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Introduction générale

L’olivier est le compagnon de vie des hommes et I’huile dont elle est extraite (i.e. huile d’olive)
est la plus ancienne huile alimentaire connue. L’huile d’olive est un élément essentiel du régime
méditerranéen. Sa qualité ne dépend pas seulement des pratiques de culture, de I’époque de
récolte et des techniques de récolte et post-récolte utilisées mais également de la variété [1]. En
effet, ce sont les caractéres génétiques qui déterminent de prés la qualité de I’huile d’olive [2].
L’huile d’olive se caractérise par sa richesse en vitamines, en acides gras essentiels et en
d’autres substances a propriétés antioxydantes qui participent aux vertus nutritionnelles

spécifiques et a 1’utilisation thérapeutique de cette huile.

Dans le monde, 98 % de la production d'huile d'olive est concentrée dans la région
méditerranéenne, dont 75 % sont produits par les Etats méditerranéens membres de I'Union
européenne [3]. Ces derniéres années, de nouveaux pays producteurs ont commencé a cultiver

des olives et de I'huile d'olive.

L'Algérie est reconnue comme un nouvel exportateur d'huile d'olive extra vierge. En effet, la
superficie de la forét nationale d'oliviers est de plus de 400 000 hectares et le nombre d'oliviers
est de 6 200 000 arbres [4]. La filiére oléicole est localisée dans une région montagneuse
(Kabylie, 55 %), ou I'autoconsommation est privilégiée [5]. Depuis quelques années, I'Algérie

tend a développer I'oléiculture dans certaines régions et travaille a son introduction au Sahara.

La composition ainsi que les divers usages (alimentaires, pharmaceutiques et cosmétiques) des
huiles d’olive ne cessent de susciter I’intérét des chercheurs. C’est pourquoi, I’objectif de ce
mémoire est d’extraire quatre huiles d’olive issues de deux variétés différentes afin de les

caractériser, de les comparer et de les introduire dans des formulation cosmétiques.
Ce manuscrit s’articule en trois chapitres :

» Le premier chapitre est consacré a une étude bibliographique qui introduit les
connaissances nécessaires a la compréhension de ce travail, notamment des généralités
sur les oliviers, les olives et I’huile d’olives. Ce chapitre se termine par quelques notions

sur les formulations.

> Le deuxiéme chapitre est consacré au matériel et méthodes utilisées dans la réalisation
des différentes expériences, notamment, la présentation du materiel végétal utilise, la
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caractérisation des huiles d’olives, la formulation de cremes solaires a base de ces huiles

et leurs caractérisations.

» Le troisieme et dernier chapitre regroupe tous les résultats obtenus aussi bien pour la
caractérisation des huiles d’olive que pour la caractérisation des crémes formulées qui

sont accompagneées de leurs interprétations respectives.
Enfin, ce mémoire se termine par une conclusion générale et quelques perspectives.

Le présent mémoire est le fruit de notre expérience enrichissante au sein du centre de recherche
et du développement (CRD) Sonatrach de Boumerdés et des laboratoires pédagogiques du
département de chimie, ou on a pu mettre en pratique nos connaissances théoriques et nous

confronter aux réalités du terrain.
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Chapitre I : Rappel bibliographique

I.1. Introduction

Ce premier chapitre est un rappel bibliographique sur l'olivier et les principales variétés
d'olivier, I’olive et I'huile d'olive. Les huiles d’olive, leurs cultures, les différentes méthodes de
leurs extractions, leurs propriétés et compositions ainsi que leurs bienfaits et diverses

applications ont été développés.

1.2. Généralités sur Polivier (Olea europaea)
1.2.1. Historique et origine

L'olivier (Olea europea) est un arbre emblématique d’origine trés ancienne dont la culture
remonte a la plus haute antiquité. Il apparait dans I'histoire et les mythes comme symbole de
force, de longévité, de paix, foi et fertilité.

L’olivier est originaire de la région méditerranéenne dont les archéologues ont découvert les
preuves de culture il y a plus de 6 000 ans. La culture de l'olivier en Algérie est connue depuis
I'Antiquité. Importé par les Phéniciens et développée par les Berbéres, la culture de I’olivier est
associee a l'importance socio-économique et environnementale de la région méditerranéenne
[6].

L’olivier est preésent en Algérie un peu partout sur le territoire national mais c’est la zone centre
représentée par les régions de Bejaia, Bouira, Tizi-ouzou et Boumeérdes qui abritent les plus

grands vergers oléicoles [7].
1.2.2. Description et classification botanique

1.2.2.1. Classification botanique

D’aprés Khobzi [8], la classification botanique de I’olivier est comme le résume le Tableaul.1
ci-dessous.

Tableau 1.1 : Classification botanique de I’olivier [8].

Régne Plantae
Embranchement Spermaphyta
Sous-embranchement Angiospermae
Classe Dicotylédones
Sous classe Astéridées
Ordre Lamiales
Famille Oleaceae
Genre Olea
Espece Olea europea (Linne, 1753)
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1.2.2.2. Description botanique
a) Feuilles

Les feuilles de I’olivier sont toutes portées par des branches partant du tronc (Figure 1.1). Elles
sont simples, lisses, tannées, lancéolées et pointues. La face supérieure de la feuille d’olivier
est de couleur vert foncé et brillante, quant a la face inférieure, elle est recouverte de poils,
d'une couleur cendrée plus ou moins blanche selon les variétés. Les feuilles mesurent de 2 a 8

cm de long et de 0,5 a 1,5 cm de largeur.

Figure 1.1. Feuille d'olivier.

b) Tronc

Un jeune olivier dispose d'un tronc rectiligne, cylindrique et lisse. Son écorce maigre est grise
verdatre. En vieillissant, le tronc se déforme, se tord et se fissure. Parfois méme son intérieur
se détériore et disparait. L'écorce se change en gris presque noir, de temps en temps couvert de
mousse, de lichen ou de champignons.

c) Racines
L'olivier présente normalement des racines fasciculées. En effet, la germination d'une graine,
est une racine pivotante, a partir de laquelle nous distinguerons de petites racines secondaires.

d) Fleurs

Les fleurs de I’olivier sont de petites tailles et de couleurs blanchétres (Figure 1.2).



Chapitre I : Rappel bibliographique

Figure 1.2. Fleurs dolivier.
e) Fruit

L'olive est une drupe dont le mésocarpe représente environ deux tiers du fruit. Elle est trés riche
en lipides. Sa forme n’est pas constante car ils existent plusieurs variétés. Il y a ceux qui sont
pratiquement sphériques et d’autres allongés et 1égérement courbés. La taille de 1’olive varie
entre 1 et 3 cm selon les variétés. Sa couleur est d'abord verte puis devient noire a maturité

compléte (Figure 1.3).

(©)

Figure 1.3. Olive (a: non mures ; b : mures)
1.2.3. Répartition géographique
1.2.3.1. Dans le monde

En 2013, le Conseil Oléicole International (COI) [9], estimait 1,5 milliard d'oliviers sur une
superficie de 10,3 millions d'hectares. Ils sont répartis principalement dans le bassin
méditerranéen ce qui represente presque 98 % de la récolte mondiale d’oliviers produisant 90%
d’huiles d'olive [10]. L'Europe représente plus de 65% de la production mondiale d'olives,
essentiellement dans les pays méditerranéens : Espagne, ltalie, Gréce, Turquie, Portugal et
France (Figure 1.4). La part de I'Afrique du Nord entre I'Algérie, le Maroc, la Tunisie et I'Egypte

n'est que de 17 %. En Asie, la Syrie est le plus grand producteur, suivie de la Jordanie.
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Figure 1.4. Carte des principales régions de production d'olivier dans le monde [11].

1.2.3.2. En Algérie

L’olivier occupe plus de 50% de la surface arboricole [12]. Actuellement, 16 millions d'arbres
sont dénombrés sur tout le territoire national, en particulier au nord de 1’ Algérie, couvrant une
superficie d'environ 1,67 million d'hectares (ha). Avec une production annuelle moyenne
d’huile d’olive comprise entre 10 000 et 80 000 tonnes (t), I'Algérie se classe au huitiéme rang
des producteurs mondiaux [13]. L'oliveraie algérienne est divisée en trois grandes régions

oléicoles (Figure 1.4).
a) Reégion ouest

Elle représente 31 400 ha répartis entre cing wilayas : Tlemcen, Ain Timouchent, Mascara, Sidi

Belabas et Relizane. Cette superficie représente 16,4 % des oliveraies nationales [14].
b) Région centrale

La région centrale est la plus importante. Elle couvre une superficie de 110 200 ha répartie entre
les wilayas d’Ain Defla, Blida, Boumerdes, Tizi Ouzou, Bouira et Bejaia. Cette zone représente
57,5 % des oliveraies du pays.
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c) Région est

Elle est représentée par des oliveraies de 49 900 ha, soit 26,1% du patrimoine national. Cette

région est répartie entre les wilayas de Jijel, Skikda, Mila et Guelma [14].

B Uoliveraie en 1999
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Figure 1.5. Carte oléicole d’ Algérie [15].

1.2.3.3. Principales variétés en Algérie

L'Algérie posséde plusieurs types d’oliviers qui constituent la base de la vie dans les
communautés rurales. Son profil de cultivar se compose principalement de deux variétés plus
dominantes, Chemlal et Sigoise, ainsi que d’autres variétés comme le résume le Tableau 1.2 ci-

dessous.
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Tableau 1.2 : Variétés d'oliviers cultivées en Algérie [16].

Variétés et synonymes | Origines et diffusion Rendement en huile
Petite Kabylie (oued Soummam)

. A 0,

Azeradj Occupe 10% de la surface oléicole nationale 24.a28%
Origine : Guelma

Blanquette de Guelma Diffusion : nord-est constantinois, Skikda et 18 a 22%
Guelma

Bouricha ou olive d’El- El-Harrouch, Skikda 18 4 22%

Arrouch

Présent surtout en Kabylie (du mont Zekkar a
Chemlal ou Achemlal I’ouest aux Bibans a ’est) 18 a22%
Occupe 40% du verger oléicole national
Origine : Ferfane (Tebessa)

Ferkani ou Ferf er . . 28 a 32%
erkant ou rertane Diffusion : région des Aurés 8 a32%
Grosse de Hamma ou . X
Hamm nstantin 16 a 22%
Quel Ethour amma (Constantine) 6 a22%
Hamra ou rougette ou Origine - Jijel
rousette S . 18 a 22%
Diffusion : nord constantinois 8 a22%
- Origine : Sidi-Aich (Bejaia) .
Limli Occupe 8% de la surface oléicole nationale 208 24%
Origine : Maliana
Longue de Maliana Diffusion : EI-Khemis, Cherchell et littoral de 16 a 20%
Ténes
Rougette de Mitidja Plaine de Mitidja 18 a 20%
Souidi Vallée d’Oued Arab Cherchar (Khenchela) 16 a 20%
Sigoise ou olive de
Tlemcen ou olive du Depuis Oued Rhiou (ghelizane) jusqu'a Tlemcen 18 2 22%
Tell
1.2.4. Olive

1.2.4.1. Définition

L’olive est le fruit de I’olivier. C’est une drupe a mésocarpe charnue ayant une forme plus ou
moins ovoidale ou ellipsoidale, a peau lisse. Riche en lipide les dimensions de 1’olive varient
d’une variété a une autre. L’olive est constitué de 1’extérieur vers I’intérieur de trois parties
(Figure 1.6) : I’épicarpe « la cuticule », le mésocarpe « la pulpe » et I’endocarpe « le noyau ».
Une olive mire est essentiellement composée d’eau. Plus 1’olive murit, plus elle s’enrichit en

huile qui représente en fin de maturité un petit tiers du poids du fruit [17].
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Figure 1.6. Constituants du fruit de I'olivier [18].

1.2.4.2. Composition

Les principaux composants des olives sont I'eau, les polysaccharides et les triglycérides,

ainsi que d'autres constituants présents en faibles quantités. C’est ce qui confeérent a l'huile

une partie de sa saveur et de ses qualités nutritionnelles d'une part, et sa stabilité oxydative

d'autre part. Cette composition est influencée par la variété, les conditions agronomiques et

la maturité des fruits [19,20]. Les principaux composants des olives sont regroupés dans le

Tableau 1.3.

Tableau 1.3 : Composition chimique de I'olive [21,22].

Constituants Teneurs (pour 100g de matiére fraiche)
Eau 68 g (70 a 75%)
Lipides 209 (17 a 30%)
Glucides 10 g (12%)
Protéines 19 (1%)
Acides organiques Traces
Sels minéraux (mg)
- Sodium (Na) 128
- Fer(Fe) 29
- Calcium (Ca) 122
- Magnésium (Mg) 2
- Soufre (S) 27
- Manganeése (Mn) 2
- Phosphore (P) 14
- Cuivre (Cu) 0,2
- Chlore (CI) 4
Vitamines (mg)
- Vitamine E 238 - 352
- Vitamine B; 0,54 -11
- Vitamine A 0,15-0,23
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1.1.5.3. Développement et maturation

En suivant la diversité des oliviers, la maturation peut s'étaler d'octobre a février. Pendant ce
temps, les parties comestibles de I'olive, la pulpe et la peau change de couleur, passent du vert
au noir et, selon les variétés, elles passent aussi par le jaune, le rouge, le violet ou le brun. Le
cours annuel du cycle végétatif de I'olivier et les conditions climatiques de sa zone d'adaptation
sont caractérisés par un climat mediterranéen [23], Les étapes du cycle vegétatif annuel de

I’olivier sont expliquées et résumées dans le Tableau 1.4.

Tableau 1.4 : Etapes du cycle végétatif annuel de I'olivier [24].

Phases végétatives Période Durée
Repos végétatif Novembre - février 1 — 4 mois
Réveil végétatif Février - mars 20 — 25 jours
Inflorescence (apparition de boutons floraux) Mars — avril 18 — 23 jours
Floraison Mai — 10 juin 7 jours
Fructification Fin mai — juin /
Développement du fruit Juillet — aout 3 — 5 semaines
Croissance des fruits Aout — septembre 1,5 -2 mois
Début de maturation m|-s,eptembre - /
décembre
Maturation compléte Fin octobre - février /

1.3. Géneralité sur I’huile d’olive

1.3.1. Définition

Selon le COI [9], I’huile d’olive désigne I’huile obtenue exclusivement & partir des fruits de
I'olivier (Olea Europaea L) a I’exclusion des huiles obtenues par solvants ou par des procédés

de réestérification et de tout mélange avec les huiles d’autre nature.
1.3.2. Classification

L'huile d'olive peut étre classée en différentes catégories selon ses propriétes. Elle peut étre
extraite des olives ou des grignons d’olive. Dans cette partie ne sera développée que la

classification des huiles d’olives qui est I’objet de ce mémoire.

10



Chapitre I : Rappel bibliographique

1.3.2.1. Huile d’olive
a) Huile d’olive vierge

Cette huile est obtenue a partir du fruit de I'olivier exclusivement par des procédés mecaniques
ou physiques dans des conditions qui ne les altérent pas et qui n‘ont subi aucun traitement autre

que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration (voir partie 1.3.3).
b) Huile d’olive extra vierge

Cette huile est produite en utilisant des méthodes de pressage a froid et ne contient aucun additif

chimique. Elle est également la plus naturelle et la plus saine des huiles d'olive
1.3.2.2. Huile d’olive raffinée

C'est une huile d'olive obtenue a partir d'huiles d'olive vierges en utilisant des méthodes de
raffinage qui n'entrainent pas de modifications de la structure originale des glycérides. Son

acidité libre, exprimée en acide oléique, est au maximum de 0,3 g/100 g.
1.3.2.3. Huile d’olive composée d’huile d’olive vierge et raffinée

C’est une huile constituée d'un mélange d'huile d'olive raffinée et d'huile d'olive vierge. La

teneur en acides libres exprimée en acide oléique ne doit pas dépasser 1 g/100 g.
1.3.3. Etapes d’obtention de I’huile d’olive
1.3.3.1. Récolte et stockage

La récolte a lieu lorsque les oliviers atteignent leur onctuosité maximale. Le moment optimal
de la récolte des oliviers, par diverses techniques, est celui ou la production maximale d'huile
avec les meilleures propriétés (goGt, odeur...) est atteinte [25].

a) Cueillette

La cueillette est une récolte manuelle qui peut étre effectuée sur des plantes basses bien taillées

et plantées a plat.
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b) Peignage

Les fruits sont retirés des branches avec une sorte de peigne, qui peut également étre utilisé

mécaniquement, et tombent au sol dans des filets étendus.

c) Gaulage

Les rameaux sont secoués par des batons plus ou moins long pour provoquer la chute des olives.
Il existe des batons avec des extrémités qui sont actionnées mécaniquement. En revanche, cela

abime la feuille et les rameaux.
d) Stockage

Les olives peuvent étre stockées soit dans des boites en plastique d'une capacité de 20-25 kg,
ouvertes pour permettre la circulation de I'air, soit en les placant en couches minces (20-30 cm)
recouvertes dans une piece ventilée et fraiche. Dans ces conditions, la conservation des olives
limitée a 1 ou 2 jours n'entraine qu'une légére dégradation de la qualité de I'huile, qui peut

cependant étre plus importante si la durée de lI'opération est plus longue [26].
1.3.3.2. Effeuillage et lavage

Les olives sont généralement pelées par aspiration, suivies d'un lavage pour éliminer les corps
étrangers (saleté, moisissure, etc.). Le lavage est une opération importante pour éliminer les
corps étrangers (feuilles, branches, terre, etc.) et/ou les traitements a base de produits

biopharmaceutique [26]. Cette opération est effectuée par une machine effeuilleuse-laveuse en

méme temps (Figure 1.7)

Figure 1.7. Effeuillage et lavage des olives.

