produit. Cette altération, de type physicochimique, peut étre due a la
présence de micro-organisme ou a I’oxygeéne de I’air. La Directive Européenne Cosmétique
entend par agents conservateurs « les substances qui sont ajoutées comme ingrédient a des
produit cosmétiques principalement pour inhiber le développement de micro-organisme dans
ces produits » (Martini, 2008).

IIs sont omniprésents dans les produits cosmétiques, les produits pharmaceutiques ainsi que
les produit finis, en raison de leur efficacité et leur innocuité (Frimat et Cleenerverck, 2004).

111-3-2. Conservateurs autorisés dans les préparations cosmétiques

Législation autorise I’utilisation d’une cinquantaine de molécules antimicrobiennes,
mais les produits les plus utilisées sont représentés dans le tableau IV :
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Tableau 1V : Principaux conservateurs utilisés dans les produits cosmétiques.

Classe chimique Dénomination Activite Concentration maximale
Acides et esters Acide sorbique Fongistatique 0,6%
Acide propionique Fongistatique
Parabens Bactéricides et 0,42a0,8%
Méthyl,éthyl,but Fongicides
Alcools Benzylique Bactériostatique
Phénoxetol Bactériostatique 1%
Donneurs de Bronopol Large spectre 0,1%
formol Bronidox 0,1% (produits rincés)
Germall 115 0,6%
DMDM 0,05%
Organomercuriels Thiomersal Trés large spectre 0,007% en Hg
Acétate phényl Hg
Divers Triclosan Bactéricide 0,3%
Kathon CG Tres large spectre 0,0015%
Méthyl Tres large spectre 0,1%
dibromoglutaronitrile 0,025% (antisolaires)
Euxyl K 100 Tres large spectre
Euxyl K 400
Phenonip
Nipasta

(Martini, 2008)
111-3-3. Critéeres de choix d’un conservateur antimicrobien

Selon Martini et Seiller (2006) divers critéres vont orienter le choix d’un conservateur :

a) la legislation : c’est le premier critére de choix. La liste positive garantit la non-toxicité
du produit jusqu’a une limite de concentration maximale. En revanche, la non-
allergenicité n’est pas garantie. Les réactions d’hypersensibilité ne se manifestent qu’apres
une utilisation intensive du produit qui touche alors un tres grand nombre de personnes.

Spectre d’activité : les conservateurs sont rarement universels, soit sur les bactéries Gram
positive, soit sur les Gram négatif, soit sur les champignons ou les levures. Le spectre
d’activité est généralement défini par les fournisseurs a partir de la concentration
minimale inhibitrice déterminée pour chaque germe. Afin d’obtenir un spectre d’activité
treés large, on procede a des mélanges de substances d’activités différentes.

Solubilité dans I’eau : les conservateurs doivent protéger la phase aqueuse des émulsions
et les produits totalement aqueux. Ils doivent étre hydrosolubles, mais pour étre actifs, ils
doivent pénétrer la membrane lipidique des microorganismes et donc étre également
liposolubles.

Le pH : le pH du milieu dans lequel ils sont introduits. En effet les conservateurs acides
par exemple, ne sont actifs qu’a un pH<5.




e) Le conditionnement : les matieres plastiques, en particulier le polythéne, peuvent fixer
les conservateurs dans les proportions atteignant jusqu’a 50%.

111-3-4. Exemples de conservateurs antimicrobiens

Parmi les conservateurs antimicrobiens utilisés en cosmétique on peut citer :
A- Le parabéne
*Généralités
Parabéne est un ester d’alkyl (méthyle, éthyle, propyle, butyle, heptyle) d’acide
parahydroxybenzoique (figure 7), il se trouve naturellement dans les fruits (Bauman, 2009).

On retrouve la présence de méthyle parabene dans les pépins de pamplemousse, dans le
murier, le myrtille et la vanille (Soni et al., 2005).

OH
Figure 5 : Structure chimique du parabéene.(Bauman, 2009).
IIs sont couramment utilisés pour conserver des cosmétiques et autres articlesde toilettes et les
médicaments (Tarté, 2008).
Il ya environ 25annees, il a été estimé qu’au moins 90% des produits de soins personnels, y
compris déodorants, dentifrices, shampoings, créme pour corps, gel douche, créme
hydratante, creme antisolaire, contiennent un ou plusieurs parabénes comme conservateurs, en
raison de leur efficacité, la sécurité et la stabilité chez ce groupe de composés
(Bauman,2009).
* Propriétes physiques et chimiques

Différents ingrédients et autres propriétés physiques et chimiques du parabéne selon
Martini et Seiller(2006)sont :

a) Apparence : incolore liquide visqueux, non volatile, hygroscopique.
b) pH optimum : bonne efficacité a pH<7, efficacité modérée a pH >7.

c) Concentration maximale autorisée : 0,4% pour un ester.




*Mode d’action

Parabénes sont tres efficaces contre les champignons et les bactéries. Cependant, ils
sont plus actifs contre les bactéries Gram positif que contre les Gram négatif (Cashman et
Warshaw, 2005).

* Effets indésirables

Parabenes sont considérés comme non toxiques et non sensibilisant. En conséquence,

certaines réactions d’intolérances de type allergiques se sont manifestées, et ont été relatées
largement par la littérature (Martini, 2008).
Ainsi, Darbre(2006) dans un de ses articles étudiants I’effet des différents cestrogénes
environnementaux sur I’apparition du cancer du sein, émet I’hypothése d’un lien entre la
présence de parabenes dans des cellules cancéreuses et I’apparition de tumeurs mammaires,
lien qui n’a pu étre démontré a I’heure actuelle. Quant a Martini(2008), il rapporte qu’une
polémique s’est actuellement instaurée concernant I’éventuelle potentialité cancérigéne des
parabenes.

B- Le formaldéhyde
* Généralites

Dans des conditions normales de température et de pression, le formaldéhyde (formule
chimique : HCHO) est un gaz incolore ayant une odeur acre détectable a une
concentration inférieure & 1 ppm (partie par million dans I’air).

Le formaldehyde commercialisé est surtout offert en solution aqueuse appelée « formol »
ou « formaline ». Il se dégage facilement sous forme gazeuse.

Les utilisations du formaldéhyde et de ses composés sont nombreuses en milieu de travail.
Dans les laboratoires de thanatologie.Le formol est utilisé comme agent conservateur,
désinfectant et déshydratant(Goyer et al ; 2006).

* Propriétés physico-chimiques

Les propriétés physicochimiques du formaldéhyde sont présentées dans le tableau V :




Tableau V : Propriétés physico-chimiques de formaldéhyde.

Forme physique Gaz incolore a température ambiante, odeur piquante

Poids moléculaire 30,026 g/mol
Point d’ébullition -19,1°C

Point de fusion -92°C

Densité 1,03a41,06
Point d’éclair 85°C
Température d’auto-inflammation  424-430°C

Limite d’explosivité dans I’air 7% ; supérieure : 73%
inférieure

Solubilité Trés soluble dans I’eau, solubles dans les solvants
organiques : éther, alcool... etc.

