Al Agla jRagall 4 ) 4y sgand)
République Algérienne Démocratique et Populaire
(ralad) Gl g Mal) andal )59
Ministére de ’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Gild e g B84 dasal daala

Université M’hamed Bougara de Boumerdés

1 Universat de Boumerdes L
Usiversity of Bowmerdes

Faculteé des Sciences - Département de Chimie
Domaine : Science de la Matiere
Filiere : Chimie
Spécialité : Chimie Organique
Mémoire de projet de fin d'études en vue de I'obtention du Dipléme de Master
Présenté et soutenu par
OUARED Kahina
MAAMERI Lyna
18 juillet 2019

Théme

¢ Caractérisation et valorisation des huiles essentielles de Rosmarinus
officinalis cinealoferum et du Citrus limon, et de I’huile végétale de

Prunus Armeniaca’’

Mr HACHEMI Messaoud Professeur FSI - UMBB Président
Mlle BENOUDJIT Fouzia Maitre de conférence B - FS-UMBB Promoteur
Mr HAMMADI Mohamed Professeur FS - UMBB Examinateur
Mme GHEMMIT Naima Maitre de conférence A - FS-UMBB Examinatrice
Mlle BOUDIEB Naima Maitre de conférence B - FS-UMBB Examinatrice







Liste des abréviations

PAM : Plante aromatique et médicinale.

HE : Huile essentielle.

HV : Huile végétale.

la: Indice d’acide.

K1 : Indice de kovats.

FTIR : Spectrometres infrarouge a transformée de fourier.

GC-MS : Chromatographe en phase gazeuse couplée a un spectromeétre de masse.



Figure I.1:
Figure 1.2 :
Figure 1.3 :
Figure 1.4 :
Figure 1.5
Figure 1.6 :
Figure 1.7 :
Figure 1.8 :
Figure 1.9 :
Figure 1.10
Figure .11
Figure 1.12
Figure 1.13
Figure 1.14
Figure 1.15
Figure 11.1
Figure 11.2
Figure 11.3
Figure 11.4
Figure I11.5

Figure 11.6

Listes des Figures

Séchage des PAM dans une chambre spéciale. .........cccoeeviiiiieiiicsecce e 6
Utilisation des HE par [6S gYPLIENS. ......cooiiiiiiiiiiiiee e 7
Structures histologiques deS VEJETAUX........cc.eiveiierieiieieeie et esre e e eie e see e 7
Montage d’entrainement & 1a Vapeur d’ aU. .........cccoovvireieiii e 8
Installation de la distillation SECNE. ... 9
Procédé d’extraction par expression & froid. ... 9
(@] o KT To] o] =] 1SS 10
Structure du PhENYIPIOPANE. ..o 11
Composition globale d’une huile végétale. ............cccccooveiiiii i 14
T Presse NYArauliqQUE. ..o 15
: Procédé d’extraction par presse MECANIGUE. ..........cvuveveieeireeiieseesieerieseesseeseesee e 15
TROMAEIN. et 16
O 1 1 o] o T TSSO TP PT TP PRSP 18
TADIICOL. s 20
: Phénomene et types d’MUISION. .......cooiiiiiiiiieeeee e 23
: Refractométre numérique Hanna HI 96801. ...........cccoeiiiiiieve e 25
: Spectrometre FTIR/ATR BUKER. ..o 26
: Spectromeétre FTIR/ATR Thermo Scientific Nicolet iS 10.........c.cccceeveviiieieennn, 27
TG C-IMIS . e b et r et e re e te e e 27
: Microscope optique OPTIKA. ... 28
D Centrifugeuse EBA 20.......co 28


file:///C:/Users/moi/Desktop/mémoire%20impression/mémoire%20finiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii%2022juin.docx%23_Toc12140336
file:///C:/Users/moi/Desktop/mémoire%20impression/mémoire%20finiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii%2022juin.docx%23_Toc12140337
file:///C:/Users/moi/Desktop/mémoire%20impression/mémoire%20finiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii%2022juin.docx%23_Toc12140338

Figure 11.7 : Logo de la marque Lamsat OUSLAd. ...........ccoeiiveriiieiieeie e 29

Figure 11.8 : HE de citron, HE de romarin et HV d’abricot, respectivement. .............c.cccceennee 29
Figure 11.9 : Méthode d’utilisation du refractometre numérique HANNA HI 96801............... 32
Figure 11.10 : Mode opératoire de I’indice d’aCide. .........cccovreriiiiiiiire e 33
Figure 11.11 : Matieres premiéres de la formulation. ...........cccccoov i 36
Figure 11.12 : Objectif du microscope optique OPTIKA. ..o 39
Figure 111.1 : Résultat du test au bleu de méthylene...........coooiiiie i 50
Figure 111.2 : Spectres FTIR de la cremes cosmétiques au cours de la période d’étude. .......... 53

41


file:///C:/Users/moi/Desktop/mémoire%20impression/mémoire%20finiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii%2022juin.docx%23_Toc12140350
file:///C:/Users/moi/Desktop/mémoire%20impression/mémoire%20finiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii%2022juin.docx%23_Toc12140352

Liste des Tableaux

Tableau 1.1 : Description monographique des plantes. ... 5
Tableau 1.2 : Quelques MOIECUIES tEFPENIGUES. .......ccuviviiieiiee et 10
Tableau 1.3: Quelques composés dérivés du phénylpropane. ... 11
Tableau 1.4: Activités de qQUEIQUES HE. .........cov i 13
Tableau 1.5 : Principales différences entre HE et HV. ... 16
Tableau 1.6 : Propriétés organoleptiques de I’HE de romarin. .........c.cccooveveiieieeie s, 17
Tableau 1.7 : Propriétés physico-chimiques de PHE de romarin. .........cc.ccoovevveveieneseiesesnennns 17
Tableau 1.8 : Compositions chimiques de quelques HE de romarin. ..........cccccceeveveiicieecieennenn, 18
Tableau 1.9 : Propriétés organoleptique de I’HE de CItroN..........cccccoveveivieciciese e 19
Tableau 1.10 : Propriétés physiques de IP"HE de CItron..........ccccoeeveie e 19
Tableau 1.11 : Compositions chimiques de quelques HE de Citron...........ccccccoeeveviieivecieenen, 20
Tableau 1.12 : Roles et composants des crémes cosmétique avec quelques exemples. .............. 24
Tableau 11.1 : Informations sur les HE et HV ELUAIEES. .........cocvveveiiiiniiicieieiee e 29
Tableau 11.2 : Conditions opératoires pour I’analyse des HE et de I’HV par GC-MS.............. 34
Tableau 11.3 : Informations sur la creme cosmetique formulée. ..........c.ccoooviieiciciccc e, 35

Tableau 11.4 : Natures, origines et fonctions des matieres premiéres utilisées dans la

L{0] 8 4101 =11 o] o PSS 36
Tableau I1.5 : Quantités des matiéres premieres en pourcentage (%0) ......ccccevvevveveeieieerieenenn, 37
Tableau I11.1 : Résultats des propriétés organoleptiques des huiles étudiées. ............cccevvrneee. 41
Tableau I11.2 : Résultats des propriétés physicochimiques des huiles étudiées. ........................ 42
Tableau I11.3 : Résultats d*analyse FTIR de I'HE de Rosmarinus officinalis cinéoliferum....... 44

Tableau I11.4 : Résultats d’analyse FTIR de IPHE de Citrus limon. ...........ccccocevveveic e, 44



Tableau I11.5 : Résultats d’analyse FTIR de I’HV de Prunus armeniaca..............ccccceevvevenene. 44

Tableau I11.6 : Résultats d’analyse GC-MS de I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum. .46

Tableau I11.7 : Résultats d’analyse GC-MS de I’HE de Citrus limon. ...........cccccoveeeeieieccieennenn, 47
Tableau I111.8 : Résultats d’analyse GC-MS de I’HV de Prunus armeniaca. .............cccccoeeveenenn. 48
Tableau 111.9 : Propriétés organoleptiques de la creme cosmétique formulée..............ccoveuveee. 50

Tableau I111.10 : Résultats de I’essai a la centrifugation de la creme a différentes vitesses....... 51

Tableau I11.11 : Evaluation de la taille des gouttelettes de la créme cosmétique formulée au
COUTS AU TBIMIPS. ..ttt bbbt b et b bt bbbt bt e et et et ettt e e 52

Tableau I11.12 : Résultats du test d’irritation de la créme cosmétique formulée. ..................... 54



Sommaire

Introduction gENErale ... e 1

Chapitre | . Rappels bibliographiques

00 10 oo ¥ ot o] o USSP P PP 4
1.2 Généralites sur les plantes aromatiques et MEdiCinales ..........ccccceviveveiievi e 4
00 B i 14T LSS 4
1.2.2  Monographie des plantes aromatiques et MEdiCINAIES ...........ccevevieiiere i 4
1.2.2.1 DEFINILION .oiviiicicecc ettt e st et e nresreeraeneas 4
A 1ot 4 ) o o PSSRSO 5
1.2.3  Criteres de qualité deS PAM ..o e 5
[.2.3.1 CUBIIEIEE oottt sbe e nneas 5
1.2.3.2 SECNAGE ..ottt 6
[.2.3.3  CONSEIVALION ..iiiiiieiieieiie ittt bbb e s e e e et sbesbesneeneas 6

1.3 Généralité sur les huiles eSSENLIEIES ........covooeieiiiiie s 6
G0 R o T TS1 (o] o =SSOSR SRR 6

(I T B 114 o] o OSSPSR 7
1.3.3 Répartition et localisation dans [a plante ... 7
[.3.4 ROIE danS [a PIANTE ......cooeiveeeeceece e 8
1.3.5  Proc@dés d’eXtraCtiON .........cccveiiureiiireiiieesitteesiteeesteeeste e e saeeesate e e snaeeesnteeesnseeesnaeeenneeeenes 8
1.3.5.1 Entrainement a la vapeur d’€au ...........cocoiiiiiiiiiiiiiiiic e 8
1.3.5.2  DIStillation SECNE ....cvieeiiiie e 8
[.3.5.3  EXPression a froit .........ccoiioiiiiie i 9
1.3.6  COMPOSItION CRIMIGUE ....oviiiiiiieiieieiee bbb 9

G T R =T 1 o 1= 1RSSR 10



[.3.6.2  COMPOSES ArOMALIQUES ....veveeenieiiiieieiesie ettt 10

1.3.6.3 Compos€s d’OriZINES AIVEISES ..vvviivvieiiirieiiiiiiiiiiesiiee st e sieessree s srreessseee s ssbe e nsreesnseees 11
1.3.7 Facteurs influencant la composition des huiles essentielles ..........cccoccovveviiiiniieiennnne 12
[.3.7.1  FaCLeUIS INTIINSEUUES ..c.veiveiieeieeiesieesteetestee e e eesteesteeeesseesaeeneeneesreeseaneesreennesneens 12
[.3.7.2  FaCteurs eXIrINSEOUES  ...c.ceieiieieiiiieieieste ettt ettt 12
1.3.8  Domaines d’UtiliSAtION ......ccccuiiiiiiieiiiiieiiiie i e e 12
1.3.8.1 Industrie agroalimentaire .........cccccoereieiiiiie e 12
1.3.8.2 Formulations cosmétiques et parfumerie ..o iiie v 12
1.3.8.3  Industrie pharmMacCeULIQUE .........ccoieieiirieiiiesiie e 12
1.3.9  ACLIVITES ettt bbb bbb enes 13
1.3.20 TOXICITE ...viitietieiieiete ettt bbbt b e b b et et e et b st e et e benreenes 13
1.4 Généralités sur [eS UIIES VEGELAIES .........ccoiiiiiiiiiee e 13
R B =1 14 o o OSSR 13
1.4.2 COMPOSTTION ..ttt b e bbbttt e e bbbt b enes 14
1.4.3  Proc@deés d’@XtraCtiON ........cccvuveiiiuieiiiiieiiiiiesiiiie sttt e sieesssteeessseesssaeesssbeesssbeesssneessseeesnsneeans 14
1.4.3.1  Presse NYArauliQUE .......cc.ooiiiiiiiiiee e 14
1.4.3.2  PresSe MECANIGUE  .oocveeveeieiiieiieeieeteesteete st e te et e staesteeeesaeesaeeaeeneesteetesnsesaaensennee e 15
1.4.4 Différence entre les huiles essentielles et les huiles végétales ...........cccoceviiiieininnnne. 15
1.5 Rappels bibliographiques sur le matériel végétal tudié ...........c.coovevveieiiiii e, 16
1.5.1 Romarin (Rosmarinus officinaliS) ..........ccociiiiiiiiii s 16
1.5.1.1 Classification botanique et OrigiNe ........cccooiieiieiie e 16
1.5.1.2  DesCription DOANIQUE ........eoiviiiiieeiie ittt e e enna e 16

1.5.1.3  Propriétés organoleptiques de 'HE .........cccoiiiiiiiiiiie e 17



1.5.1.4 Propriéetés physico-chimiques de 'HE ..o 17

1.5.1.5 Activités de ’HE de romarin ..........cccccveiiiiieiiii e 17
1.5.1.6 Composition chimique de PHE ... 17
1.5.2 Citron (CItrus HMOMY) oottt eenne e 18
1.5.2.1 Classification botanique et OrigiNg ........ccccceiieiiiiierie e 18
1.5.2.2  DesCription DOLANIGUE ........oouiiiiiiiieieieie e 18
1.5.2.3 Propriétés organoleptique de 'HE .......ccooiieiieie e 19
1.5.2.4  Propriétes physique de HE .......ccoooiiiiiiiiicsenees e 19
1.5.2.5  Activités de 'HE de CItTON ......ooiiiiiiiiiiiiiii i 19
1.5.2.6 Composition chimique de THE ... 19
1.5.3  ADricot (Prunus armMeniaca) .........cccceeveeieieerieiieseesieseesteesteseesreesresseesreesresaesreesseeneens 20
1.5.3.1 Classification botanique et OrigiNg ........ccccceiieiiiieie e 20
1.5.3.2  DesCription DOTANIGUE ........ooiiiiiiieieie e 20
1.5.3.3 Propriétés organoleptiques et physicochimiques de 'HV ........ccooiiiiiiiiininnnn 21
1.5.3.4  Activités de 'HV de noyau d’abriCot ..........cooeviiiiiiiiiiiciiceee e 21
1.6 Principales notions sur la formulation COSMELIQUE ........ccccveiieiiiieiece e 21
00 R o 1 11 ] - 11 o o SR 21
1.6.1.1  DETINITION .oiviiiiiieieee ettt b et reene e 21
1.6.1.2  Produit FOrMUIE .........coviiiie e 21
1.6.2  Produit COSMEBLIQUE .....ceeiiieieeie ettt ettt st re e e e be e e saeene e 21
0720 R I T 111 o o USSR 21
1.6.2.2  COMPOSITION .oiiiiiiiii ettt e e e b et e et e e s teesbeeabeesrreereeas 22
[.6.3  CrEmE COSIMELIGUE  ..c.viiviiiieiie ettt ettt ettt st te et st esbe et e ebeesbeebeereesaeeseenne e 22

