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Introduction générale :

Depuis la nuit des temps, les plantes médicinales occupent une place centrale dans les pratiques
de soins a travers le monde. Bien avant I'avenement de la chimie moderne, les civilisations
anciennes — de I'Egypte aux Grecs en passant par les civilisations arabes et asiatiques — ont su
exploiter les vertus thérapeutiques de la flore environnante pour traiter divers maux. Ces
remedes naturels, transmis de génération en génération, ont constitué la base des premieres
pharmacopées et continuent encore aujourd’hui d’inspirer la recherche pharmaceutique

moderne.

Parmi ces plantes, 1’olivier symbole de force, de paix et de longévité, tient une place d’honneur
dans la tradition méditerranéenne. Si ses fruits et son huile sont bien connus pour leurs bienfaits
nutritionnels, les feuilles d’olivier ont €té utilisées depuis des siécles pour leurs propriétés
médicinales et cosmétiques. En infusion, en cataplasme ou en décoction, elles servaient a

purifier la peau, cicatriser les plaies, apaiser les inflammations ou encore raviver I’éclat du teint.

Ce savoir traditionnel trouve aujourd’hui un nouvel écho grace aux avancées scientifiques qui
ont mis en évidence la richesse biochimique des feuilles d’olivier. Ces derniéres contiennent en
effet une forte concentration de polyphénols, notamment 1’oléuropéine, et flavonoides, qui leur
conférent des propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires, antibactériennes et anti-age

particulierement intéressantes pour le domaine de la dermocosmeétique.

Dans le cadre de notre travail, nous avons développé une creme cosmétique enrichie en extrait
de feuilles d’olivier, visant a exploiter ces vertus naturelles. Cette formulation, a la fois douce
et respectueuse de la peau et de I’environnement. Elle s’inscrit dans une démarche innovante
alliant tradition et modernité, en mettant a profit les composés bioactifs des feuilles pour

améliorer I’hydratation, la protection et la régénération cutanée.

Notre mémoire est structuré en trois grandes parties. La premiére est une étude bibliographique
dans laguelle nous présentons des genéralités sur la physiologie de la peau, les crémes et
émulsions, les caractéristiques botaniques et pharmacologiques de ’olivier, ainsi qu’une revue
des composés phénoliques et de leurs propriétés cosmétiques. La deuxiéme partie est consacrée
aux matériels et méthodes utilisés, englobant la récolte des feuilles, 1’extraction des composés
phénoliques, la formulation de la créme, ainsi que les tests de stabilité et d’efficacité. Enfin, la

troisieme partie est dédiée a I’analyse, I’interprétation et la discussion des résultats obtenus.



A travers cette recherche, nous espérons mettre en lumiére le potentiel cosmétique des feuilles
d’olivier et proposer une formulation innovante, naturelle et prometteuse dans le domaine de la

dermocosmétique.
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Bibliographique



| Synthése bibliographique

I.  Physiologie de la peau :
1-Definition de la peau :
La peau est le plus grand organe du corps, représentant environ 15 % du poids corporel total
chez I’adulte. Elle remplit de nombreuses fonctions vitales, notamment la protection contre les
agressions physiques, chimiques et biologiques externes, ainsi que la prévention des pertes
excessives d’eau et un rble dans la thermorégulation. La peau est en continuité avec les

muqueuses qui tapissent les surfaces du corps.

Le systeme tégumentaire est formé par la peau et ses structures dérivées. La peau est composée

de trois couches : 1’épiderme, le derme et le tissu sous-cutané.*

L’épiderme

Le derme

-

2 8 - Weo@uesTs $ 574

L’ hypoderme

Figure 1 : Structure de la peau. (eucerin.be)

1.1- L'épiderme :
L’épiderme, la couche la plus externe de la peau, est subdivisé en :

e Le stratum corneum : contient des cornéocytes, qui sont des kératinocytes terminalement
différenciés. Ces cellules sont continuellement remplacées par des kératinocytes situés dans

le stratum basal 2.

e Le stratum lucidum : est une fine couche transparente composée de kératinocytes morts.
Contrairement aux autres couches, ces kératinocytes ne contiennent pas de kératine, mais
de I’éleidine, une protéine intracellulaire transparente, qui donne a cette couche son aspect

translucide.