Produits de dégradation Essentiellement acide formique, méthyléne glycol,
environnementale H.0 et CO,

Facteur de conversion 1 ppm = 1,23 mg.m™ & 25°C dont ppm : partie par
million dans I’air.

(INRS, 2006)
* Mode d’action

Mécanisme d’action conduisant aux effets du formaldehyde aprés une exposition par
inhalationest lié a sa forte réactivité avec les petites, moyennes et macromolécules de
I’organisme.

Concernant sa génotoxicité, le mécanisme n’est aujourd’hui pas compléetement élucidé. Le
formaldehyde forme des adduits avec I’ADN et ADN-protéines dans les cellules avec
lesquelles ilest en contact, réponse qui serait dose-dépendante et non linéaire. On observe une
saturation dela détoxification par le glutathion au-dela de 4 ppm (5 mg/m°) chez le rat (corrélé
avecl’augmentation non linéaire de la formation d’adduits ADN-protéines au-dela de 4 ppm).
(Sante Canada, 2001)

* Effets indesirables
Effets sur la santé dépendent de la concentration dans I’air, de la durée d’exposition et

de la sensibilité de la personne exposée. La synthése des données toxicologiques montre
gu’une exposition au formaldéhyde par voie respiratoire entraine une toxicité locale. Des




effets irritants au niveau du site de contact, des yeux et des voies aériennes supérieures, sont
mis en évidence pour des expositions aigués et chroniques. Les symptomes pris en compte
sont I’irritation des yeux accompagnée ou non de larmoiements, ainsi que I’irritation nez /
gorge et la secheresse buccale. Ces symptémes apparaissent dans la plupart des études dés les
concentrations de 0,2 a 0,3 ppm (NERIS, 2005).

Il est également de plus en plus suggéré que de faibles expositions au formaldéhyde
pourraient accroitre, a long terme, le risque de développer des pathologies asthmatiques et des
sensibilisations allergiques, bien que les études soient encore peu hombreuses pour permettre
d’identifier un lien de causalité (AFSSET, 2007).

*Cancérogenese

Formaldéhyde est a I’origine de cancers du nasopharynx par voie respiratoire chez
I’Homme, sur la base d’études épidémiologiques en milieu du travail (CIRC, 2004).
Le mécanisme d’action avancé dans la littérature responsable de I’augmentation de
I’incidence des cancers est la prolifération cellulaire pouvant se manifester a des
concentrations en formaldéhyde cytotoxiques. Quant aux effets génotoxiques, ils semblent
plut6t observés au site de contact et a des fortes concentrations (Afsset, 2008).




Etude expérimentale



Matériel et méthodes




La présente étude menée du mois de mars au mois de septembre avait pour objectif de
vérifier I’effet conservateur de deux huiles essentielles extraites a partir de deux plantes
aromatiques Rosmarinusofficinalis et Menthapiperata sur deux produits cosmétiques ; une
créme solaire et un aprés shampoing.

L’extraction des huiles essentielles a été réalisée au niveau de laboratoire de chimie organique
du département de Chimie Industrielle de I’université de Blida.

L’étude physicochimique, microbiologique et I’étude de la stabilité des huiles essentielles en
tant que conservateurs ont été réalisées au niveau des laboratoires physicochimiques et de
microbiologie de I’entreprise VENUS de BLIDA.

1- Matériels
1-1. Matériel non biologique
Le matériel non biologique utilisé pour cette étude est présenté dans I’annexe 1.

1-2. Matériel biologique

Le matériel biologique se compose d’une part du matériel végétal et, d’autre part, des souches
bactériennes.

1-2-1 Le matériel végétal

Les plantes utilisées pour I’extraction des huiles essentielles sont récoltées au niveau du
champ qui borde le département de Biologie de I’université de Blida pour le romarin et pour
la menthe poivrée, les rameaux feuillées ont été récoltées au niveau du champ cultivé dans la
commune d’OuledSlama de Blida.

*Remarque : L’échantillon du romarin pese 5 Kg et celui de la menthe poivrée pése 4 Kg.

1-2-2 Les souches bactériennes

Ce sont des souches pures et référenciées (ATCC) qui ont été fournies par I’hépital YAZID
Mohamed de Blida, dans des tubes a essai contenant un milieu de conservation. Elles sont
représentées dans le tableau VI :

Tableau VI: Caractéristiques des souches utilisées.

Souches ATCC Gram Mobilité
Escherichia coli 25922 - +

Enterococcusfaecium 6569 + -

Pseudomonas 27853 - +
aeroginosa

Klepsiellapneumoniae 70603

Proteusmirubilis 81235

Streptococcus sp 12392




2- Méthodes
2-1. la récolte des plantes

La quantité des plantes (romarin et menthe poivrée) nécessaire a cette étude a été récoltée au
mois de Février pour le romarin et fin d’Avril pour la menthe poivrée, dans des conditions
optimales ; selon Teuscher et al (2005), la récolte doit se faire par temps couvert car les
rayonnements solaires réduisent la teneur en composants volatils, apres un ou deux jours de
temps sec car leurs principes actifs hydrosolubles sont éliminés ou peuvent étre dégradées en
cas d’un taux d’humidité résiduel élevé et en fin, la récolte se fait au début de floraison ce qui
correspond en général a une teneur maximale en constituants aromatiques.

Les plantes fraichement récoltées ont été lavées et séchées a I’abri de la lumiére et a une
température ambiante (28 a 30°C), pendant deux semaines.

Figure 6 : La menthe poivrée (originale, 2014)Rosmarinusofficinalis. L (originale, 2014)

2-2. Extraction des huiles essentielles
2-2-1. Entrainement a la vapeur d’eau :
*Principe :

Principe de cette méthode est de récupérer I’huile essentielle des végétaux en faisant
passer a travers ces derniéres un courant de vapeur d’eau. Ces vapeurs saturées en composées
organiques volatiles sont condensés et récupérés par décantation (Kebbab et Fekir, 2004).

*Mode opératoire

e Remplir un ballon d’eau distillée jusqu’au 2/3 de sa capacité ;




Introduire la matiere végétale (le romarin ou la menthe poivrée) dans un autre ballon
de 2 litres ;

Porter le ballon rempli d’eau distillée a I’ébullition & I’aide d’un chauffe-ballon qui
permet I’obtention de la vapeur qui se charge des produits volatils et se condense au
contact du réfrigérant ;

Recueillir le condensat dans une ampoule a décanter ;
Ajouter un solvant organique ; le di-éthyl-ether ;
Agiter ;

Placer I’ampoule sur un support et laisser décanter, la phase organique contenant
I’huile essentielle et le solvant se trouve dans la partie supérieure ;

Ajouter aprés séparation, le sulfate de sodium a la phase organique pour éliminer toute
trace d’eau ;

Filtrer ;

Evaporer la phase obtenue sous pression réduite a une température de 40°C par un rota
vapeur ;

Recueillir le résidu obtenu qui représente I’huile essentielle.