1.6.3.1 Rappel sur le phénomene d’émulSion .........ccceveiiiiiiiiiicii e 22



1.6.3.2 Composition d’une créme COSMETIGUE  ....vvvvverriiereiiiieeiiieeiieeesieessneesssreessseeesieeas 23

7 CONCIUSTON ettt nnnnnnnnnnne 24

Chapitre 11 : Matériel et méthodes

1L INEFOTUCTION .ot bbbt b bbbt b e reene s 25
112 EQUIPEMENTS ...ovvieeieeeeeeseeeeese et sttt sttt sttt sttt sttt n st s st en et 25
[1.2.1 REFFACIOMEBLIE ..ottt bbbttt e 25
I1.2.2 Spectrométres infrarouge a transformeée de Fourier (FTIR) ...cccoovviiieiicieiie e, 26
11.2.3 Chromatographe en phase gazeuse couplée a un spectrometre de masse (GC-MS) ..... 27
[1.2.4 MICrOSCOPE OPLIQUE  .vveveevieieeiiesiee et s e ste et et te et te e te et e s ae e sreenesseesbeebeeneesreenneenne e 28
[1.2.5 CONIITUGEUSE ...ttt bbbttt bbb enes 28
I1.3 Caractérisation des huiles essentielles et de ’huile végétale ..o, 29
I1.3.1 Informations sur les huiles essentielles et ’huile végétale ...........cccooiniiiiiiiiiiiniinnnns 29
11.3.2 Caractéristiques organolepPtiQUES ........c.cooeriririiieiieree et 30
11.3.3 Caractéristiques phySiCO-CRIMIQUES ......c.ccveiiiiiiieie e 30
11331 PH oo e 30
[1.3.3.2 DENSItE FEIALIVE .....ceiiiieiiiiieee e 30
11.3.3.3 Miscibilité @ I’6thanol ..........cccooiiiiiiiiiie e 31
11.3.3.4  INdIiCE de rEfTACLION ....oviiiiiieiicee e 31
11.3.3.5 Indice d’acide (ISO, 1242) ......ovvoiveeeeeeeeeeeeeceeeeeeeeeeeeeeeeeee e 32
11.3.4 Caractéristiques spectroscopique et chromatographique ...........ccceeeeeieieeiecieceesiee, 33
11.3.4.1 Spectrométrie infrarouge a transformee de Fourier (FTIR) .....ccooooviviiiiiiiinnen 33
11.3.4.2 Chromatographie gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GC-SM) ............. 33

[1.4 Formulation et controle de EmUISION ........ccccoiiiriiiiinieieie e 35

L R O o] 1= o1 1 ) TSRS P TP TRURPRO 35



L1 4.2 O MUIALION ..ottt nennnnnnnnen 35

11.4.2.1 Choix du sens de '€muUlSION ......ccccociieiiiiiiiiiiiiiiie e 35
[1.4.2.2 MALIEreS PrEIMIEIES  ....oveuiiiiiieiesieie ettt ettt b e et sb ettt e s e b e 36
G T (= o -1 o] RS S 37
[1.4.3 Propriétés de 'EmulSION ........cccooceiiiiiiiiiiiei e 37
11.4.3.1 EXamen MACrOSCOPIGUE ...veiveerueereeireeiieareesseesteesesseesseessesssesssessesssesseessesssessesssesseens 37
[1.4.3.2 MESUIE AU PH e 37
11.4.3.3  Sens de PEMUISION ....cveviiiiiiiiiiiiiie i nre s 38
11.4.3.4 Essai ala centrifugation ..o 38
11.4.4 Etude de stabilit€ de '€mulSIOn .........ccccceiiiiiiiiiiiiiiii e 38
11.4.4.1 Evaluation de la taille des goutteletteS .........cccoevieiiiii i 38
[1.4.4.2 SPECLIOMELIE FTIR ..ottt 39

] IR T A AV L2150 o RPN 39
1.5 CONCIUSION .ttt bbbttt bt beeneas 40

Chapitre 111 : Résultats et discussions

L ZINEFOTUCTION .ottt bbbt ettt et bt b e ene s 41
I11.2 Caractérisation des huiles essentielles et de ’huile végétale ...........ccooviiiiiiiiiiiniiiiien, 41
[11.2.1  Propriéteés organoleptiQUES .........cccooeieieriririeieeese et 41
[11.2.2  Propriétés phySiCOChIMIQUES .........couiiiiiieecee e 42
HH.2.2.1 PH oo s s s s e ee s ee e s s eeeens 42
[11.2.2.2 DENSITE ...ttt ettt et et et e s e s et entenbenbeaneeneans 42

] L B ' e b (o1 I o3 T PSP 42

HHL.2.2.4 INCICE 08 FETTACTION ..uvuveeeeeeitieetttettteeeeeteteeteeeeeeee s s e sessennssnnssennnnns 43



111.2.2.5 MISCIDIItE A IPEhANO] ....ooeeeeeieee ettt e e e e e e e e e e ae e e e e aeeeeens 43

[1.2.3  ANalyse Par FTIR .ottt sne e e 43
[11.2.4  Analyse par GC-MS ... e 45
[11.3Formulation d’une créme COSMELIQUE .....vvviiiieiiiiieiiiiieiiiieessiie e e e ssae e e sineeens 49
[11.3.1  Propriétés de 'EmuUlSION ..........cccoiiiiiiiiiiiiiiie e e 49
11.3.1.1 EXamMen MACrOSCOPIGUE ...uveiveeieereeireesieaseesseessaesesseesseesesseesssessesssessesssesssessesssesseens 49
IHLB.1.2 PH oot 50
111.3.1.3 SENS de IPEMUISION ..oovviiiiiiiiiiie i e 50
[11.3.1.4 Essai ala centrifugation ..ot 50
111.3.2 Etude de stabilité de I’émulSion .........ccccooiiiiiiiiiiiiiiiiie e 51
111.3.2.1 Evaluation de la taille des gouttelettes .........ccooevveiiieiiiiic s 51
[11.3.2.1 SPECtrOMELIiE FTIR oottt 53
11.3.3  TESt A IITIEATION  .eeiiiiieiieiiie ettt ettt et e e e b e e nneene e 54
ConclusioNgénerale ... 57

Références bibliographiques
Annexes

Résumé



Introduction generale



Depuis 1’aube de ’humanité, les plantes permettent a 1’homme non seulement de se nourrir, se Vétir,
se loger, se chauffer, se parfumer..., mais aussi de maintenir son équilibre, soulager ses souffrances,
préserver et soigner les maladies qui nuisent a sa sante.

L’histoire des plantes aromatiques et médicinales est associée a I’évolution des civilisations. Dans
toutes les régions du monde, I’histoire des peuples montre que ces plantes ont toujours occupé une
place importante et jouent un rble économique considérable dans le secteur des industries de
I’agroalimentaire, de la parfumerie, de la pharmacie et des cosmétiques.

Se trouvant dans le bassin méditerranéen avec de grandes variations climatiques du nord au sud,
I’ Algérie présente un terrain de prédilection au développement de ces cultures. La culture des plantes
aromatiques et médicinales en Algérie reste traditionnelle. Elle se limite aux jardins familiaux et aux
jardins d’agrément, notamment avec des espéces florales faisant 1’objet de cultures de fleurs. La
valorisation de ces ressources naturelles peut avoir des retombées économiques considérables pour
notre pays. Récemment des projets de production des plantes aromatiques et médicinales ont vu le
jour et sont essentiellement orientés vers I’exportation des plantes fraiches, des huiles essentielles et
des huiles végétales.

En effet, les plantes représentent une source inépuisable de remedes traditionnels, et efficaces grace
aux principes actifs qu’elles contiennent en I’occurrence les huiles essentielles et les huiles végétales.

Actuellement les huiles essentielles suscitent de plus en plus 1’intérét des médecins, biologistes...et
surtout des chimistes en raison de leurs utilisations dans les produits de soin comme des actifs
cosmétiques. Les huiles essentielles sont des produits de composition complexe, renfermant des
produits volatils contenus dans les végétaux obtenus a partir d’une matiere premiere végétale : fleur,
feuille, bois, racine, €corce, fruit ou autre ; soit par entrainement a la vapeur d’eau, principal procédé
d’extraction, soit par extraction mécanique. Les huiles essentielles sont aussi un assemblage de
molécules complexes qui ont toutes des propriétés particulieres. Les huiles végétales, quant a elle,
sont constituées a 99 % d’acides gras et de composants mineurs tels que la vitamine E.

L’intérét s’est porté, dans le présent travail, a I’étude de deux (02) huiles essentielles (huiles
essentielles de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon) et une huile végétale ainsi
qu’a la valorisation de ces huiles dans une créme cosmétique. Cette derniére est une émulsion aqueuse
simple dont la forme est tres utilisable en cosmétique.

Ce mémoire commence par une introduction générale qui énonce I’objet de ce mémoire. Il se compose
de trois (03) chapitres :



> Le premier chapitre est consacreé a des genéralités sur les plantes aromatiques et médicinales, les huiles
essentielles et les huiles végétales. Elles sont suivies par des rappels bibliographiques sur le matériels
végétales (i.e. Rosmarinus officinalis cineoliferum, Citrus limon et Prunus armeniaca) et des huiles
dont elles sont extraites. Ce chapitre se termine par quelques notions sur les crémes cosmétiques.

» Le deuxieme chapitre est consacré au travail du laboratoire. Tout d’abord une présentation du matériel
végétal étudié et des équipements utilisé pour la caractérisation des huiles essentielles Rosmarinus
officinalis cineoliferum et du Citrus limon et de I’huile végétale Prunus armeniaca, ensuite les modes
opératoires réalisés pour la détermination des caractéristiques organoleptiques, physico-chimiques
(Indice d’acide, pH, miscibilité a 1’éthanol, indice de réfraction, densité relative), spectroscopique
(FTIR) et chromatographique (GC-MS) des huiles ont été décrits. Enfin la valorisation des huiles
étudiées dans la formulation d’une créme cosmétique. D’abord en indiquant les constituants de cette
créme. Ensuite en expliquant le mode de formulation. Enfin en détaillant les différentes analyses
effectuées en vue de suivre sa stabilité.

> Le troisieme et dernier chapitre regroupe tous les résultats obtenus aussi bien pour la caractérisation
des huiles essentielles et de I’huile végétale que pour la caractérisation et I’étude de stabilité de la
creme cosmétique formulée qui sont accompagnées de leurs interprétations respectives. Ce mémoire
se termine par une conclusion générale qui récapitule les principaux résultats obtenus.



Chapitre | : Rappels bibliographiques



.1 Introduction :

Les huiles essentielles, tout comme les huiles végétales, présentent des applications grandissantes
aussi bien dans les domaines pharmaceutique et cosmétique que nutritionnel poussant de plus en plus
de chercheurs a y porter toute leur attention.

Le présent mémoire s’est focalisé sur I’étude de deux (02) huiles essentielles et d’une huile végétale.
C’est pourquoi ce chapitre aborde les différents points nécessaires a une meilleure compréhension du
travail expérimental :

» D’abord des généralités sur les plantes aromatiques et médicinales.

» Puis les huiles essentielles et les huiles végétales ainsi que leurs méthodes d’extraction et
d’analyse.

» Ensuite les végétaux étudiés dans ce mémoire et la composition des huiles dont elles sont
extraites.

» Et enfin des notions de bases sur les formulations cosmétiques.

|.2Géneéralités sur les plantes aromatiques et

meédicinales:
1.2.1 Définitions :

La définition la plus simple d’une plante aromatique et médicinale (PAM) est une plante ou partie
d'une plante possédant des substances, appelées principes actifs, pouvant étre utilisées a des fins
thérapeutiques sans effets nocifs aux doses recommandées.

La pharmacopée francaise définit les plantes médicinales comme « des drogues végétales qui peuvent
étre utilisées entieres ou sous forme d'une partie de plante et qui possedent des propriétés
médicamenteuses ». Ces plantes sont dites « Aromatiques » car elles synthétisent et sécrétent
d’infimes quantités d’essences aromatiques avec plusieurs organes producteurs comme les feuilles,
les fruits, les racines, 1’écorce. ..

1.2.2 Monographie des plantes aromatiques et medicinales :
1.2.2.1 Définition :

La monographie est la description compléte des plantes. Elle assure leur classification selon des
familles et sous-familles :

» En les identifiant afin d’éliminer tout risque d’erreur, de confusions ou de falsifications
possibles.

» En connaissant leurs compositions.

» En repérant leurs propriétés qui expliquent leurs emplois, la toxicité, les effets indésirables,
les contre-indications...



1.2.2.2 Description :

Toute monographie s’organise comme le résume le Tableau 1.1 ci-dessous.

Tableau 1.1 : Description monographique des plantes.

Définition Noms francais et latin.
Famille.

Etude botanique Description.
Origine.
Récolte.

Caractéres microscopique et macroscopique.
Composition chimique Composes minéraux.

Composés organiques.

Action physiologique Action sur les fonctions et les organes.
Toxicité.
Analyse Caractérisations physicochimique et biologique.

1.2.3 Criteres de qualité des PAM :

Afin de tirer le meilleur parti des PAM, il convient de veiller a ce que les herbes et leurs dérivés
(huiles essentielles) soient d'excellente qualité. Cela exige qu'elles soient cultivées dans de bonnes
conditions, correctement sechées, bien conservées et que leur date limite de consommation soit
respectée. Le recours a des plantes de mauvaise qualité est bien souvent une perte de temps et d'argent.
La qualité des PAM dépend donc de plusieurs facteurs pour lesquels des mesures doivent étre prises.

1.2.3.1 Cueillette :

» Il esttoujours préférable de procéder a la récolte par un temps sec et chaud. Les plantes mouillées
de pluie ou de rosée s’altérent, moisissent, fermentent et perdent toute valeur thérapeutique.

» Certaines parties de la plante doivent étre cueillies a des moments précis. En effet de nombreuses
plantes, en phase de repos, stockent la majeure partie de leurs substances utiles dans leurs organes
souterrains (Hadjer, 2015).

Avant le séchage (voir 1.2.3.2) les plantes doivent étre :

» soigneusement nettoyées, mais pas a 1’eau, et débarrassées de tous les corps étrangers greffés
sur elles ;

» étalées en fines couches sur une toile dans une piece aérée et pas humide et remuées chaque jour
pour laisser passer 1’air.



1.2.3.2 Séchage :

Une fois la récolte terminée, les plantes sont séchées afin d’éviter tout risque de putréfaction (Figure
I.1). Cette opération est aussi délicate que la précédente. Il s’agit surtout de diminuer le plus possible
la quantité d’eau contenue dans les plantes.

Figure 1.1 : Séchage des PAM dans une chambre spéciale.

1.2.3.3 Conservation :

Les plantes séchéees ne doivent étre exposees ni a la lumiére, ni a la poussiere. Elles doivent surtout
étre placées dans des endroits secs. Le nom et la date de récolte doivent étre indiques.

1.3 Généralité sur les huiles essentielles :
1.3.1 Historique :

Les premicres preuves de fabrication et d’utilisation des huiles essentielles (HE) datent de I’an 3000
avant J.C. Les HE semblent donc avoir accompagnées la civilisation humaine depuis ses premieres
geneéses. Les égyptiens (Figure 1.2) puis les grecs et les romains ont employés diverses matieres
premiéres vegétales ainsi que les produits qui en découlent, notamment les HE. Ces utilisations
concernaient différents domaines : parfumerie, médecine, rites religieux, alimentation... L’étape
byzantine de la civilisation a permis I’instauration des bases de la distillation. Avec I’¢re arabe, les
HE devient 1’unes des principaux produits de commercialisation internationale. Ainsi, vers I’an mille,
Avicenne, médecin et scientifique persan, a défini précisément le procédé d’entrainement a la vapeur
d’eau. L’Iran et la Syrie deviennent les principaux centres de production de divers types d’extraits
aromatiques. Par la suite les HE ont bénéficié des avancées scientifiques au niveau des techniques
d’obtention et de 1’analyse de leur composition chimique.



Figure 1.2 : Utilisation des HE par les égyptiens.

1.3.2 Définition :

La commission de la pharmacopée européenne a adopté une définition d'une HE, qui est tres
semblable a celle de I'Organisation Internationale de Normalisation (ISO). L’HE est ainsi un produit
odorant, généralement de composition complexe, obtenu a partir d'une matiere premiére végeétale
botaniquement définie, par distillation a la vapeur d’eau, distillation séche ou par un procédé
mécanique appropri¢ sans chauffage. L’HE est généralement séparée de la phase aqueuse par un
processus physique qui n'affecte pas de maniére significative sa composition (Keitel, 2016).