Synthése bibliographique

e Le stratum granulosum : est une fine couche située entre le stratum lucidum et le stratum
basal. Les kératinocytes du stratum granulosum contiennent des granules riches en cystéine
et en histidine, qui permettent 1’agrégation des filaments de kératine®

e Le stratum basal : contient les kératinocytes basaux, des cellules immunitaires comme les
cellules de Langerhans et les lymphocytes T, ainsi que des mélanocytes, responsables de la
pigmentation de la peau?.

1.2- Le derme :
Sous I’épiderme se trouve le derme, qui est divisé en deux sous-couches : Le derme papillaire,

et le derme réticulaire?

Chez I’humain, le derme papillaire forme des prolongements qui s’étendent vers 1’épiderme et

contiennent des capillaires, facilitant le transport des nutriments®.

Le derme réticulaire est beaucoup plus épais que le derme papillaire, en raison de la forte
concentration de fibres de collagene et de fibres réticulaires, qui sont étroitement entrelacées
dans cette couche®.

1.3-Hypoderme :
Sous le derme se trouve la graisse sous-cutanée. Cette couche est composée de fibrocytes et
adipocytes et est riche en protéoglycanes et glycosaminoglycanes, ce qui lui confére des

propriétés muqueuses.®

2- Vieillissement de la peau :

Le vieillissement est le résultat de changements progressifs affectant a la fois la peau et les
tissus sous-jacents sous I’influence de facteurs intrinséques et extrinséques. Le vieillissement
intrinseque fait référence aux effets des changements génétiques, hormonaux et biochimiques
au fil du temps. Les facteurs extrinseques, tels que le tabagisme et 1’exposition au soleil,
accélerent le vieillissement du visage en entrainant des modifications de la peau, notamment
une dysplasie épidermique et une perte de fibres élastiques et de collagéne. La combinaison
de ces facteurs intrinseques et extrinseques conduit aux caractéristiques cliniques d’un visage
vieillissant, telles que la dyschromie, les rides, la dermatochalasis, la résorption osseuse, la

protrusion des paupiéres inférieures et la perte de volume.®
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Figure 2 : Vieillissement de la peau.

3-Mecanisme d’absorption de la peau :

Les facteurs responsables de 1’évaluation de I’efficacité des systémes transdermiques (TDDS)
incluent les caractéristiques physicochimiques du type de formulation. En revanche, l'efficacité
du traitement dépend de la pénétration du médicament a travers les couches cibles de la peau a

des concentrations efficaces.

La pénétration efficace de la molécule médicamenteuse joue un réle important dans les TDDS.
Il existe différentes voies de pénétration du meédicament dans la peau. Les micro et

macromolécules peuvent entrer dans la peau par trois voies distinctes.

e La voie intercellulaire, qui passe par la matrice lipidique occupant les espaces
intercellulaires des kératinocytes, favorisant ainsi principalement les molécules
lipophiles.

e Lavoie transcellulaire (intracellulaire), qui traverse directement les cornéocytes.

e La voie transappendageale, qui passe par les follicules pileux, les glandes sébacées et

les glandes sudoripares.

Apres application d’une formulation topique, la molécule médicamenteuse entre en contact
avec la surface de la peau, ou elle rencontre des debris cellulaires, des micro-organismes, du

sébum et d’autres substances qui ont un effet négligeable sur la perméation.’
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Il.  Cremes et émulsions :
1- Cremes:
Les cremes sont définies comme des "émulsions huile-dans-eau ou eau-dans-huile liquides
visqueuses ou semi-solides” dont la consistance varie entre I'huile et I'eau. Ce sont des
formulations topiques qui sont appliquées sur la peau et qui sont déformées de maniére
irréversible par I'application d'une force suffisante pour leur permettre de s'étaler sous forme de

film adhésif sur la surface de la peau (Ansel et al., 1995)8

Figure 3: Distribution granulométrique d'une creme analysée au microscope.

2-Emulsions :

Une émulsion est une dispersion d’un liquide en fines gouttelettes dans un autre liquide, les
deux liquides étant non miscibles : - le liquide sous forme de gouttelettes est qualifié de phase
dispersée, phase discontinue ou phase interne ; - I’autre liquide est appelé phase dispersante,
phase continue ou phase externe. Les émulsions appartiennent donc aux systéemes dispersés.