12



Chapitre I : Rappel bibliographique

1.3.3.3. Broyage et malaxage

Le but du broyage est de casser les parois cellulaires des olives et de libérer les gouttelettes
d'huile contenues dedans. Le systeme de pression utilise des roues (meules) en granit (2-3 roues)
(Figure 1.8). Selon la norme du COI [11], le temps de broyage ne doit pas dépasser 20-30

minutes.

Figure 1.8. Broyage des olives avec un broyeur a roues.

Le malaxage se déroule dans un malaxeur, une cuve en acier ou des lames en spirale rotatives
qui maintiennent un mouvement lent de la pate (Figure 1.9). C’est une procédure qui vise a
briser I'émulsion eau-huile et a ce que les particules d'huile s'accumulent en gouttelettes plus
grosses, qui sont libérées spontanément de I'eau de la plante. Pour obtenir une huile de haute
qualité, le processus de mélange ne doit pas durer plus de 30 minutes dans un systeme sous
pression et pas plus de 60 minutes dans le systeme de centrifugation a 2 ou 3 phases (voir
1.3.3.5). La température de la pate d'olive ne doit en aucun cas dépasser 27 °C pour pouvoir

étiqueter 1’huile d'olive par le nom « extraction a froid ».

a’:)'

Figure 1.9. Malaxeur a lames hélicoidales.
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1.3.3.4. Séparation des phases (ou décantation)
a) Séparation des phases liquides — solides

A la suite du broyage et du malaxage, une pate contenant des substances solides et liquides se
forme. La matiére solide appelée grignon est constituée de noyaux, d'épiderme, de parois

cellulaires, etc., tandis que la partie liquide est I'eau de la végeétation appelée margine [27].
b) Séparation des phases liquides — liquides

La séparation de la phase aqueuse et de la phase huileuse se fait essentiellement par simple
décantation ou centrifugation, basée sur la différence de densité entre I'huile d'olive et la

margine [27].
1.3.3.5. Procédés d’extraction de I’huile
a) Extraction discontinue par pression

Ce systéme utilise des presses métalliques ou hydrauliques (Figure 1.10). La péate produite lors
du broyage est déposée sur des scourtins, 5-10 kg/scourtins, elle-méme posées les unes sur les
autres autour d’un pivot central mont sur un petit chariot, placé sur un piston de presse
hydraulique qui permet de presser la pate sous une pression d’ordre de 100 kg/cm. La phase
liquide s’écoule dans un bac. L’opération de pressage dure au moins 45 min, le grignon reste
dans les scourtins, ensuite 1’huile est séparée des margines par décantation naturelle ou

centrifugation verticale. La procédure de I’extraction discontinue par pression est représentée

dans la Figure 1.11.

Figure 1.10. Pressage des olives.
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Figure 1.11. Schématisation du procédé d'extraction discontinu de I'huile d'olive.

Ce processus utilise des machines appelées centrifugeuses horizontales pour séparer les solides

des liquides (Figure 1.12). Cette technologie est relativement nouvelle et est basée sur la

différence entre le poids spécifique de I'huile, de I'eau et du grignon. Les solides sortent

séparément et sont évacues, tandis que les huileux sont collectés par une centrifugeuse verticale

qui les separe.

Eau Elévateur
Olives [ ] l
P ——r
A > -

Lavage et netoyage des olives

z ] Centrifugation
I ‘
; ' Huile
h:: crd ‘ d'olive
midifié

Impuretés

Décanteur

Figure 1.12. Schématisation du procédé d'extraction continu de I'nuile d'olive.
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e Centrifugation a trois phases

Ce systeme exige deux centrifugations. La premiére sépare des phases solide — liquide et la
seconde sépare des phases liquide — liquide (huile de margine). Avec ce systeme, il est

nécessaire de diluer la pulpe d'olive avec 50 — 70 % d'eau a une température de 25 — 35 °C [28].
e Centrifugation a deux phases

Dans ce cas, une seule centrifugation est suffisante pour séparer I'huile du grignon humecté de
margine sans fluidifier I'olive [29]. C’est un systeme de centrifugation & deux phases réalisées
dans une centrifugeuse verticale (Figure 1.13) a une vitesse de rotation de 3000 - 4000 tours/min
pendant 1 heure. Lorsque le temps est écoulé, I'huile est collectée et stockée dans un récipient

en plastique opaque.

Figure 1.13. Systéeme de centrifugation a deux phases.

1.3.4. Production et consommation en Algérie

Au cours de la campagne oléicole 2021/2022, la production d'huile d'olive a Tizi-Ouzou a été
estimée a plus de 11,9 millions de litres, contre 7,4 millions de litres en 2020/2021 selon les
données communiquées a I'Agence de Presse Publique Algérienne par le chef de la division
oléicole du service agricole local [13]. La quantité d'huile d'olive produite représente 723 368
quintaux d'olives récoltées et pressées, avec un rendement moyen de 16 litres par quintal. A
Bouira, selon les données de la Direction des Services Agricoles, la superficie totale oléicole
dans la province est de 37 000 ha, dont plus de 28 000 ha sont en production [13].

La consommation d'huile d'olive en Algérie est d'environ 3 litres par habitant par an [11].
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1.3.5. Critéres de qualités

Le COI[30] et le Codex Alimentarius [31] ont défini la qualité des différentes catégories d’huile
d'olive et qui est basée sur différents parametres (Tableau 1.5).

Tableau 1.5 : Critéres de qualité des différentes catégories d'huile d’olive [31].

shui idita Indice de Matieres Impuretés
Typesd’huile | Acidité | norqyyde volatiles ( inszlubles Absorbance | Absorbance
d’olive (%0) (méq % m/m) (% m/m) UV K232 UV K270
02/Kg)
Extra vierge <08 <20 0,2 0,1 <250 <0,25
Vierge <2 <20 0,2 0,1 <2,60 <0,25
Vierge /
<33 <20 0,2 0,1 <03

courante
Raffinée <03 <5 0,1 0,05 / <110
Huile de /

) <15 <15 0,1 0,05 <170
grignon d’olive

1.3.5.1. Acidite

Les triglycérides contenus dans I’huile d’olive subissent une hydrolyse naturelle, qui augmente
a mesure que les olives mdrissent. Ce phénoméne peut étre renforcé par de mauvaises
conditions de récolte ou de stockage des olives entrainant une teneur inhabituellement élevée

en acides gras libres et donne finalement a I'huile une odeur désagréable.
1.3.5.2. Indice de peroxyde

L'indice de peroxyde de I'huile d'olive est une mesure de la quantité d'hydroperoxydes et
peroxydes présente dans I'huile d'olive. Les peroxydes sont des composés oxydants qui se
forment naturellement dans I'huile d'olive lorsqu'elle est exposée a I'oxygene de l'air. Plus
I'indice de peroxyde est élevé, plus I'huile d'olive est oxydée et de moins bonne qualité.

En général, les huiles d'olive de haute qualité ont un indice de peroxyde inférieur a 20 meq
O./kg, tandis que les huiles de qualité inférieure peuvent avoir un indice de peroxyde supérieur
a 30 meqg O2/kg

1.3.5.3. Absorption dans le rayonnement ultraviolet

L'absorption du rayonnement ultraviolet (UV) de I’huile peut donner des indications sur la

qualité des graisses, leur conservation et les modifications résultant des procédés
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technologiques. L'oxydation de I'huile engendre une dégradation en chaine des acides gras
insaturés par I'oxygéne de I'air entrainant la formation de produits d'oxydation volatils ou non
volatils qui absorbent la lumiére a proximité de 232 nm. Au fur et & mesure de I'oxydation, des
produits d'oxydation secondaires se forment, tels que les cétones insaturées, qui absorbent la

lumiere a environ 270 nm [32].
1.3.6. Facteurs influencant la qualité

Les caractéristiques de I'huile d'olive sont fortement liées a sa qualité, elle-méme influencée par

plusieurs facteurs, tels que :

la variété ;

la région d'origine de I'olive (sol, climat, etc.) ;

la technique de culture ;

I’irrigation ;

les modalités de récolte et le stade de maturation ;

les conditions de stockages ;

YV V.V V V V V

la technologie d’extraction, etc.

1.3.7. Composition chimique

1.3.7.1. Fraction saponifiable
a) Acides gras

Les acides gras (AG) sont les principaux composants de la fraction saponifiable (Tableau 1.6).
La teneur en AG monoinsaturés dans 1’huile d’olive, principalement en acide oléique,
représente 55 a 85 % des AG totaux. Les principaux AG saturés sont lI'acide stéarique et I'acide
palmitique. La composition en AG d’une huile d’olive varie considérablement et dépend de la
variéte d'olive, de la région de production et de I'année de récolte [33].
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Tableau 1.6 : Composition en acides gras par chromatographie en phase gazeuse (% m/m d’esters
méthyliques) [34].

Acides gras Formule brute Teneur en %
Acide myristique C14:0 <0,03
Acide palmitique C16:0 7,00 - 20,00
Acide palmitoléique Cl6:1n-7 0,30 - 3,50
Acide heptadécanoique C17:.0 <0,40
Acide heptadécénoique Cl7:1 <0,60
Acide stéarique C18:0 0,50 - 5,00
Acide oléique C18:1n-9 55,00 - 85,00
Acide linoléique C18:2n-6 2,50 - 21,00
Acide a-linolénique C18:3n-3 <1,00
Acide arachidique C20:0 <0,60
Acide gadoléique (eicosénoique) C20:1n-9 <0,50
Acide béhénique C22:0 <0,20
Acide lignocérique C24:0 <0,20

b) Triglycérides

Les triglycérides sont les constituants majoritaires de I’huile d’olive. Ils représentent environ
98% de I'huile d'olive et sont pour la plupart monoinsaturés [35]. Ils contiennent 98-99% de
triacylglycérides ou triglycérides, 2-3% de diacyl-glycérols et 0,1-0,25% de
monoacylglycéryles [36].

1.3.7.2. Fraction insaponifiable
c) Stérols

Ce sont des hydrocarbures cycliques a quatre cycles (tétracycliques) contenant majoritairement
27, 28 ou 29 atomes de carbone avec au moins une fonction alcool et de multiples doubles
liaisons. La quantité totale de stérols dans I'huile d'olive extra vierge est de 1000 mg/kg [30].
Le principal stérol de I'huile d'olive est le B-sitostérol, qui représente jusqu'a 90-95% du contenu

total [37]. Le campestérol et le stigmastérol constituent 1-3 % du total.
d) Tocophérols

Les tocophérols (vitamine E) sont des vitamines liposolubles ayant un fort effet antioxydant. Ils
protégent également contre 1’oxydation des acides gras polyinsaturé et bloquent I’accumulation
des radicaux libres. La teneur totale en tocophérols des huiles d'olive est trés variable. L'o-

tocophérol (Figure 1.14) représente 90 % de tous les tocophérols [38] et c’est la
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forme qui a l'activité vitaminique la plus élevee et la plus active. La vitamine E prévient le
rancissement et la polymérisation de I'huile et protege contre les mécanismes athérogenes [39].
Les B et y-tocophérols sont également présents, tandis que le A-tocophérol n'est présent qu'a

I'état de traces.

CHA

CHs

Figure 1.14. Structure de I’a -tocophérol
e) Pigments
La couleur de I'huile d'olive dépend de sa composition pigmentaire. Elle est considérée comme

un paramétre de qualité [40]. La couleur verte & jaune est principalement due a la présence de

chlorophylle et de caroténoides dont le changement dépend de leurs concentrations respectives.

e Caroténoides

Ce sont des tétraterpénes a activité antioxydante [41]. Le principal pigment caroténoide présent
dans I'huile d'olive est le B-caroténe (Figure 1.15) dont la teneur varie de 1 a 100 ppm selon la
variété et la maturité du fruit [42]. Les caroténoides ont tendance a se dégrader au cours de la

maturation.

Figure 1.15. Structure du p-carotene.

e Chlorophylles

Ce sont des substances colorantes de I'huile d'olive. Elle joue également un role important dans
I'activité oxydante du produit. Elles sont antioxydantes dans I'obscurité et pro-oxydantes a la
lumiére. La présence des chlorophylles dans I'huile d'olive dépend de la variété, de la maturité

des fruits, du procedé d'extraction et des conditions de stockage [43].
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f) Composes phénoliques
Les principaux composés phénoliques présents dans 1’huile d’olive sont I’oléuropéine, qui est

le plus abondant et responsable de I’amertume dans I’huile, la lignane, le tyrosol et

I'nydroxytyrosol. Les composés phenoliques ont eux aussi des effets antioxydants.

g) Composés aromatiques

Les composés aromatiques sont définis par des molécules de faible poids moléculaire, présents
dans I’'huile d'olive a des proportions variables. Ce sont généralement des alcools (ex : hexanol),
aldéhydes (ex : hexanal, octanal), esters (ex : hexylacétate), cétone (ex : cis-2-pentyl- 2-pyrone),

etc.

h) Squaléne

Le squaléne est I’hydrocarbure principale de 1'huile d’olive (Figure 1.16). 1l représente plus de
90% de la teneur en hydrocarbures et varie de 1250 a 7500 mg/kg d'huile et est considéré comme

partiellement responsable des effets bénéfiques de I'huile d'olive contre certains cancers

CHS CHS CH3
— = = = = CH3
CHs  CHs  CHg

H5C

Figure 1.16. Structure du squaléne.

i) Phospholipides

Une molécule de phospholipide est constituée de quatre composants : les AG, le substrat auquel
les AG sont attachés, un phosphate et un alcool lié au phosphate (Figure 1.17). Le substrat sur
lequel les phospholipides sont construits peut-étre le glycérol, un alcool a trois carbones ou un

alcool plus complexe
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npI0 Mo=Ap —
nEIO MO=Np —
o

Figure 1.17. Composition d'un phospholipide.
j) Cire
Les cires naturelles sont des esters d'AG et d'un monoalcool aliphatique (Figure 1.18). Les cires

se trouvent dans les lipides animaux et végétaux.

CH3-«(CH2),-COOH —+ CH,-(CH2),.-(
Acide gras Alcool gras

l ~ Liaison ester
CH3-(CH2),-CO-O-CH-«(CH2)-COO

Figure 1.18. Composition des cires.

1.3.8. Effets et bienfaits
1.3.8.1. Effets antimicrobiens

Une étude de I'activité antimicrobienne de I'huile d'olive vis-a-vis des huiles végétales (huile de
tournesol, huile de mais, huile de coton, huile d'olive) a montré qu'aucune des huiles
comestibles étudiées n'avait cette capacité sauf 1’huile d’olive [44]. Bien qu'il ait été rapporté
que les AG ont une activité antimicrobienne, le fait que seule I'nuile d'olive ait cette activité
suggere que cette propriété biologique devrait étre liée a des composants mineurs dans I'huile
[44].

1.3.8.2. Effets antioxydants

L'huile d'olive est une excellente source d'antioxydants naturels, a savoir les tocophérols, les

composés phenoliques, les caroténoides et contribuent différemment a sa stabilité. Certains
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auteurs estiment leurs contributions de 51 % pour les composés phénoliques, 11 % pour l'a-

tocophérol et 6 % pour les caroténoides [45].
1.3.8.3. Bienfaits diététiques et nutritionnels

L’huile d’olive est I’une des huiles les plus appréciées des consommateurs pour des raisons
organoleptiques et de santé humaine comme agent préventif. Sa richesse en substances
antioxydantes lui permettent de contribuer a la protection contre le vieillissement [46] et contre
certaines maladies : maladies cardiovasculaires, certains cancers, maladies d’Alzheimer,

Parkinson, athérosclérose [47].