2-3. Détermination du rendement des huiles essentielles

Rendement en huiles essentielles est défini comme étant le rapport entre la masse
d’huile essentielle obtenue et la masse de la matiére végétale utilisée (Pharmacopée
europeenne, 2000).

RHE= (MHE /va)loo [

Ruye @ le rendement en huile essentielle (%).
Mye : la masse de I’huile essentielle (g).
Mwmv : la masse de la matiére végétale (g).
2-4. Analyses des huiles essentielles

2-4-1. Analyses organoleptiques

Huile essentielle extraite est soumise a des tests afin d’évaluer ses caracteres
organoleptiques, notamment I’aspect, la couleur et I’odeur.




e Aspect : I’aspect d’une huile essentielle dépend des produits qui la constituent, il peut
paraitre sous forme solide, liquide ou solide-liquide. 1l est lié au pouvoir de dissolution
de la matiére végétale.

Cette caractéristique a été vérifiée a I’ceil nu.

e Couleur: la couleur d’une huile essentielle dépend des produits qui constituent
I’extrait. Certains solvants ont le pouvoir d’extraire beaucoup de pigments, ce qui
intensifie la couleur de I’huile.

Cette caractéristique a été vérifiée a I’eil nu.

e Odeur : I’odorat est un sens chimique tres sensible. De plus, d’apres la nature du
systeme olfactif, une substance pour étre sentie doit étre volatile.

A 3 gouttes d’huile sont ajoutés 5ml d’alcool a 90% qui sont agités avec 10g de saccharose
pulvérisé. L odeur est ainsi semblable a celle de la plante ou des parties composant la plante.

2-4-2. Analyses physico-chimiques
A- Détermination de la densité relative (ISO 279 : 1998 (F))
*Principe :

A I’aide d’un pycnometre, peser successivement des volumes égaux d’huile essentielle
et d’eau, a la température de 20°C (AFNOR, 2000).

*Mode opératoire :

Nettoyer soigneusement le pycnomeétre, rincer successivement au moyen d’éthanol puis
d’acetone, et secher a I’intérieur en y faisant un courant d’air sec ;

Peser le pycnometre vide muni de son bouchon ;

Remplir le pycnometre avec de I’eau distillée récemment bouillie, puis refroidie a
environ 20°C. L’ensemble est plongé dans un bain thermostatique durant 30 min en
ajustant si nécessaire le niveau d’eau au trait repére ;

Peser le pycnometre plein, muni de son bouchon ;

Vider le pycnometre, rincer et secher, effectuer les mémes opérations, en remplacant
I’eau distillée par I’echantillon d’huile essentielle.

*Calcul

Densité relative gz est exprimee par la formule suivante :

d2o = VE'z— Mo / M1— Mo ]
Ou:

mo : la masse, (en gramme), du pychometre vide ;
m; :la masse, (en gramme), du pycnometre rempli d’eau ;

m; :la masse, (en gramme), du pycnometrerempli d’huile essentielle.




B- Détermination de I’indice de réfraction (ISO 280 : 1998 (F))
*Principe

Selon le type d’appareil utilisé, mesurage direct de I’angle de réfraction ou bien
observation de la limite de réflexion totale, I’huile essentielle étant maintenue dans des
conditions d’isotropisme et de transparence (AFNOR, 2000).

*Mode opératoire

Régler le réfractometre en mesurant I’indice de réfraction de I’eau distillée qui doit étre
de 1,333 a une température de 20°C (annexe) ;

Aprés ouverture du prisme secondaire, déposer 2gouttes d’huile essentielle sur la partie
centrale du prisme principale ;
Enfin, fermer délicatement le prisme secondaire.

*Calcul

Indice de réfraction n'a la température de référence t et est donné par I’équation
suivante :

[ n' =n +0,0004 (t" - t) ]

Ou:
n' : valeur de lecture, obtenue & la température t'.
t" : température en °C de I’échantillon.

C- Détermination de I’indice d’ester

Indice d’ester est le nombre qui exprime en milligrammes la quantité d’hydroxyde
de potassium nécessaire a la saponification des esters présents dans 1g de substance. Il est
calculé a partir de I’indice de saponification (ls) et de I’indice 1o (Pharmacopée Européenne,

2001).
[ le=ls-1a }

D’ou:

I : Indice d’ester.

Is : Indice de saponification.
I Indice d’acide.

*Mode opératoire

On introduit une prise d’essai de 2g d’huile essentielle dans un le ballon puis a I’aide d’une
burette, on ajoute 25ml de la solution d’hydroxyde de potassium ainsi que des fragments de
pierre ponce.

D- Détermination de I’indice d’acide (ISO 279) : 1999 (F))

*Principe




Son principe consiste a neutraliser les acides libres par une solution éthanolique titrée
d’hydroxyde de potacium(AFNOR, 2000).

*Mode opératoire

Peser 1g de I’échantillon pour I’essai.

Introduire 1g de I’huile essentielle dans un ballon ; ajouter 2,5 ml d’éthanol neutralisé
et 3g maximum de I’indicateur coloré, titrer le liquide avec la solution d’hydroxyde
de potacium contenu dans la burette ;
Poursuivre I’addition jusqu’a I’obtention du virage de la solution (couleur rose)
persistant pendant 30s.

e Noter le volume (V) de la solution d’hydroxyde de potacium utiliseé.

* Calcul

Indice d’acide (I1A) est donné par la formule :

IA =V x C>{56,11/m ]

V : le volume, (en millilitres), de la solution d’hydroxyde de potacium utilisée pour le titrage ;
C : la concentration exacte, (en moles par litres), de la solution d’hydroxyde de potacium ;

M : la masse, (en grammes), de I’huile essentielle.

E-Détermination de I’indice de saponification :

*Mode opératoire

Dansune fiole de 250 ml de verre borosilicaté et d’un réfrigérant a flux, introduisez la prise
d’essai ;
e Ajoutez 25ml d’hydroxyde de potassium alcoolique 0.5 N et quelque billes de verre.
Adaptez le réfrigérant et chauffez a reflux pendant 30 min sauf indication contraire ;

e Ajoutez 1ml de solution de phénolphtaléine et titrez immédiatement par I’acide
chloroformique 0.5N (Viml d’acide chlorhydrique 0.5N) ;

e Effectuez un essai a blanc dans les mémes conditions (V. ml d’acide chlorhydrique
0.5N). (Pharmacopée Européenne, 2001).

*Calcul :

[ 1,=28.05 (V2-Vy) /P ]

I : Indicedesaponification.
V1 : Volume en ml d’acide chlorhydrique 0.5M utilisé pour I’essai a blanc.
V;: Volume en ml d’acide chlorhydrique 0.5M utilisé pour la détermination de I’indice.

P : La masse en gramme de la prise d’essai.




2-4-3. Etude de I’'activité antibactérienne des huiles essentielles du romarin et de la
menthe poivreée

Cette activité est étudiée par la méthode de I’Aromatogramme sur les germes :
Escherichia coli,Enterococcusfaecium,Pseudomonas
aeruginosa,Klepsiellapneumoniae,ProteusmirubilisetStreptococcus sp.