Ces deux phases n’ont pas la méme solubilité. L’une est hydrophobe ou lipophile. On parle
couramment de phase huileuse (mais elle n’est pas forcément lipidique). L’autre est hydrophile.

On parle aussi de phase aqueuse®

Phase dispersée ou
disgontinue ou interne

Phase dispersante ou
continue ou externe

Figure4 : Emulsion; phase dispersée et phase dispersant.*©
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2.1- Composition :

2.1.1-Phase hydrophile :

La phase aqueuse ou phase hydrophile contient I’eau et divers composants hydrosolubles. Les
solutés de la phase aqueuse sont de nature diverse : ions minéraux, acides, bases, vitamines,
glucides, protéines, etc. En fonction du type d’émulsion (alimentaire, cosmétique,
pharmaceutique) des substances peuvent €tre ajoutées a 1’'une ou I’autre phase pour conférer au
produit diverses propriétés (augmentation de la durée de conservation, modification du goQt, de

la texture, de I’aspect, maintien de I’humidité, etc). Les additifs utilisés sont trés variés.®

2.1.2- Phase lipophile :

La phase huileuse, appelée également phase grasse, phase lipophile ou phase organique,
comporte des huiles, des cires et des graisses (respectivement liquides, solides ou semi-solides
a température ambiante) d’origine végétale, animale ou minérale. Des substances synthétiques
dérivées ou non de substances naturelles sont aussi utilisées. La phase huileuse d’une émulsion

est généralement composée d’un mélange d’ingrédients.®

2.1.3- Emulsifiants :

Les émulsions conventionnelles sont des systémes thermodynamiquement instables qui se
séparent, plus ou moins rapidement, en deux phases. On parle de systemes hors équilibre. En
raison de cette instabilité les émulsions industrielles comportent toujours des émulsifiants, ou
émulsionnants, formant un film inter facial, ou film mince, ou membrane inter faciale, autour
des globules de phase dispersée. 1l s’agit le plus souvent de petites molécules amphiphiles
appelées tensioactifs, surfactifs, surfactants ou agents de surface. La schématisation classique

des tensioactifs met en évidence un pdle hydrophile et un péle hydrophobe.®

Les parties hydrophile et hydrophobe ont de 1’affinité respectivement pour la phase hydrophile
et hydrophobe de I’émulsion. C’est cette polarisation fonctionnelle qui détermine I’organisation

des tensioactifs dans 1’émulsion.
Partie hydrophile

ou Partie hydrophobe

Figure5: Emulsifiants.



| Synthése bibliographique
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Figure6 : Emulsion avec émulsifiant.°

3-les divers types d’émulsions :

3.1-Emulsions simples :

Elles sont composées d’une phase lipophile, d’une phase hydrophile et d’'un émulsifiant.
Suivant que la phase continue est lipophile ou hydrophile, on définit deux types d’émulsions
Les symboles H/L et L/H utilisés désignent toujours la phase dispersée en premier. Les
émulsions de type huileux étant les moins courantes, elles sont parfois appelées émulsions
inverses. En fonction de la taille moyenne des gouttelettes on distingue des émulsions plutét
grossiéres, appelées emulsions ou macro émulsions et des émulsions plus fines,

submicroniques, appelées mini ou nano émulsions.*®

Phase aqueuse _% *
Phase huileuse —1—* *

Phase huileuse

Phase agueuse

Tensioactif: |
Emulsion H/L Emulsion L/H
Figure7 : Emulsion simple.®
(S\\\“ 1" fl'r))-,,&

$ 3
= =1
£ E
= =
A g §

U

% LS UL
Nano-émulsion Micro-émulsion Macro-émulsion

(2-5 nm) (10— 100 nm) (= 1000 nm)

Figure 8: Structure de nano, micro et macro-émulsion.*
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3.2-émulsions multiples :

I1 s’agit d’émulsions ou de dispersion d’une émulsion dans une phase dispersante :
- la dispersion d’une émulsion E/H dans une phase aqueuse donne une émulsion E/H/E.

- a I’inverse, la dispersion d’une émulsion H/E dans une phase huileuse donne une émulsion

H/E/H.