1.3.3 Répartition et localisation dans la plante :

La synthese et I'accumulation d'une HE dans les végétaux sont généralement liées a l'existence de
structures histologiques spécialisée. Elles sont localisées en certains points des tissus, le plus souvent
situées sur ou a proximité de la surface de la plante.

Ces structures histologiques sont (Figure 1.3) :

» des cellules sécrétrices isolées pouvant étre épidermiques ou internes ;
> des poils sécréteurs externes ou internes;
» des canaux sécréteurs.

Ces structures histologiques différent par leur taille, leur paroi ou leur contenu, caractérisant parfois
une famille donnée. Elles jouent un réle important dans la détermination des conditions d'extraction
des produits volatils qu'elles contiennent (i.e.HE). De ce fait les HE peuvent étre extraites, selon les
plantes aromatiques, des fruits, des feuilles, des graines, des écorces, des racines, des bois ou des
fleurs.
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Figure 1.3 : Structures histologiques des végétaux.



1.3.4 ROle dans la plante :

Les HE sont des messagers chimiques utilisés par les plantes aromatiques pour interagir avec leur
environnement. Elles permettent d’éloigner les maladies et les parasites. Elles se comportent aussi
comme protecteur face aux rayonnements du soleil par régulation de la température a l'intérieur de la
plante lui permettant ainsi de mieux supporter la chaleur. Les HE jouent également un réle important
dans la reproduction et la dispersion des espéces végétales puisqu’elles permettent d’attirer les
insectes pollinisateurs.

1.3.5 Procédés d’extraction :

L’extraction des HE se fait par divers procédés. Ces derniers ont un impact certain sur leurs qualités.
En effet la localisation histologique des composés aromatiques, dans le végétal, ainsi que la
destination finale du produit extrait peuvent orienter la technologique. A 1’heure actuelle, seules trois
(03) méthodes d’obtention d’HE sont autorisées par la pharmacopée européenne : I’entrainement a la
vapeur d’eau, la distillation séche et I’expression a froid pour les HE des péricarpes des plantes du
genre Citrus (Hélene, 2015).

1.3.5.1 Entrainement a la vapeur d’eau :

Le matériel végétal, dans ce procédé (Figure 1.4), n’est pas en contact avec 1’eau. La vapeur d’eau
est pulsée a travers la masse végétale disposée sur des plaques perforées. Les cellules se relachent
ainsi et les particules d’huile se libérent. Ces derniéres sont alors vaporisées et condensées dans un
serpentin réfrigére puis séparées par décantation. Ce procédé a été mis au point de facon a éviter
I’hydrolyse des composants des HE.

AN
— e _————)
) ¢ o
- b Vapeur d'eau
Ao B 9, Ogr ,
[ oVapeur d'eau. ) [ ¢ °Vapewd'HE =~

)

Chaleur M

Hvdrolat + HE

Figure 1.4 : Montage d’entrainement a la vapeur d’eau.

1.3.5.2 Distillation seche :

La distillation seche (Figure 1.5) est une méthode d’extraction des HE reconnue par la pharmacopée
européenne. Cependant, en pratique, peu de documents s’y rapportant sont disponible. Cette
technique, tres peu utilisée, consiste en un chauffage doux de la matiére premiére, sans eau ni solvant



organique. Les substances volatiles sont ensuite condensées et récupérées. La température est
inférieure a 100°C, ce qui limite une nouvelle fois les phénoménes de dénaturation liés au chauffage.
L’absence d’eau permet également de préserver les substances volatiles de ’hydrolyse. Une HE de
grande qualité fidele a I’essence présente dans la plante mais avec un rendement tres faible est ainsi
obtenue. Cette méthode convient aux matieres premieres particulierement fragiles.
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Figure 1.5 : Installation de la distillation séche.

1.3.5.3 Expression a froid :

L’extraction par expression a froid est un procédé tres simple (Figure 1.6). 1l est souvent utilisé pour
extraire les HE a partir de fruits (citron, orange...). Son principe consiste a rompre, mécaniquement,
les poches a essences. L’HE est séparée par décantation ou centrifugation. Certaines machines brisent
les poches par pression et recueillent directement I’HE. Ce qui évite les dégradations liées a ’action
de I’eau. Dans ce cas le terme « essence » est utilisé plutdt que « huile essentielle ».

Figure 1.6 : Procédé d’extraction par expression a froid.

1.3.6 Composition chimique :

Comme toute substance, les HE se caractérisent par des compositions chimiques tres variables. Ces
constituants appartiennent, de fagon quasi exclusive, a trois (03) groupes caractérisés par des origines

distinctes (Ouis, 2015) :



1.3.6.1 Terpénes :

Les terpenes sont des hydrocarbures formés par assemblage de deux ou plusieurs unités isopréniques

(Figure 1.7). Ce sont des polymeres de I’isopréne de formule brute (CsHg)n. Les terpéenes sont de
structures tres diverses (acycliques, monocycliques, bicycliques...) et contiennent la plupart des
fonctions chimiques des matiéres organiques. Les HE contiennent particuliérement des
monoterpenes, des sesquiterpenes et peu souvent des diterpenes.

Figure 1.7 : Unité d’isopréne.

Le Tableau 1.2 illustre quelques molécules terpéniques.

Tableau 1.2 : Quelques molécules terpéniques.

CHO
SN o
N\
Mwﬁéne Limonéne Géraniol
Carvone
OH (8]
=
OH
a=Terpinéol a-Pinéne Bornéol Camphre
OH
Farnésol p-Bisaboléne Cadinene f-sélinéne

1.3.6.2 Composés aromatiques :

Les composés aromatiques dérivent du phénylpropane (Figure 1.8). Ils sont moins fréquents que les
terpenes. Cette classe comprend des composés odorants.



Figure 1.8 : Structure du phénylpropane.

Le Tableau 1.3 illustre quelques composes aromatiques.

Tableau 1.3: Quelques composés dérivés du phénylpropane.

Apiole ’ - Eugénol
l OCH;
o—/ H,CO
OH
Estragole | Vanilline =0
OCH;,
OCH; OH
Cis-anéthole = Trans- CHO
cinnamaldéhyde =
OCH;

1.3.6.3 Composés d’origines diverses :

Ce sont des produits resultant de la transformation de molécules non volatiles qui peuvent étre
entrainées par la vapeur d’eau. Il s’agit de composés issus de la dégradation d’acides gras et de
terpénes. Les HE peuvent renfermer aussi divers composes aliphatiques, généralement de faible
masse moléculaire, qui peuvent étre entrainés lors de I'hydro-distillation (alcools, aldéhydes, esters,

produits azotés ou souftés...).



1.3.7 Facteurs influencant la composition des huiles
essentielles :

La composition chimique des HE est trés fluctuante. Parmi les principaux facteurs de variabilité de
cette composition :

1.3.7.1 Facteurs intrinséques :

» Origine botanique.

» Organe végeétal concerné.
» Cycle biologique.

» Chémotype.

1.3.7.2 Facteurs extrinseques :

» Facteurs climatiques.

» Facteurs pédologiques.
» Facteurs géographiques.
» Facteurs technologiques.

1.3.8 Domaines d’utilisation :

En raison de leurs diverses propriétés, les HE sont devenues une matiére d’importance économique
considérable avec un marché en constante croissance. En effet elles sont commercialisées et
présentent un grand intérét dans divers secteurs industriels.

1.3.8.1 Industrie agroalimentaire :

Les HE jouent un réle capital dans I’aromatisation des aliments. En effet elles donnent la saveur aux
condiments et aux aromatisants. A faible dose, certaines substances ont un effet favorable sur la
digestion.

1.3.8.2 Formulations cosmétiques et parfumerie :

Les propriétés odoriférantes des HE conférent a ces dernieres une consommation importante en
parfumerie et en cosmétique. Elles représentent environ 60% des matiéres premieres de I'industrie
des parfums synthétiques, des produits cosmétiques de soin et des produits d’hygienes.

1.3.8.3 Industrie pharmaceutique :

Les HE représentent un outil thérapeutique tres efficace qui permet d’élargir le champ des traitements
médicaux conventionnels. Les HE peuvent étre utilisées directement comme agents thérapeutiques,
mais aussi comme matieres premieres pour la synthése de principes actifs.



1.3.9 Activiteés ;

La diversité moléculaire des composants présent dans les HE leur confere des réles et des propriétés
biologiques tellement variés qu’il est impossible de les mentionner tous. Le Tableau 1.4 regroupe les
principales activités de quelques HE.

Tableau 1.4: Activités de quelques HE.

Bactéricide Thym, menthe poivrée, girofle...
Digestive/ gastro-protective Citron...
Antivirale Niaouli...
Antifongique Basilic sacré, arbre a thé...
Antiparasitaire Cannelle...
Anti-inflammatoire Romarin, citron...
Antalgique Menthe poivrée...
Tonifiante Romarin a cinéol...

1.3.10 Toxicité :

La majorité des intoxications par les HE connues sont causées par un surdosage car leur accumulation
dans I’organisme crée des affections dégénératives et méme des effets secondaires plus banales
(vomissements, vertiges ...). L’abus d’HE concentrées peut aussi provoquer 1’engorgement du foie
et la rétention d’urine. Il existe également des HE qui peuvent provoquer des irritations cutanées
lorsqu’elles sont utilisées de fagon externe. Les effets toxiques se manifestent par des réactions
allergiques.

|.4 Généralités sur les huiles végétales :
1.4.1 Définition :

L’huile végétale (HV) est un corps gras obtenu par pression a froid d’une noix, d’un fruit ou d’une
graine oléagineuse. Ce mode d’extraction est exclusivement mécanique et s’effectue a basse
température afin de préserver la teneur en acide gras essentiels (oméga 3, 6 et 9), en vitamines
liposolubles (vitamines A, D, K...) et en antioxydants naturels (Ex. Vitamine E), ne nécessitant, de
ce fait, aucun additif. En effet les HV sont tres riches en acides gras essentiels qui participent a la
structure des membranes des cellules de la peau. Elles la tonifient, I’assouplissent et la régénerent.
Elles sont également riches en vitamines liposolubles permettant ainsi de combattre le risque de
dégénérescence et d’oxydation responsables du vieillissement prématuré de la peau (Hélene, 2015).



1.4.2 Composition :

Les propriétés physiques et chimiques des HV dépondent de la composition chimique des corps gras
qu’elles contiennent notamment le nombre de carbones, le degré d'insaturation et la stéréochimie. Les
HV sont essentiellement des glyceérides, appelées fractions saponifiables. Ils se composent également
d’une fraction quantitativement mineure, appelée fraction insaponifiable (Figure 1.9) (Bourachouche,

2017).
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Figure 1.9 : Composition globale d’une huile végétale.

1.4.3 Procédés d’extraction :

Afin de produire des HV les fruits d’oléagineux ou les graines subissent, d’abord, une préparation.
Les feuilles et les tiges sont retirées et les graines sont décortiquées et parfois chauffées 1égérement
afin de fluidifier I’huile et d’en augmenter le rendement.

1.4.3.1 Presse hydraulique :

Les fruits secs sont pressés a froid afin d’offrir une HV vierge d’une excellente qualité (Figure 1.10).
Les huiles ainsi produites sont étiquetées « premiére pression a froid » : un choix a privilégier pour
garantir un procédé respectueux de la nature.



Figure 1.10 : Presse hydraulique.

1.4.3.2 Presse mécanique :

Les graines sont triturées et légerement chauffées (Figure 1.11). Une huile pure dénuée de toute
substance étrangere et ayant conservée les qualités diététiques de la graine est obtenue. C’est la

méthode la plus couramment employée.
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Figure .11 : Procédeé d’extraction par presse mécanique.

1.4.4 Différence entre les huiles essentielles et les huiles
végeétales :

Les HV favorisent la diffusion des HE a travers la peau. Ces deux types d’huiles sont lipophiles et se
mélangent trés bien ensemble mais leurs compositions biochimiques sont totalement différentes.
C’est pourquoi il est indispensable de bien connaitre leurs différences pour ne pas commettre
d’impair. Le Tableau 1.5 ci-dessous récapitule les principales différences entre HE et HV.



Tableau L.5 : Principales différences entre HE et HV.

Texture Non huileuse Huileuse
Mode d’obtention = Entrainement a la vapeur d’eau Premiére pression a froid
géneralement
Volatilité Oui Non
Oxydation Trés sensible Tres peu sensible
Prix Cher Pas cher par rapport a I’HE
Rendement Trés faible Bon

|.5Rappels bibliographiques sur le matériel végetal
etudié :

1.5.1 Romarin (Rosmarinus officinalis) :

1.5.1.1 Classification botanique et origine :

» Régne : Plantae.

» Division : Magnoliophyta.

» Classe : Magnoliopsida.

» Ordre : Lamiales.

» Famille : Lamiaceae.

» Genre : Rosmarinus.

» Espéce : Rosmarinus officinalis a cineoliferum.

» Origine : Bassin méditerranéen.

» Noms vernaculaires : Romarin, iklil al jabal, Klil,
Aklel, rosemary.

1.5.1.2 Description botanique :
Figure 1.12 : Romarin.

Le Romarin (Figure 1.12), plante odorante commune a 1’état

sauvage, est I’'une des plantes les plus populaires en Algérie, puisqu‘elle se trouve dans la plupart des
jardins et des parcs en bordure. Le romarin est un arbrisseau de hauteur de 50 cm a 1 metre et méme
plus. Le romarin est toujours vert, trés aromatique, tres rameux et tres feuillé. Ses feuilles sont
coriaces, persistantes, linéaires, entieres, enroulées sur les bords, vertes, blanches a la face inférieure.
L’écorce du romarin s’écaille sur les branches les plus agées et son odeur est extrémement odorante
et tenace. La floraison commence dés les mois de janvier-février et se poursuit jusqu’en avril — mai.
Les fleurs sont réunies au sommet des rameaux, bleues péles a blanchatre, pratiguement sessiles.
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1.5.1.3 Propriétes organoleptiques de I’HE :

Le Tableau 1.6 ci-dessous regroupe les propriétés organoleptiques de I’HE de romarin selon la norme
ISO 1342.

Tableau 1.6 : Propriétés organoleptiques de I’HE de romarin.

Aspect Liquide, mobile, clair
Couleur Transparent a jaune pale ou jaune vert
Odeur Cinéolée

1.5.1.4 Propriétés physico-chimiques de I’HE :

Les propriétés physico-chimiques de I’HE de romarin, selon la norme ISO 1342, sont rassemblées
dans le Tableau I.7.

Tableau 1.7 : Propriétés physico-chimiques de I’HE de romarin.

-~ Proprigésphysiques

Densité a température ambiante 0,892 - 0,920
Indice de réfraction a 20°C 1,464 21,472
Indice d’acide (mg KOH/g d’huile) <1
Miscibilité a I’éthanol < 3EtoH

1.5.1.5 Activités de I’HE de romarin :

Stimulante.
Détoxifiante.
Antibactérienne.
Antivirale.
Antiseptique.
Anti-inflammatoire.
Circulatoire.
Antimycosique.

YV V.V V V V V VY

1.5.1.6 Composition chimique de I’HE :

La composition chimique de I’'HE de romarin, comme toutes les HE, dépend de plusieurs facteurs
précédemment cités (voir partie 1.3.7). Le Tableau 1.8 ci-dessous regroupe les compositions
chimiques globales de quelques HE de romarin a cinéol trouvées dans la littérature.



Tableau 1.8 : Compositions chimiques de quelques HE de romarin.