*Principe

Aromatogramme est une technique microbiologique récente qui permet d’étudier,
comme un antibiogramme, la sensibilité des germes a différentes huiles essentielles. Elle
permet d’évaluer le pouvoir antibactérien et antifongique des huiles essentielles (Sallé, 2004).

*Mode opératoire

e Repiquer 2 ou 3 colonies a partir des différentes boites de Pétri contenant les
différentes souches Escherichia coli,Enterococcusfaecium,Pseudomonas
aeroginosa,Klepsiellapneumoniae,ProteusmirubilisetStreptococcus sp puis les mettre
dans des tubes stérilisés remplis d’eau distillée ;

Homogénéiser les suspensions ;

Couler la gélose dans 12 boites de Pétri (2 boites pour chaque souche, une destinée
pour I’HE de romarin et I’autre pour celle de la menthe poivrée) ;

A I’aide d’un écouvillon, prendre une goutte de chaque tube (6 tubes) contenant les
suspensions et ensemencer (sous forme de stries serrées puis élargies en tournant les
boites d’un angle de 45°) dans les boites de Pétri ;

Préparer les disques nécessaires pour cette manipulation avec du papier absorbant
découpé en petits cercles et stériliser pendant 20 minutes ;

Imbiber les disques avec les huiles essentielles (menthe poivrée et romarin) par I’ajout
de 3 gouttes de I’huile essentielle pour chaque disque ;

e Fixer ces disques sur les boites de Pétri déja préparees ;
e Incuber les boites a 37°C pendant 48h.

*Lecture

e Absence de zone claire (halo d’inhibition) autour du disque : absence d’activité
inhibitrice.

e Présence de zone claire autour du disque : présence d’activité inhibitrice, dans ce cas
mesurer les diameétres de ces zone inhibitrices.




2-5. Le controle de I’effet conservateur des huiles essentielles sur les produits
cosmétiques

2-5-1. Préparation des dilutions des huiles essentielles

e Préparation d’une dilution de 10% de I’huile essentielle du romarin en ajoutant dans
un 1% flacon 1g de cette derniére dans 10g de Tween 80 ;

Bien homogénéiser le mélange (huile essentielle — Tween 80) ;

Préparation d’une 2°™ dilution de 20% en ajoutant 2g de I’huile essentielle du romarin
dans 10g de Tween 80 ;

Homogénéiser toujours le mélange ;

Répéter les mémes opérations sur I’huile essentielle de la menthe poivrée comme il est
représenté dans la figure 10.
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Figure 7: représentation des dilutions des huiles essentielles.
2-5-2. Etude de la stabilité des huiles essentielles incorporées dans les produits
cosmétiques

Dans cette partie, les huiles essentielles extraites ont été utilisées en tant que conservateurs sur
deux produits cosmétiques en remplacant le formaldéhyde dans un aprés shampoing et le
parabéne dans la créeme solaire IP 60, afin d’apprécier leur stabilité. Ce caractere concerne
essentiellement les parametres relatifs a la conservation de leur efficacité et de leur innocuité.
Pour cela, nous avons realisé :

e Une incorporation des huiles essentielles dans les deux produits cosmétiques ;

e Un contréle microbiologique assuré par une série d’analyses.

A- Incorporation des huiles essentielles dans les deux produits cosmétiques

Les huiles essentielles ont été incorporées dans les produits cosmétiques (aprés shampoing et
creme solaire 1P60) dépourvus de leurs conservateurs synthétiques et bien homogénéisées,
cette préparation a été subdivisée en 12 échantillons comme il est illustré dans le tableau
suivant :

Tableau V11 : Incorporation des huiles essentielles dans lesproduits cosmétiques.

Quantité de I’huile essentielle | Huile essentielle | Dilution de I’huile
ajoutée au produit cosmétique | utilisée essentielle (%)
approprié (ml)

Menthe poivré

Menthe poivré

Menthe poivré

Romarin

Romarin

Romarin 20

Ces échantillons vont étre incubés a 37°C pour subir une analyse microbiologique dans le but
d’apprécier I’efficacité de I’huile essentielle en tant que conservateur.

*Remarque : On refait les mémes opérations pour la créme solaire.




2-5-3. Contrdle microbiologique

Les microorganismes recherchés dans I’aprés shampoing sont :
e Les levures et moisissures
e Les germes aérobies mésophiles totaux (GAMT)

A- Recherche des levures et moisissures

Le contr6le microbiologique a été réalisé dans des conditions d’asepsie sous hotte a flux
laminaire et le protocole est celui couramment utilisé par I’entreprise VENUS.

*Protocole
e Prendre un volume de 10 ml du mélange (produit spécifique + huile essentielle a une
dilution spécifique) auxquels sont ajoutés 90 ml de diluant D/E (bouillon neutralisant)
servant a la neutralisation des désinfectants (dilution 107™) ;
Mélanger I’ensemble pour avoir une suspension homogene ;
Laisser réagir pendant un temps de contact allons de 20 min a 45 min ;

Prendre a I’aide d’une seringue stérile a usage unique un inoculum de 2 ml dans deux
boite de Pétri de 90 mm de diamétre ;
Verser 10 a 15 ml de gélose appropriée (SAB : Sabouraud) ;
Homogénéiser en mouvements circulaires ou en forme de 8 et laisser solidifier ;
Incuber la boite correspondante a la gélose SAB a une température de 25°C pendant 5
jours ;
Un témoin ne contenant que le milieu SAB est inclus.

Tout développement microbien sur le témoin rend le test non valable.

*Lecture
Les colonies sont comptées a I’aide d’un compteur de colonies, le nombre de colonies par
millilitre est égal au nombre de colonies comptées, multiplié par le facteur de dilution

correspondant. Le nombre de germes doit étre inférieur a 100 UFC/ml ou UFC/g.

B- Recherche des germes aérobies mésophiles totaux (GAMT)

*Protocole

e Ensemencement d’un volume de 1 ml de chaque solution 10™ préparée précédemment
dans des boites de Pétri ;

L’ ajout de 10 a 15 ml du milieu PCA (Plat Count Agar) ;
Dispersion par des mouvements circulaires et en huit ;
Incubation aprés solidification a 32°C pendant 3 jours ;
Un temoin ne contenant que le milieu PCA est inclus.

*Remarque
Les milieux PCA (pour les bactéries) et SAB (pour les champignons) ont été liquéfiés dans un
bain mari & 95°C avant leur utilisation et maintenu en infusion dans une étuve de 45°C + 5°C.

*Lecture




Le nombre de colonies se calcule comme précédemment et le nombre de germes doit étre
inféerieur a 1000 UFC/ml ou UFC/g.

s et discussions




I1- Résultats et discussions

1- Résultats du rendement en huile essentielle

On a réalisé une série d’extraction des huiles essentielles des espéces Rosmarinusofficinalis et
Menthapiperata par la technique d’entrainement a la vapeur d’eau, les moyens des
rendements sont illustrés en pourcentage dans le tableau V111 et la figure 11:

Tableau VI11I: Les rendements moyens en huiles essentielles des plantes.
Espeéce Rendement en HE (%)

Menthe poivrée (Menthapiperata) 1,53

Romarin (Rosmarinusofficinalis) 0,62

Rendement en HE (%)

¥ Menthe poivrée (Mentha piperata)

® Romarin (Rosmarinus officinalis)

Menthe poivrée  Romarin (Rosmarinus
(Mentha piperata) officinalis)

Figure 8 : Les résultats des rendements moyens en huiles essentielles des plantes.