Ces deux exemples correspondent au cas le plus simple d’émulsions multiples (les émulsions

doubles), on y distingue trois phases : interne, intermédiaire, externe.°

Les sphéres formées par la phase intermédiaire sont généralement qualifiées de globules,
dispersés dans la phase externe, et les sphéres de phase interne sont appelées gouttelettes. Cette
distinction n’existe pas pour les émulsions simples pour lesquelles les spheres de phase

dispersée sont appelées indifféremment gouttelettes ou globules.°

Chaque phase peut contenir des ingrédients actifs différents, ce qui permet la présence d’actifs
incompatibles, ’'un en phase interne, I’autre en phase externe. Ce type d’émulsion permet aussi
de protéger un principe actif contenu dans 1’eau interne ou I’huile interne ou, plus généralement,

de séparer des ingrédients solubles mais ne devant pas étre en contact dans la méme phase.*°

* Phase __|
externe
Phase

* interne |
% Phase —]
intermédiaire

Emulsion H/L/H Emulsion L/H/L

Figure 9: Les 2 types d’émulsions doubles.?
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I11.  Présentation de la plante :

1-Position taxonomique :

L’olivier est une plante a fleurs qui produit des graines. 1l posséde 46 chromosomes (il est
diploide : 2n = 46) et peut se reproduire plus ou moins facilement avec lui-méme, selon les
variétés (FONTANAZZA et BALDONI, 1990).

Le nom scientifique de 1’olivier, Olea europaea, a été donné par le botaniste Linné en 1753. Il
pensait a I’époque que cette plante ne poussait qu’en Europe, d’ou le nom « europaea », mais

ce n’était pas tout a fait exact.
Selon la classification botanique moderne, reprise par IOANNIS (2009), 1’olivier fait partie
des angiospermes, c¢’est-a-dire des plantes a fleurs.!

Tableau 1: Classification botanique d’olivier.!!

Taxonomie Description

Regne Plantae

Embranchement Magnoliophyta

Sous- embranchement Magnoliophytina

Classe Magnoliopsida

Sous-classe Dialypétales

Ordre Lamiales

Famille Oleaceae

Genre Olea

Espéece Olea europea L.

Sous-espéce O.europea subsp.europea
var.sylvestris
O.europea subsp.europea var.
europea
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2-Cycle végétatif et productif de ’olivier :
Au cours de son cycle annuel de développement, I’olivier passe par les phases suivantes :

Le repos hivernal qui s’étend de novembre a février, le réveil printanier se manifeste en mars-
avril par I’apparition de nouvelles pousses terminales et 1’éclosion de bourgeons axillaires. La
floraison a lieu en mai-juin. C’est en juillet-aoit que 1’endocarpe se durcit. Les fruits atteignent

leur maturation en septembre-octobre.?

3- Exigences de ’olivier :

Les exigences de I’olivier varient entre des besoins climatiques, sol et culturales.
3.1- Exigences climatiques :

3.1.1-Exigences photopériodiques :

L’olivier croit normalement dans les zones subtropicales et méditerranéennes : on le rencontre
entre 22° et 45 ° nord, dans I’hémisphére nord. En altitude, sa culture s’étend jusqu’a 1’équateur,
dans les Andes. Dans I’hémisphére sud, il existe de I’Equateur (en altitude) au 37¢me paralléle,
au Chili, et en Argentine) ; il prospére aussi sur les hauts plateaux du sud de 1’Angola, en

Afrique du Sud et en Australie.*?

Il semble donc que I’espéce Olea Oreupea, ou au moins certaines variétés ou cultivars bien
adaptés, est susceptible de fructifier plus ou moins régulierement, quel que soit le régime
photopériodique de la région : plus qu’a la photopériode, I’espéce parait sensible aux variations

thermo-périodiques (extrémes jour-nuit et amplitudes entre saisons).*3

3.1.2- Rayonnement solaire :

L’Olivier exige de fortes quantités d’énergie solaire pour assurer son développement
reproductif surtout une fructification normale. Les zones de production optimale, 1’énergie
solaire incidente décadaire moyenne pendant les phases de différenciation des bourgeons a fruit,

de floraison puis de fructification, demeurent réguliérement supérieures & 1800 J.cm? par jour.*3

3.1.3-Temperature :