Pavs Tunisie !
Molécules BT | % Molécules RT %4
a 1.8cinecl 10,4 | 35,32 | 1.8cineacl 5.59 251
:E carvophylene | 14,7 | 14,47 | 2-methoxy-3-(2- 7.5 28.1
2 propenvlphenol
E" Bomeol 12.0 | 9,37 camphor 9.07 14.65
= 5
-
camphor 11.8 | 8,97 carvophvllene 19.44 | 6,08
o-pinene 9.3 7.9 limonene 5,48 5,78
. g Selmi et al, 2017 Kiran et Bhanu, 2015
Références
Pays
Molécules RT %4 Molécules RT %4
_E 1.8cinecl 3424 329 1.8cinecl 10.4 | 23.67
= p-carvophvllene 41,13 17.77 camphor 11.4 | 18.74
2 Camphor 14.6 11.81 Bomeol 1164 | 15,46
§ o-pipene 12.6 10,7 o-pinene 9,31 | 14,07
o f-pinene 149 5.91 carvophylene | 14,7 | 8,66
Références Pereira et al, 2017 Bouvahya et al, 2017

RT : temps de rétention.

1.5.2 Citron (Citrus limom) :
1.5.2.1 Classification botanique et origine :

» Reégne : Plantae.

» Division : Spermaphytes.

» Classe : Eudicotylédones.

» Ordre : Sapindales.

» Famille : Rutaceae.

» Genre : Citrus.

» Espéce : Citrus limonum.

» Origine : Sud-est asiatique.

» Nom vernaculaire : citron, leymoune, hamedhe,
talimett, lemon.

Figure 1.13 : Citron.

1.5.2.2 Description botanique :

Le citronnier dont le citron (Figure 1.13) est le fruit est un arbuste vert et aromatique dont la taille
peut varier de 2 a 10 m de haut. Il porte 5 a 6 branches charpentieres tres fournies en rameaux. Les
racines superficielles forment un réseau dans les 80 premiers centimétres de sol. Les feuilles des
citronniers sont vertes, alternatives et persistantes, trés odorantes en raison des multiples poches a
essence, visibles a 1’ceil nu, qu’elles contiennent.



1.5.2.3 Propriétés organoleptique de ’HE :

Le Tableau 1.9 ci-dessous regroupe les propriétés organoleptiques de I’HE de citron selon la norme
ISO 855.

Tableau 1.9 : Propriétés organoleptique de I’HE de citron.

Aspect Liquide mobile limpide
Couleur De jaune péle a vert foncé
Odeur Caractéristique (péricarpe de citron frais)

1.5.2.4 Propriétés physique de I’HE :

Les propriétés physiques de I’HE de citron, selon la norme 1SO 855, sont rassemblées dans le Tableau
1.10.

Tableau 1.10 : Propriétés physiques de I’HE de citron.

Densité a température ambiante 0,849 4 0,858
Indice de réfraction a 20°C 1,473 21,479

1.5.2.5 Activités de ’HE de citron :

Antiseptique.

Antibactérienne.

Antivirale.

Stimulante immunitaire.

Anti cellulitique.

Eclat du teint.

Dynamisante et stimulante.
Régulatrice du systeme nerveux.

YV V V V V V V VY

1.5.2.6 Composition chimique de ’HE :

La composition chimique de I’HE de citron, comme toutes les HE, dépend de plusieurs facteurs
précédemment cités (voir partie 1.3.7). Le Tableau 1.11 ci-dessous regroupe les compositions
chimiques globales de quelques HE de citron citées dans la littérature.



Tableau 1.11 : Compositions chimiques de quelques HE de Citron.

Pays Inde Oman
Molécule RT %a Molécule RT %4
- Limonene 8.3 53.5 Limonene 8.32 | 84,73
g L-oterpineol | 14.5 151 p-pinene 6.7 3.36
'E f-pinene 6.7 7.44 l-o terpineol 145 [ 2.8
E‘ v 10.4 433 PMyrcene 705 | 2.16
5 terpinolene
Terpinen-4ol | 13,9 3.55 Terpinen-4-o0l | 13,9 | 1.8
3
. AL-Jabri et Amzad | Nasser AL-Jabri et Amzad
Reférences | g cain, 2014 Hossain, 2016
Pays Algerie i
Molécule TR %4 Molécule RT %
o Limonene 264 61.68 | Limonene | 832 78.9
:E Neral 44, 32 | 21,66 | p-pinene 6,7 5,08
E p-pinene 2404 | 1023 | la 14,5 462
E terpineol
L] v-terpinene | 27.86 | 642 p-Myrcene | 7,05 1.75
/ / o-pinene 5.54 147
. Ammad et al, 2018 AT -Jabri et Amzad
Reéférences Hossain, 2014

RT : temps de rétention.

1.5.3 Abricot (Prunus armeniaca) :
1.5.3.1 Classification botanique et origine :

> Regne : Plantae. T < e T

» Sous-regne : Tracheobionta. - N

» Classe : Magnoliopsida.

» Sous-classe : Rosidae.

» Ordre : Rosales.

> Famille : Rosaceae.

» Genre : Prunus.

» Espéce : Prunus armeniaca.

» Origine : Nord-est de la Chine.

» Noms vernaculaires : Abricot, méchméche,
apricot.

Figure 1.14 : Abricot.
1.5.3.2 Description botanique :
L'abricotier est un arbre a écorce brun rougeatre et a port assez étalé de 4 a 5 m de haut. Les feuilles

sont caduques, alternes, stipulées, simples, limbe de forme elliptique cordiforme, a bord crénelé et
denté. Les fleurs de I’abricotier sont assez grandes, blanches ou roses pales qui apparaissent avant les



feuilles. Le fruit (Figure 1.14) de forme globuleuse est une drupe a peau veloutée, de couleur jaune
orangé avec des noyaux, présente un sillon longitudinal.

1.5.3.3 Propriétés organoleptiques et physicochimiques de ’HV :

Il a noté qu’aucune norme, relative aux propriétés organoleptiques et physicochimiques, n’a été
établie concernant cette HV de noyau d’abricot.

1.5.3.4 Activités de ’HV de noyau d’abricot :

Tonifiante, nourrissante, hydratante, assouplissante, revitalisante, régénérant pour la peau.
[llumine du teint.

Soin des peaux fatiguees.

Protection Iégeére des rayons solaires.

Support pour les massages.

YV YV VYV

1.6 Principales notions sur la formulation cosmétique :

1.6.1 Formulation :
1.6.1.1 Définition :

La formulation peut étre définie comme 1’ensemble des connaissances et des opérations mises en
ceuvre lors du mélange, de 1’association ou de la mise en forme d’ingrédients d’origines naturelles ou
synthétiques, souvent incompatibles entre eux, de facon a obtenir un produit commercial caractérisé
par sa fonction d’usage.

1.6.1.2 Produit formulé :

Un produit formulé est obtenu par association et mélange de diverses matiéres premicres d’origines
synthétiques ou naturelles parmi lesquelles sont distinguées généralement :

» Les matieres actives : Elles remplissent la fonction principale recherchée.
» Les auxiliaires de formulation : lls jouent des r6les accessoires facilitant ainsi la préparation
ou la mise en ceuvre du produit fini ou prolongeant sa durée de vie.

1.6.2 Produit cosmetique :
1.6.2.1 Définition :

Substance ou préparation destinée a étre mise en contact avec diverses parties superficielles du corps
humain, notamment 1'épiderme, les systeémes pileux et capillaire, les ongles, les lévres... en vue,
exclusivement ou principalement, de les nettoyer, de les parfumer, d'en modifier I'aspect, de les
protéger et de les maintenir en bon état (Antzoulatos, 2016).

Les produits cosmétiques sont classés en quatre (04) grandes catégories :



» Produits capillaires.

» Produits d’hygiéne et de soins.
» Produits de maquillage.

» Parfumerie alcoolique.

1.6.2.2 Composition :

Tous les produits cosmétiques ont une composition de base globale similaire. Elles sont composées
comme suit (Antzoulatos, 2016) :

» Produit actif (ou principe actif) : Il constitue la matiére premiere qui apporte son efficacité au
produit cosmétique.

» Excipients : lls représentent le vehicule ou le support du principe actif du produit cosmétique.

» Additifs (ou adjuvants) : lls représentent des substances ajoutées en petites quantités pour
améliorer certaines propriétés du produit cosmétique (conservation, stabilité, parfum, couleur...).

1.6.3 Créme cosmétique :
1.6.3.1 Rappel sur le phénomeéne d’émulsion :

Une émulsion (Figure 1.15) est un systeme bi-phasique préparé en combinant deux liquides non
miscibles, dans lesquels de petites gouttelettes d'un liquide sont dispersés uniformément dans l'autre
liquide. Le liquide dispersé en petites gouttelettes est appelé la phase dispersée, interne ou
discontinue. Le 2°™ liquide est le milieu de dispersion, la phase externe ou la phase continue.

Lorsque I'huile est la phase dispersée et une solution aqueuse est la phase continue, le systeme est
désigné comme une émulsion huile dans eau (H/E) (Figure 1.15). A I’opposé lorsque 1'eau ou une
solution aqueuse est la phase dispersée et que I'huile ou la matiére grasse est la phase continue, le
systéeme est désigné comme une émulsion eau dans huile (E/H) (Figure 1.15) (Bechlaghem, 2017).



r

Emulsion H'E

+ Emulsifiant

Emulsion E'H

Figure 1.15 : Phénomeéne et types d’émulsion.

1.6.3.2 Composition d’une créme cosmétique :

Les cremes sont des préparations bi-phasiques composées d’une phase lipophile et d’une phase
aqueuse (Bechlaghem, 2017) :

» Phase lipophile : Elle constitue la phase huileuse, appelée également phase grasse, phase
hydrophobe ou phase organique. La phase lipophile comporte des huiles, des cires et des graisses
d’origines végétale, animale ou minérale. Des substances synthétiques dérivées ou non de substances
naturelles sont aussi utilisées. La phase huileuse d’une émulsion est généralement composée d’un
mélange d’ingrédients.

» Phase aqueuse : Elle constitue la phase hydrophile qui contient I’eau et divers composants
hydrosolubles. Les solutés de la phase aqueuse sont de natures diverses : ions minéraux, acides, bases,
vitamines, glucides, protéines...L'eau ou les hydrolats sont les solvants les plus utilisées dans les
formulations des cremes pour leurs propriétés hydratantes, adoucissantes et de solvatation. L’eau est
le principal composant de la phase aqueuse. Sa teneur dans la formulation des émulsions a usage
cosmeétique est de I'ordre de 60% a 85%.

Le Tableau 1.12 suivant défini les r6les des composés qui constituent les cremes cosmétiques en leurs
attribuant quelques exemples.



Tableau .12 : Rdles et composants des créemes cosmétique avec quelques exemples.

Principe actifs

Excipients

Additifs

Assurer I’efficacité du produit
cosmétique.
Support dans le produit
cosmétique.

Accélérer la diffusion du
principe actif dans la peau.

Conserver, parfumer, colorer
le produit cosmétique.

HE, protéines, vitamines...

HV, beurre, cire, alcools, des
gélifiants, tensioactifs...

Conservateurs, colorants,
parfums...

1.7 Conclusion :

Ce chapitre a permis d’obtenir une idée globale sur la composition et sur les propriétés des huiles
essentielles et des huiles végétales, en général, et de celles faisant I’objet de ce mémoire en particulier.
De ce fait il a pu étre déduit que la variabilité des compositions de ces huiles est le fruit de I’influence
d’une multitude de facteurs s’appliquant aux végétaux tout au long de leurs développements et
s’¢étendant jusqu’a I’extraction et au stockage de ces huiles. C’est pourquoi chaque huile est unique
et nécessite une caractérisation pour pouvoir étre valorisée dans un domaine approprié en I’occurrence
dans les formulations cosmétiques.

Le travail expérimental de ce mémoire s’est ainsi articulé comme suit :

» Caractérisation des huiles essentielles du romarin et du citron, et de 1’huile végétale de
noyaux d’abricot.
» Formulation d’une créme 4 usage cosmétique, évaluation de sa stabilité et tests d’irritation.



Chapitre Il : Matériel et méthodes.



1.1 Introduction :

Une parfaite connaissance de la composition chimique des huiles essentielles et des huiles végetales
est nécessaire afin de mettre en évidence une éventuelle spécificité locale et d’en évaluer la qualité
en vue d’une bonne efficacité des produits formulés, en 1I’occurrence les crémes cosmétiques, a base
de ces huiles.

L’analyse des huiles est ainsi une étape primordiale qui nécessite la mise en en ceuvre de diverses
techniques dont quelques-unes seront développées au cours de ce chapitre. En premier lieu seront
énoncées des informations sur le matériel vegétal ainsi que sur les huiles essentielles (i.e. HE de
romarin a cinéol et de citron) et I’huile végétale (HV de noyaux d’abricot) utilisées. En second lieu
seront présentés tous les appareils utilisés pour la caractérisation des huiles essentielles et de I’huile
végétale. En troisiéme lieu seront décrits les modes opératoires ayant permis d’effectuer la
caractérisation physico-chimique de ces huiles ainsi que leurs analyses spectrale et
chromatographique. En quatrieme lieu seront exposés les constituants et le mode de formulation
d’une créme cosmétiques & base des huiles faisant 1’objet du présent mémoire. En dernier lieu sera
décrit le contrdle de la formulation obtenue en touchant plusieurs paramétres qui assure la stabilité de
cette émulsion.

11.2 Equipements :
11.2.1 Refractometre :

Le refractometre est un instrument optique numérique. Il permet de mesurer l'indice de réfraction d'un
échantillon pour déterminer la concentration d'une substance dans un liquide. Le refractométre utilise,
pour I’analyse des HE et de I’HV, dans ce mémoire est un Hanna HI 96801 (Figure 11.1) qui se trouve
au niveau du laboratoire du département de chimie (Faculté des Sciences UMBB). Cet appareil
affiche automatiquement la valeur de 1’indice de réfraction en unités de concentration.

IR

Figure I11.1 : Refractometre numérique Hanna HI 96801.



11.2.2Spectrometres infrarouge a transformée de Fourier
(FTIR) :

La spectrométrie FTIR est une méthode qui permet d'analyser des échantillons de faibles dimensions.
La spectrométrie FTIR est basée sur 1’absorption d’un rayonnement infrarouge par le matériau étudié.
Elle permet de détecter les vibrations caractéristiques des différents groupements qui forment la
molécule.

Le spectrometre infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) utilisant la technique ATR (réflectance
totale atténuée) est un outil idéal pour caractériser tout type d’échantillon, film, poudre, liquide et
solide. Il assure des résultats exacts et précis dans peu de temps de mesure grace a son excellente
sensibilité.

Deux (02) spectromeétres FTIR/ATR ont été utilisés dans ce travail. Le premier, employé pour la
caractérisation des huiles étudiées, est un (ALPHA) FTIR de marque BRUKER muni d’un accessoire
de ATR en cristal de diamant robuste (Figure 11.2). Il se trouve au niveau du Centre de Recherche
Scientifique et Technique en Analyse Physico-chimique (CRAPC) de Bou Ismail. Le second
spectrometre, utilisé pour I’analyse de la créme cosmétique, est un Thermo Scientific Nicolet iS 10
FT-IR muni d’un accessoire ATR en cristal de ZnSe (Figure 11.3). Ce spectrométre se trouve dans le
Laboratoire de Traitement et Mise en Forme des Polymeres (L.T.M.E.P) de I’université de
Boumerdeés.

Figure 11.2 : Spectrométre FTIR/ATR BUKER.



Figure 11.3 : Spectrometre FTIR/ATR Thermo Scientific Nicolet iS 10.

11.2.3Chromatographe en phase gazeuse couplée a un
spectrometre de masse (GC-MS) :

La chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse est une méthode d'analyse
qui combine les performances de la chromatographie en phase gazeuse et de la spectrométrie de masse
afin d'identifier et/ou de quantifier précisément de nombreuses substances. La méthode est basée sur
la séparation des constituants a 1’aide de la GC et leur identification par le biais de la MS. La
combinaison de ces deux techniques d’analyses GC-MS permet de séparer les composants de
I’échantillon et d’identifier chaque composant. Ce qui permet de faire une analyse compléte aussi
bien qualitative que quantitative du produit a analyser.