1.4. Notions sur les formulations

1.4.1. Emulsion
1.4.1.1. Définition

Les émulsions sont des systemes a deux phases préparés en mélangeant deux liquides non
miscibles (Figure 1.19). Le liquide dispersé en petites gouttelettes est appelé phase dispersée,
phase interne ou phase discontinue. Le second liquide est le milieu de dispersion, phase externe

ou phase continue.

Lorsque I'huile est la phase dispersée et la solution aqueuse est la phase continue, le systeme
est appelé émulsion huile dans I’eau (H/E) (Figure 1.19). Inversement, lorsque I'eau ou une
solution aqueuse est la phase dispersée et que I'huile ou la graisse est la phase continue, le

systéme est appelé émulsion eau dans 1’huile (E/H).

’ Emulsion H/E

-

+ Emulsifiant

{:JGD -

Figure 1.19. Représentation d'une émulsion.
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1.4.1.2. Classification selon la nature de la phase dispersante
Les émulsions sont classées selon la nature de la phase dispersante comme suit.
a) Emulsion simple

C'est une émulsion consistant en une phase hydrophile, une phase lipophile et un agent
émulsionnant. Les émulsions simples sont huile dans I'eau (H/E) ou eau dans I'huile (E/H)
(Figure 1.20).

o, © ERLICIA
A (0% | e

Emulsion H/E Emulsion E/H Emulsion E/H/E

Figure 1.20. Types d'émulsions simples et multiples.

b) Emulsion multiple

Ce sont de simples émulsions dispersées de facon séquentielle dans une phase continue
extérieure. Les multiples émulsions sont eau dans I’huile dans 1'eau (E/H/E) (Figure 1.20) et

huile dans I'eau dans I’huile (H/E/H).

1.4.1.3. Propriétés

Parmi les propriétés des émulsions les suivantes :
a) Viscosité

L'émulsion peut avoir une consistance plus épaisse ou plus fluide selon la taille et la

concentration des gouttelettes.
b) Stabilité

Elle dépend de la capacité des émulsifiants a empécher les gouttelettes de se regrouper et de

coalescer. Les émulsions peuvent étre stables a court terme ou a long terme.
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c) Texture

L'émulsion peut étre crémeuse, onctueuse, légere ou aqueuse en fonction de la taille et de la

concentration des gouttelettes.
d) Aspect

L'émulsion peut étre translucide, opaque ou colorée en fonction de la nature des liquides et des

ingrédients.
e) Propriétés sensorielles

L'émulsion peut avoir un go(t, une odeur et une sensation spécifiques en fonction des

ingrédients utilises.
1.4.2. Filtres et écrans de protection solaire
1.4.2.1. Définition

Les filtres optiques sont des substances chimiques de synthése qui absorbent I'énergie de la
lumiére selon leur spectre d'absorption. Les écrans sont des poudres inertes, naturelles, qui

réfléchissent et diffusent les rayons UV, visibles et infrarouges.
1.4.2.2. Classification

En fonction de la nature des filtres et de leur fonctionnement, il y a deux catégories principales

de produits solaires :

» Filtres organiques ou chimiques : ce sont des composés de synthese qui absorbent les

rayons UV (ex : oxybenzone, octocrylene, etc.).

» Filtres inorganiques ou minéraux (écrans) : ils réfléchissent la lumiere UV. lls sont

au nombre de deux : le dioxyde de titane (TiO2) et I’oxyde de zinc (ZnO).
1.4.2.3. Facteur de protection solaire

Le facteur de protection solaire (SPF) ou indice de protection (IP) évalue I'efficacité des filtres

ou écrans solaires par rapport aux effets a court terme des rayons UV. Ce nombre indique le
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niveau de protection UVB assuré par le produit. Il est mesuré au laboratoire et déterminé a l'aide

d'essais. Le SPF peut varier en fonction de plusieurs facteurs comme suit.
a) Caractéristiques personnelles

Elles englobent 1’age, le type de peau, la teneur en mélanine de la peau et le niveau de bronzage
déja atteint, la température de la peau, le degré d'hydratation, la transpiration, la partie du corps

exposée et I’épaisseur de la peau.
b) Conditions environnementales

Elles regroupent I’intensité du rayonnement UV, la température et I’humidité de l'air, le jour et
I’année, le lieu d'exposition, la couverture nuageuse, le niveau d'ozone ou I’intensité de

réflexion de la lumieére.
c) Qualité du produit solaire lui-méme

La qualité du produit solaire est en rapport avec le fait qu’il soit résistant a 1’eau ou non, la

quantité utilisée, la fréquence d'utilisation ou encore le spectre du filtre.
1.5. Conclusion

Ce chapitre donne un apercu sur I’olivier, développe I'importance, 1’extraction, la composition
et les propriétés de I'huile d'olive, et aborde des généralités sur les formulations. Du fait que la
qualité de I’huile d’olive dépend de plusieurs facteurs impliqués tout au long du développement
de la plante (i.e. ’olivier) et s'étendent jusqu'a I'extraction et le stockage de celle-ci, il est
nécessaire de la caractériser afin d’identifier les différentes alternatives de son application. Par
conséquent, ce mémoire s’est porté sur I'étude de quatre huiles d’olive extraites de deux variétés
d’olivier différentes afin de les caractérisées par des méthodes, principalement analytiques, et

de les incorporer dans des cremes solaires a usage cosmétique.
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Chapitre 11 : Matériel et méthodes

11.1. Introduction

L’étude des propriétés physico-chimiques et microbiologiques des huiles d’olives étudiées est
une étape indispensable afin d’évaluer leurs qualités et de leurs associés une application
adéquate. Elle nécessite la mise en ceuvre de multiples techniques qui sont exposés dans ce
chapitre. Dans un premier temps, des données sur les zones d’étude, la matiére végétale, les
huiles d’olives, ainsi que le procédé d’extraction de ces dernicres, seront fournies. Dans un
second temps, les techniques de caractérisations physico-chimiques et spectroscopiques seront
décrites. La composition et les modalités de formulation de cremes solaire a base des huiles
d’olives ayant les meilleures propriétés seront également décrites. Enfin, seront présentées les

différentes analyses réalisées pour caractériser les cremes formulées.

11.2. Présentation des zones d’étude

Dans ce mémoire, notre étude s’est concentrée sur quatre échantillons d'huiles d'olive (HOs)
provenant de quatre huileries dans quatre régions oléicoles. Le premier échantillon HOR
provenait du village de Redjaouna, wilaya de Tizi-Ouzou. Le deuxieme échantillon HODEM
provient de la commune de Drad El Mizan, wilaya de Tizi Ouzou. Le troisieme échantillon
HOAL provient de la commune d'Ait Laziz, wilaya de Bouira. Quant au quatrieme échantillon

HOK, il provient de la ville de Kadiria, wilaya de Bouira (Figure. 11.1).
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Figure 11.1. Localisation des zones de prélévement des quatre echantillons d’HOs (Google maps).

WILAYA DE TiZ) OUZOU

WILAYA DE BOUIRA

11.3. Information sur le matériel végétal et les huiles d’olive obtenues

Le Tableau I1.1 suivant regroupe les informations relatives au matériel végétal.

Tableau 1.1 : Information sur le matériel végétal et les HOs étudiées.

Variétés Chemlal Sigoise Sigoise Chemlal
d’oliviers
Période de Fin janvier — début Début janvier Janvier Fin décembre —
récolte des olives février début janvier
Mode de récolte Manuel Manuel Manuel Manuel
des olives
Huiles d’olive HOR HOAL HOK HODEM

Les HOs sont extraits a partir des olives récoltées par pression a froid dans des huileries
traditionnelles dans les quatre régions oléicoles precédemment cités (i.e. Redjaouna, Draa el
Mizan, Ait Laziz et Kadiria).
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La Figure 11.2 illustre les quatre echantillons d’HOs obtenues.

Figure 11.2. Echantillons d’HOs étudiés (de gauche a droite : HODEM, HOAL, HOR et HOK).

I1.4. Essais effectués sur les olives
11.4.1. Indice de maturité [48]
L’indice de maturité¢ est déterminé sur la base de I’évaluation de la couleur de 100 olives
sélectionnées au hasard dans un échantillon de 1 kg. Ces olives sont réparties en 8 catégories,
allant de celles a peau vert foncé ou vert jaunatre a celles a peau noire et a chair complétement
noire comme suit :

> Classe 0 : peau vert intense.

> Classe 1 : peau vert jaunatre.

» Classe 2 : peau verte avec des taches rougeéatres sur moins de la moitié du fruit : début
de la véraison.
Classe 3 : peau rougeatre ou violette sur plus de la moitié du fruit : fin de la véraison.
Classe 4 : peau noire et pulpe blanche.

Classe 5 : peau noire et pulpe violette sans atteindre le centre de la pulpe.

YV V V VY

Classe 6 : peau noire et pulpe violette sans atteindre le noyau.
> Classe 7 : peau noire et pulpe violette sur toute la pulpe jusqu’au noyau.

L’indice de maturité (I.M) est le résultat de la formule suivante :

I M = A0+B1+C2+D3+E4+F5+G6+H7
' 100

Ou A, B, C, D, E, F, G et H sont le nombre de fruits des classes 0, 1, 2, 3, 4,5, 6 et 7
respectivement (de A a H sont le nombre de fruits dans chaque classe).
11.4.2. Rendement industriel [48]

Le rendement industriel (RI) est la fraction d'huile contenue une masse d’olive sonnée et qui

est directement issue du processus d'extraction. Le R1 se calcule comme suit :

RI (%) = mhuile x 100

Mylive
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11.5. Caractérisation des huiles d’olives

11.5.1. Caractéristiques organoleptiques
Les caractéristiques organoleptiques (aspect, couleur, odeur) des quatre HOs étudiées sont

évaluées par les organes de sens.

e Mode opératoire

» Introduire une quantité de chaque HO dans des tubes a essais propres et secs a 1’aide
d’une pipette graduée (Figure 11.3).
> Noter I’aspect, I’odeur et la couleur de chaque échantillon.

Figure 11.3. Détermination des Caractéristiques organoleptiques des HOs.

11.5.2. Caractéristiques physiques

11.5.2.1. Densité relative a 20°C

C’est le rapport entre la masse d'un volume d'huile et la masse du méme volume d'eau a la

méme température.
a) Mesure a la fiole jaugée

Cette mesure a été réalisée au sein du laboratoire du département de chimie de la faculté des

sciences de 1I’Université de Boumerdes (Figure 11.4).

e Mode opératoire [49]

> Peser une fiole jaugée de 5ml vide bien nettoyée et séchée et noter sa masse (a).
> Remplir la fiole jaugée d’eau distillé jusqu’au trait de jauge puis la peser (b).
» Vider, nettoyer et bien sécher la fiole jaugée puis la remplir avec I’'HO jusqu’au trait de

jauge (c). Noter sa masse.
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Figure 11.4. Etapes de la mesure de densité (a : fiole vide ; b : fiole remplit d’eau ; ¢ : fiole remplit
d’HO).
La densité est calculée par la formule ci-dessous :

d20: -(mzig)-
(m1— myo)

Ou:

d?0 : densité relative.

mo : masse de la fiole jaugée vide (g).

mz : masse de la fiole jaugée remplie d’eau (g).

m2 : masse de la fiole jaugée remplie d’HO (g).
b) Mesure au densimétre

Cette mesure a été réalisée au sein al’aide d’un densimeétre numérique de la marque RUDOLPH
RESEARCH ANALYTICAL qui se trouve au Centre de Recherche et de Développement (CRD)
SONATRACH, Boumerdes (Figure 11.5).

e Mode opératoire

» Allumer le densimétre.

» Injecter un solvant (dans notre cas le n-heptane) a 1’aide d’une seringue puis cliquer sur
AIR PUMP qui s’affiche sur I’écran pour nettoyer et éliminer les bulles d’air dans les
tubes.

» Une fois les bulles d’air éliminées, prendre une seringue remplie d’échantillon d’HO et
I’injecter dans le densimetre.

» Définir la temperature (20°C) puis cliquer sur START et attendre I’affichage de la valeur
de la densité et la masse volumique.

31



Chapitre Il : Matériel et méthodes

Figure 11.5. Densimétre numérique RUDOLPH RESEARCH ANALYTICAL.
11.5.2.2. Indice de réfraction

La mesure de I’indice de réfraction des HOs a été effectuée a 1’aide d’un refractométre digitale
Bellingham & Stanley RFM 340 (Figure 11.6) au niveau de CRD-SONATRACH qui affiche la
valeur & 20°C.

e Mode opératoire

» Allumer le réfractometre en appuyant sur le bouton d’allumage.

Y

Verser quelques gouttes d’eau distillée sur la cellule de mesure.

Y

Appuyer sur le bouton READ (la valeur 0 s’affiche sur 1’écran si la cellule est bien
nettoyée).

Nettoyer la cellule & I’aide d’un papier absorbant.

Déposer quelques gouttes d’HO sur la cellule de mesure.

Appuyer sur le bouton READ puis noter la valeur affichée ;

YV V V V

Rincer la cellule avec de 1’eau distillée et du n-heptane puis nettoyer avec du papier

absorbant.

Figure 11.6. Réfractomeétre digitale Bellingham & Stanley RFM 340.
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11.5.2.3. Miscibilité dans les solvants
La miscibilité dans un solvant est déterminée par le volume de solvant nécessaire pour former
avec 1 ml d’HV une solution limpide. La miscibilité a été effectuée dans les solvants suivants :

éthanol 96%, hexane, cyclohexane, chloroforme, méthanol et n-heptane.

e Mode opératoire

» AT’aide d’une pipette introduire 1 ml d’HO dans un tube a essai et lui ajouter un volume
(V) de solvant par fractions de 1 ml.
> Agiter le mélange aprés chaque ajout.
> Noter le volume de solvant additionné une fois que la solution devient limpide.
11.5.2.4. Teneur en eau et en matiéres volatiles
La méthode consiste a sécher le produit apreés I'avoir chauffé a une température de 103°C dans
une étuve a température constante a pression atmosphérique jusqu'a obtention d'une masse

constante.
e Mode opératoire [50] (Figure 11.7)

> Peser, environ 3 g d’HO dans un creuset sec () et le placer dans I’étuve de la marque
BINDER pendant 24 heures a température de 103°+2 C (b).

> Retirer 1’échantillon de 1’étuve et le laisser refroidir dans le dessiccateur jusqu’a
température ambiante (c) puis le peser.

L’humidité « H », exprimée en % massique, est calculée selon la formule suivante :

my; —mp

H (%) = x100

mi— mg

Mo : masse du creuset vide (Q).
mz : masse du creuset et de la prise d'essai avant séchage (g).

m2 : masse du creuset et de la prise d'essai apres séchage (g).

a e [

Figure 11.7. Etapes de détermination de la teneur en eau et en matiéres volatiles (a : pesage des HOs ;
b : séchage dans 1’étuve ; ¢ : refroidissement dans le dessiccateur).
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11.5.2.5. Cendre totale
La teneur en cendres est le pourcentage en masse du résidu incombustible recueilli aprés la
calcination compléte de I'échantillon.

e Mode opératoire

> Reprendre les échantillons séchés a 103+2°C avec les creusets et les introduire dans un
four a moufle de la marque Stnart (Figure 11.8).

> Porter le four a 550°C pendant 2 heures.

Y

Apres calcination, retirer les creusets du four et les mettre dans un dessiccateur.
> Deés que les creusets ont atteint la température ambiante peser les rapidement en raison

du caractere hygroscopique des cendres.

Figure 11.8. Four a moufle de la marque Stnart.

Le taux de cendres est calculé selon la formule suivante :

Cendres (%) = x 100

mg—My

Ou:

ms : la masse du creuset apres séchage et refroidissement (g).
mv :la masse du creuset vide (g).

mc : la masse du creuset aprés calcination (g).

11.5.2.6. Point de fumée
e Mode opératoire [51]

» Verser un volume de 5ml d’HO dans un creuset et le placer sur une plaque chauffante.
> Chauffer 1’échantillon jusqu’a ce que la fumée devienne visible. A ce moment, enlever
le creuset et mesurer avec un thermométre la température de I’huile d’olives qui sera

approximativement le point de fumée ;
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11.5.2.7. Point de solidification et de fusion

e Mode opératoire

» Verser dans un tube a essai un volume d’HO et le placer au réfrigérateur en vérifiant
I’évolution de I’abaissement de la température a I’aide d’un thermomeétre jusqu’a
I’obtention d’un solide. Noter la température de solidification.

» Le méme tube a essai est ensuite mis dans un bain-marie a 20-30°C pour la
détermination du point de fusion au cours du réchauffement.