La culture de I’olivier est associée a la zone méditerranéenne, caractérisée par la douceur et
I’humidité de I’hiver et la chaleur seche de son été. L’olivier peut résister a la chaleur (jusqu’a
+40°C) grace a ses racines trés importantes surtout si son alimentation hydrique est
satisfaisante, cependant il craint le froid. Les températures negatives peuvent étre dangereuses,

particulierement si elles se produisent au moment de sa floraison (LOUSSERT et BROUSSE,

9
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1978). Les derniers auteurs ont montré que des températures de -7°C provoquent des degats qui
peuvent étre importants si elles surviennent brutalement, méme sur les arbres en période de

repos.t

3.1.4-Hygromeétrie :

L'olivier redoute des taux d'humidité élevés de l'air ambiant, ce qui interdit sa culture a
proximité immédiate de la mer. Une humidité excessive et permanente favorise le
développement de certains parasites (maladies cryptogamiques) (LOUSSERT et BROUSSE,
1978).1

3.2-Sol :

Le sol doit étre profond, perméable, bien équilibré en éléments fins (50% d'argile + limons) et
50% en éléments grossiers (sables moyens et grossiers). Le pH peut aller jusqu'a 8 a 8,5 avec,

cependant des risques d'induction de carence en fer et en magnésie (cas de sols trop calcaires).*

3.3-Exigences culturales :

L’entretien du sol vise principalement a éliminer la végétation spontanée qui concurrence les
oliviers pour I’eau et les nutriments. L’espacement des arbres et des techniques culturales
légéres améliorent 1’aération, 1’incorporation des engrais, la permeéabilité du sol et limitent

I’évaporation de I’eau.’®

L’irrigation est possible en cas de sécheresse persistante, surtout au printemps pour favoriser la
croissance et jusqu’a la véraison en été afin de réduire les pertes d’eau et favoriser la

lignification du noyau.®®
La taille des oliviers se décline en plusieurs types :

e Taille de formation : oriente la croissance des jeunes arbres et accélére I’entrée en
production.

o Taille de fructification : équilibre la frondaison et la nutrition de I’arbre.

e Taille de rajeunissement : renouvelle les rameaux fructiferes en supprimant les plus agés.

e Taille de régénération : plus sévere, elle rénove la charpente des arbres agés pour

favoriser une nouvelle frondaison.®

10
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4-L’oleiculture dans le monde :

L’olivier, Olea europaea L., est la seule espéce de la famille des Oleaceae qui produit un fruit
comestible. L’initiation de sa culture remonte a environ 5 000 a 6 000 ans dans la partie Est de
la Méditerranée et les zones sous-jacentes (FERNANDEZ-DIEZ, 1971). Elle s’est par la suite
diffusée dans plusieurs régions dont le climat est proche de celui dit méditerranéen tel que de
I’ Australie, le Sud de I’ Afrique, le Chili et d’autres a climat tempéré telles que la Nouvelle-

Zg€lande et I’ Argentine. Il y a environ 850 millions d’arbres productifs dans le monde, couvrant

6

une superficie équivalente a plus de dix millions d’hectares.*

Il

S snbsp. cerasifom,
S subsp. cuspidata
subsp. europaca
subsp. gnanchica
W subsp. faperrines
B subsp. marracana
L L4 s

Figure 10: L’oléiculture dans le monde.
5-L’oleiculture en Algérie :

Les plantations d’oliviers en Algérie sont localisées a 80% dans les zones de montagnes et de

piémonts avec une pluviométrie annuelle de 350 a 900 mm.

La superficie des oliveraies est passée de 165 000 ha en 1999 a 312 000 ha en 2008, grace au
Plan National de Développement Agricole et Rural (PNDAR). L’oliveraie de table est située
essentiellement dans les plaines de 1’Ouest, wilaya de Mascara, Relizane et Oran, elle représente
environ 18% de la superficie totale et est constituée de la variéte Sigoise (KERBAOUA, 2008).
La Variete Chemlal, réputée pour produire une huile d'excellente qualité, est cultivée
essentiellement en Grande Kabylie ou elle occupe une place importante dans I'économie de la
région. Elle représente environ 40% des oliviers cultivés en Algérie (HADDADI et YAKOUB-
BOUGDAL, 2010). 16

11
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Figure 11 :L’oléiculture en Algérie.