L’entrainement a la vapeur d’eau de la partie aérienne de la plante du romarin a donné
le rendement en huile essentielle de 0,62% et I’extraction de I’huile essentielle de la menthe
poivrée par la méme technique d’extraction a donné le rendement de 1,53% donc, on peut
relever que le rendement dela menthe poivrée est supérieur a celui de romarin.

Cette variation du rendement des huiles essentielles peut étre attribuée a plusieurs facteurs a
savoir I’espece, le milieu de récolte, la période de récolte, les pratiques culturales.

L’huile essentielle de la menthe poivrée extraite par entrainement a la vapeur a fourni
un rendement de 1,53 % qui dépend des facteurs cités précédemment, ce dernier est
significatif par rapport aux résultats de Fertoul et Mahrech (2009) dans la région de Blida
qui ont obtenu un rendement de 1,72 %, et aux résultats de Hamami et Abdesselem (2004)
dans la région de Ouargla dont le rendement est de 1,83%.

Par contre, le rendement en huile essentielle extraite par entrainement a la vapeur du romarin
est de 0,62%, cette valeur se rapproche de celle rapportée par AtikBekkara et al (2007)qui




dans une étude effectuée sur les huiles essentielles ont obtenu un rendement d’extraction de
0,6 & 0,8%.

2- Etude analytique des huiles essentielles

2-1. Analyse organoleptique

Le tableau suivant présente les résultats de I’analyse organoleptique effectuée sur les huiles
essentielles de Menthapiperata et de Rosmarinusofficinalis.

Tableau IX: Propriétés organoleptiques des huiles essentielles de Menthapiperata et
Rosmarinusofficinalis.

Huile essentielle Caractéristiques organoleptiques

Aspect Couleur Odeur

(Menthapiperata)
Liquide mobile Presque incolore a Donnant une forte
limpide jaune claire odeurmenthée
caracteéristique,
rappelant l'odeur de
la feuille
Normes Liquide mobile, Presque incolore a caractéristique
limpide jaune pale fraiche, plus ou
AFNOR (2000) moins mentholée

selon I’origine

Liquide mobile Incolore a jaune pale  Odeur

: L limpide caractéristique
(Rosmarinusofficinalis) fraiche plus au

moins camphrée

Normes Liquide mobile ' Incolore a jaune pale  Odeur

limpide caractéristique
AFNOR (2000) cinéolée plus au

moins camphrée

Nos résultats sont conformes & ceux rapportés par I’association francaise de normalisation
(AFNOR 2000). lls sont également en accord avec ceux cités par Bousbia, (2004).

Martini (2006) signale que la plupart des huiles essentielles sont de couleur jaune pale et
parfois incolore, sauf pour les essences a azuléne (camomille, matricaire) qui ont une couleur
bleue.




2-2. Analyses physicochimiques

A- Le romarin officinal

Les résultats de I’analyse physico-chimique du romarin sont groupés dans le tableau X :

Tableau X : Résultats des analyses physicochimiques de I’huile essentielle du romarin.

Propriétés physicochimiques

L’huile
essentielle Indice de Indice d’acide
Densité réfraction
relative

Indice de
Indice d’ester saponification

Romarin
1,473

Normes

AFNOR(2000) 1,464-1,470

A-1. Densité relative :

Huile essentielle du romarin présente une densité de 0,901. Cette valeur est conforme a celle
donnée par AFNOR (2000).

A-2. Indice de réfraction :

Indice de réfraction des huiles essentielles est généralement élevé. Il est supérieur a celui de
I’eau a 20°C qui est de 1,3356. L’indice de refraction est inversement lié au degré
d’insaturation de I’huile (Gacem et al., 1995). Plus I’indice de réfraction est faible plus
I’huile essentielle est de bonne qualité.

Indice de réfraction de I’huile essentielle du romarin a 20°C est de 1,473, ce qui est conforme
aux normes données par AFNOR. Ceci montre sa richesse en composants qui dévient la
lumiére polarisée.

A-3. Indice d’ester :

Indice d’ester de I’huile essentielle du romarin est de I’ordre de 4,614, ce résultat est
conforme a la norme AFNOR qui préconise une valeur de 2 a 15.

A-4. Indice d’acide :

Indice d’acide de I’huile essentielle du romarin est égal a 1,14. La valeur trouvée est conforme
a celle rapportée par AFNOR (2002). Cet indice faible prouve que I’huile essentielle est stable
et ne provoque pas d’oxydation inquiétante. Car, I’huile, en s’oxydant, se dégrade rapidement
et provoque une augmentation de I’indice d’acide.

A-5. Indice de saponification :




Indice de saponification de I’huile essentielle du romarin est de 5,754, ce qui implique qu’elle
contient une faible quantité d’acides gras a faible poids moléculaire. L’indice de
saponification rend compte de la longueur des chaines hydrocarbonées des acides gras (plus
le poids moléculaire est élevé plus I’indice de saponification est faible)(Bruni et al.,1994).

B- La menthe poivrée

Les résultats de I’analyse physicochimique de Menthapiperata sont présentés dans le tableau
suivant :

TableauXl : Résultats des analyses physicochimiques de [I’huile essentielle de
Menthapiperata.

Propriétés physicochimiques

L’hu_lle Indice de Indice d’acide
essentielle Densité réfraction Indice d’ester Indice de
relative saponification

Menthe poivrée 0,910

Normes
1,457-1,467 135-200

AFNOR(2000)

Les resultats des indices physico-chimiques de I’huile essentielle de la menthe poivrée
comparés a ceux de ’AFNOR (2000), indiquant que notre huile essentielle est de bonne
qualité et conforme a la norme.

3- Etude de I’activité antimicrobienne des huiles essentielles

Les résultats de I’activité antimicrobienne des huiles essentielles du romarin et de la menthe
poivrée obtenus par la mesure des diamétres d’inhibition sont rapportés dans le tableau XII et
la figure 12 (A et B).

L’Aromatogramme a révélé une bonne activité inhibitrice des huiles essentielles sur la
croissance des bactéries.




Huile essentielle

Germes

Diameétre d’inhibition
de I’huile essentielle de
(Menthapiperata) (mm)

Diametre d’inhibition de
I’huile  essentielle  de
(Rosmarinusofficinalis)
(mm)

Escherichia coli

26

17

Enterococcusfaecium

25

15

Pseudomonas aeruginosa

21

17

Klepsiellapneumoniae

20

16

Proteusmirubilis

18

14

Strptococcussp

18

18

Tableau XII:
Résultats de
I’activité
antibactérienne
des huiles
essentielles

Figure9-A : Action de I’huile essentielle de (Menthapiperata) sur les germes testés.