11.5.2.8. Viscosité dynamique
La mesure de la viscosité dynamique a été réalisée a I’aide d’un viscosimétre de la marque PAC
HERZOG HVM 472 (Figure 11.9) qui se trouve au niveau du CRD-SONATRACH.

e Mode opératoire [52]

» Allumer I’appareil ainsi que 1’ordinateur et ouvrir le logiciel de mise en réseau HLIS®
basé sur Windows.

» Verser respectivement une quantité de chaque échantillon d’HO dans des petits béchers
et placez les échantillons préparés dans le chargeur d'échantillons 1’un aprés 1’autre.

> A partir de 1’ordinateur avec le logiciel de mise en réseau HLIS® saisir le nom de
chaque échantillon ainsi que la température d’analyse (20°C).

» Apres 90 min la valeur de la viscosité cinématique de chaque échantillon sera affichée

sur I’écran.

Figure 11.9. Viscosimétre PAC HERZOG HVM 472.
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11.5.2.9. Colorimétrie

Le spectrocolorimétre utilisé pour la mesure est de la marque Lovibond PFX-i Série qui se
trouve au sein du CRD-SONATRACH (Figure 11.10).

Mode opératoire

Remplie la cuve a faces paralléles avec de 1’eau distillée pour remettre a zéro 1’appareil.
Remplie la cuve a faces paralléles aux trois quarts avec de I’HO.

Fermer le couvercle et appuyer sur Read.

YV V V V

Lire la valeur de I’absorbance (A) ainsi que la description de la couleur affichée et les

kK

noter.

Figure 11.10. Spectrocolorimétre Lovibond PFX-i Série.

11.5.2.10. Centrifugation
La centrifugeuse utilisée pour effectuer ce test est de la marque NCP TECH NORMALAB

(Figure 11.11). Cette derniére se trouve au sein du CRD.

e Mode opératoire

> Verser 100 ml de chaque huile dans des tubes a centrifugeuse.
» Placer les tubes dans les portes tubes de la centrifugeuse (b).
» Régler le temps de rotation a 30 min et la vitesse a 3500 tour/min a I’aide de 1’écran de

I’appareil.

Figure 11.11. Centrifugeuse NCP TECH NORMALAB (a : appareil ; b : porte tubes).
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11.5.3. Caractéristiques chimiques
11.5.3.1. Potentiel d’hydrogéne (pH)
a) Mesure au papier pH (Figure 11.12)

e Mode opératoire

» Mettre une goutte de chaque HO sur un bout de papier pH ;

Y

Attendre un instant jusqu’au changement de la couleur du papier ;
» Deéduire le pH approximatif en comparant la couleur révélée avec les couleurs affichées

sur la boite.

Figure 11.12. Papier pH.

b) Mesure au pH-métre (Figure 11.13)

e Mode opératoire

» Allumer le pH-metre (marque Hach SensION * PH3) qui se trouve au niveau du CRD-
SONATRACH et rincer 1’électrode en verre avec de ’eau distillée.
» Plonger I’électrode dans un bécher contenant I’HO et noter la valeur du pH affichée.

» Rincer I’électrode avec de ’eau distillée.

Figure 11.13. pH-métre Hach SenslON + PH3.
11.5.3.2. Conductivité électrique (CE)

Le conductimeétre utilisé pour mesurer la conductivité électrique (CE) des HOs est un modeéle
INOLAB 740 (Figure 11.14) qui se trouve dans un des laboratoires du département biologie de

37



Chapitre 11 : Matériel et méthodes

I’université Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou. Cette mesure a été effectuée afin d’évaluer la

qualité de I’huile (présence ou absence d’impuretés).

>

Mode opératoire

Allumer le conductimétre et rincer la sonde avec de ’eau distillée et la plonger dans un
bécher contenant I’HO.
Noter la valeur de la CE affichee.

Rincer la sonde avec de I’eau distillée.

Figure 11.14. Conductivimétre INOLAB 740.

11.5.3.3. Indice d’acide et acidité

L'indice d'acide (la) est le nombre de milligramme d'hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire

pour neutraliser I'acide libre contenu dans 1 g d’HO. La teneur en acides libres des corps gras

augmente avec le temps. Par conséquent, I'indice d'acide peut juger de I'état de détérioration de

I'huile. Le dosage a été effectué, deux fois pour chaque échantillon, au sein d’un laboratoire du

département de chimie.

Mode opératoire [53]

Peser 2 g d’HO dans un bécher a I’aide d’une balance analytique.

Introduire dans ce bécher 5 ml d’éthanol a 95% neutralisé et 2 & 3 gouttes de
phénolphtaléine jusqu’a coloration rose clair persistante (a) (Figure 11.15).

Agiter le mélange formé puis le chauffer pendant un moment.

Les acides gras sont titrés par une solution de KOH éthanolique (0,1 N) contenue dans
une burette jusqu’a ’apparition d’une couleur rose persistante qui dure environ 15
secondes (b).

Noter le volume de la solution de KOH utilisée.
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Figure 11.15. Couleur de la solution a titrer (a : avant équivalence ; b : aprés équivalence).

L’indice d’acide se calcule par la formule suivante :

Ia

_56xCxV

m

V : volume de KOH utilisé pour le dosage (ml).

C : concentration de la solution de KOH (0,1 N).

m : masse de la prise d’essai (g).

L’acidité, exprimée en pourcentage d'acide oléique, est calculée par la formule suivante :

Acidité = 1a/2

11.5.3.4. Indice de saponification

L'indice de saponification (Is) est le nombre de milligrammes d'hydroxyde de potassium

nécessaires pour neutraliser les acides libres et saponifier les esters présents dans un gramme

d’HO. Les essais ont été réalisés deux fois pour chaque échantillon.

Mode opératoire [54]

YV V V V

Peser 2g d’HO et les introduire dans un ballon de 250ml a fond rond.
Ajouter 25ml d’une solution éthanoique de KOH (0,5 N) ainsi que 2 a 3 pierres ponce.
Porter le mélange a ébullition sous un réfrigérant a reflux pendant 1h30.

Récupérer la solution chaude sans les pierres ponce dans un bécher et ajouter a cette

derniére 1ml de phénolphtaléine (a) et titrer la par une solution d’HCI (0,5M) jusqu’a la

disparition de la couleur rose (b) (Figure 11.16).

Y

Noter le volume de HCI ajouté.

> Effectuer un essai a blanc dans les mémes conditions.
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’ *

Figure 11.16. Couleur de la solution a titrer (a : avant équivalence ; b : aprés équivalence).

L'indice de saponification (Is) est donné par la formule suivante :

g= (Vo—V1)x Cx56.1
m

m : masse de la prise d’essai (g).

Vo : volume d’HCI pour I’essai a blanc (ml).

V1 : volume d’HCI utilisé dans I’essai avec 1’huile (ml).

C : concentration molaire de la solution d’HC1 (0,5 mol/l).
M : masse molaire de KOH (56,1 g/mol).

11.5.3.5. Indice d’ester
L'indice d'ester (Ig) désigne le nombre de milligrammes de sel de potassium nécessaires pour
saponifier I'ester contenu dans un gramme de matiére grasse. L'indice d'ester n'est pas mesurable

mais calculé a partir de I'indice d'acide (1a) et de I'indice de saponification (ls).

leE=Is-1la

11.5.3.6. Pourcentage d’impureté ou pourcentage de I’altération

L’altération d’un corps gras peut étre estimée par la formule suivante :

1
% Pa="x100
Is

% Pa : pourcentage de I’altération.
Ia : indice d’acide.

Is : indice de saponification.
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11.5.3.7. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est une mesure de la quantité de peroxydes dans une huiles, exprimée en
milliéquivalents d’oxygene actif par kilogramme d huile (meq d’O2/Kg). La détermination de
la teneur en peroxyde de I'huile permet d'évaluer les niveaux d'oxydation primaire. Les essais

ont été réalises deux fois pour chaque échantillon.
e Mode opératoire [55]

» Peser 2 g d’HO puis mettez-les dans une fiole et lui ajouter 10ml de chloroforme tout
en agitant afin de dissoudre I’huile. Ajouter a cette derniére 15ml d’acide acétique
glaciale et 1ml d’iodure de potassium saturé (3g/ml), boucher rapidement puis agitée
vigoureusement pendant 1 minute.

» Couvrir bien la fiole avec du papier aluminium et laisser la a 1’obscurité pendant Smin
a température ambiante.

» Aprés I’écoulement de 5 min, ajouter a la solution 75 ml d’eau distillée ainsi que 3 a 4
gouttes d’empois d’amidon (1g/100ml), la solution devient violette (a) (Figure 11.17).

» Titrer le contenu de la fiole par une solution de thiosulfate de sodium a 0,01N jusqu’a
la disparition de la couleur violette (b).

> Noter le volume du thiosulfate de sodium ajouté.

» Effectuer un essai a blanc dans les mémes conditions.

b

Figure 11.17. Couleur de la solution a titrer (a : avant équivalence ; b : aprés équivalence).

L’indice de peroxyde (Ip) est donné par la formule ci-apres :

Ip (Mmeq d’02/Kg) = N (V-Vo) X 0%
m

N : normalité Na2S203 (0,01 N).
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V, Vo : volume de NaxS>03 nécessaire pour le titrage de 1’échantillon et de 1’essai a blanc
respectivement (ml).

m : mase de la prise d’essai (Q).

11.5.4. Analyses spectrophotométriques

Les mesures des extinctions spécifiques, des indices d’amertume et ainsi que des SPF ont été
réalisées a ’aide d’un spectrophotometre ultraviolet (UV) de marque UV-1800 SHIMADZU

(Figure 11.18). Le dosage des pigments et I’indice de couleur photométrique ont été effectués

a ’aide d’un spectrophotométre modele SAFAS UV MC2 (Figure 11.18). Ces mesures ont été
accomplies au CRD-SONATRACH.

\ 7 a i e —— &

Figure 11.18. Spectrophotométre UV-1800 SHIMADZU et SAFAS UV MC2 respectivement.
11.5.4.1. Extinction spécifique dans ’'UV
L’extinction spécifique de I’huile d’olive est considérée comme étant une image de son état

d’oxydation. Dans le but d’évaluer la qualité des huiles étudiées, on a déterminé les coefficients

d’extinction spécifique Koz et Kazo.
e Mode opératoire [56]

» Allumer le spectrophotometre UV une heure avant d’effectuée la mesure.

» Diluer 0,1g d’HO dans 10 ml de cyclohexane.

» Effectuer la lecture des absorbances dans une cuve en quartz aux longueurs d’onde 232
nm et 270 nm par rapport a celle du solvant (i.e. cyclohexane).

> Noter la valeur de I’absorbance affichée sur le spectrophotomeétre UV.

» Répéter chaque mesure 3 fois.

L’extinction spécifique K est calculée par la formule suivante :

Aix
K = @
c

K : coefficient d’extinction molaire.
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(4) : absorbance a la longueur d’onde A.

C : concentration de la solution (g/100ml).

Afin de déterminer la variation de I’extinction spécifique (AK), les absorbances des échantillons

d’HO aux longueurs d’onde 232 nm, 264 nm et 274 nm ont ét€ mesurées :

1
AK = K270 — 2 (K264 + K274)

K270, K264 et K27s : extinctions spécifiques aux longueurs d’onde 270 nm, 264 nm et 274 nm

respectivement.

11.5.4.2. Dosage des pigments

L'HO vierge contient essentiellement deux pigments colorés qui sont responsables de sa couleur
caractéristique. Ce sont la chlorophylle et les caroténoides. Leur détection est basée sur le
dosage de la phéophytine et de la lutéine, représentant respectivement la chlorophylle et les

caroténoides.
e Mode opératoire [57]

» Diluer 7,5 g d’HO dans 25 ml de cyclohexane et bien agiter le melange.

» Effectuer la lecture de I’absorbance a 670 nm pour la chlorophylle et & 470 nm pour le
caroténoide par rapport au blanc (i.e. cyclohexane).

> Noter les valeurs des absorbances obtenues a chaque longueur d’onde.

> Répéter chaque mesure 3 fois.
Les taux des pigments sont calculés par les formules suivantes :

Chlorophyll(mg ke~") — _As70 X 10°

PILIERS )_613><100><d

Carotenoid(mgkg™') = Aqzo x 10°
(mgke )_ZOOOXIOOX(I

d : épaisseur de la cuve (1 cm).

613 : coefficient d’extinction de la chlorophylle.

2000 : coefficient d’extinction de caroténoide.

11.5.4.3. Indice d’amertume

L’indice d’amertume de I’HO consiste en 1’extraction des composés amers d’un échantillon

d’OH et en la mesure d’absorbance a 225 nm.
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Mode opératoire [58]

Dissoudre 1 g d’huile d’olives dans 4 ml d’hexane.
A un 01 ml de ce mélange ajouter 25 ml de méthanol.

Mesurer I’absorbance au spectrophotometre a 225 nm et noter la valeur.

YV V V VYV

Répéter chaque mesure 3 fois.

11.5.4.4. Détermination du SPF

e Mode opératoire

> Diluer 1g d’HO dans 100 ml d’hexane et mesurer les absorbances de 290 nm a 320 nm
par intervalle de 5 nm.

> Effectuer les lectures dans des cuves en quartz par rapport a celle du solvant.

> Noter toutes les valeurs d’absorbances affichées pour chaque longueur d’onde ;

> Répéter chaque mesure 3 fois.

L’SPF est calculé par la formule suivante :

SPF=CFxY338 EE(A) x I(A) X ABC(Q)

CF : facteur de correction (=10).
(A)xI : constantes (Tableau 11.2)
(A) : absorbance de 1’échantillon a la longueur d’onde A.

Tableau 11.2 : Valeurs de EE()A) xI aux différentes longueurs d’ondes.[59]

Mnm) EEQ) X | ()
290 0,0150
295 0,0817
300 0,2874
305 0,3278
310 0,1864
315 0,0839
320 0,0180

11.5.4.5. Indice de couleur photométrique [60]
e Mode opératoire

» Chauffer I’échantillon d’HO a 25-30 °C

> Noter les absorbances a 460, 550, 620, et 670 nm contre 1’air.

> Répéter chaque mesure 3 fois.
L’indice de couleur photométrique (PCI) est calculé en appliquant la formule ci-dessous.

PCI = 1,29 x (Ade0) + 69,7 X (Asso) + 41,2 X (As20) — 56,4 X (As70)
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A : absorbance.

11.5.5. Spectroscopie Infra Rouge a transformée de FOURIER (FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) utilisant la technologie ATR
(Attenuated Total Reflectance) a éteé employée pour I’analyse des HOs. L’appareil utilisé est un
Perkin Elmer Spectrum Two utilisant le logiciel PerkinElmer Spectrum pour 1’analyse des
données qui se trouve au niveau du CRD-SONATRACH (Figure 11.19).

e Mode opératoire

» Mettre du KBr dans 1’étuve a 105°C une heure, puis le laisser refroidir dans un
dessiccateur.

» Préparer une pastille de KBr et la faire passer dans I’équipement pour avoir la ligne de
base (background).

» Verser quelques gouttes d’HO a analyser sur la pastille préparée et la placer sur le
support pour analyse.

» Fermer le couvercle de 1’équipement et analyser 1’échantillon.

Figure 11.19. Spectrophotometre FTIR Perkin Elmer Spectrum Two.

11.5.6. Observations microscopiques

Les HOs ont été examinées par un microscope droit de la marque Olympus BX43, du CRD-
SONATRACH, muni d’un objectif 40x et équipé d’une caméra numérique Olympus SC180 et
d’un adaptateur Olympus U-CMAD3 (Figure 11.20). Les observations s’affichent sur 1’écran de
I’ordinateur avec un logiciel Olympus cellSens Entry avec 02 types de lumiere « lumiére

normale et lumiere polarisée ». Ce dernier se trouve au sein du CRD-SONATRACH.
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e Mode opératoire

> Déposer une goutte d’HO entre une lame et une lamelle.

» Placer la préeparation de maniére que la lamelle soit orientée vers le haut et fixer la lame
sur la platine avec les valets.

» Sélectionner I'objectif de grossissement 40x au-dessus de la préparation en faisant
pivoter la tourelle.

» Regarder dans I’oculaire et ajuster 1’objectif puis procéder a la capture d’écran.

Figure 11.20. Microscope optique Olympus BX43.

11.6. Incorporation des huiles d’olives dans des formulations et étude de
stabilité

L’objectif de cette partie est d’incorporer les huiles d’olives de Draa el Mizan (HODEM) et de

Ait Laziz (HOAL) en raison de leur SPF élevées dans des cremes solaires et de les caractériser.