6- Morphologie de I’olivier :

L’olivier est un arbre de 6 a 15m de hauteur, a tronc tortueux et a écorce grisatre, crevassé. Les

feuilles sont blanches argentées a la face inférieure, vertes grisatres a la face supérieure,

opposeées, persistantes, coriaces, lancéolées. Les fleurs, petites et blanches, a quatre pétales, sont

réunies en grappes dressées. Les fruits, olives, sont des drupes ovoides, vertes puis noires a

maturité, pour les noires ; d’autres couleurs sont bien connues (vert, violet...). Le noyau est dur

et fusiforme.’

Figure 12 : L olivier.
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7-Caracteéristiques morphologiques :

7.1. Le systeme racinaire :

Le développement du systétme racinaire de [D’arbre dépend des caractéristiques
physicochimiques du sol, sa profondeur, sa texture et sa structure. A I'état adulte, I'olivier
présente deux trois racines pivotantes qui s'enfoncent profondément et de celles-ci, part un
systéeme racinaire peu profond a développement latéral, qui donne naissance a des racines
secondaires et des radicelles pouvant explorer une surface de sol considérable (Kasraoui,
2010).18

7.2. Le systeme aérien :
7.2.1-Letronc:

C'est le principal support de I'arbre (un soutien a I'arbre) ; sur jeune arbre, le tronc est lisse de
couleur grise verdatre, puis devient en vieillissant noueux, fendu et élargi a la base.ll prend une
teinte grise foncé et donne naissance a des cordes (Loussert et Brousse, 1978). Ces charpentieres
se ramifient en sous-charpentiéres. Les feuilles portées sur les rameaux ont une position
opposée et elles sont de petite taille (de 3 a 8 cm de long et de 1 a 2,5 cm de large), de durée de
vie moyenne de deux années et demie. La forme, la taille et les caractéristiques de la feuille de
I'olivier peuvent étre différentes selon les cultivars, mais les caractéristiques principales sont

les mémes dans la plupart des variétés.*®

7.2.2-Les fleurs :
Les fleurs sont petites, ovales, blanches et odorantes. Elles sont disposées en grappes (en
moyenne de 10 a 40) dressées a ’aisselle des feuilles (Fabbri et Benelli, 2000). Les fleurs

individuelles peuvent étre hermaphrodites ou staminées (Loussert et Brousse, 1978).1°

Figure 13: Les fleurs de ’olivier.

13
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7.2.3-Les fruits :

La période de la mise a fruit s’étale d’octobre a novembre les fruits sont ovoides gros (1.5 a 2
cm), longtemps verts, puis noirs a complete maturité, de forme variable suivant les variétés a

pulpes charnue huileuse. °

Figure 14: Les fruits de I’olivier.
7.2.4-Les feuilles :

L’olivier est un arbre a feuillage persistant, ses feuilles coriaces et vernissées révelent sa parfaite
adaptation a la sécheresse (Serge, 2012). Les feuilles sont persistantes et d'une durée de vie de
trois ans, elles conférent a la famille des Oléacées un caractere botanique du fait de leur
disposition opposée sur le rameau indiquant que la forme et les dimensions des feuilles sont
tres variables suivant les variétés, elles peuvent étre ovales ; oblongues ; lancéolées oblongues
et parfois linéaires. Les dimensions de la feuille varient de 3a 8 cm de long et de 1 a 2,5 cm de

large.®

Figure 15: Les feuilles de ’olivier.
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8-Techniques d'extraction et métabolites secondaires :
8.1-Extraction végétale :

Le principe d'extraction végétale repose sur l'isolement des constituants ou de composés
d'intérét présents a l'intérieur des plantes. En effet c'est une extraction dite solide/liquide du fait
que la matiére végétale qui présente un état solide est mise en contact avec un liquide qui

présente le solvant.?°

La solubilisation donne une solution (principe actif et solvant) qui constituent I'extrait ensuite

elle est isolée de la matiére végétale par une technique de filtration ou de centrifugation.?
8.2- Méthodes d'extractions classiques :

Ces méthodes consistent a la séparation des parties médicalement actives des tissus végétaux

en utilisant des solvants sélectifs, et parmi eux on trouve:
8.2.1-La macération :

Cette technique d'extraction est la plus simple qui existe mais nécessite I'utilisation d'une tres
grande quantité de solvant et qui consiste a laisser tremper la matrice végétale avec un solvant
dans un récipient bouché a température ambiante pendant une durée déterminée (allant de

quelques heures au quelques jours) tout en agitant fréqguemment.?