L’analyse par GC-MS de la composition chimique des huiles étudiées a été opérée au niveau du
Centre de Recherche Scientifique et Technique en Analyse Physico-chimique CRAPC a Bou Ismail.
L’appareil est composé d’ un chromatographe en phase gazeuse de marque Agilent / HP de type GC
6890 plus avec EPC couplé a un spectromeétre de masse de marque Agilent de type 5973 MSD (Figure
1.4).

Figure 11.4 : GC-MS.



11.2.4Microscope optique :

Le microscope utilisé pour 1’étude de la créme cosmétique est un microscope optique de marque
OPTIKA (Figure 11.5). Ce dernier se trouve dans une salle d’observation appartenant au département

de biologie de la faculté des sciences de 1’Université de Boumerdes.

Figure 11.5 : Microscope optique OPTIKA.

11.2.5Centrifugeuse :

La centrifugeuse utilisée pour le contréle de la creme cosmétique est de marque HETTICH modéle
EBA 20 (Figure 11.6). Cette derniére se trouve au niveau d’un laboratoire du département de chimie

de la faculté des sciences de I’Université de Boumerdeés.

Figure 11.6 : Centrifugeuse EBA 20.



1.3 Caractérisation des huiles essentielles et de 1’huile
vegetale :

11.3.1Informations sur les huiles essentielles et I’huile végétale :
Les huiles étudiées sont préparees et extraites par la distillerie Lamsat Oustad (Figure 11.7) de Bourdj

El Bahri. Le Tableau Il.1 regroupe des informations sur I’HE de romarin a cinéol, I’HE de citron et
I’HV de noyau d’abricot (Figure I1.8).

Figure 11.7 : Logo de la marque Lamsat Oustad.

Tableau I1.1 : Informations sur les HE et HV étudiées.

HE de Citrus limon Expression a froid Metidja Zeste

citron

HE de Rosmarinus Entrainement Guelma Sommité
romarin officinalis a la vapeur d’eau

cinéolifurum

HV de Prunus Expression a froid Batna Amande de

noyau Armeniaca noyau de fruit
d’abricot

Figure 11.8 : HE de citron, HE de romarin et HV d’abricot, respectivement.



11.3.2Caractéristiques organoleptiques :

Les caractéristiques organoleptiques étaient autre fois les seules indications permettant d’évaluer la
qualité d’une huile. En effet chaque huile est caractérisée par ses propriétés organoleptiques qui sont
les suivantes :

» Odeur.

» Couleur : La coloration d’une huile dépend des produits qui la constituent. Certains solvants
ont le pouvoir d’extraire beaucoup de pigments. Ce qui intensifie la couleur d’une huile donnée.

» Aspect : L’aspect d’une huile dépend des produits qui la constituent et qui peuvent apparaitre
sous forme solide, liquide ou solide- liquide.

11.3.3Caractéristiques physico-chimiques :

Toutes les huiles étudiées ont été contrblées et analysées par des méthodes physico-chimiques en
mesurant quelques parametres :

11.3.3.1 pH:

11 s’agit d’un coefficient permettant de savoir si la solution est acide, basique ou neutre : elle est acide
si son pH est inférieur a 7, neutre s’il est égal a 7 et basique s’il est supérieur a 7. Cette mesure a été
effectuée a I’aide d’un papier pH.

11.3.3.2 Densité relative :

Elle correspond au rapport entre la masse d’un certain volume d’huile et la masse du méme volume
d’eau pris a la méme température. L’expérience & été effectuée & température ambiante qui était égale
a 20°C.

Mode opératoire :

» Peser une éprouvette graduée vide bien nettoyée et séchée a 1’aide d’une balance analytique ;
» Noter la masse mo de 1’éprouvette graduée vide ;

» Remplir I’éprouvette graduée avec 1ml d’eau distillée puis la peser ;

» Noter la masse m de 1’éprouvette graduée rempli d’eau distillée ;

» Vider, nettoyer et bien sécher 1’éprouvette graduée ;

» Remplir I’éprouvette graduée avec 1ml d’huile ;

» Noter la masse ma de I’éprouvette graduée contenant 1’huile.

La densité est donnée par la formule ci-dessous :

420 — (m1—-mo0)
~ (m-mo0)



ou:

> d?: densité relative.

» Mo : masse de 1’éprouvette vide.

» m:masse de ’éprouvette remplie d’cau.
» m1: masse de I’éprouvette remplie d’huile.

11.3.3.3 Miscibilité a I’éthanol :

La miscibilité a 1’éthanol est déterminée par le volume (V) d’alcool nécessaire pour former avec
ImL d’H.E une solution limpide.

Mode opératoire :

» A I’aide d’une pipette introduire 1 ml d’huile dans un tube a essai et lui ajouter un volume V en
ml d’éthanol a 96% par fractions de 1 ml.

» Agiter le mélange aprés chaque ajout.
» Noter le volume d’éthanol additionné une fois que la solution devient limpide.

11.3.3.4 Indice de réfraction :

L’indice de réfraction d’une huile est le rapport entre le sinus de 1’angle d’incidence et le sinus de
I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée, passant de I’air dans 1’huile
maintenue a une température constante (Mohamdi, 2005). L'indice de réfraction n'a pas d'unité. Plus
la lumiére est ralentie plus la matiére a un indice de réfraction élevé.

Mode opératoire :

» Allumer le réfractométre HANNA HI1 96801 (Figure 11.1) en appuyant sur la touche ON/OFF.

» Nettoyer la cellule du réfractometre en utilisant du papier absorbant.

» ATl’aide d’une pipette en plastique, versez de I’eau distillée sur la cellule de mesure puis appuyer
sur la touche ZERO pour étalonner le réfractometre.

» Nettoyer la cellule du réfractometre en utilisant du papier absorbant.

» Déposer quelques gouttes d’huile a analyser dans la cellule du réfractometre (Figure 11.9).

» Appuyer sur la touche READ puis noter la valeur affichée, Les mesures seront affichées en %
BRIX.



Figure 11.9 : Méthode d’utilisation du refractomeétre numérique HANNA HI 96801.

11.3.3.5 Indice d’acide (1SO, 1242) :

L’indice d’acide constitue le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire
pour la neutralisation des acides libres contenus dans 1g d’HE. La teneur en acides libres des corps
gras augmente avec le temps. L’indice d'acide permet donc de juger 1’état de détérioration des huiles
(Mohamdi, 2005).

Mode opératoire :

» Dans un erlenmeyer introduire 1g d’huile, 5 ml d’éthanol a 96% et environ 2 gouttes d’indicateur
coloré (phénophtaléine).

» Agiter le mélange formé puis le titrer par une solution alcoolique de potasse (KOH) 0,1 N
jusqu’a I’apparition de la couleur rose persistante (Figure 11.10).

L’indice d’acide Ia est déterminé par la formule suivante :
56,11

]a=VXCXT
Ou:

» la: indice d’acide en mg KOH/g d’huile.
» V :volume de la solution de KOH en mL.
» C : concentration de KOH g/mol.

» m : masse de I’huile en g.



Agitation pendant
le titrage

Figure 11.10 : Mode opératoire de I’indice d’acide.

11.3.4Caractéristiques spectroscopique et chromatographique:
11.3.4.1 Spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) :

Mode opératoire :

A T’aide d’une pipette verser environ deux (02) gouttes d’huile a analyser sur la cellule du
spectrometre FTIR/ART (Figure 11.2). Ce dernier est équipé d’un ordinateur qui permet d’obtenir
directement les spectres de transmittances (%) en fonction du nombre d’onde (cm™). Aprés chaque
analyse la cellule est nettoyée soigneusement avec de I’alcool (éthanol).

11.3.4.2 Chromatographie gazeuse couplée a la spectromeétrie de masse (GC-SM):

La GC-MS est la technique la plus utilisée pour 1’analyse des huiles en raison en grande partie de la
facilité de prise en main des systemes de séparation et de détection performants avec un codt
relativement faible.

Mode opératoire :

A T’aide d’une seringue prélever le volume nécessaire d’huile puis I’injecter directement dans la
colonne GC-MS (Figure 11.4). Pour I’HV il faut passer tout d’abord par ’estérification. Cette derniere
consiste a transformer un acide gras en ester méthylique d’acide gras.

Conditions opératoires :
Le Tableau I1.2 ci-dessous détaille toutes les conditions opératoires pour 1’analyse par GC-MS des

HE et de I’'HV.



Tableau 11.2 : Conditions opératoires pour I’analyse des HE et de I’HV par GC-MS.

Huile HE HV
Tempeérature 250°C 250°C
Mode d’injection Split 80:1 Splitless
VVolume injecté 0,2 pL 1uL
- Coome
Type HP-5MS HP-5MS
Dimensions 30 m x 0,25 mm x 0,25 pm 30mx 0,25 mmx 0,25 um
Phase stationnaire 5% Phenyl 95% 5% Phenyl 95%
dimethylpolysiloxane. dimethylpolysiloxane.
Température du four 60°C pendant 8 min, 70°C pendant 5 min,
2°C/min jusqu’a 250°C, 10°C/min jusqu’a 130°C,
isotherme pendant10min. isotherme pendant 2 min,

3°C/min jusqu’a 220°C,
isotherme pendant 4 min,
10°C/min jusqu’a 280°C,
isotherme pendant 7 min

Durée d’analyse 113 min 60 min
Gaz vecteur Hélium Hélium
Débit GV 0,5 ml/min 0,5 ml/min
~ Détecteurdemasse
Mode d’analyse Scan TIC (de 30 a 550) Scan TIC (de 30 a 550)
Délai du solvant 3,5 min 3,5 min
Température de I’interface 270 °C 270 °C
Type d’ionisation Impact électronique Impact électronique
Intensité du filament 70 éV 70 eV
Type de I’analyseur de Quadripoles Quadripdles
masse
Température de la source 230 °C 230 °C

Indice de Kovats :

L’un des problémes de la CPG est le manque de reproductibilité des temps de rétention d’un appareil
a I’autre ou d’une colonne a 1’autre, méme si elles sont de nature identique. Pour résoudre ce probléme
Kovats a proposé I’utilisation d’un indice de rétention (IK). L’indice de rétention est une grandeur
caractéristique de chaque composé et du type de colonne. Les IK sont calculés par comparaison entre
les temps de rétention (Tr) du composé étudié et ceux d’une série d’alcanes linéaires permettant un «
étalonnage » du chromatogramme.

Ces IK pour la programmation de température sont définis par la relation suivante :

IK=100xn+ 100 X [Tr(X) — Tr(Cn) / Tr(Cn+1) — Tr(Cn)]



ou:

» IK : indice de rétention.

» n : nombre de carbone de la molécule recherchée.

» Tr(X) : temps de rétention de la molécule recherchée.

» Tr(Cn) : temps de rétention de I’alcane a n carbones.

» Tr(Cn+1) : temps de rétention de 1’alcane a n+1 carbones.

1.4 Formulation et controle de I’émulsion :
11.4.1ODbjectif :

L’objectif de cette partie du travail est la formulation d’une créme cosmétique en utilisant la
formulation par émulsion huile dans 1’eau H/E. La créme cosmétique est préparée a base des HE de
romarin a cinéol et de citron. L’HV de noyau d’abricot représente la phase huileuse dans la
préparation. Le Tableau I1.3 ci-dessous regroupe les principales informations sur le produit formulé.

Tableau 11.3 : Informations sur la créme cosmétique formulée.

Produit formulé Produit cosmétique de soin |
Type de produit Créme (émulsion) |
Mode d’utilisation Cutané (visage) |
Fonction d’usage Creme nourrissante/Réparatrice |
Période d’utilisation Soir/Nuit |

11.4.2Formulation :

La formulation proprement dite consiste a élaborer une forme plus ou moins complexe qui, aux
impératifs de stabilité et de degré de pénétration a conférer, devra dans toute la mesure du possible,
ajouter des critéres d’ordre cosmétiques, importants pour lI’observance et donc I’efficacité du
traitement. Dans une émulsion, aux trois éléments de base (huile, eau et émulsionnant) viennent
s’ajouter des constituants divers : principes actifs, épaississant, conservateurs... Dans chaque cas, les
trois constituants de base doivent étre choisis avec beaucoup de soin pour avoir une émulsion aux
caractéristiques bien déterminées.

11.4.2.1 Choix du sens de I’émulsion :

Les cremes aqueuses tendent a étre préférées par les utilisateurs car elles sont facilement applicables.
Elles rafraichissent et pénétrent bien la peau grasse qui est caractérisée par une production excessive
de sébum. C’est pourquoi le sens d’émulsion choisi est une émulsion huile dans 1’eau H/E.



11.4.2.2 Matiéres premieres :

Les matiéres premieres (Figure 11.11) utilisées pour la formulation de la creme cosmétique sont de
différentes natures et origines. Le Tableau 11.4 ci-dessous détaille les natures, les origines et les
fonctions des matiéres premiéres utilisées dans la formulation.

Figure 11.11 : Matieres premiéres de la formulation.

Tableau 1.4 : Natures, origines et fonctions des matiéres premiéres utilisées dans la
formulation.

Eau Naturelle Agqua Laboratoire Hydratante Phase
Déminéralisée SPIC aqueuse
HV noyaux Végétale Prunus armeniaca LamsatOustad Nourrissante Phase huileuse
d’abricot
Olivem 1000 Végétale Cetearylolivate, AROMA Emulsifiant Phase huileuse
sorbitan olivate ZONE
Alcool Végétale | Cetearylalcohol AROMA Co-émulsifiantet =~ Phase huileuse
cétéarylique ZONE émollient
Vitamine E Végétale Tocopherols AROMA Conservateur et Emulsion
ZONE antioxydant
Cosgard Synthétique Benzyl alcohol, AROMA Conservateur Emulsion
dehydroacetic acid ZONE
HE de citron Végétale Citrus limon LamsatOustad = Actif cosmétique Emulsion
HE de romarin | Végétale Rosmarinus officinalis = LamsatOustad | Actif cosmétique Emulsion
cinéolifirum

Les fiches techniques des matiéres utilisées dans la formulation sont mis en Annexe 1.



11.4.2.3 Préparation :
Le Tableau I1.5 deétaille les quantités des matieres premiéres en pourcentage (%) utilisées dans la
formulation.

Tableau I1.5 : Quantités des matiéres premiéres en pourcentage (%)

Eau déminéralisée 66%
HV de noyau d’abricot 16%
Olivem 1000 4%
Alcool cétéarylique 7%
Vitamine E 1,4%

HE de romarin a cinéol 0,7%
HE de citron 2,7%
Cosgard 1%

» Dans un bécher introduire les matieres grasses (HVde noyau d’abricot, olivem 1000, alcool
cétéarylique).

» Dans un autre bécher introduire la phase aqueuse (eau déminéralisée).

» Transférer les deux béchers dans un bain marie.

» Chauffer les deux phases jusqu’a 70C° a I’aide d’un bain marie.

» Verser la phase aqueuse dans la phase huileuse puis agiter pendant 3min.

» Continuer ’agitation en refroidissant la préparation.

» Une fois I’émulsion est bien formée ajouter les actifs cosmétiques (HE de citron, HE de romarin
a cinéol).

» Ajouter les conservateurs (Cosgard, vitamine E).

11.4.3Propriétés de I’émulsion :

Les propriétés de 1’émulsion (i.e. Créme cosmétique fraichement préparée), ont été déterminées a
I’aide des parametres suivants :

11.4.3.1 Examen macroscopique :

L’observation macroscopique des émulsions est un des tests d’acceptabilité de ’utilisateur. L’examen
est pratiqué a I’ceil nu directement sur I’émulsion conservée. Les principaux caracteres observés sont
: la couleur, I’aspect, ’odeur et I’homogénéité de la préparation.