11.6.1. Formulation des crémes solaires
Les cremes ont été formulées au sein du laboratoire de département de Chimie (FS-UMBB).
Au total, six crémes ont été formulées :

» 02 crémes témoins sans HO : une sans TiOz (FT1) et une avec TiOz (FT2).

» 02 cremes contenant HOAL : une sans TiO2 (F1) et une avec TiO2 (F3).

» 02 cremes contenant HODEM : une sans TiOz (F2) et une avec TiO2 (F4).

Deux cremes solaire commerciales ont été prises comme référence (Figure 11.21) :

» Créme solaire commerciale « VENUS »
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> Créme solaire « Zorah ».

1

@) (b)

Figure 11.21. Crémes commerciales (a : Venus, b : Zorah).

11.6.1.1. Matieres premieres

Les matieres utilisées dans les cremes formulées sont illustrées dans la Figure 11.22. Le Tableau

11.3 ci-dessous regroupe les roles de chaque produit.

Figure 11.22. Matiére premiéres utilisées pour les formulations.
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Tableau 11.3 : Nom INCI, réle et incorporation des matiéres premiéres utilisées dans la formulation.

Matiere premiere Nom INCI Role Incorporation
Huile d’olive Olea europaea fruit oil Hydratante Phase huileuse
Eau distillée Agqua Hydratante Phase aqueuse

Lanette O Cetearyl alcohol Emulsifiant Phase huileuse
Vitamine E Tocophérol Anti oxydant Emulsion
Glyceérine Glycerin Hydratante Phase aqueuse
Tween 80 Polysorbate 80 Emulsifiant Phase aqueuse
Acide stéarique Stearic Acid Emollient Phase huileuse
Dioxyde de titane Titanium dioxide Filtre solaire Phase aqueuse
Carbopole Carbomer Emulsifiant Phase aqueuse
Sorbate de potassium Potassium Sorbate conservateur Phase agueuse
Acide Benzoique Benzoic Acid conservateur Phase agueuse
parfum / Agent parfumant Emulsion
11.6.1.2. Composition des cremes
Les compositions des six formulations sont résumées dans le Tableau 11.4.
Tableau I1.4: Composition des crémes solaires formulées.
Matiére FT1 | F1 | F2 | FT2 | F3 | F4 Masse (g)
premiére
Phase | Eau distillée + + + + + + 35,9
aqueuse | Glycérine + + + + + + 15
TiO; - - - + + + 2
Tween 80 + + + + + + 15
Carbopol + + + + + + 0,25
Sorbate de + + + + + + 0,05
potassium
Acide + + + + + + 0,15
benzoique
Phase Lanette O + + + + + + 1
huileuse Acide + + + + + + 1
stéarique
Huile de + - - + - - 75
vaseline
HO - + + - + + 75
Additifs Parfum + + + + + + 1
Vitamine E + + + + + + 0,15

(+) : présence ; (-) : absence.
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11.6.1.3. Protocole de préparation

Les cremes formulées (Figure 11.23) sont composées de deux phases, une phase huileuse et une

phase aqueuse :
a) Préparation des deux phases huileuses et aqueuse

> Peser les ingrédients de la phase huileuse et mettre cette derniére dans un bain marie.
> Peser les ingrédients de la phase aqueuse et mettre cette derniére dans un bain marie.

b) Mélange de deux phases

» Une fois que les deux phases atteignent la température 70-75°C, les mélanger jusqu’a
homogéneisation.
c) Ajout des additifs

> Lorsque I’émulsion atteint la température de 35°C, ajouter la vitamine E et le parfum.

> Continuer 1’agitation jusqu’a homogénéisation.

Figure 11.23. Crémes formulées.

11.6.1.4. Conservation des formulations

Les formulations sont transférées dans des boites appropriées est conservée a température

ambiante.

11.6.2. Caractérisation des cremes solaires

Les cremes formulées ont été caractérisées apres leurs stabilisations.
11.6.2.1. Teneurs en eau et en matieres volatiles, et teneurs en cendres

a) Teneurs en eau et en matiéres volatiles
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Mode opératoire

A T’aide d’une balance analytique peser un creuset vide et noter sa masse (mo).
Verser une quantité de la formulation dans le creuset, peser et noter la masse (ma).

Placer le creuset dans 1’étuve a 105°C pendant 24 heures (Figure 11.8).

YV V V VYV

Retirer le creuset et le laisser refroidir dans un dessiccateur.
> Peser le creuset apres refroidissement et noter sa masse (my).
La teneur en humidité est calculée par la formule suivante :

(%) H=""""2 ;100

mi—Imy

Avec :
Mo : masse du creuset vide en g.
mz : masse du creuset rempli avec la créme avant séchage en g.

m2 : masse du creuset rempli avec la créme aprés séchage en g.
b) Teneur en cendres

e Mode opératoire

> Remettre le creuset seché dans un four a moufle a 550°C pendant 2 heures.
> Retirer le creuset et le laisser refroidir dans le dessiccateur.
> Peser le creuset apreés refroidissement (ms)

La teneur en cendres est calculée par la formule suivante :

m3z—myp

(%) Cendres = x 100

mz—mg

Avec :
Mo : masse du creuset vide en g.
m2 : masse du creuset rempli avec la creme apres séchage en g.

m3 : masse du creuset rempli apres calcination en g.
11.6.2.2. Caractérisation macroscopique
a) Caractéristiques organoleptiques

Les parametres organoleptiques (aspect, odeur, couleur) ont été examinés par analyse

sensorielle.
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b) Observations macroscopiques
b.1) Test d’homogénéité
e Mode opératoire

> Frotter la formulation sur un objet en verre.
» La formulation doit étre homogéne et sans grumeaux.
b.2) Test de lavabilite

e Mode opératoire

» Appliquer une quantité de la créme sur la peau.

» Laver la peau avec I’eau du robinet pendant 10 min.

» Le temps de I’¢élimination compléte de la creme est noté.
11.6.2.3. Potentiel d’hydrogéne

Les mesures du pH des formulations ont été effectuées a I’aide du pH metre HACH LANGE
(Figure 11.13).

Mode opératoire

Peser 0,5 g d’échantillon.

Ajouter 50 ml d’eau distillée.

YV V V

Agiter le mélange pendant 15 jusqu’a obtention d’une solution homogeéne.
» Mesurer le pH de la solution.

11.6.2.4. Test au bleu de méthylene

Le test au bleu de méthyléne a été réalisé pour but de déterminé le sens de 1’émulsion.

e Mode opératoire

» Mettre une petite quantité de chaque créme sur des lames en verre.
» Ajouter quelques gouttes de solution de bleu de méthyléne sur chaque creme et
mélanger.
> Noter les observations.
11.6.2.5. Test de dilution

Le test de dilution a été réalisé pour but de déterminé le sens de 1I’émulsion.
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>

Mode opératoire

Peser 0,5 g d’échantillon
Ajouter 50 ml d’eau distillée et agiter le mélange jusqu’a obtention d’une solution
homogene.

Noter les observations

11.6.2.6. Conductivité électrique (CE)

La CE des cremes a été mesurée par le conductimetre de la marque Inolab WTW au niveau du

laboratoire de département de chimie (FS-UMBB) (Figure 11.24).1a mesure de la conductivité

a été fait afin de vérifier s’il Ya inversion de phase au cours du temps.

Y VY

vV V V

>

Figure 11.24. Conductimétre Inolab WTW.

Mode opératoire

Peser 0,5 g d’échantillon

Ajouter 50 ml d’eau distillée et agiter le méelange jusqu’a obtention d’une solution
homogene.

Allumer le conductimeétre et rincer la sonde avec de 1’eau distillée

Mettre la sonde dans le bécher contenant la solution préparée.

Noter la valeur de la conductivité électrique affichée.

Rincer la sonde avec de ’eau distillée.

11.6.2.7. Indice de réfraction

Les indices de réfraction des cremes ont été mesurés au sein du laboratoire de CRD avec le

réfractométre Bellingham Stanley (Figure 11.6).
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YV V. V V V V

>

Mode opératoire

Allumer le réfractométre en appuyant sur le bouton d’allumage.

Verser quelques gouttes d’eau distillée sur la cellule de mesure.

Appuyer sur le bouton READ

Nettoyer la cellule a1’aide d’un papier absorbant.

Déposer une petite quantité de la creme a analyser dans la cellule de mesure.
Appuyer sur le bouton READ puis noter la valeur affichée.

Rincer la cellule avec de I’cau distillée puis la nettoyer en utilisant du papier absorbant.

11.6.2.8. Essais de centrifugation

Le test de centrifugation est effectué au niveau du laboratoire de département de chimie (FS-
UMBB), la centrifugeuse utilisée est de la marque HETTICH EBA 20 (Figure 11.25).

YV V V V

Mode opératoire

Prendre les tubes secs et propres adaptés a la centrifugation.

Remplir la moitié de chaque tube par une formulation.

Placer les tubes dans la centrifugeuse.

Allumer la centrifugeuse et régler le temps de rotation a 10 min et la vitesse a 3500

tour/min.

Figure 11.25. Centrifugeuse HETTICH EBA 20.
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11.6.2.9. Densité apparente

e Mode opératoire

Peser une éprouvette graduée vide.

Remplir I’éprouvette avec une des formulations.

vV V V

Taper 10 fois sur un torchon plié.
> Peser I’éprouvette remplie et noter le volume.

11.6.2.10. Observations microscopiques

Les observations microscopiques des formulations ont été effectuées au niveau du laboratoire
du CRD-SONATRACH en utilisant le microscope optique de la marque Olympus BX43
(Figure 11.20).

e Mode opératoire (voir la partie 11.5.6)
11.6.2.11. Détermination de I’'SPF

Les SPF des cremes formulées ont été mesurés par le Spectrophotomeétres UV-1800
SHIMADZU (Figure 11.18).

e Mode opératoire

Préparer une solution (eau/éthanol).
Diluer 1 g d’échantillon dans une fiole jaugée de 100ml avec le solvant préparé.

Agiter le mélange jusqu'a obtention d’une solution homogéne et filtrer la solution.

YV V VYV V

Transférer une aliquote 5 ml de la solution filtrée dans une fiole jaugée de 50 ml et

ajouter le solvant jusqu’au trait de jauge.

» Transférer une aliquote 5 ml de la solution précédente dans une fiole jaugee de 25 ml
et ajouter le solvant jusqu’au trait de jauge.

» Utiliser la solution éthanol/eau comme blanc.

» Mesurer les absorbances de 290 nm a 320 nm

11.6.2.12. Analyse par spectroscopie infrarouge a transformee de Fourier

Analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier ont été effectuées au niveau du
CRD-SONATRACH, I’appareil utilisé est un Perkin EImer Spectrum Two utilisant le logiciel
PerkinElmer Spectrum (Figure 11.19).

e Mode opératoire (voir la partie 11.5.5)
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11.7. Conclusion

Dans ce chapitre ont été abordées les différentes méthodes d’analyse des huiles et des crémes
cosmétiques formulées. Tout 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 ainsi que leurs observations microscopiques.
Ensuite ont été décrites les matieres premiéres entrant dans la composition des cremes solaires
formulées ainsi que le protocole de formulation de celle-ci. Ce chapitre s’est terminé, enfin, par
la caractérisation organoleptique, physico-chimique et la spectrométrie FTIR ainsi que les

observations microscopiques de ses derniéres.
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Chapitre 111 : Résultats et discussions

I11.1. Introduction

Le présent chapitre se devise en deux parties, la premiere sera consacrée pour les résultats
accompagnes de leurs interprétations des analyses organoleptique, physico-chimiques,
spectroscopiques et microscopiques des HOs. La deuxiéme partie sera dédiée au traitement des
résultats obtenus lors de la formulation de crémes solaires ainsi que les résultats des différentes

analyses effectués sur ses derniéres.
111.2. Rendement industriel (RI)

Le rendement en HO varie considérablement en fonction de la variété d'olive utilisée. La Figure
111.1 montre que la variété Chemlal (HOR et HODEM) présente le meilleur Rl en HO (>70%)
par rapport & la variété Sigoise (HOK et HOAL) dont le RI varie entre 60% et 70%. Cette
différence peut étre justifiée par la période de récolte, le climat, la zone géographique et la

variété.

HODEM

HOR

HOs

HOK

HOAL

10 20 30 40 50 60 70 80 90
RI(%)

(=]

Figure 111.1. RI des HOs étudiées.
111.3. Résultat des essais effectués sur le matériel végeétal : indice de maturité

L’IM varie d'une variété a l'autre et est un indicateur de la maturité des fruits (i.e. olives) [61].

En effet, ce paramétre augmente avec le temps.

Les résultats obtenus au cours de cette étude (Figure 111.2) ont montré que les olives de la
variété Sigoise (HOK et HOAL) avaient un I.M relativement élevé (4,3 et 3,9 respectivement)
par rapport & la variété Chemlal (HOR et HODEM dont les I.M sont de 3,5 et 2,90

respectivement).
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Les différentes variétés d'olives ont des périodes de maturation différentes, ce qui signifie que
certaines variétés peuvent atteindre leur pleine maturité plus tét que d'autres. Cela peut étre
influencé par des facteurs génétiques propres a chaque variété ainsi que par des facteurs
environnementaux tels que le climat et les conditions de croissance. Il est donc possible que la
variété Sigoise mdrisse avant la variété Chemlal, ce qui expliquerait le fait que la variété Sigoise

ait un indice de maturité supérieur a celui de la variété Chemlal.

IM

Figure 111.2. 1.M des HOs étudiées.

I11.4. Caractérisation des huiles végétales
111.4.1. Caractéristiques organoleptiques

La couleur, I’odeur, I’aspect et le gout sont les quatre parametres qui donnent la premiére
impression sur la durée de vie et la conservation d’une huile. Les HOs étudiées sont illustrées

sur la Figure 111.3 alors que les résultats de leurs propriétés organoleptiques sont regroupés

dans le Tableau I11.1.

HOAL HODEM

Figure 111.3. Photos des HOs.
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Il apparait que les HOs étudiées sont des liquides mobiles allant du jaune péale au jaune vert.
Seule I’HOR est 1égérement limpide. La variation de la nuance de la couleur de ces huiles est
due a l'abondance ou au manque d'eau qu'elles contiennent. Les HOs dégagent d’agréables
odeurs spécifiques dont les intensités varient. Le godt de ces huiles varie entre le fruité pour
HOAL et HODEM et la Iégere amertume de HOK et HOR. Ce paramétre est en rapport avec la

variété des olives et leur degré de maturité.

Tableau I11.1 : Caractéristiques organoleptiques des HOs étudiées.

HOAL HOK HOR HODEM

Aspect Liquide mobile Liquide mobile Liquide mobile Liquide mobile
Iégérement
limpide
Couleur Jaune Jaune vert Jaune pale Jaune vert
Odeur Agréable et forte | Agréable et forte | Agréableettres | Agréable et faible
faible

Gout Fruité douce Amer léger Amer léger Fruité douce

111.4.2. Caractéristiques physiques

Tableau I11.2 : Caractéristiques physiques des HOs étudiées.

HOAL HOK HOR HODEM
Densité relative 0,921030 0,917006 0,916714 0,917222
Indice de 1,4707 1,4687 1,4688 1,4688
réfraction
Teneur en eau et 1,016 1,009 1,012 1,004
matiere volatiles
(%0)
Cendre totale 1,143 1,004 1,065 1,218
69)
Point de fumée 182,2 184,8 1829 184,1
69)
Point de 58 6,5 6,3 55
solidification
§9)
Point de fusion 3,06 3,16 41 3,66
§9)
Viscosité (Cp) 78,249 76,592 77,855 78,632

111.4.2.1. Densiteé relative a 20 °C

La densité d’une HO est un critere tres important pour évaluer sa qualité dans différents
domaines. Elle donne un apercu facile de la naturalité du produit [62].

Le Tableau I11.2 montre que la d?® de I’'HOR (0,916) est conforme a la norme de qualité des
HOs dont I’intervalle des valeurs est compris entre 0,910-0,916 [30].
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Les d?° des trois autres HOs sont légérement supérieures & la norme mais restent néanmoins trés
proches a la norme précédemment citée. Les d?° de ’'HOK et ’"HODEM sont similaires al’HO
de Mimouni et Djeridi (2019) de la région de Tizi Ouzou [63]. Quant a la d?° de HOAL, elle est
similaire a la valeur mesurée par Boughendja et Kabbaz (2020) qui ont étudiés une HO de la

région de Bouira [64].
111.4.2.2. Indice de réfraction

L‘indice de réfraction (Ir) est souvent un critére particulier pour l'identification des huiles. Son
augmentation est directement liée a la longueur de chaine des acides gras et a leur insaturation
[65]. Le caractére génotypique, les conditions environnementales et les méthodes de stockage
sont d'autres facteurs qui affectent les changements de 1’Ir d'une huile. L’indice de réfraction

est également affecté par 1°acidité, la dilution, 1‘oxydation et la polymérisation [66].