Ce traitement permet de ramollir et de briser les parois cellulaires de la plante afin de libérer

les molécules cibles puis le mélange est ensuite filtré ou pressé.?!
8.2.2-La décoction :

Elle s'applique généralement aux parties les plus dures de la plante, ou le solide est plongée
dans un solvant porté a I'ébullition. L'extrait est ensuite refroidi et filtré et le filtrat est recueilli
dans des récipients propres.??

8.2.3-L'infusion :
Cette méthode convient a I'extraction des constituants bioactifs qui sont facilement solubles.

Elle consiste a verser un solvant chaud (proche de I'ébullition) sur le solide puis le laisser

tremper pour dissoudre les substances solubles.?

15
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Tableau 2: Résumé des techniques appliquees dans I'extraction des composés bioactifs des

feuilles d’olivier

Nature de |'étude

Méthodes d’extractions

Avantages

Références

Optimisation de | Extraction liquide sous | - Isolement efficace des | (Lama-Mufioz
I'extraction de | pression. Solvant composes phytochimiques. | et al., 2019)
I'oleuropéine, les | éthanol/eau. -faible colt d'exploitation.
flavonoides, la -grande vitesse et
lutéoline-7-Oglucoside meilleure récupération.
Etude des différentes | -Extraction assistée par | MAE : Méthode rapide et
méthodes d'extraction | micro-ondes (MAE). plus efficace.
et  évaluation  de | -Extraction assistée par | UAE : Une température | (Da Rosa et
I'influence des | ultrasons (UAE). plus basse fournit une | al., 2019)
parametres congus sur | -Extraction conventionnelle | meilleure qualité et un
la récupération des | par macération. rendement plus élevé.
phénoliques totaux et
de I'activite
antioxydante
Voltages a haute tension
Développement (analyse de caractérisation | -utilisation de solvants
efficace de I'extraction | réalisee par | organiques.
phénolique a l'aide de | chromatographie  liquide | -méthode d'extraction | (Zuntar et
décharges électriques a | ultra-performante couplée a | efficace (forte | al.,2019)
haute  tension  par | la spectrométrie de masse en | extractibilité).
rapport a la méthode | tandem).
conventionnelle
Technigue d'extraction Méthode efficace  qui
Amélioration du | hybride : I'extrait permet la précipitation et la
rendement de | éthanolique aqueux (issu de | formation de  poudre
I'isolement de | I'extraction liquidesolide) a | d'oléuropéine ; -Seules des | (Baldino et al.,
I'oléuropéine été soumis a une extraction | traces d'éthanol subsistent | 2018)
supercritique par dans I'extrait final.
antisolvant pour obtenir de
I'oléuropéine
précipitée/concentrée.
Investigation des
composés phénoliques -Haute vitesse de
totaux par le | Extraction par  fluide | separation avec isolement | (Le Floch et
développement de | supercritique sélective. al., 1998)

I'extraction par fluide
supercritique

-Méthode automatisés.
-nécessite moins de
solvant.
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IV.  Généralité sur les composes phenoliques :

Les composés phénoliques ou les polyphénols sont des produits du métabolisme secondaire
des végeétaux, et sont distribués dans tous les organes de la plante (Apak et al., 2007). Ils sont
caractérisés par la présence dans leur structure d’au moins un noyau benzénique auquel est
directement lié au moins un groupe hydroxyle, libre ou engagé dans une fonction éther, ester,
ou hétéroside (Bruneton, 1999; Handique et Baruah, 2002).2*

Groupe |1}1I|u\j.'lc

—»0H
Anneau
aromatique ,

Figure 16: Structure de base des polyphénols (Manallha, 2012).

Dans la cellule, les composés phénoliques sont essentiellement localisés sous forme soluble

dans les vacuoles. Ils peuvent également s’accumuler dans les parois végétales.

Ces composés formant une grande famille de plus de 8000 composés chimiques (Bouchouka,
2016) sont classés en deux groupes : les composés flavonoides et les composés non flavonoides

dont les tanins.?*
1-Les flavonoides :

Les flavonoides représentent la majorité des composés phénoliques qui sont caractérises par
leurs faible poids moléculaires. Ils flavonoides sont responsables de la pigmentation chez les
plantes, ces pigments sont responsables des colorations (jaune, orange, rouge) de divers organes
de la plante (Chdira, 2005).