11.4.3.2 Mesure du pH :

Mode opératoire :
Etaler une quantité de créme, a I’aide d’une spatule sur le papier pH. Déterminer ainsi, en comparant
la couleur avec celle de 1’échelle, une valeur approximative de la valeur du pH



11.4.3.3 Sens de I’émulsion :

Le sens de I’émulsion a été déterminé par la méthode au colorant. Le principe de cette méthode repose
sur le fait qu’une goutte de colorant hydrophile ou lipophile mélangée a une goutte d’émulsion se
dissout ou non dans sa phase externe en colorant de fagon homogene ou non cette derniére.
L’indicateur coloré utilisé dans ce travail est le bleu de méthyléne.

Mode opératoire :
> Déposer une petite quantité de la créme cosmétique sur un verre de montre.
» Verser dessus une goutte d’une solution de bleu de méthyléne et mélanger le tout.

11.4.3.4 Essai a la centrifugation :

Cet essai permet d’observer le comportement d’une émulsion soumise a la centrifugation par la
présence ou non d’un déphasage.

Mode opératoire :

» Remplir, a moitié, un tube a centrifuger en verre de créme et I’introduire dans la centrifugeuse
(Figure 11.6).

» Soumettre 1’échantillon a une centrifugation de 10 minutes, la premiére a 1500 tours/minute, la
deuxiéme a 3000 tours/minute et la derniere a 4000 tours/minute.

» Noter apres chaque centrifugation la présence ou non de déphasage.

11.4.4Etude de stabilité de I’émulsion :

L’étude de stabilit¢ de I’émulsion (i.e. Creme cosmétique) a été effectuée par observation
microscopique et par spectrométrie FTIR. Ces opérations ont été établies sur la creme fraichement
préparée puis répétées une fois par semaine pendant quatre (04) semaines.

11.4.4.1 Evaluation de la taille des gouttelettes :

La taille des gouttelettes est déterminée a 1’aide du microscope optique (Figure 11.5).

Mode opératoire :

» Déposer une goutte d’émulsion entre lame et lamelle.

» Déposer lame est lammelle au-dessous de 1’objectif du microscope optique d’un grossissement
de 40 (Figure 11.12). L’examen se fait immédiatement.

» Noter ’homogénéité ou I’hétérogénéité de I’émulsion ainsi que la taille des gouttelettes
disperseées.



Figure 11.12 : Objectif du microscope optique OPTIKA.

11.4.4.2 Spectromeétre FTIR :

L’avantage de la FTIR est son caractére non destructif. Cette technique permet d’identifier les
produits de dégradation qui apparaissent lors de I’oxydation. Il a semblé intéressant d’utiliser cette
technique pour suivre 1’évolution de la stabilit¢ de 1’émulsion H/E dans leur ensemble et non pas,
comme cela se fait actuellement, uniquement celle des matiéres premieres et ce en raison des
interactions chimiques et des produits issus d’oxydation qui peuvent apparaitre.

Mode opératoire :

A I’aide d’une spatule verser une petite quantité de creme a analyser sur la cellule du spectrometre
FTIR/ART (Figure 11.3). Ce dernier est équipé d’un ordinateur qui permet d’obtenir directement les
spectres d’absorbance en fonction du nombre d’onde (cm™). Aprés chaque analyse la cellule est
nettoyée soigneusement avec de 1’alcool (éthanol).

11.4.5Test d’irritation :

Le teste d’irritation s’est operé sur dix (10) volontaires de différents &ges classés sous forme de trois
(03) catégories : moins de 18ans, entre 18 et 40ans et plus de 40ans.

Mode opératoire :

» Nettoyer une petite partie de I’intérieur du bras, pres du coude de préférence. Rincer et bien
essuyer.

» Appliquer une noisette de créme cosmétique a I’aide d’une spatule.

» Etaler et masser doucement jusqu’a pénétration.

» Attendre 48h.

» Examiner la peau pour noter les éventuelles rougeurs, démangeaisons ou imperfections.



11.5 Conclusion :

Dans ce chapitre ont été abordées différentes méthodes d’analyse des huiles et de la creme
cosmétique. D’abord les méthodes de caractérisation des propriétés organoleptiques et physico-
chimiques des huiles ont été établies puis leurs analyses par la spectrométrie infrarouge a
transformée de Fourier et par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de
masse. Ensuite ont été decrites les matiéres premieres entrant dans la composition de la creme
cosmétique ainsi que le protocole de formulation de celle-ci. Ce chapitre s’est terminé, enfin, par
les différentes étapes de contrdle de cette émulsion (i.e. Créme cosmétique), du suivi de sa stabilité
au cours du temps et par son test d’irritation.



Chapitre 111 : Résultats et discussions



111.1 Introduction :

Ce dernier chapitre récapitule tous les résultats et interprétations des essais et analyses réalisés dans
ce mémoire. Il est divisé en deux parties. En premier lieu seront abordés les résultats, accompagnés
de leurs interprétations, des analyses physicochimiques, spectroscopique et chromatographique des
HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon ainsi que de ’HV de Prunus armeniaca.
En deuxiéme lieu seront traités les résultats obtenus concernant la formulation de la creme et le suivie
de sa stabilité pendant une période d’un mois.

111.2 Caractérisation des huiles essentielles et de ’huile
végétale :
111.2.1 Propriétés organoleptiques :

La couleur, 1’odeur et 1’aspect sont les trois paramétres qui donnent la premiére impression sur la
durée de vie et la conservation d’une huile. La plupart des HE sont de couleur jaune pale et parfois
incolore. Les résultats des propriétés organoleptiques des huiles étudiées, obtenus par 1’analyse
sensorielle, sont regroupés dans le Tableau I11.1 ci-dessous.

Tableau I11.1 : Résultats des propriétés organoleptiques des huiles étudiées.

Rosmarinus officinalis | Transparente Forte, cinéolée Liquide, mobile, clair
cineoliferum
Citrus limon Jaune claire Forte (péricarpe de Liquide, mobile
citron frais)
Prunus armeniaca Jaune pale Légere Liquide, visqueux

Les HE analysées sont des liquides de couleurs différentes et dont les odeurs sont trés variables
(Tableau I11.1). Ces huiles possedent des notes olfactives proches des arémes originaux.

Les HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon ont des caractéristiques
organoleptiques comparables a celles données par les normes 1ISO 1342 et 1SO 855 respectivement
(voir Tableaux 1.6 et 1.9). Une étude analogue menée par Hilan et al.,(2006) a indiqué que I’HE de
Rosmarinus officinalis du Liban est un liquide limpide a odeur trés marquée.

Le Tableau I11.1 montre aussi que les propriétés organoleptiques de I’'HV étudiée sont différentes par
rapport aux HE. Contrairement aux HE I’HV de Prunus armeniaca montre un aspect visqueux et une

odeur légére. La méme observation concernant la couleur et I’aspect de ’'HV a été établie par
Bachheti (2012).



111.2.2 Propriétés physicochimiques :

Les propriétés physico-chimiques constituent un moyen de Vérification et de controle de la qualité
d’une huile. Les essais ont été effectués selon un protocole précis (voir 11.3.3). Le Tableau I11.2
détaille les résultats des propriétés physicochimiques des huiles étudiées.

Tableau I11.2 : Résultats des propriétés physicochimiques des huiles étudiées.

pH 5 6 5
Densité 0,897 0,894 0,935
Indice de réfraction 1,468 1,475 1,472
Indice d’acide (la) 0,56 2,1 5,04
Miscibilité a PEtOH | miscible 1V/1Vewon | miscible 1V/5VEion Non miscible a
1V/11VEioH
111.2.2.1 pH:

Les pH approximatifs des huiles étudiees varient entre 5 et 6. Les pH les plus faibles sont ceux de
I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et Prunus armeniaca. Ce résultat peut signifier la
richesse de ces huiles en composés a caractére acide.

111.2.2.2 Densité :

Le Tableau I11.2 montre que les densités des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus
Limon sont égales & 0,894 et 0,897 respectivement. La densité de 'HE de Rosmarinus officinalis
cineoliferum est conforme a la norme ISO 1342 (voir Tableau 1.7).

Selon Zabeirou et Hachimou (2005) plus la densité est faible plus 1’huiles contient des monoterpenes.
Ceci suppose que I’'HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum est moins riche en composés
monoterpéniques que I’HE de Citrus limon.

La densité de I’HV de Prunus armeniaca est de 0,935. Cette valeur est semblable a celle obtenue par
Manzoorlet al., (2012). La densité de I’HV est plus élevée que celle des deux HE étudiées. Cette
différence suppose la présence des composés monoterpéniques dans la composition des HE et leur
éventuelle absence dans ’'HV.

111.2.2.3 Indice d’acide :

L’indice d’acide révele d'une part le degré de conservation des huiles et d’autre part leur qualité. Il
augmente avec l'augmentation de la période de stockage. C'est pendant la période de stockage qu'une
huile peut subir des dégradations (Lazouni et al., 2007).

Les indices d’acides des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon sont 0,56 et
2,10 respectivement (Tableau I11.2). L’indice d’acide de Citrus limon est supérieur a celui de



Rosmarinus officinalis cineoliferum. L’indice d’acide de HV Prunus armeniaca est, quant a lui,
(1a=5,04) supérieure a ceux des HE. L’indice d’acide de I’HV est similaire a celui obtenu par Gubta
et al., (2009).

111.2.2.4 Indice de réfraction :
L’indice de réfraction des HE varie essentiellement avec la teneur en monoterpénes et en dérivés

oxygenés. En effet une forte teneur en monoterpenes donnera un indice élevé alors qu’une forte teneur
en dérivés oxygénes donnera un indice bas (Boukhatem et al., 2010). Dans les HV, par contre, I’indice
de réfraction diminue avec 1’augmentation de la longueur des chaines carbonées et du degré
d’instauration (AOAC, 1997).

Les valeurs de I’indice de réfraction des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus
limon sont 1,468 et 1,476 respectivement (Tableau I11.2). Ces dernieres sont en accord avec les
normes I1SO 1342 et ISO 855 respectivement (voir Tableaux 1.7 et 1.10). Ces valeurs supposent la
richesse de I’HE de Citrus limon en monotérpéne par rapport a I’HE Rosmarinus officinalis
cineoliferum.

L’indice de réfraction de I’HV de Prunus armeniaca qui est égale a 1,472 (Tableau 111.2) est dans le
méme ordre que ceux obtenus par Sharma et al., (2004) et Tilakratne (2007).

111.2.2.5 Miscibilité a I’éthanol :
L’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum est soluble dans I’éthanol (Tableaulll.2). Ce résultat est

en accord avec la norme ISO 1342 (voir Tableau 1.7). Le Tableau I11.2 indique que I’'HE de
Rosmarinus officinalis cineoliferum est plus soluble que celle du Citrus limon. Les HE sont ainsi
solubles dans 1’éthanol contrairement a I’'HV de Prunus armeniaca qui ne I’est pas a volume
(1V/11VEiwon ).

111.2.3 Analyse par FTIR :

Les résultats d’analyse des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon, et de ’'HV
de Prunus armeniaca, obtenus par FTIR, sont détaillés dans les Tableaux 111.3, 111.4 et 1.5
respectivement. Les spectres FTIR sont mis en Annexe 2.



Tableau 111.3 : Résultats d'analyse FTIR de I'HE de Rosmarinus officinalis cinéoliferum.

2921 Cret-H Elongation
1745 C=0 Elongation
1463 Cret-H Déformation
Cc=C
1374 -OH Déformation
1214 C-O Elongation
1166 Ctet-OH Elongation
C-O
1079 C-O Elongation
1052 C-O Elongation
983 Cc=C Déformation
842 Cui-H Déformation

Tableau I11.4 : Résultats d’analyse FTIR de I’HE de Citrus limon.

2917 Cret-H Elongation
1643 C-O Elongation
1436 Cret-H Déformation
1375 -OH Déformation
885 Cret-H Elongation
797 Cc=C Déformation

Tableau I11.5 : Résultats d’analyse FTIR de I’HV de Prunus armeniaca.

2922,23 Cret-H Elongation
2852,96 Crer-H Elongation
1743,48 C=0 Elongation
1460,78 Cre-H Déformation
1159,82 C-O Elongation
721,55 Cc=C Déformation

L’observation des spectres FTIR des deux HE étudiées (i.e. Rosmarinus officinalis cineoliferum et
Citrus limon) (Annexe 2) montrent la présence des pics similaires. Les pics compris entre 2840 cm™*
et 3000 cm™* présentent les vibrations d’élongation des alcanes. Les pics a 1374 cm™ et a 1375 cm?
pour les HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et citrus limon respectivement indiquent la
déformation de la liaison —OH dans les phénols.



Les résultats de I’analyse FTIR de I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum (Tableau I11.3) révéle
un moyen pic est observé vers 1745 cm™. Il est attribué a la vibration d’élongation C=0. Le pic a
1166 cm™ peut-étre dd a la présence de deux (02) groupements fonctionnels C-OH et/ou C-O. Ces
derniers correspondent a la présence des alcools et/ou des esters. Le pic a 983 cm™ caractérise la
présence de doubles liaisons C=C qui désigne I’éventuelle présence d’alcéne dans I’HE. Enfin un pic
de faible intensité est examiné vers 842 cm™. Ce dernier indique la présence de composés
aromatiques.

Le spectre FTIR de I’HE de Citrus limon présente des pics de faibles intensités vers 1643 cm™ et vers
797 cmt (Tableau 111.4) sont attribués a la vibration d’élongation et de déformation C=C des alcénes
respectivement. Le long pic & 885 cm™ montre la présence de composés aromatiques.

L’analyse du spectre FTIR de I’HV de Prunus armeniaca présente un pic vers 2922 cm™ (Tableau
111.5) (Annexe 2), semblable a ceux des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon,
qui montre une vibration d’¢longation C-H indiquant la présence des alcanes. Un pic d’une forte
intensité est noté vers 1743 cm™ a une forte intensité désigne une élongation d’ester et /ou d’acide
carboxylique C=0. Le pic de moyenne intensité a 1159 cm désigne une élongation de C-O due a la
présence d’esters. Enfin le pic de faible intensité a 721 cm™ provient d’une déformation C=C dans les
alcenes.

Les résultats obtenus par 1’analyse des spectres FTIR des huiles étudiées pourraient étre confirmés
par la chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse GC-MS.

111.2.4 Analyse par GC-MS :

Les résultats d’analyse par GC-MS des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon,
et de ’'HV de Prunus armeniaca sont détaillés dans les Tableaux I11.6, I11.7 et 111.8 respectivement.
Les chromatogrammes sont mis en Annexe 3.



Tableau 111.6 : Résultats d’analyse GC-MS de I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum.