D’apres le Tableau 111.2, les valeurs de I’Ir oscillent entre 1,469 et 1,471 pour ’ensemble des
HOs étudiées. L’HOAL est 1égerement supérieure a la norme du Codex Stan 33-1981 [31] ou
I’Ir est compris entre 1,4677 et 1,4705. Cependant les trois autres HOs étudiées sont conforment
a cette norme. De plus, des valeurs similaires (1,467-1,470) ont également été obtenues par
Tanelgan et al. (2007) qui ont étudié des HOs du sud et de 1’ouest de I'Anatolie (partie asiatique
de la Turquie) [67].

111.4.2.3. Miscibilité dans les solvants

Le Tableau 111.3 regroupe les résultats et les constats obtenus pour 1’étude de la miscibilité
dans les solvants des HOs. Les résultats révelent la miscibilité des HOs étudiées dans I’hexane,
le cyclohexane, le chloroforme et le n-heptane d’un volume d’HO pour un volume de solvant,

tandis qu’aucune miscibilité n’a été€ observée ni dans 1I’éthanol ni dans le méthanol.

Tableau I111.3 : Miscibilités dans les solvants des HOs étudiées.

HOAL HOK HOR HODEM
Miscibilité dans Non-miscible Non-miscible Non-miscible Non-miscible
I’éthanol 96 %
Miscibilité dans Miscible Miscible Miscible Miscible
I’hexane
Miscibilité dans Miscible Miscible Miscible Miscible
le cyclohexane
Miscibilité dans Non-miscible Non-miscible Non-miscible Non-miscible
le méthanol
Miscibilité dans Miscible Miscible Miscible Miscible
le chloroforme
Miscibilité dans Miscible Miscible Miscible Miscible
le n-heptane
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111.4.2.4. Teneurs en eau et en matiére volatiles

Les teneurs en eau et en matieres volatiles (H) des huiles HOAL, HOR, HOK et HODEM
varient entre 1 et 1,02% (Tableau 111.2). Ces valeurs sont élevées par rapport a la norme établie
par le COI 2022 qui fixe une concentration maximale de 0,2% [33]. Ceci pourrait étre di au
systeme d’extraction des HOs. En effet, 1’ajout de grandes quantités d’eau lors du pressage (40

a 60% du poids de la pate), rend la séparation complete et totale de 1’eau impossible [68].
111.4.2.5. Cendre totale

Les teneurs en cendres des HOs font référence a la quantité de résidus minéraux qui reste apres
la combustion compléte des HOs (Figure 111.3). Le Tableau 111.2 indique que les teneurs en
cendres des HOs étudiées sont comprises entre 1% et 1,22%. Ces valeurs sont élevées par
rapport a la limite fixée par 1’Union européenne qui est de 0,1% [69]. Cette augmentation peut
étre attribuée a la présence des sédiments et de résidu de la margine dans les échantillons d’HOs

en raison d’une centrifugation insuffisante.

Figure 111.3. Résidus aprés combustion totale des HOs.

111.4.2.6. Point de fumée

L’huile chauffée au-dessus de son point de fumée (nommé également point de craquage),
s’oxyde et forme des radicaux libres nocifs pour la santé humaine. En effet, ses composants se
dégradent, formant des composés toxiques et I’huile dégage une odeur acre en fumant. Par
conséquent il est nécessaire, de déterminer la température de fumée de chaque échantillon a
laguelle la transformation oxydative de chaque huile commence [70]. C’est la température a

laquelle I’huile ne doit pas étre chauffée.

Les points de fumée des HOs étudiées sont illustrés sur le Tableau I11.2. Des différences ont
été observées entre les résultats obtenus qui varient de 182°C a 185°C. Ces valeurs sont dans

les normes exigées par le COI dont le point de fumeée doit étre compris entre 180 et 210° [48].

60



Chapitre 111 : Résultats et discussions

Il peut étre déduit que les HOs étudiées sont adaptées a la cuisson a haute température jusqu’au

point de fumée de chaque huile.
111.4.2.7. Points de solidification et de fusion

Le Tableau I111.2 montre les résultats des points de solidification et de fusion des 4 échantillons
d’HO. Les points de fusion des échantillons varient entre 3 et 4 °C alors que les points de
solidifications sont compris entre 55 et 6,5°C. En général, les points de fusion et de
solidification sont compris entre 3 et 4 °C et entre 5 et 7 °C respectivement [71] et les résultats

obtenus sont en accord avec ces intervalles.

La différence des valeurs entre les 4 échantillons peut étre liée a leurs compositions en acides
gras. En effet, selon Ghotra et al. (2002) [72], les graisses et les huiles contenant des acides gras
saturés a longue chaine ont des points de fusion plus élevés que les acides gras polyinsaturés ou
les acides gras a chaine courte. De plus, Zhang et al. (2005) [73], rapportent que le point de
fusion estimé donne le comportement rhéologique et dépend fortement de la composition en

corps gras et triglycérides.

111.4.2.8. Viscosités
La viscosité est la résistance de I’huiles a I’écoulement. Elle diminue en fonction de
I’insaturation ainsi qu’avec le chauffage et augmente avec 1’oxydation. Ainsi, la mesure de la

viscosité peut étre un bon indicateur de 1’état d’altération de 1’huile [74].

Les résultats du Tableau I11.2 indiquent que les viscosités dynamiques a 20°C des HOs sont
comprises entre 76 et 78 cp et sont ainsi conformes a la norme du COI (75-79 cp) [33].
L’HODEM présente la viscosité la plus élevée suivie de ’HOAL, ’HOR et ’HOK. Cela peut

étre da a la richesse de ’THODEM en acides gras insaturés [75].

La viscosité cinématique des HOs étudiées, qui est le quotient de la viscosité dynamique par la

masse volumique, varie entre 0,078 et 0,085 m?/s (Figure 111.4).
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Figure 111.4. viscosité cinématique des HOs étudiées.
111.4.2.9. Colorimétrie

La colorimétrie joue un r6le essentiel dans la caractérisation d’une HO, car elle permet
I'évaluation objective et la quantification de sa couleur. Elle est utilisée pour évaluer la qualité
et détecter les altérations. La couleur peut étre associée a différents facteurs, tels que le stade
de maturité des olives utilisées, le traitement post-récolte, I'exposition a la lumiére ou encore

I'oxydation de I'huile [57].

Selon les résultats du Tableau 111.4, les huiles HODEM, HOAL et HOK ont la méme couleur
avec trés peu de différence dans I’indice ASTM. Ceci indique que ces huiles ont des profils de
couleur similaires avec une légere variation dans l'intensité ou la teinte spécifique de ses HOs.
L’HOR a I’indice ASTM le plus élevé ce qui indique que cette huile a une couleur jaune plus

intense par rapport aux autres échantillons

Tableau I11.4 : Résultats obtenus par 1’analyse spectrocolorimétre.

HOK HOAL HODEM HOR
Indice ASTM 1,6 19 18 2
Aspect Plus wvert, plus | Plus wvert, plus | Plus vert, plus | Plus jaune, plus
fort, plus claire fort, plus claire fort, plus claire fort, plus claire
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111.4.2.10. Centrifugation

Le test de centrifugation est une méthode courante pour évaluer la qualité de I’huiles d'olive. Il
permet de déterminer le degré de pureté et les éventuelles impuretés présentes dans I'huile. Il

faut savoir qu’une huile de haute qualité doit avoir une faible teneur en eau.

La Figure 111.5 montre que I’HOR a la teneur en eau la plus élevée suivie de HOK. HOAL et
HODEM ne contiennent pratiquement pas d’eau. Ces résultats sont en accord avec les
colorations respectives de ces échantillons (Tableau I11.1). De petites quantités de sédiments
ont été constatés dans ’HODEM et HOAL qui pourraient étre des résidus de pulpe ou des
résidus végétaux. Compte tenu de la quantité négligeable des résidus les échantillons d’HOs

étudiés sont purs.

Figure I11.5. Résultats des essais de centrifugation des HOs.

111.4.3. Caractéristiques chimiques

Tableau I11.5 : Propriétés chimiques des HOs étudiées.

HOK HOAL HODEM HOR
pH 571 6,23 5,60 6,21
CE (nS) ] ] ] ]

I (Mg de KOH/g d’huile) 2,3807 2,8977 3,0704 1,7018
Acidité (%) 1,5503 1,4488 1,5351 0,8500
Is (Mg de KOH/g d’huile) 184,505 190,175 189,91 192,935
Ie 182,12 187,275 186,335 191,225
Pa (%) 1,289 1,524 1,616 0,881
I» (Meq d’0/Kg d’huile) 10,4370 13,3432 16,1066 11,3942
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111.4.3.1. Potentiel d’hydrogéne (pH)

La mesure du pH de I'huile d'olive est importante car elle permet d'évaluer son acidité et de
déterminer sa qualité. D’aprés le Tableau 111.5, le pH des HOs étudiées est compris entre 5,5
et 6,5. Ces valeurs de pH impliguent que les HOs étudiées ne sont pas tres acides et conviennent
pour des usages pharmaceutiques [76].

111.4.3.2. Conductivité électrique (CE)

La CE de ’HO est une mesure de sa capacité a conduire I'électricité. Cette mesure peut étre
utilisée comme indicateur de la pureté de 1'huile, puisqu’une conductivité élevée peut indiquer
une contamination ou une détérioration de I'huile. La CE est ainsi affectée par divers facteurs,
tels que ’humidité, la présence d'ions dans I'huile, notamment des ions minéraux tels que le

sodium, le potassium et le calcium, ou d'autres impuretés qui augmente la CE de ’huile.

Les mesures de CE des HOs étudiées (Tableau 111.5) n’ont montré aucune CE signifiant des

niveaux tres faibles ou 1’absence d’impuretés et/ou d’ions.
111.4.3.3. Indice d’acide (1a)

L’Ia indique la susceptibilité de I’huile a subir des altérations, notamment 1’oxydation, et il
caractérise sa pureté et sa stabilité [77]. D’apres les résultats illustrés sur le Tableau I11.5,
toutes les valeurs d’Ia pour tous les échantillons d’HOs étudiés varient entre 1,7 et 3,07 mg
KOH/g d’HO. Ces valeurs sont largement inférieures au maximum autorisé par le CODEX
STAN 19-1981 qui recommande des valeurs inférieures a 4 mg KOH/g d’huile pour les huiles
végétales [31]. Sachant que I’huile ayant une faible valeur d’Ia est de haute qualité, "THODEM

est de meilleure qualité que les trois autres HOs.
111.4.3.4. Acidité

L’acidité d’une huile représente le pourcentage d’acides gras libres, généralement exprimé en
acide oléique dans le cas de ’'HO. C’est un critere important pour apprécier les propriétés
alimentaires de I’HO et constitue une caractéristique essentielle de sa qualité commerciale [34].
C’est également un indicateur de la fraicheur des fruits et de la stabilité de I’huile pendant le

stockage.

Le Tableau I11.5 montre que les HOs analysées ont des acidités comprises entre 0,85% et
1,55% inférieurs a la valeur indiquée dans le COIl 2022 [34] qui préconise des valeurs

inférieures a 3,3%.
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111.4.3.5. Indice de saponification (Is)

D’apreés les résultats regroupés sur le Tableau 111.5, les Is varient entre 184 et 193 mg de KOH/g
d’huile. Ces valeurs sont non seulement situées dans I’intervalle exigée par le COIl 2022 (184-
196 mg de KOH/g d’huile) [34] mais rendent aussi ces HOs trés intéressantes pour la fabrication
du savon [31].

111.4.3.6. Indice d’ester (Ig)

L'le est une mesure qui indique la quantité d'esters d'acides gras présents dans I'huile[78]. 1l est
utilisé pour évaluer la qualité de I'nuile d'olive et sa fraicheur. Les I des HOs étudiées sont
compris entre 182 et 191 mg KOH/g d’HO (Tableau I11.5). Les valeurs des Ie des HOs étudiées
sont largement supérieures a celle de I’HO analysée par Alajtal et al (2018) [79] dont la valeur
est de 14,92 mg KOH/g d’HO et sont supérieures a celle de I’HO étudiée par Lotfy et al (2014)
[80] qui ont obtenu une valeur de 142,5 mg KOH/g d’HO.

111.4.3.7. Pourcentage d’impureté ou pourcentage de I’altération (Pa)

Le Pa de I'HO est une mesure qui indique sa quantité d'impuretés ou d'altérations. 1l est utilisé
pour évaluer la pureté et la qualité de I’HO. Les impuretés peuvent inclure des particules solides,
des résidus végétaux, des matiéres étrangéres ou d'autres contaminants indésirables présents
dans I'huile. L’oxydation de I'huile et les conditions de stockage inappropriées peuvent entrainer

la détérioration d’une huile.

Le Tableau I11.5 permet de constater que I’HOR a le Pa le plus bas (0,88%) suivie de ’HOK et
de ’THOAL. L’HODEM est celle qui a le Pa le plus élevé de 1,52%. Ces résultats permettent
de déduire que I’HOR est ’HO la moins altérée et qui contient le moins d’impuretés. Il faut

savoir que la présence d’impuretés peut affecter la qualité et le goQt de [81].
111.4.3.8. Indice de peroxyde (Ip)

L’Ip est lié¢ aux conditions de stockage et aux méthodes d’extractions. Il permet d’apprécier
d’éventuelles oxydations dans I’HO. Plus I’indice de peroxyde est élevé plus la substance
contient des composés oxygenés [82]. De plus, la qualité de I’HO est meilleure lorsque I’indice
de peroxyde est faible [83].

Selon les résultats regroupes dans le Tableau I11.5, I’lp de ’THODEM, égale a 16,11 meq
d’O2/kg d’HO, est le plus ¢€levé par rapport aux autres HOs. Ceci est probablement di a la
richesse de HOAL en composées oxygénés. L’HOK a le Ip égale a 10,44 meq d’O2/kg d’huile
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qui est le plus bas. Les Ip des HOs étudiées restent néanmoins inférieures au maximum autorise
par le CODEX STAN 19-1981 qui recommande moins de 20 meq d’O2/kg d’huile [31]. 1l peut
étre conclu par la mesure de ce paramétre que I’HOK est de meilleure qualité que les autres

HOs.

111.4.4. Analyse spectrophotométrique

Tableau I11.6 : Résultats d’analyse spectrophotométrique des HOs étudiées.

HOAL HOK HOR HODEM
K232 2,342 2,170 2,497 2,590
K270 0,765 0,251 0,288 0,232
K225 0,300 0,756 0,388 0,445
Chlorophylles 6,310 9,290 5,130 7,120
Caroténoides 1,850 1,650 2,830 2,475
AK 0,005 0,028 0,089 0,009
PCI 9,5719 3,1895 17,3993 56,1922

111.4.4.1. Extinction spécifique dans ’'UV

L’extinction spécifique des huiles dans 1'ultraviolet (K232 et Kaz7o) constitue un paramétre
important de leur qualité qui renseigne sur la présence ou I’absence de produits d’oxydation

primaires ou secondaires dans 1’huile [43].

a) Extinction spécifique a 232 nm
Les résultats illustrés sur le Tableau I11.6 permettent de constates que toutes les extinctions
specifiques Kzz2 des HOs étudiées sont inférieures a 2,6 et sont ainsi conformes aux normes
établies par le COI [34]. L’HOK posséde la valeur minimale de K232 qui est probablement due

a une faible teneur en produits d’oxydation primaires par rapport aux trois autres [43].

b) Extinction spécifique a 270 nm
D’aprés le Tableau II1.6 les huiles HODEM, HOK et HOR présentent des extinctions
specifiques Kozo & la valeur maximale admise par le COI qui est (<0,30) [34]. La valeur
maximale de Ka7o a été notée pour ’HOAL qui dépasse la norme. Ceci pourrait étre attribué a
la formation de produits d’oxydation secondaires (dicétones et cétones insaturés, aldéhydes,

alcools).
c) Variation de I’extinction spécifique (AK)

Le Tableau I11.6 révele que les AK des huiles HOAL et HODEM sont conformes a la norme du
COl qui est <0,01 indiquant leurs bonnes qualités [34]. La AK de I’HOR et HOK est, par contre,
égale a 0,028 et 0,089 respectivement.
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111.4.4.2. Dosage des pigments
L'huile d'olive contient des oligo-éléments qui lui conferent des qualités organoleptiques et
nutritionnelles. Parmi ces composés mineurs, les pigments dont les teneurs sont affectées par la

variété, l'indice de maturité, l'origine, le systéme d'extraction et les conditions de stockage [84].
a) Teneur en caroténoide

Le Tableau I11.6 montre que les teneurs en caroténoides des HOs étudiées varient entre 2,8 et
1,65 mg/kg. La valeur la plus élevée a été obtenue pour ’HOR. A noter que les caroténoides
sont connus pour étre impliquées dans le retardement des phénomenes photooxydants et le
maintien des parametres de qualité de 1’huile au cours du stockage [85].