Figure 9-B : Action de I’huile essentielle de (Rosmarinusofficinalis) sur les germes testeés.

Une échelle de mesure de I’activité antimicrobienne des huiles essentielles a été établie par
Meena et Sethi (1994) et Ela et al. (1996) dans laquelle les diamétres des zones d’inhibition
de la croissance microbienne sont hiérarchisés en quatre classes :

e Fortement inhibitrice lorsque d > 28 mm de la zone d’inhibition.

e Modérément inhibitrice lorsque 28 mm > d > 16 mm de la zone d’inhibition.
e [égerement inhibitrice lorsque 16 mm > d > 10 mm de la zone d’inhibition.
e Non inhibitrice lorsque d < 10 mm de la zone d’inhibition.

A partir de cela, on a pu constater que I’huile essentielle du romarin a été légerement
inhibitrice sur Enterococcusfaecium et Proteusmirubiliset modérément inhibitrice sur
Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa,Klepsiellapneumoniae etStrptococcussp.

Par contre, I’huile essentielle de la menthe poivrée a un effet modérément inhibiteur sur toutes
les especes bactériennes mentionnées. L’activité inhibitrice de la menthe poivrée est
supérieure a celle du romarin. Donc, I’huile essentielle de la menthe poivrée posséde une
activité antibactérienne supérieure a celle du romarin.

4- Le controle de I'effet conservateur des deux huiles essentielles sur les
deux produits cosmétiques

4-1. etude de la stabilité des huiles essentielles sur les produits cosmétiques




4-1-1. Controdle microbiologique

Les graphes suivants montrent les résultats du contréle microbiologique effectué sur les deux
produits cosmétiques durant une période d’un mois.

25
Recherche de Recherche desLevures

GAMT et moisissures

Dilution (%)
Dose (ml)

Nombre de colonies

Figure 10 :Reésultats du controle microbiologique effectuée sur I’aprés shampoing apres
24heures.

La figure 10 représentent les resultats du contr6le microbiologique effectué sur le démélent
apres 24 heures apres avoir incorporé les deux huiles essentielles en tant que conservateurs a
des dilutions et des doses progressives.

La recherche des GAMT :

Une dose de 1ml pour les deux huiles essentielles diluées & 10% est suffisante pour
I’inhibition d’une croissance bactérienne.

La recherche des levures et moisissures :

Une dose de 2 ml pour les deux huiles essentielles diluees a 10% se sont montrees efficaces et
I’incorporation d’une dose de 2 ml pour une des deux huiles essentielles diluées a 20% est
suffisante comme conservateur dans le démélent.
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Figure 11 :Résultats du contréle microbiologique effectuée sur I’apres shampoing apres 7
jours.

La figure 11 représentent les résultats du contr6le microbiologique effectué sur I’apres
shampoing apres 7 jours.

Recherche de GAMT :

L’huile essentielle du romarin diluée a 10 et 20% a pu inhiber la croissance des GAMT a une
dose de 2 ml. Par contre, I’huile essentielle de la menthe poivrée diluée a 20% est montree
efficace a une dose de 1 ml.

Recherche des levures et moisissures :

L’huile essentielle du romarin diluée a 10 et 20% devient puissante de neutraliser les levures
et moisissures a une dose de 1 ml.

Une dose de 2 ml de la menthe poivrée diluée a 10% a été efficace et une dose de 1ml de cette
méme huile essentielle diluée a 20% a été suffisante pour inhiber le développement des
levures et moisissures.
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Figure 12 :Résultats du contrdle microbiologique effectuée sur I’apres shampoing apres 30
jours.

La figure 12 représentent les résultats du contr6le microbiologique effectué sur I’apres
shampoing apres 30 jours.

Recherche de GAMT :

L’incorporation d’une dose de 2 ml de I’huile essentielle du romarin diluée a 20% dans le
produit cosmétique spécifique a donné un résultat positif et I’huile essentielle de la menthe
poivrée a presenté un résultat similaire a une dose de 2 ml pour les deux dilutions (10 et
20%).

Recherche des levures et moisissures :

Les deux huiles essentielles diluées a 20% ont été efficaces a une dose de 2 ml.

A partir de ces résultats, on peut déduire que I’huile essentielle de la menthe poivree a été plus
efficace que I’huile essentielle du romarin comme conservateur dans I’apres shampoing.
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Figure 13 : Résultats du contréle microbiologique effectué sur la créme solaire aprés 24
heures

La figure 13représente les résultats du contréle microbiologique effectué sur la creme solaire
apres avoir incorporé les deux huiles essentielles en tant que conservateurs a des dilutions et
des doses progressives.

Ces résultats indiquent que I’incorporation d’une dose de 2 ml de I’'une des deux huiles
essentielles diluée a 20% a toujours conduit & une inhibition d’une croissance bactérienne ou
fongique. Ceci confirme que les deux huiles essentielles sont efficaces en tant que
conservateurs pour la creme solaire.
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Figure 14 : Résultats du contréle microbiologique effectué sur la creme solaire aprés 7 jours.

La figure 14représente les résultats du contréle microbiologique effectué sur la creme solaire
apres 7 jours.

Recherche de GAMT :
-2 ml de I’huile essentielle diluée a 10% a été efficace pour la neutralisation des GAMT.
-1 ml de I’huile essentielle diluée a 20% a été efficace pour la neutralisation des GAMT.

- I’huile essentielle de la menthe poivrée diluée a 20% n’a pas donné un résultat positif
jusqu’a une dose de 2 ml.

Recherche des levures et moisissures :

Pour les deux huiles essentielles, la dilution et la dose qui ont été efficaces comme
conservateur dans la créme solaire sont respectivement 20% et 2 ml.
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Figure 15: Résultats du contréle microbiologique effectué sur la creme solaire aprés 30
jours.

La figure 15 représente les résultats du controle microbiologique effectué sur la créme solaire
apres 30 jours.

Les résultats montrent une absence totale de colonies pour toutes les doses et les dilutions
utilisées. Ceci confirme qu’une dose de 0,5 ml de I’huile essentielle (romarin ou menthe
poivrée) diluée a 10% peut remplacer le parabéne dans la créeme solaire 1P60.

A partir de cela, on peut déeduire que les deux huiles essentielles ont été efficaces comme
conservateurs dans la creme solaire IP 60.

Nos résultats sont conformes a la NA 8287 pour GAMT et la NA 8285 pour les levures et
moisissures. C'est-a-dire, plus on augmente le pourcentage de la dilution de I’huile essentielle
incorporée en tant que conservateur dans les produits cosmétiques utilisés ; plus on aura une
meilleure inhibition de la croissance bactérienne et fongique et cela est traduit par la
diminution du nombre de colonies présentes.

*Remarque : le nombre de colonies est inversement proportionnel au pourcentage de la
dilution de I’huile essentielle appropriée.