Tricyclene CioH1s Alcéne 932 0,15
o-Phellandrene CioHa6 Alcéne 936 0,46
o-pinene CioH1s Alcéne 943 11,82
Camphene CioHa6 Alcéne 955 5,21
2-p-pinenepinene CioHa6 Alcéne 980 9,09
1 octen 3 ol CsH160 Alcéne 1241 0,08
3-octanone (cas) CsH160 Cétone 1249 0,04
B-myrcene CioH1s Alcéne 993 1,33
L-Phellandrene CioHi6 Alcéne 1004 0,17
Delta-3-carene CioHa6 Alcéne 1009 0,24
a-terpinene CioH1s Alcéne 1016 0,43
P-Cymene CioH14 Alcéne 1024 0,41
1,8-cineole C10H180 Ether 1036 38,89
Cis-Ocimene CioH1s Alcene 1039 0,039
B-ocimene CioH1s Alcéne 1049 0,06
y-terpinene CioH1s Alcéne 1058 0,83
Trans-Sabinene hydrate CioH1s Alcéne 1065 0,15
a-terpinolene C10H180 Alcéne 1087 0,45
Cis-sabinene hydrate CioH1s Alcene 1096 0,06
Linalol CloHlsO Alcool 1101 0,81
a-fenchol C1oH180 Alcool 1113 0,02
m-Mentha-1(7),8-diene (R)(-) CioH1s Alcane 1121 0,02
Camphor C1oH160 Cétone 1146 12,96
Borneol C1oH180 Alcool 1166 3,51
4-terpinenol C1oH180 Alcool 1177 0,86
(+)-a-terpineol C1oH180 Alcool 1192 2,44
Myrtenol C1oH160 Alcool 1196 0,04
Estragol Ci10H120 Alcool 1198 0,02
Borneol, acetate, Ci12H200; Ester 1285 1,41
a-cubebene CisHaa Alcéne 1336 0,05
o-copaene CisHaa Alcéne 1360 0,07
a-copaene CisHa2a Alcéne 1365 0,30
Veratrole C10H1603 Ether 1380 0,06
Trans-Caryophyllene CisH2s Alcéne 1414 5,12
B-cubebene CisHas Alcéne 1422 0,07
1H-Cyclopropl[e] CisHa2a Alcéne 1432 0,06
azulene,decahydro-1,1,7
trimethyl-4-methylene-, (1a.a)
B-selinene CisHas Alcéne 1448 0,67
Naphthalene, 1,2,3,4,4a,5,6,8a- CisH2s Alcéne 1473 0,27
alcéne-octahydro-7-methyl-4-
methylene-1-(1-methylethyl)-,
(1.0.,4a.0.,8a.0.)-
Aromandendrene CisH24 Alcéne 1482 0,02
Valencene CisHoa Alcéne 1492 0,09
a-Amorphene CisHas Alcéne 1498 0,07
B- bisabolene CisHas Alcéne 1508 0,08
y-Cadinene CisHas Alcéne 1512 0,16
Delta-cadinene CisHoa Alcéne 1522 0,45
Caryophylleneoxide Ci5H240 Ether 1580 0,21

30,7602%

61,7186%

7,4957%

99,97%




Tableau 111.7 : Résultats d’analyse GC-MS de I’HE de Citrus limon.

o teem TS

o-Thujene CioHi6 Alcéne 936 0,44
o-Pipene CioHi6 Alcéne 942 1,93
Camphene CioHi6 Alcéne 953 0,03
B-Pinene CioHi6 Alcéne 979 11,24
B-Myrcene CioHi6 Alcéne 993 1,68
Delta-3-Carene CioHi6 Alcéne 1004 0,05
a-Terpinene CioHi6 Alcéne 1016 0,20
a-Limonene CioHi6 Alcéne 1037 64,75
cis-Ocimene CioHi6 Alcéne 1040 0,08
Trans-Ocimene CioHi6 Alcéne 1049 0,17
y-Terpinene CioHi6 Alcéne 1061 11,72
trans-4-thuyanol C1oH180 Alcool 1066 0,027
a-Terpinolene CioHi6 Alcéne 1087 0,50
Linalool C1oH180 Alcool 1099 0,11
Nonanal CoH180 Aldehyde 1123 0,04
(1R,2S,4R)-1,2-Epoxy-p- C10H160 Epoxyde 1132 0,02
menth-8-ene
Limoneneoxide C1oH160 Ether 1136 0,032
(R)-(+)-Citronellal C1oH150 Aldehyde 1153 0,18
Menthol C10H200 Alcool 1171 0,16
4-Terpinenol C1oH150 Alcool 1176 0,03
a-Terpineol C1oH150 Alcool 1189 0,19
Nerol Ci1oH150 Alcool 1228 0,04
1,6,2,3-Dianhydro-4deoxy- | CsHsOs Oxyde Ether / 0,03
B- d-ribo-hexopyranose
Neral C10H160 Aldehyde 1241 0,96
trans-Geraniol CioH150 Alcool 1255 0,03
Géranial C10H160 Aldehyde 1271 1,68
Citronellylacetate C12H2,0, Ester 1351 0,03
Nerylacetate C12H2002 Ester 1362 0,60
Geranylacetate C12H200; Ester 1380 0,39
Trans-caryophyllene CisHag Alcéne 1411 0,43
Cis-a-bergamotene CisHaa Alcene 1431 0,72
a-caryophylléne CisHo4 Alcéne 1448 0,02
Trans- B-farnesene CisHaa Alcéne 1454 0,06
b- caryophylléne CisHo4 Alcéne 1482 0,02
Trans-a-bisabolene CisHaa Alcene 1502 0,06
B-Bisabolene CisH2 Alcéne 1508 1,03
(Z,2)-a-Farnesene CisH2 Alcéne 1574 0,04
a-Bisabolol CisH260 Alcool 1680 0,02
Citroptene C11H1004 Cétone 1823 0,09

92,8474%

4,7418%

2,4108%

100%




Tableau I11.8 : Résultats d’analyse GC-MS de I’HV de Prunus armeniaca.

Acide palmitoléique 0,67

Acide palmitique 6,50

Acid 2-hexyl Cyclopropaneoctanoique 0,06
Acide linoléique 35,37

Z- 13-Octadecenoic acid 55,78

Acide stéarique 1,35
Di-(2-ethylhexyl)phthalate 0,24

Les deux HE étudiées sont formées d’hydrocarbures représentés par des monoterpénes et des
sesquiterpenes ainsi que des composes oxygeénés tels que les alcools, les esters, les éthers, les
aldéhydes et les cétones. Les Tableaux I11.6 et 111.7 montrent que les HE étudiées n’ont pas la méme
composition chimique. Une différence relativement importante est remarquée en niveau de la nature
des familles majoritaires. La famille des monoterpenes correspond aux principaux composants de
I’HE de Citrus limon contrairement a I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum dont la famille des
COmMpOsés 0xXygenés vient en premiére position en tant que famille majoritaire. Les Tableaux 111.6 et
II1.7 montrent également que 1’analyse GC-MS a identifie 45 et 39 composés dans les HE de
Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon respectivement.

L’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum est caractérisée par la présence de deux (02) familles
majoritaires. En premiere position les dérivés oxygeénés avec un taux d’environ 61%. Les
monoterpenes arrivent en deuxiéme position avec un pourcentage d’environ 30%. Les composes
majoritaires sont : 1,8-cineole (39%), camphor (13%), a-pinene (12%), B-pinene (9%) et camphene
(5%). Ces composés sont suivis par d'autres composés en concentrations plus faibles. Les
pourcentages des composés identifiés de I’'HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum sont en accord
avec ceux de la pharmacopée européenne (voir Annexe 4). Ce résultat rend I’HE étudiée autorisée
pour I’incorporation dans les formulations pharmaceutiques et parapharmaceutiques. Le profil
chimique de I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum étudiée est similaire aux études trouvées
dans la littérature. En effet Pereira et al., (2017) montrent que les principaux constituants de I'HE de
Rosmarinus officinalis qui, analysée par GC-MS, étaient le 1,8 cinéole, careophyllene, camphor et
I’alpha et béta —pinene (voir Tableau 1.8). Cependant ce profil chimique differe de celui obtenu par
Salmi et al., (2017) dont les résultats obtenus par analyse GC-MS de I’'HE de Rosmarinus officinalis
ont a révélé la présence de quinze composés dont les principales molécules sont : 1,8-cinéole (35%),
caryophyllene (14%), bornéol (9%), camphre (9%), a-pinene (8%) et a-thujone (6%).

L’analyse GC-MS de I’'HE de Citrus limon a identifié 12 hydrocarbures monoterpéniques
représentant environ 93% de la totalité des composés volatils dont les plus importants sont : limonéne
(65%), y-terpinene (12%), B-pinene (11%), a-pipene (2%) et B-myrcene (2%). Les dérivés oxygeénés
viennent en seconde place avec un faible pourcentage d’environ 5%. Parmi ces composés les
aldéhydes sont les plus représentés avec une teneur d’environ 3%. 2,41% est le pourcentage des
sesquiterpénes. Par comparaison avec les résultats rapportés par la littérature Djenane (2015) a
rapporté, apres analyse de I’HE de Citrus limon, que le limonene était le composé majoritaire
(51,40%) suivi du B-pinene (17,04%) et du y-terpinéne (13,46%). Les travaux de Dongmo et al (2002)



ont signalé que I’HE du Citrus limon Espagnol analysée est riche en limonéne (56,99%), en p-pinéne
(9,74%) et en y-terpinene (4,79%). Hamdan et al (2013) ont rapportés que le limonéne (52,73%), le
B pinene (7,67%) et le y-terpinéne (9,88%) étaient les principaux composés chimiques présents dans
I’HE du citron de I’Egyptien. Selon les auteurs cités précédemment, les composés majoritaires sont
semblables a I’'HE de Citrus limon abordée dans ce travail. La différence réside au niveau des
pourcentages des composes chimiques qui sont légérement inférieurs par rapport aux resultats de
I’HE analysée. Dans le méme cadre Baba et al (2016) annoncent que la limonéne (54%) suivie par la
y-terpinene (12%) et le B-pinéne (9%) sont les molécules qui représentent la majorité des composés
identifiés.

Les Tableaux IIL.6 et I11.7 montrent que I’HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum est plus riche
en dérivés oxygénés que I’HE de Citrus limon. Les pourcentages des dérivés oxygénes des huiles de
Rosmarinus officinalis cineoliferum et de Citrus limon sont d’environ 61% et 4 % respectivement.
Ces valeurs confirment les résultats obtenus par la mesure du pH (voir Tableau I11.2).

Les pourcentages des composés monoterpéniques des HE de Rosmarinus officinalis cineoliferum et
du Citrus limon sont d’environ 30 et 93 % respectivement. Ces valeurs sont en accord avec celles
obtenues par la mesure des densités et des indices de réfraction (\Voir Tableau 111.2).

Les variations qualitatives et quantitatives des HE étudiées prouvent que leurs compositions
chimiques dépendent de plusieurs facteurs (voir 1.3.7).

La composition chimique de I’HV de Prunus armeniaca est complétement différente de celle des HE.
Le Tableau II1.8 montre que 7 composés ont été identifiés dans ’HV. Les acides gras représentent la
totalitt des composés qui constituent ’HV avec une teneur de 99,76%. L’acide Z- 13-
Octadecenoique (55,78%) et I’acide linoléique (35,37%) sont les composes majoritaires suivis par
’acide palmitique (6,51%).

L’absence des monoterpénes dans I’HV de Prunus armeniaca (Tableau 111.8) explique la valeur
élevée de sa densité par rapport aux HE étudiées (Voir Tableau I11.2).

[11.3 Formulation d’une créme cosmétique :

111.3.1 Propriétés de I’émulsion :
111.3.1.1 Examen macroscopique :
L’examen macroscopique est basé sur ’analyse sensorielle des propriétés organoleptiques de la

creme cosmetique formulée au bout de 24h. Le Tableau Ill. 9 ci-dessous regroupe les propriétés
organoleptiques de la creme cosmétique formulée.



Tableau 111.9 : Propriétés organoleptiques de la creme cosmétique formulée.

Couleur Jaune pale
Odeur Fraiche, citronnée
Aspect Légérement épais

Homogenéité Bonne

La créme cosmétique formulée est caractérisée par une couleur jaune péle qui provient de I’HE de
citron. La créme a également été aromatisée par I’essence de citron. L’odeur de la créme est de ce fait
tres agréable et fraiche. La creme a un aspect legérement épais avec un touché un peu gras en premier
contact avec la peau. Ce constat s’explique par la richesse de la créme cosmétique en matieres grasses
qui apportent a la peau les bienfaits des huiles étudiées. L’homogénéité a I’échelle macroscopique est
bonne par I’absence des grumeaux et de déphasage.

111.3.1.2 pH:

La mesure du pH de la créme cosmétique formulée est d’environ 6. Cette valeur du pH est proche a
celle de I’épiderme (5,5 en moyenne). Ce résultat indique que cette créme est compatible avec I’usage
cosmétique.

111.3.1.3 Sens de I’émulsion :

Le résultat du test au bleu de méthyléne (hydrophile) permettant de déterminer le sens de 1’émulsion
dans la creme cosmétique est illustré dans la (Figure 111.1). Cette derniere indique une bonne diffusion
du bleu de méthyléne. Ce qui méne a conclure que la creme formulée est une émulsion de type H/E.

Figure 111.1 : Résultat du test au bleu de méthyléne.

111.3.1.4 Essai a la centrifugation :

Le Tableau I11.10 ci-dessous détaille 1’essai a la centrifugation de la creme cosmétique 24h apres sa
formulation a différentes vitesses. L’absence de déphasage au cours de la centrifugation a montré que
I’émulsion est stable en toutes vitesses.



Tableau 111.10 : Résultats de I’essai a la centrifugation de la créeme a différentes vitesses.

1600 tours/min Absence de
déphasage

(absence de
rupture de
1I’émulsion)

3000tours/min Absence de
déphasage

(absence de
rupture de
I’émulsion)

4000tours/min Absence de
déphasage

(absence de
rupture de
I’émulsion)

111.3.2 Etude de stabilité de I’émulsion :
111.3.2.1 Evaluation de la taille des gouttelettes :

La taille des gouttelettes au cours du temps (i.e. Chagque semaine pendant 04 semaines) a été appréciée
par des observations au microscope optique grossissement 40. Le Tableau III.11 détaille I’évaluation
de la taille des gouttelettes de la creme cosmétique.



Tableau 111.11 : Evaluation de la taille des gouttelettes de la creme cosmétique formulée au
cours du temps.

24h aprés Gouttelettes de taille
formulation différentes (petites,
moyennes et grosses).

Milieu moyennement
hétérogene

Semaine (1) Gouttelettes petites et
grosses seulement.

Semaine (2) Petites gouttelettes avec
quelques grosses
gouttelettes éparpillées.

Semaine (3) Petites gouttelettes




Semaine (4) Petites gouttelettes

uniformes et milieu
homogéne

D’aprés le Tableau I11.11 une amélioration de I’homogénéité a été remarquée au niveau de la creme
cosmétique au cours de la période d’étude par I'uniformité de la taille des gouttelettes au cours du
temps.

111.3.2.1 Spectrométrie FTIR:

La Figure I11.2 ci-dessous illustre les spectres FTIR obtenus par 1’analyse de la créme cosmétique
formulée au cours du temps.

Semaine (0)
: [ Semaine (01)
0221 M Semaine (02) 7
030! Semaine (03) ‘
| © Semaine (04) /

Absorbance

u_un—f . r , SN A
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Figure 111.2 : Spectres FTIR de la crémes cosmétiques au cours de la période d’étude.

D’apres les spectres d’analyse FTIR de la créme cosmétique, suivie pendant un mois, deux (02)
importants pics ont été détectés a chaque fois. Le premier est une large bande a environ 3350 cm™
qui représente la fonction O-H due a la présence de molécules d’eau provenant particulierement de
la phase aqueuse de la creme cosmétique formulée. Le deuxiéme pic se situe aux alentours de 1637
cmL. Cette valeur correspond a la double liaison C=C.

Aucune modification spectrale n’a été observée dans la créme cosmétique formulée durant la période
d’étude. La Figure II1.2 montre qu’il n’y pas eu apparition d’un pic C=0 1700 cm™ qui peut
représenter la formation d’une nouvelle espéce chimique issue de 1’oxydation telle que les cétones,



les aldéhydes et les acides, d’une part. D’autre part, aucune diminution de pic C=C 1637 cm™*qui peut
représenter une rupture au niveau de la liaison C=C des acides gras qui constituent la phase huileuse
de la creme cosmétique issu de la variation de la température au cours de la période de stockage.

111.3.3 Test d’irritation :

Les résultats du test d’irritation de la créme sur dix (10) volontaires sont détaillés dans le Tableau
111.12 ci-dessous.

Tableau 111.12 : Résultats du test d’irritation de la creme cosmétique formulée.