Ces valeurs sont dans I’intervalles des résultats obtenus par Psathas et al. (2022) [86].
b) Teneur en chlorophylle

Les chlorophylles jouent un réle important dans I’activité oxydante du produit, due a leur nature
antioxydante dans I’obscurité et oxydante dans la lumiere. Une faible teneur en chlorophylles
permet de diminuer les risques d’oxydation des différentes huiles [87].

Les teneurs en chlorophylles des HOs étudiées sont comprises entre 5,1 et 9,3 mg/kg et dont la
teneur est maximale est celle de ’HOK suivie de ’THODEM, ’HOAL et de ’'HOR (Figure
II1.18). Ces valeurs sont dans I’intervalles des résultats obtenus par Psathas et al. (2022) [85].

111.4.4.3. Indice d’amertume (K225)

L’HOK s’avere étre la plus amer des HOs Tableau 111.6 Elle enregistre I’indice d’amertume le
plus élevé de 0,76. Tandis que ’HOAL a I’indice d’amertume le plus bas de 0,3.

Selon Baccouri et al. (2008) [88], I’intensité de 1’indice d’amertume est liée a ’activité de
certaines enzymes telles que les glucosidases et les estérases responsables de I’hydrolyse de
I’oleuropéine durant I’extraction de I’HO et qui augmentent aussi au cours de la maturation des

olives.

111.4.4.4. SPF

La Figure 111.6 indique que ’THOAL a I’SPF la plus élevé (~23) suivie de ’THODEM (~20), de
I’HOK (~11) et de ’HOR (~8). Ces résultats pourraient étre justifiés par divers parameétres tels
que la période de récolte, le climat et la zone géographique qui peuvent avoir un effet sur la
composition chimique de I’HO. Ces résultats sont supérieurs a ceux trouvés par Kaur et Saraf
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(2010) [89] sauf pour I’HOR. Les huiles HOAL et HODEM ont ainsi une bonne capacité de

protection solaire.
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Figure 111.6. SPF des HOs étudiées.

111.4.4.5. Indice de couleur photométrique (PCI)

Le Tableau II1.6 permet de constater que ’HODEM a le PCI le plus ¢élevé de 56,2 suivie de
I’HOR (17,4), de ’'HOAL (9,6) et de ’'HOK (3,2). Les HOs étudiées ont des couleurs variables
mais conformes a ceux exigées par la norme AFNOR (1993) qui les situent entre 1 et 45 a

I’exception de HODEM qui dépassent largement cet intervalle.

111.4.5. Spectroscopie Infra Rouge a transformée de FOURIER (FTIR)

L’identification des fonctions chimiques en spectroscopie IR facilite la comparaison entre les
HOs. Les spectres IR des HOAL, HODEM, HOK et HOR sont illustrés dans la Figures I11.7.
Les nombres d’ondes ainsi que les fonctions chimiques correspondantes pour HOAL, HODEM,
HOK et HOR sont représentés et regroupés dans les Tableaux L7, TL8, I11.9 et 111.10

respectivement.
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Tableau I11.7 : Fonctions chimiques de ’'HOAL.

Nombres Fonctions Natures Composés
d’ondes (cm™) chimiques chimiques
3472,08 O-H Elongation Alcool
3007,70 =CH Elongation Alcene
2925,23 -CH; Elongation Alcane
asymétrique
2854,49 -CH: Elongation Alcane
symétrique
1745,04 Cc=0 Elongation Cétone
1654,54 Cc=0 Elongation Cétone
1465,82 C-C Elongation Alcane
1377,47 -CH3 Déformation Alcane
1163,80 Cc-0 Elongation Ester
721,94 =C-H Déformation Alcéne

Tableau I11.8 : Fonctions chimiques de 'HODEM.

Nombres Fonctions Natures Composés chimiques
d’ondes (cm™) chimiques
3472,70 O-H Elongation Alcool
3006,55 =CH Elongation Alcene
2925,50 -CH; Elongation Alcane
asymétrique
2854,76 -CH; Elongation Alcane
symétrique
2027,11 C=0 Elongation Acide carboxylique
1746,19 C=0 Elongation Cétone
1654,94 C=0 Elongation Cétone
1465,79 C-C Elongation Alcane
1418,60 =C-H Déformation Alcéne
1377,86 -CHs Déformation Alcane
1239,07 C-0 Elongation Acide carboxylique
1163,66 C-0 Elongation Ester
1118,89 C-0 Elongation Ester
1097,60 C-0 Elongation Ester
722,72 =C-H Déformation Alcéne
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Tableau I11.9: Fonctions chimiques de ’'HOK.

Nombres Fonctions Natures Composés
d’ondes (cm™) chimiques chimiques
3472 O-H Elongation Alcool
3006 =CH Elongation Alcéne
292431 -CH, Elongation Alcane
asymétrique
2853,67 -CH: Elongation Alcane
symétrique
1744,49 C=0 Elongation Cétone
1164,76 C-0 Elongation Ester
720,25 =C-H Déformation Alcéne
Tableau 111.10 : Fonctions chimiques de ’'HOR.
Nombres Fonctions Natures Composés chimiques
d’ondes (cm™) chimiques
3472,94 O-H Elongation Alcool
3006,70 =CH Elongation Alcéne
2925,15 -CH; Elongation Alcane
asymétrique
285454 -CH; Elongation symétrique Alcane
1746,04 C=0 Elongation Cétone
1465,76 C-C Elongation Alcane
1377,81 -CHs Déformation Alcane
1238,67 C-0 Elongation Acide carboxylique
1165,70 C-0 Elongation Ester
1118,82 C-0 Elongation Ester
722,02 =C-H Déformation Alcéne
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L’analyse FTIR a relevé que les HOs contiennent diverses fonctions chimiques qui sont
principalement des acides carboxyliques, des alcools, des alcanes, des alcenes, des cétones et
des esters. Des pics similaires de ceux obtenus dans ce travail ont été obtenus par Bouguermouh
et Sadoun (2021) [90] et par Maarouf et Melizi (2019) [91]. De plus, une grande similitude des

pics obtenus pour chaque HO étudiée a été observée avec une différence d’intensité.

I11.4.6. Observations microscopiques

L'observation microscopique des quatre HOs (Figure 111.8) a montré la quasi absence de
particules solides dans ’'HOAL et quelques particules dans ’HOK qui correspondent aux
résidus végétaux qui peuvent subsister apres extraction de I’huile. Cependant un nombre
beaucoup plus important de particules solides est observé dans ’THODEM et I’HOR. Ces
observations permettent de déduire la meilleure séparation des résidus restant dans I'huile par

simple décantation dans ’THOAL par rapport aux autres HOs étudiées.
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Figure 111.8. Observations microscopiques des HOs (a : HOAL, b : HODEM, ¢ : HOK, d : HOR).
I11.5. Caractérisation des émulsions formulées

I11.5.1. Caractérisations organoleptiques et observations macroscopiques

Les propriétés organoleptiques et les observations macroscopiques des six émulsion
formulées (FT1, FT2, F1, F2, F3 et F4) aprés stabilisation, conservées a température

ambiante sont regroupées dans le Tableau IIL11.
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Les résultats ont montré que toutes les formulations étaient homogenes avec des
apparences semi- solides, des textures onctueuses, des touchés doux et non collants lors
de leurs applications sur la peau, ainsi qu’une facilité a 1’étalement et a 1’élimination par
le lavage a I’eau. Ces formulations se caractérisent aussi par leur pénétration rapide dans
la peau. Ces parametres sont globalement semblables a ceux des références.

Toutes les formulations élaborées sont caractérisées par une couleur blanche avec une
brillance comme la référence. Les crémes dégagent une odeur fleurie et fraiche
caractéristique a celle du parfum utilisé dans leurs formulations.

Tableau I11.11 : Caractéristiques organoleptiques et observations macroscopiques des
formulations.

Formulations Fr1 Fr2 F1 F. Fs Fa Venus | Zorah
Aspect C C C C C C C S
Odeur f f f f c

Couleur B B B B B B B B
Sensation F F F F
Touché DN DN DN DN DN DN DN DC
Homogénéité H H H H H H H H
Lavabilité b b b b b b b d
Texture ) @) @) @ @ @ @) O
Etalement facile facile facile facile facile facile | facile | facile
Consistance SS SS SS SS SS SS L SS
Brillance B B B B B B B T
pénétration R R R R R R R d

FT1: créeme témoin a base de vaseline sans TiO,, FT2 : créme témoin a base de vaseline avec TiO,, F1
: créme a base de HOAL sans TiO», F2 : creme a base de HODEM sans TiO,, F3 : créme a base de
HOAL avec TiO,, F4 : créeme a base de HODEM avec TiO,, C : créme, f : fleurie, B : blanche, F :
fraiche, DN : doux non coulant, DC : doux collent, H : homogene, R : rapide, O : onctueuse, SS : semi-
solide, b : bonne, S : spray, c : caractéristique, d : difficile, L : liquide, T : terne.

111.5.2. Caractérisation physico-chimique
111.5.2.1. Potentiel d’hydrogéne (pH)

Les résultats du pH des six formulations (FT1, FT2, F1, F2, F3 et F4) ainsi que des deux
références sont illustres sur la Figure 111.9. On note que les pH des formulations ainsi que les
références varient entre 5 et 6. Ses valeurs sont comprises dans I’intervalle du pH cutané [92].

Ce qui permet de conclure que ces créemes sont compatibles pour un usage cutané.
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Figure 111.9. pH des formulations et des références.

111.5.2.2. Conductivité électrique (CE)

|
S B3 ——
2
T2 —
=
F2
E
L(E Fl
A |
0 100 200 300 400 500 600
Conductivité (uS/cm)

Figure 111.10. Conductivité électrique des formulations.

Les résultats représentés sur la Figure 111.10 montrent que la CE varie dans un intervalle
compris entre 342 uS/cm et 520 uS/cm. Ces valeurs élevées de CE s'explique par la présence
d'une phase aqueuse continue dans laquelle I'huile est dispersée sous forme de gouttelettes ce

qui confirme clairement que I'émulsion étudiée est de type H/E.

111.5.2.3. Indice de réfraction

La Figure 111.11 ci-dessous indique que laFT1 a I’Ir le plus élevé (1,365) suivie de FT2 (1,364),
F1 (1,353) et F2 (1,353), F3 (1,345) et F4 (1,350). Les formulations qui ne contiennent pas de
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TiO2 dans leurs compositions ont un indice de réfraction plus élevée que celle qui en
contiennent. Les Ir des formulations élaborées sont inférieurs a ceux des références qui sont

1,469 pour Vénus et 1,386 pour la creme Zorah.
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Figure 111.11. Indice de réfraction des formulations et des références.

111.5.2.4. Densité

D’aprés la Figure 111.12, la créme FT2 a la densité la plus élevée (1,24) suivie de F1 (1,17), F4
(1,15), FT1 (1,11), F2(0,89) et de F3(0,74) qui est la moins dense entre les six formulations.
Les densités de F2 et F3 sont inférieurs aux densités des deux références. Quant aux autres
formulations leurs densités se situent entre les valeurs de densité des références qui sont comme

suit (1,00) pour Vénus et (1,56) pour Zorah.
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Figure 111.12. Masses volumiques apparentes des formulations et des références.
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111.5.2.5. Teneurs en eau et en matieres volatiles et cendre totale

B Teneur en cendre M Teneur en humidité

-
IS

Il

-n
w

FT2

Formulations

-
[y

FT1

0,00% 10,00% 20,00% 30,00% 40,00% 50,00% 60,00% 70,00% 80,00% 90,00%
Teneurs (°/,)

Figure 111.13. Teneurs en eau et en matiéres volatiles et teneurs en cendre des formulations.

Les teneurs en eau et en matieres volatiles ainsi que celles des cendres des formulations sont
illustrés sur la Figure 111.13. Ces résultats indiquent que les teneurs en eau et en matiéres
volatiles varient entre 69% et 77%, tandis que les teneurs en cendres se situent entre 1% et 17%.
Cette constatation révéle une quantité relativement élevee de substances volatiles et d'eau par
rapport aux résidus minéraux présents dans I’émulsion. Par conséquent, cela confirme que la

phase aqueuse est majoritaire.

111.5.2.6. Sens de I’émulsion

Les résultats de test au bleu de méthylene sont présentés dans sur la Figure 111.14. La bonne
diffusion du bleu de méthyléne dans les cremes témoigne de I'homogénéité des émulsions. Cela
prouve aussi que la phase continue est aqueuse. Ceci permet de conclure que les crémes de type
HI/E.

Figure 111.14. Résultats du test au bleu méthyléne des formulations.
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111.5.2.7. Essais de centrifugation

Figure 111.15. Résultats du test de centrifugation des formulations.

Les résultats du test de centrifugation représentés dans la Figure I11.15 montrent que les
émulsions FT1 et FT2 étaient instables. En effet, une Iégere séparation de phase a été observée,
indiquant une séparation partielle entre les composants de I'émulsion. Cela peut suggérer une

faible stabilité de ces émulsions.

111.5.3. Analyse spectrale

111.5.3.1. SPF des formulations

Les valeurs des SPF des formulations préparées et des cremes de référence sont illustrées sur la
Figure 111.16. On constate que les deux cremes de références ont des SPF de 42 pour Vénus et
de 32 pour Zorah. Ainsi leurs SPF ont diminué par rapport a la valeur mentionnée (SPF 50) sur
leurs emballages. Ceci pourrait étre due aux dates de fabrications relativement ancienne des

deux produits.

L’SPF des crémes formulées sans TiO: et dans lesquelles les HOs ont été incorporées ont des
SPF légérement plus élevée que celles avec le TiO». Cela permet de déduire que I’incorporation
des HOs augmente 1’SPF par rapport au formulations témoins (FT1 et FT2) et augmente ainsi
I’efficacité des formulations a bloquer les rayon UV. Cependant, le TiO, dans notre cas et selon
les résultats obtenus, n’a pas influer sur I’SPF des formulations qui est rester similaires a celui

des formulations sans TiO-.
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Figure 111.16. Valeurs des SPF des formulations et des crémes de références.
111.5.3.2. Analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de FOURIER (FTIR)
Les spectres IR des émulsions formulées F1, F2, FT1, F3, F4 et FT2 aprés une semaine et des
formules de références sont illustrés dans les Figures 111.17, 111.18, TIL19, 111.20, 111.21, 1122,
[11.23 et IIL 24 respectivement. Les nombres d’ondes ainsi que les fonctions chimiques
correspondantes pour F1, F2, FT1, F3, F4, FT2 et des formules de références sont
respectivement représentés et regroupés dans les Tableaux 111.12, 111.13, 1114, 111.15, 111.16,
[L17, 111.18 et ML19.

Tableau 111.12 : Fonctions chimiques de F1.

Nombres d’ondes (cm™) Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3306,84 O-H Elongation Alcool
2956,50 -CHs Elongation Alcane
2917,12 -CH; Elongation Alcane
284957 -CH; Elongation Alcane
2118,61 C=C Elongation Alcyne
1637,49 C=0 Elongation Acide carboxylique
1465,62 C-C Elongation Alcane
1376,83 O-H Déformation Acide carboxylique
1206,51 C-0 Elongation Acide carboxylique
1044,27 C-0 Elongation Ester

708,36 -CH; Déformation Alcane
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Tableau 111.13 : Fonctions chimiques de F2.

Nombres d’ondes (cm™) | Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3304,70 O-H Elongation Alcool
3280,64 O-H Elongation Alcool
2916,20 =C-H Déformation Alcéne
2848,99 =C-H Déformation Alcéne
2119,49 Cc=C Elongation Alcyne
1637,80 C=0 Elongation Acide carboxylique
1466,05 C-C Elongation Alcane
124454 C=0 Elongation Acide carboxylique
1044,67 C=0 Elongation Ester

723,01 =C-H Déformation Alcene

Tableau I11.14 : Fonctions chimiques de FT1.