Conclusion



Conclusion

Dans le but de vérifier I’effet conservateur des huiles essentielles dans les produits de
beauté, nous avons mené une étude qui consistait a I’extraction de deux huiles essentielles a
partir du romarin et de la menthe poivrée, de déterminer la qualité de ces huiles par une
analyse physicochimique, de les diluer et de les incorporer dans deux produits cosmétiques
(un apres shampoing et une créme solaire) afin d’apprécier leur efficacité en tant que
conservateurs en cosmétique.

Bien que notre échantillonnage ne soit pas représentatif et que les analyses n’aient pas
porté sur la totalité des critéres, les résultats obtenus au terme de ce travail révelent que :

Les valeurs moyennes des rendements en huile essentielle de romarin et de la menthe poivrée
(@ I’échelle laboratoire)extraites par entrainement a la vapeur d’eau sont respectivement
0,62% et 1,53%. Ceci implique que les espéces Rosmarinusofficinalis et Menthapiperata

cultivées dans la région de Blida présentent un bon rendement.

Les résultats des analyses physicochimiques (densité, indice d’acide, indice de réfraction,
indice d’ester et indice de saponification) sont conformes aux normes. Ceci refléte la bonne
qualité physicochimique analysée des huiles essentielles de Rosmarinusofficinalis et de
Menthapiperata.

Les résultats de I’étude de I’activité antimicrobienne des huiles essentielles sur les germes
(Escherichia coli,Enterococcusfaecium,Pseudomonas
aeruginosa,Klepsiellapneumoniae,Proteusmirubilis,Streptococcus sp) indiquent que I’huile
essentielle du romarin a montré une activit¢ inhibitrice légére  vis-a-vis
deEnterococcusfaecium et Proteusmirubiliset une activité inhibitrice modéréevis-a-vis
deEscherichia coli, Pseudomonas aeruginosa,Klepsiellapneumoniae etStrptococcussp. Par
contre I’huile essentielle de la menthe poivrée présentait une activité inhibitrice modérée vis a
vis de ces germes. Ceci indique que I’huile essentielle de la menthe poivrée présente une
activité inhibitrice beaucoup plus importante que celle du romarin.

L’étude de la stabilité qui a consisté en I’incorporation des huiles essentielles dans les
produits cosmétiques a révélé sur le plan microbiologique que les résultats sont conformes
aux Normes Algeriennes et que les huiles essentielles analysées présentent une bonne
conservation du produit et plus précisément, I’incorporation d’une dose de 2ml d’huile
essentielle diluée a 20% (romarin ou menthe poivrée) dans le produit cosmétique (apres




shampoing ou creme solaire) a toujours conféré une bonne neutralisation des germes aérobies
mésophiles totaux et des levures et moisissures.

Au vu des résultats obtenus, il semble que les huiles essentielles du romarin et de la
menthe poivrée peuvent remplacer le parabene dans la creme solaire 1P60 et le formaldéhyde
dans I’aprés shampoing comme conservateurs en cosmétologie, d’autant qu’en terme
d’activité microbienne, les quatre conservateurs présentent les mémes caractéristiques, mais
sans nocivité des conservateurs chimiques.

En perspective, afin de confirmer I’effet conservateur de I’huile essentielle du romarin
et de la menthe poivrée, il serait judicieux de les tester sur une gamme plus large de produits
cosmétiques ; par ailleurs, I’étude des autres critéres en amont du choix d’un conservateur
permettra peut-étre de donner des arguments plus & méme d’opter pour ces huiles essentielles
dans les produits cosmétiques.
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Annexe 1

1- Le matériel utilisé lors de I’extraction par entrainement a la vapeur

o Appareillage
- Balance de précision.
- Etuve

- Chauffe ballon.
e \errerie

- Papier aluminium.

- Pipettes graduées.

- Tubes a essai en verre.
- Spatule.

- Réfrigérant a reflux.
- Ampoule a décanter.
- Flacons.

- Burette

- Béchers.

- Pipette pasteur.

- Ballon.

- Fioles.

- Portoir pour tubes.

- Entonnoir.

- Etiquettes.




- Erlenmeyer.

- Pierre de ponce.
3-Réactifs et préparations

- Eau distillée

- Ether di-éthylique

- Solution de potasse 0.1 N

- Solution éthanolique d’hydroxyde de potassium
- Phénophtaléine

- Acide chlorhydrique

- KOH / - Ethanol.

Le montage de I’entrainement a la
vapeur d’eau.




Entrainement a la vapeur de la Décantation
matiere végétale

Séparation liquide-
liquide Le distillat obtenu

Evaporation de I’éther diéthylique Les huiles essentielles du romarin
et de la menthe poivrée obtenues




Annexe 2

Analyse physicochimique des huiles essentielles

Détermination de I’indice d’acide

Neutralisdfion d

La solution a neutraliser solution aflec de

L’ apparition de la coloration
I’hydroxyde rose persistante




Détermination de I’indice d’ester

L’apparition de la coloration
jaune persistante.

L’hydrolyse des esters
par chauffage

La solfition



Indice de réfraction

e Appareillage

Réfractometre (de type Abbe) susceptible de déterminer I’indice de réfraction a + 0,0001.
Lame de verre d’indice de réfraction connu.

Bain d’eau, contrdlé thermo statiquement, avec une pompe de circulation et susceptible de
maintenir la température a £ 0,1°C

Thermometre.

Réfractometre

Indice de saponification

e Appareillage

Fiole conique, de capacité 250 ml, en verre résistant aux alcalis, a col rodé.

Réfrigérant a reflux, avec rodage en verre adaptable a la fiole conique.
Dispositif de chauffage : plaque électrique chauffante.

Burette de capacité 25 ml, graduée en 0,1 ml.

Pipette de capacite 25 ml.

Balance analytique de precision 0,001 g.




e Réactifs

Hydroxyde de potassium, solution] KOH ] = 0,5 mol/l dans I’éthanol a 95%.

Acide chlorhydrique, soltion titrée, [HCI] = 0,5 mol/I.

Phénolphtaléine, solution a 0,1 g/100 ml dans I’éthanol a 95% (fraction volumique).

Régularisateurs d’ébullition.

Densité relative a 20°C

e Appareillage

Pycnometre ; en verre, de capacité minimale de 5 ml.
Bain thermostatique, maintenu a la température de 20 + 2°C.

Balance analytique de precision 0,001 g.




Annexe 3

Matériel utilisé pour I’étude du pouvoir antimicrobienne et pour le contréle
microbiologique

e Appareillage
Autoclave.
Méga bec benzéne.
Etuves.
Réfrigérateur
Balance analytique.
Compteur de colonies.
Poste de sécurité microbiologique (PSM) de type Il (Hotte a flux laminaire).

Agitateur.

La hotte physicochimie Bain marie




Etuve thermostatée

Etuve a 37°C

La hotte a flux laminaire

Compteur de colonie




Autoclave

e \Verrerie et instruments

Boite de Pétri.

Disques en papier Whatman n°03.

Anse de platine.

Pince stérile.
Pipettes Pasteur.
Ecouvillons.
Tube a essai.
Micro-seringues.

e Consommables

Milieu gélosé (MH).




Milieu gélosé (SAB).

Milieu gélosé (PCA).

Bouillon nutritif.