Aucune irritation
remarquée

18> Aucune irritation
remarquée

Entre 18 et 40 Aucune irritation
remarquée

Entre 18 et 40 Aucune irritation
remarquée




Entre 18 et 40 Aucune irritation
remarquée

Entre 18 et 40 Aucune irritation
remarquée

>40 Aucune irritation
remarquée

>40 Aucune irritation
remarquée

>40 Aucune irritation
remarquée

>40 Aucune irritation
remarquée

Apreés toutes les analyses et tous les controles effectués sur la créme cosmétique formulée, le test
d’irritation reste le premier contrdle qui est en contact direct avec 'utilisateur.



Les résultats du Tableau I11.13 montre qu’aucune irritation ou rougeur n’a été observées chez aucun
des dix (10) volontaires 48h apres application de la créme. Ceci signifie qu’aucune réaction chimique
n’a été formée entre les composés de la créme et 1a zone superficielle de la peau.



Conclusion générale



Ce travail a ét¢ mené dans le cadre de 1’¢tude des huiles essentielles de Rosmarinus officinalis
cinealoferum et de Citrus limon, et de I’huile végétale de Prunus armeniaca. Le but était de
caractériser ces huiles en vue de faire quelques estimations sur leurs propriétés et leurs qualités, et
d'avoir une idée sur leurs compositions afin de pouvoir les valoriser.

La partie expérimentale a été, de ce fait, menée en deux volets. Le premier représente une
caractérisation physico-chimique, spectrométrique et chromatographique des huiles étudiées. Le
deuxiéme volet est une valorisation de ces huiles en les incorporant dans la formulation d’une
créme cosmétique et le contrdle de sa stabilité pendant une période d’un mois.

Les principaux résultats obtenus de la caractérisation des huiles étudiées sont comme suit :

> Les HE de et de Rosmarinus officinalis cinealoferum et de Citrus limon ont des
caractéristiques organoleptiques comparables a celles données par les normes 1ISO 1342 et
ISO 855 respectivement. [1 Les propriétés physicochimiques (densité, indice d’acide, indice
de réfraction et miscibilité a 1’éthanol) de huiles essentielles de Rosmarinus officinalis
cinealoferum sont en accord avec les normes ISO 1342. [J L’indice de réfraction de I’HE de
Citrus limon est en accord avec la norme 1SO 855, mais la valeur de la densité a été
supérieure a cette norme. [J L’huile essentielle de Rosmarinus officinalis cinealoferum est
constituée de dérivés oxygénés (62%), d’hydrocarbures monoterpéniques (31%) et
d’hydrocarbures sesquiterpéniques (7%). [J L’huile essentielle de Citrus limon est
majoritairement composée de monoterpénes (93%). Elle est également composée, dans une
moindre mesure, de dérivés oxygénés (5%) et d’hydrocarbures sesquiterpéniques (2%). [
L’acide Z- 13-Octadecenoique (56%) et I’acide linoléique (35%) représentent les composés
majoritaires rentrant dans la composition chimique de I’huile végétale de Prunus armeniaca.

Les résultats obtenus de la premiére partie de cette étude ont permis de constater que les huiles
essentielles sont composées d’un grand nombre de constituants chimiques connus qui leurs
permettent des utilisations dans plusieurs domaines. De plus la composition chimique de 1’huile
végétale est totalement différente de celle des huiles essentielles. Cette différence est remarquée non
seulement dans la composition mais aussi dans les propriétés physicochimiques. L’étude de la
stabilité de la creme cosmétique formulée & partir des huiles étudiées a permis de faire les constats
suivants :

> Le suivi par les observations microscopiques a monté une diminution de la taille des
gouttelettes et une amélioration de I’homogénéité de la créme cosmétique au cours du

temps.
» L’analyse effectuée par la FTIR sur I’émulsion a montré que la créme cosmétique n’a subi
aucune modification chimique au cours de la période d’étude.
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ANnnexes



Annexe 1
Fiches techniques Aroma Zone

EMULSIFIANT OLIVEM 1000

Cet émulsifiant dérivé de I'huile d'olive permet la réalisation facile d'émulsions trés fines et
pénétrantes avec des textures en parfaite affinité avec la peau. Il apportera un effet émollient et
hydratant*, et un toucher soyeux a vos cremes. L'Olivem 1000 forme des structures lamellaires
(cristaux liquides) au sein de I'émulsion, ce qui assure un effet hydratant longue durée et une diffusion
progressive des actifs. C'est un émulsifiant trés rapidement absorbé par la peau, idéal pour un toucher
non gras.

Carte d'identité :

Procédé d'obtention : Acides gras de I’huile d’olive estérifiés par de 1’alcool cétearylique et du
sorbitan d’origine végétale

Fonction : Emulsifiant, permet la formation et la tenue d’une émulsion (mélange crémeux ou laiteux
d’une phase aqueuse et d’une phase huileuse) dans le temps. Qualité Origine 100% végétale (olive,
sucre)

Désignation INCI : Cetearyl olivate, Sorbitan olivate Présentation Solide cireux en paillettes de
couleur blanc casse, conditionné en sachets zippés Type Auto-émulsifiant huile dans eau, non
ionique, non éthoxylé

Type d'émulsions : Emulsions huile dans eau

Type de peau : Tous types de peaux

Propriétes :

» Auto-émulsifiant : permet de réaliser des émulsions stables sans nécessité de co-emulsifiant
ou stabilisant

» Formation d’émulsions au toucher fin et onctueux

» Favorise 1’hydratation longue durée de la peau Favorise la diffusion progressive des actifs.

» Toucher onctueux mais frais

Utilisations :

Préparation de crémes et laits pour le visage ou le corps. Idéal en particulier pour réaliser vos :

» Soins hydratants visage et corps Soins antirides / anti-age.
» Cremes "gelées" extra-légeéres sans huile.



» Soins contour des yeux.
Précautions : Tenir hors de portée des enfants, ne pas avaler, éviter le contact avec les yeux

EMULSIFIANT ALCOOL CETEARYLIQUE

L’alcool cétéarylique s’utilise comme co-émulsifiant et agent de texture pour épaissir et stabiliser vos
créemes. Treés utilisé par les professionnels du cosmétique, il permet d’obtenir des textures épaisses,
onctueuses et emollientes, mais sans effet gras et avec un toucher frais et agréable. Il s'associe
facilement aux émulsifiants et co-émulsifiants de notre gamme. Il est idéal notamment pour epaissir
les soins capillaires obtenus avec le Conditionneur végétal sans alourdir les cheveux et avec une
bonne facilité de rincage.

Carte d'identité :

Procédé d'obtention : Alcool gras dérivé d'acides gras végétaux

Fonction : Co-émulsifiant (améliore la qualité et la stabilité des émulsions), agent de texture
(épaississant) et émollient (assouplit la peau) Qualité Origine 100% végétale (huiles de coco et
palmiste)

Désignation INCI : Cetearyl alcohol Présentation Solide cireux en paillettes de couleur blanche et
d'odeur neutre, conditionné en sachets zippés Type Co-émulsifiant huile dans eau, non ionique, non
éthoxyle.

Type d'émulsions : Emulsions huile dans eau

Type de peau : Tous types de peaux

Propriétés :

Co-émulsifiant : permet de stabiliser les émulsions

Agent de consistance : épaissit les émulsions, les huiles et les baumes

Agent de texture : enrichit le toucher des créemes sans effet gras, apporte de I'onctuosité

Emollient : assouplit la peau, favorise le maintien de I'nydratation cutanée Effet non
alourdissant sur les cheveux, trés bonne rincgabilité

YV VYV

Utilisations :

» Stabilisation et épaississement de tous types d'émulsions.
> Epaississement d'huiles végétales et réalisation de baumes huileux :
> Réalisation de "beurres" végétaux a partir d'huiles végétales Préparation de sérums huileux

Précautions :

Tenir hors de portée des enfants, ne pas avaler, éviter le contact avec les yeux



CONSERVATEUR COSGARD

Ce conservateur permettra de conserver efficacement toutes vos préparations contenant une phase
aqueuse (cremes, laits, lotions, gels...). Il est d'origine synthétiqgue mais c'est I'un des rares
conservateurs autorisés par Ecocert et il est donc tres utilisé en cosmétique Bio.

Carte d'identité :

Fonction : Conservateur antibactérien et antifongique a large spectre, assure la conservation des
préparations cosmétiques contenant une phase aqueuse (eau, hydrolat).

Qualité : Synthétique, qualité cosmétique, agréeé par Ecocert en cosmétique BIO
Désignation INCI : Benzyl alcohol, Dehydroacetic acid, aqua (Water).

Présentation : Liquide fluide de couleur jaune pale a jaune foncé et d'odeur caractéristique,
conditionné dans un flacon en verre avec codi-goutte et bouchon sécurité enfants

Propriétes :

Antibactérien et antifongique a large spectre, empéche les développements de bactéries, levures,
moisissures dans les produits cosmétiques contenant de 1’eau

Utilisations :

> Conservation d'émulsions (cremes, laits)
> Conservation de produits lavants (shampooings, gels douche, démaquillants)
» Conservation de gels et lotions aqueuses

Précautions :

» Attention, l'alcool benzylique est potentiellement allergisant, il est donc essentiel de faire un
test d'allergie dans le creux du bras (test du produit fini ou du conservateur dilué a 1%), en
attendant bien au moins 24 h (idéalement 48 h) pour observer une éventuelle réaction.

Tenir hors de portée des enfants.

Ne pas avaler, ne pas inhaler, éviter le contact avec les yeux.

Respecter les doses recommandées. - Dangereux. Respecter les précautions d'emploi. -
Nocif en cas d’ingestion. Nocif par inhalation.

Y YV V



ANTIOXYDANT VITAMINE E NATURELLE

Cet antioxydant naturel permet de préserver les huiles et beurres végétaux du rancissement. L'ajout
de vitamine E est donc recommandé dans toutes les préparations contenant des huiles sensibles et
dans les formules de baumes et mélanges huileux, dont elle prolongera la durée de conservation. La
vitamine E a aussi un role tres intéressant sur la peau : c'est un excellent actif anti-age,
particulierement recommandé pour les peaux seches et matures et dans les soins réparateurs apres-
soleil.

Carte d'identité :

Fonction : Antioxydant (évite le rancissement des huiles et beurres végétaux) et anti-age (prévient le
vieillissement cutané lié a I'oxydation)

Quialité : 100% d'origine végeétale (huile de tournesol), garantie sans OGM
Désignation INCI : Tocopherols (mixed), helianthus annuus seed oil.

Composition : Mélange de tocophérols naturels issus du tournesol, dilués dans de I'huile de
tournesol. La teneur minimale en tocophérols est de 50 %.

Présentation : Liquide visqueux orangé & brun d'odeur caractéristique de I'huile de tournesol,
conditionné en flacon en verre avec codigoutte

Propriéteés :

» Antioxydant : protege les huiles et beurres du rancissement.

» Anti-age : bloque I'action des radicaux libres sur la peau, réduit notamment les dommages
cellulaires liés a I'exposition aux UV.

> Activité anti-inflammatoire sur la peau (utile en cas de coups de soleil, érythémes...)

» Aide & maintenir I'élasticité et I'nydratation de la peau en renforgant le film hydrolipidique
cutaneé. Améliore la microcirculation cutanée.

Utilisations :

Comme antioxydant :

» Dans vos baumes, beurres, huiles de soin, huiles de massage... pour en prolonger la durée de
conservation

» Dans vos émulsions, surtout si elles contiennent des huiles sensibles a I'oxydation

» A ajouter dans vos flacons d'huiles végétales "sensibles" dés réception pour en prolonger la
durée de conservation



Comme antioxydant et actif :

> Dans vos crémes ou huiles de soin anti-age Dans vos soins aprés-soleil ou préparateurs au
soleil.
» Dans les soins pour peaux seches et déshydratées.

Précautions :

La vitamine E que nous vous proposons est destinée uniquement a un usage cosmetique

Tenir hors de portée des enfants, ne pas avaler, éviter le contact avec les yeux.



Annexe 2

Spectres infra-rouge des huiles étudiée :
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Figure 2 : Spectre IR de I’huile essentielle de Citus limon.
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Figure 3 : Spectre IR de I’huile végétale de Prunus armeniaca.




Annexe 3

Chromatogrammes des huiles étudiée :
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Figure 4 : Chromatogramme de I’huile essentielle de Rosmarinus officinalis cinealoferum.
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Figure 5 : Chromatogramme de ’huile essentielle de Citus limon.
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Annexe 4

molécules CT camphre CT 1,8 cinéole
1.8 cinéole 16-25% 38-55%
Camphre 13-21% 5-15%
Alpha-pinéne 18-26% 9-14%
Bornéol 2,0-4,5% 1,5-5,0%
Acétate de bornyle 0.5-2.5% 0,1-1,5%
Verbénone 0,7-2,5% <0.4%
p-cymeéne 1.0-2.2% 0.8-2,5%
Myrcéne 1,5-5% 1-2%
Camphéne 8-12% 2,5-6%
Limonéne 2,5-5% 1.5-4%
Beta-pinéne 2-6% 4-9%
Alpha-terpinéol 1,0-3,5% 1,0-2,6%

Composition de I'huile essentielle de Rosmarinus efficinalis camphoriferum et de celle de
Rosmarinus afficinalis cineoliferum selon la Pharmacopée Européenne

Figure 7 : Composition de I'HE de Rosmarinus officinalis cinéoliferum selon la pharmacopée
européenne.



Résumé

Ce travail vise a la caractérisation de deux huiles essentielles et d’une huile végétale afin de les valoriser. Les
huiles essentielles de Rosmarinus officinalis cinealoferum et de Citrus limon, et ’huile végétale de Prunus
armeniaca cultivées dans les régions de Guelma, Metidja et Batna, respectivement, ont été choisies. La
caractérisation s’est opérée par une évaluation des propriétés organoleptiques et par des analyses
physicochimiques, spectrométrique (spectroscopie infrarouge) et chromatographique (chromatographie en
phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse). Les propriétés organoleptiques et les résultats d’analyses
physicochimiques obtenues sont en accord avec les normes ISO pour certaines huiles étudiées dans ce
mémoire. Les profils spectraux et chromatographique montrent la variation de la composition chimique des
huiles.

Les huiles essentielles de Rosmarinus officinalis cinealoferum et de Citrus limon, et I’huile végétale de Prunus
armeniaca ont été valorisées dans la formulation d’une créme cosmétique. La stabilité de cette derniére a été
prouvée par son suivi et son évaluation, au cours du temps (i.e. 01 mois) a température ambiante, par
microscope optique et par Spectroscopie infrarouge.

Mots clés : Huile essentielle, huile végétale, Rosmarinus officinalis cinealoferum, Citrus limon, Prunus
armeniaca, caractérisation, valorisation, creme cosmétique, formulation, étude de stabilité.

Abstract

This work aims at the characterization of two essential oils and a vegetable oil in order to valorize them. The
essential oils of Rosmarinus officinalis cinealoferum and Citrus limon, and vegetable oil of Prunus armeniaca
grown in the regions of Guelma, Metidja and Batna, respectively, were chosen. The characterization was
carried out by an evaluation of the organoleptic properties and by physicochemical analyzes, spectrometric
(infrared spectroscopy) and chromatographic (gas chromatography coupled to the mass spectrometry). The
organoleptic properties and the results of physicochemical analyzes obtained are in accordance with the ISO
standards for certain oils studied in this memoir. The spectral and chromatographic profiles show the variation
of the chemical composition of the oils.

The essential oils of Rosmarinus officinalis cinealoferum and Citrus limon, and the vegetable oil of Prunus
armeniaca have been valued in the formulation of a cosmetic cream. The stability of the latter has been proven
by its monitoring and evaluation, over time (i.e. 01 months) at room temperature, by optical microscope and
infrared spectroscopy.

Key words: Essential oil, vegetable oil, Rosmarinus officinalis cinealoferum, Citrus limon, Prunus
armeniaca, characterization, recovery, cosmetic cream, formulation, stability study.
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