Nombres d’ondes (cm™) | Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3303,35 O-H Elongation Alcool
2955,28 -CHs Elongation Alcane
2917,46 -CH, Elongation Alcane
2849,84 -CH, Elongation Alcane
2122,00 Cc=C Elongation alcyne
1636,40 C=0 Elongation Acide carboxylique
1456,10 C-C Elongation Alcane
1375,31 O-H Déformation Acide carboxylique
1248,84 C=0 Elongation Acide carboxylique
1207,42 C-0 Elongation Acide carboxylique
1043,01 C-0 Elongation Ester

748,50 =C-H Déformation Aromatique
708,28 -CH, Déformation Alcane

Tableau I11.15 : Fonctions chimiques de F3.

Nombres d’ondes (cm™) | Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3337,61 O-H Elongation Alcool
3294,61 O-H Elongation Alcool
3261,12 O-H Elongation Alcool
2914,35 -CH; Elongation Alcane
2849,29 -CH; Elongation Alcane
2117,87 Cc=C Elongation Alcyne
1637,97 C=0 Elongation Acide carboxylique
1468,49 C-C Elongation Alcane
1351,24 O-H Déformation Acide carboxylique
1239,89 C-O0 Elongation Acide carboxylique
1145,28 C-0 Elongation Ester
104455 C-0 Elongation Ester
1099,12 C-0 Elongation Ester

759,14 =C-H Déformation Aromatique
746,75 =C-H Déformation Aromatique
733,74 =C-H Déformation Alcéne
722,75 =C-H Déformation Alcéne
710,51 -CH, Déformation Alcane
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Tableau 111.16 : Fonctions chimiques de F4.

Nombres d’ondes (cm™) | Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3347,49 O-H Elongation Alcool
3308,08 O-H Elongation Alcool
3283,02 O-H Elongation Alcool
3244,97 O-H Elongation Alcool
3225,90 O-H Elongation Alcool
2913,94 -CH, Elongation Alcane
2848,73 -CH, Elongation Alcane
2106,88 C=C Elongation Alcyne
1636,71 C=0 Elongation Acide carboxylique
1468,79 C-C Elongation Alcane
1378,15 O-H Déformation Acide carboxylique
1240,86 C-0 Elongation Acide carboxylique
1206,10 C-0 Elongation Acide carboxylique
1142,48 C-0 Elongation Ester
1080,08 C-C Elongation Alcane
1043,26 C-0 Elongation Ester

737,91 =C-H Déformation Alcéne
719,03 =C-H Déformation Alcéne

Tableau I11.17: Fonctions chimiques de FT2

Nombres d’ondes (cm™) | Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3340,96 O-H Elongation Alcool
3320,91 O-H Elongation Alcool
3291,50 O-H Elongation Alcool
2912,93 -CH, Elongation Alcane
284752 -CH, Elongation Alcane
2111,88 C=C Elongation Alcyne
1638,11 C=0 Elongation Acide carboxylique
1469,98 C-C Elongation Alcane
1410,36 =C-H Déformation Alcéne
1043,70 C-0 Elongation Ester
746,68 =C-H Déformation Aromatique
728,80 =CH Déformation Alcéne
720,03 =CH Déformation Alcéne
714,31 -CH, Déformation Alcane
703,74 -CH; Déformation Alcane
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Tableau 111.18 : Fonctions chimiques de la référence Venus.

Nombres d’ondes (cm™) | Fonctions chimiques Natures Composés chimiques
3358,87 O-H Elongation Alcool
3314,02 O-H Elongation Alcool
3264,70 O-H Elongation Alcool
2887,67 -CH Elongation Alcane
2835,42 -CH, Elongation Alcane
2115,17 Cc=C Elongation Alcyne
1765,10 Cc=0 Elongation Cétone
1636,77 C=0 Elongation Acide carboxylique
1511,55 C-C Elongation Alcane
1486,44 -CH; Déformation Alcane
1458,56 C=0 Elongation Acide carboxylique
1374,64 -CHs Déformation Alcane
1300,88 =CH Déformation Alcéne
1249,64 C-C Elongation Alcane
1232,19 C-C Elongation Alcane
1212,34 C-C Elongation Alcane
1172,18 C-C Elongation Alcane
1110,02 C-C Elongation Alcane
1087,08 C-C Elongation Alcane
1028,06 C-0 Elongation Ether
994,00 =CH Déformation Alcéne
777,99 =C-H Déformation Aromatique
762,93 =C-H Déformation Aromatique
748,98 =C-H Déformation Aromatique
741,56 =C-H Déformation Aromatique
731,11 =CH Déformation Alcene
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Tableau 111.19 : Fonctions chimiques de la référence Zorah.

Nombres d’ondes (cm-1) Fonctions Natures Composés chimiques
chimiques

3337,43 O-H Elongation Alcool
3328,57 O-H Elongation Alcool
3271,16 O-H Elongation Alcool
2955,06 -CHs Elongation Alcane
2916,02 -CH, Elongation Alcane
2848,64 -CH, Elongation Alcane
2114,95 Cc=C Elongation Alcyne
1636,52 C=0 Elongation Acide carboxylique
1465,53 C-C Elongation Alcane
1412,00 =C-H Déformation Alcéne
1270,02 C-C Elongation Alcane
1225,03 C-C Elongation Alcane
1164,07 C-C Elongation Alcane
1111,63 C-0 Elongation Ester
1043,06 C-0 Elongation Ester
992 47 =CH Déformation Alcéne
788,62 =C-H Déformation Aromatique
766,53 =C-H Déformation Aromatique
737,84 =C-H Déformation Aromatique
724,29 -CH2 Déformation Alcane
715,41 -CH2 Déformation Alcane
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Figure I11. 20. Spectre infrarouge de F3



Chapitre 111 : Résultats et discussions

74 op abnouelyul a1308ds ‘Tz “111 84nbi4

£202 81 winl SuDUTWD a3E(] OIS TS Jtd £40 uojueyoy  gon p

uoduasa() wopy
-0
00L  000) 0051 0002 0052 0008 0058 000y
LNS88 LWL 908 1
“o .lﬂ:..# | iﬂz
IN2Y'L Tl e, n ::3 e 0l
L6 *1 g 'en) [ 1%L [l |
LNE9 92 | WONZ CHO) [ | 1) VDU 02
L) A wngemeL | N e 22 _

1N’ i UL ._ 0

10076 w0l 902 . e .a.:«i .

,.,.. # .. _ N |
| | | | o
..__ 1%15'55 ..Qni_t | 08

| |
A RN ; 09

#ﬁ‘o ﬁ. |
\ . AN | | 0

R 3 / .,.,/ _.. _
o \ / _ 08

/
|
a8

L%

87



Chapitre 111 : Résultats et discussions

214 ap abnouelyur a1308ds gz “111 84nbi4

EZ07 §) UI[ ‘Dpumaip o300 90AAS 3 g §(0 OO 201 A

uoRduieQ i
w2
0L 000 S oz O oc  oos 0o
- [0 WS YT LT .
NOKD’h Wy NGl 1S g0
%O50 l-usityl) | f\ L L S 0l
Hﬂ.e R0 | _. . 1807 | 1-uepsone |
01 PROREL W0 Lol _ . \
TV RE T Ad. | | .. AL
\ ?l.a;!l‘w | LNPLIE WX 767 .. 06
35_. RO | G .
.... pEh ..*(.... | n... __ o
> | 1% 95 'Lwgg’ | 08
|
| |
1%04'19 " 1oy LT T. __ ”
\ P ?
._/ \.\.r/.,, . _ o
S |
. / Y \. .. 08
/voll > \
06
13

1%

88



68

%T
s £ 3 8 8 3 8 8

Nom
Ref 1

1, 10.28%7 U 1785 M0om-1, 69,148 T
2115, 17em1; 66 3% T

DAY 1IN 1 071
1248 Sdcm 1 25 81901 1{em-1, 0.76%
1605, TTem- 1 R RAAE 180m.1; .
500 2000 2500 2000 1500 1000 700
cm-1
Description

Echantiton 070 Par PEService Date mercred| aun 14 2023

Figure 111.23. Spectre infrarouge de la référence Venus

SUOISSNOSIP 19 S1eYNSaY : 111 a41deyd



06

%T

SJS

I. /\--.
1 N
70 " " . |
60 | 214 9%m.1; 10.42%1
| 'q *
% | |
' » l /“ w
LIS “ "‘1 : ' }/ l{\.'"\ L 3 '
u' 2088 Ohem- 3, € 00 L 1200w 1 a0
N | | 2848 fhom.1; 382681 | e Sn) :
'l '|' _ |' ' 1?’0”\, 1 AN
20 'u' l ' | | 1 25081
| 07 Acm-1. 2 NN, T2 9T | 1A%
10 \ wmm ’ ' 11088
' AL AA1em 1, 088%
4 18 Ao ); 11 0% 1 g
fm 3500 000 2500 2000 1500 100 70
cm-1
Nom Description

ref2  Echantilon 071 Par PEService Date dmanche. Juin 18 2023

Figure 111.24. Spectre infrarouge de la référence Zorah

SUOISSNOSIP 19 S1eYNSaY : 111 a41deyd



Chapitre 111 : Résultats et discussions

L’analyse FTIR a relevé que les formulations F1, F2, FT1, F3, F4 et FT2 et les références
utilisées Venus et Zorah contiennent diverses fonctions chimiques en communs qui sont
principalement des acides carboxyliques, des alcools, des alcanes, des alcénes, des alcynes, des
acides carboxyliques, des esters et des aromatiques. De plus, une grande similitude entre les

pics obtenus a été observée avec une différence d’intensités.

On a remarqué aussi ’apparaissions de la fonctions cétone et éther dans le spectre de la
référence Venus, ceci peut étre justifier par la diversité des composés présent dans cette derniére

par rapport a la référence Zorah et nos formulations.

111.5.4. Observations microscopiques

Les observations microscopiques des émulsions formulées apres une semaine et des formules

de références sont respectivement illustrées dans les Figures 111.25, 111.26 et 111.27.

Figures 111.25. Observations microscopiques des formulations sans TiOx(a: F1,b: FT1, c: F2).

Figures 111.26. Observations microscopiques des formulations avec TiOz(a: F3,b: F4,c: FT2).
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Figures 111.27. Observations microscopiques des crémes de références (a : Venus, b : Zorah).

Les images ont révélé que les formulations F1 et F2 ont des gouttelettes plus petites que la
formule FT1 qui présente des grosses gouttelettes. Ceci est probablement da a I’incorporation
de ’HO dans les émulsions F1 et F2. On peut conclure que F1 et F2 sont plus homogene que
FT1. De plus, I’émulsion F1 est plus homogene que F2.

Pour les formulations avec TiO», on remarque que F3 a des gouttelettes plus petites que F4. Ces
deux émulsions sont & leurs tours plus homogene que FT2. Ceci signifie que 1’incorporation du
TiO2 permet une meilleure dispersion des gouttelettes dans la phase continue.

On a constaté aussi que les formulations avec le TiO2 sont globalement plus homogenes que
celle sans TiO2. On peut donc déduire que 1’incorporation de ’THOAL et du TiO2 ont permis
d’obtenir une émulsion beaucoup plus homogeéne.

La créme Zorah a des gouttelettes plus fines que les émulsions formulées mais hétérogenes. Par

contre les gouttelettes de la creme Venus sont beaucoup plus fines et homogénes.

On constate neanmoins la présence de bulles d’air dans la creme Venus. Ce qui n’est pas le cas

des cremes solaires formulées et de la creme Zorah.
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Conclusion genérale

Ce travail a éte mene dans le cadre de 1’¢tude de quatre HOs de deux variétés différentes et dont

les olives ont été récoltées de différentes régions de la Kabylie. Les HOs ont été extraites par

pression a froid dans des huileries traditionnelles. 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 incorporer dans une formulation cosmétique.

La partie expérimentale a éte, de ce fait, divisée en deux parties. La premiére représente une

caractérisation organoleptique, physico-chimique et spectrométrique des HOs étudiées. La

deuxiéme partie est une incorporation des HOs les plus performantes dans la formulation de

crémes solaire ainsi que leurs caractérisations.

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

>

L’extraction par pression a froid des quatre huiles d’olives HOAL, HODEM, HOK et
HOR donne un rendement en HV qui varie entre 60 % et % 70 ce qui permet de conclure
que la variété Chemlal a un meilleur rendement que la variété Sigoise.

L’évaluation du caractére organoleptique a révélé que les HOs étudiées sont des liquides
mobiles allant du jaune pale au jaune vert avec des odeurs agréables et spécifiques. Ses
HOs ont un gout qui varie entre le fruité pour HOAL et HODEL et la Iégére amertume
de HOK et HOR.

Les résultats obtenus lors des analyses physiques ont indiqué, dans leurs globalités, que
les HOs sont en accord avec les normes « COIl 2022 » et « CODEX STAN 19-1987 ».
Ceci montre la bonne qualité des HOs étudiées. Les indices d’acide, de peroxyde et de
saponification ainsi que I’acidité, a leurs tours, sont conformes aux normes exigées par
le « CODEX STAN 19-1981 » et le « COI 2022 ».

L’analyse spectrophotométrique a révélé que les quatre HOs ont des coefficients
d’extinction (K223 et Ka7o) inférieurs aux normes du « COI 2022 » a I’exception du
HOAL dont le Ko7 est Iégerement supérieur.

Les quatre HOs ont des teneurs différentes en chlorophylles et en caroténoides ainsi que
des SPF variables. Les SPF les plus élevés ont été mesurée pour HOAL et HODEM.
L’analyse infrarouge des HOs révele une composition riche en acides, esters, alcanes,

alcénes, alcool et cétone.

Les resultats obtenus de la premiére partie de cette étude ont permis de constater que les HOs

ont des caractéristiques physico-chimiques remarquables qui leurs permettent des utilisations

dans plusieurs domaines. De plus la différence remarquable de I’SPF a permis de faire une
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Conclusion genérale

sélection de deux HOs, dont les SPF sont les plus élevés (HOAL et HODEM), afin de les

incorporer dans les cremes solaires formulées.

La caractérisation des cremes solaires a permis de deduire que les émulsions formulées, et dans
lesquelles les HOs ont été incorporées, se sont revélées stables du point de vue macroscopique,

microscopique, physico-chimiques et spectroscopique aprés une semaine de leurs formulations.

En perspectives et tenant compte des résultats obtenus dans ce travail, il serait intéressant de

poursuivre cette étude en réalisant ce qui suit :

- Déterminer la composition en acides gras des HOs étudiées par chromatographique en
phase gazeuse et ce afin d’avoir I’identification compléte de leurs compositions.

- Déterminer les teneurs en triglycérides, en stérols et en composés phénoliques ainsi que
les teneurs en tocophérols, par chromatographie en phase liquide a haute performance.

- Etudier les activités antioxydantes et antimicrobiennes des HOs ainsi que des émulsions
formulées.

- Etudier la stabilité des émulsions formulées au cours du temps.
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Résumé :

L’objectif de ce travail est de caractériser deux variétés d’huiles d’olive issus de quatre régions
différentes de la Kabylie afin de les incorporer dans des crémes solaires. En premier lieu, une
caractérisation s’est opérée par une évaluation des propriétés organoleptiques, physicochimiques et
spectrométriques (spectroscopie infrarouge et UV) ainsi que des observations microscopiques afin
d’évaluer leurs qualités et leur conformité aux normes du COI et du CODEX ALIMENTARIUS. Ceci
a été suivi par une mesure des indices de protection solaire de ces huiles. Les propriétés organoleptiques
et physicochimiques obtenues sont en accord avec les normes. En second lieu, des crémes solaires ont
été formulées a base des huiles les plus performantes. Ces formulations a leur tour ont fait I’objet d’une
caractérisations organoleptique, physico-chimique, spectroscopigue. Les indices de protection solaire
de ces formulations ont également été déterminés. Les résultats obtenus sont globalement en accord avec
ceux des références utilisées dans notre étude.

Mots clés : huiles d’olive, caractérisation, formulation, créme solaires, facteur de protection
solaire.

Abstract :

The objective of this work is to characterize two varieties of olive oils from four different regions of
Kabylie in order to incorporate them into sunscreens. First, a characterization was carried out by an
evaluation of the organoleptic, physicochemical and spectrometric properties (infrared and UV
spectroscopy) as well as microscopic observations in order to determine their qualities and their
conformity with the standards of COl and CODEX ALIMENTARIUS. This was followed by a
measurement of the sun protection factors of these oils. The organoleptic and physicochemical
properties of the oils are in accordance with the standards. Secondly, sunscreen creams have been
formulated based on the most effective oils. These formulations were also subjected to organoleptic,
physico-chemical, and spectroscopic characterization. The sun protection factors of these formulations
were also determined. The obtained results are globally in agreement with those of the references used
in our study.
Keywords: olive oils, characterization, formulation, sunscreen cream, sun protection factors.
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