Bouillon de neutralisation D/E.

Tween 80.

Eau physiologique.

Les résultats du contrdle microbiologique

Résultats du contréle microbiologique effectué sur la creme solaire aprés 24 heures.

Résultats du contréle microbiologique effectué sur la creme solaire IP60 aprés 7 jours.




Résultats du controéle microbiologique effectuée sur I’aprés shampoing apres 24heures.

Résultats du contréle microbiologique effectué sur I’apres shampoing aprés 30 jours.




Tableau XII1 : Résultats du contr6le microbiologique effectuée sur I’aprés shampoing apres

24heures.

Microorganismes
recherchés

Huile essentielle

Dilution
(%)

Controle
apres
(J+1)

24h

Nombre
de
colonies

Normes

(UFC/g)

GAMT

Milieu PCA

Romarin

10

Présence

1

Absence

Absence

Absence

Absence

Absence

Menthe poivrée

Présence

Absence

Absence

Absence

Absence

Absence

<1000

NA 8287

Levures
moisissures

Milieu SAB

Romarin

Présence

Présence

Absence

Présence

Absence

Absence

Menthe poivrée

Présence

Présence

Absence

Présence

Absence

Absence

<100

NA 8285




Microorganismes
recherchés

Huile essentielle

Dilution
(%)

Controle
apres 7 jours
(J+7)

Nombre
de
colonies

Normes

(UFC/g)

GAMT

Milieu PCA

Romarin

10

Présence

7

Présence

Absence

Présence

Présence

Absence

Menthe poivrée

Présence

Présence

Absence

Présence

<1000

NA 8287




Absence

Absence
Microorganismes | Huile essentielle | Dilution Controle | Nernbre | Normes
8e

tepherehés et | Romarin ) Bpéssnce 30 <100

moisissures jours (J+30) | colonies
Absence NA 8285

Milieu SAB

Absence

Présence

Absence

Absence

Menthe poivrée Présence

Présence

Absence

Présence

Présence

Absence

Tableau XV : Résultats du contrdle microbiologique effectué sur I’apres shampoing aprés 30jours.




GAMT

Romarin

10

Présence

MifqpEaaaismes

recherchés

Huile essentielle

Dilution
(%)

Controle

BR#E8NCe 24h

(14+1)

Présénce

Présence

Présence

Absence

Menthe poivrée

Présence

Présence

Absence

Présence

Présence

Absence

Levures
moisissures

Milieu SAB

Romarin

Présence

Présence

Présence

Présence

Présence

Absence

Menthe poivrée

Présence

Présence

présence

Présence

Présence

Absence

<100

NA 8285

ogique effectué sur la créme solaire apres 24 heures.




GAMT Romarin 10 Présence 4 <1000

Milieu PCA présence 3 NA 8287
Microorganismes | Huile essentielle | Dilution Controle Nombre | Normes

recherchés (%) Apesnedours
J+7) coloni

Présence 3
Présence 3 <1000

Absence
Présence 1 NA 8287
Absence
Absence
Présence
Présence

20
GAMT Romarin 10

Ui

Milieu PCA

Menthe poivrée

Ui

[N

NN

oo
o

Menthe poivrée

H

Levures Romarin Présence <100
moisissures

Présence NA 8285
Milieu SAB

Absence

Présence

Absence

Absence

Menthe poivrée Présence

Présence

Absence

Présence

Absence

Absence




Présence

2

Présence

1

Microorganismes
recherchés

Huile essentielle

Dilution

Controle

Nombre

(o)

ppessnce 30
jours (J+30)

ge

colonies

Présence

4

Normes

GAMT

Milieu PCA

Romarin

10

Absence

Absence

Absence

<1000

NA 8287

Levures et
moisissures

Milieu SAB

Romarin

10

Présence

Absence

présence

20

Absence

présence

Absence

20

Présence

Absence

Absence

Menthe poivrée

10

Absence

Absence

<100

NA 8285

Menthe poivrée

Présence

Présence

Présence

Présence

Présence

Absence




Absence

Absence

Absence

Absence

Absence

Levures Romarin Absence <100
moisissures

Absence NA 8285
Milieu SAB

Absence

Absence

Absence

Absence

Menthe poivrée Absence

Absence

Absence

Absence

Absence

Absence

se PCA: Plate Count Agar;

a) Composition (g/l)

Tryptone

Extrait de levure

B) Préparation




Dissoudre 22,59 dans un litre d’eau bouillante, ajuster le pH de sorte qu’aprés stérilisation il
soit de 7,2+0,2 & 25°C.répartir le milieu dans des flacons stériles. Stériliser a I’autoclave a
121+1°C pendant 20minutes.

b) Aspect final du milieu

2- Gélose Sabouraud

a) Composition (g/l)

Peptone de viande (bovin au lapin)...................ooee .

Peptone de caséine (DoVin)..........cccvviiiiiiii i,
Peptone de soja
Extrait de levure

Extrait de malt

Phosphate monopotassiqUe. .........oevvevieveiee e ieennnsn

Phosphate disodique ...........cooviiiiiie i




b) Préparation

Mettre 409 de poudre en suspension dans 01 L d’eau purifiée, chauffer 20minutes sous
agitation fréquente, laissé bouillir pendant 01minutes de maniére a dissoudre parfaitement la
suspension, passé a I’autoclave 20minutes a 120°C.

c) Aspect final du milieu

3-Bouillon de neutralisation D/E (diluant)

a) Composition (g/l)

Digestion pancreatique caséine

Dextrose

Thioglycolate

Thiosulfate de sodium

Bisulfate de sodium

Polysorbate 80 .......cc.veie

Lécithine

b) Préparation
Dissoudre 39¢g de milieu complet déshydraté dans 1 litre d’eau, mélangé tout en

pendant 20minutes.




c) Aspect final du milieu

Annexe 5

Présentation du Laboratoires VENUS S.A.P.E.CO

Non de société : laboratoires VENUS S.A.P.E.CO (Société Algérienne des Produits
d’Entretien Cosmétique).

Adresse : 80rue du 17septembre 1956 Ouled-Yaich Blida.

Date de création : 1981.

Activités : fabrication des produits cosmétique et d’hygiéne corporelle.
Marchés actifs : couverture 100% du territoire national.

Partenariat : Fabrication sous licence de produit de soins dermique SOFIA cosmétique
France.

Source d’approvisionnement des matieres : France-Allemagne-Espagne-Italie.

Effectifs de I’entreprise : 312 employés dont 38 Cadres, ingénieures et licenciés des
différentes branches.




Certificat 1ISO 9001 version 2008 : la mise en place d’un systeme de management de la
qualité certifié selon les exigences de la norme 1SO 2001 version dans le courant du mois
d’avril 2003 n’est autre que la concrétisation de la volonté de I’entreprise & vouloir faire de la
satisfaction de ses clients son cheval de bataille.

Certification 1SO 14001 Version 2008 : le parachévement de la mise en place des outils
d’amélioration s’est concrétise en mois de Mai 2008 par I’obtention de la certification 1ISO
14001 de notre systéme de management environnemental.