Les flavonoides partagent tous la méme structure de base (squelette) a geinze atomes de carbone
qui sont combinés a une configuration C6-C3-C6 (Tapas et al., 2008). Constitué de deux noyaux

benzéniques A et B accolés par un cycle pyranique central.?®

Figure 17: Structure des bases des flavonoides.
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2- les tanins :
La majeure propriété de ces substances est leur capacité a se lier a de grosses molécules comme

les proteines.

Deux groupes de tanins différents par leur structure et par leur origine biogénétique, ce sont :

Les tanins hydrolysables, Les tanins condensés.?®

oH

oH

oH

Figure 18 : Structure des tanins.

» Les composés phénoliques des feuilles d’olive :

Les feuilles d'olivier (Olea europaea) contiennent des composés phénoliques aux propriétés
bioactives importantes, tels que des flavonoides, des acides phénoliques et les tanins. Ces

composés sont reconnus pour leurs effets antioxydants, anti-inflammatoires et antimicrobiens.?’

HO. i g a4 0
COOCH,
W N WX
S\ 2 o D 0
La.
07 "\
HO-_/ 0—. OH

7 /

HO© \£OH

Figure 19 : Structure chimique de 1’oleuropéine, composé majeur de
L’extrait de feuille d’olivier.

3-Activités d’Olea europaea :

L’olivier et ses composants sont connus pour exercer plusieurs effets bénéfiques en raison de

leur activité antioxydant, antimicrobienne, anti-inflammatoire et leur effet chimio préventif

18
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3.1- activité antioxydant :

C'est la capacité d'une substance a retarder ou a prévenir les dommages causes par les radicaux

libres, en effet, cette activité correspond & sa capacité a résister a l'oxydation.?®

De plus, ces substances appelées antioxydants, possedent plusieurs mécanismes physiologiques
comme le piégeage des radicaux libres ou et par activations des enzymes antioxydants ou les
superoxydes dismutases SOD éliminent les radicaux superoxydes par dismutation du radical en
H202 et en OH + et OH- dans la mitochondrie et cytosol et les érythrocytes.?®

3.1.1- Radical libre:

Un radical libre est une espece chimique, molécule, morceau de molécule ou simple atome,
capable d'avoir une existence indépendante (fibre) en contenant un ou plusieurs électrons
célibataire et cela lui confere une grande réactivité donc une demi-vie trés courte. En effet, ce
radical libre aura toujours tendance a remplir son orbitale en captant un électron pour devenir

plus stable et il va donc se réduire en oxydant.*°
3.1.2- Stress oxydatif:

Le stress oxydatif ou oxydant est définit comme un déséquilibre entre la production d'espéces
réactives de I'oxygene (ERO) et la défense antioxydant ou les pro-oxydants (ERO) dominent
largement les antioxydants qui est du plusieurs causes: le dysfonctionnement de la chaine
mitochondriale, Activation de certains enzymes (comme la xanthine oxydase, la NADPH
oxydase, et glucose oxydase) et également oxydation de certaines molécules comme le glucose

et I'némoglobine.®!

Ce déséquilibre entrainera plusieurs conséquences notamment des dommages sur les tissus et
les cellules en causant des maladies et des vieillissements accélérés comme il peut également

altérer des fonctions cognitives en contribuant a des troubles neurodégénératifs.
3.2-Activité antibactérienne :

L'activité antibactérienne est la capacité d'une substance ou d'un agent a tuer ou a inhiber la
croissance des bactéries, comme les antibiotiques, et conduit a réduire globalement leur

efficacité dans le temps du fait de la capacité d'adaptation de ces derniers.

La sensibilité¢ des bactéries aux antibiotiques est déterminée principalement par deux

techniques:
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La mesure de la concentration minimale inhibitrice qui consiste a mesurer la premiére
concentration qui inhibe la croissance d'une souche bactérienne qui est appelé méthode par
dilution, et la mesure d'un diameétre d'inhibition autour d'un disque contenant une quantité
connue d'antibiotiques obtenue sur une gélose inoculée avec la souche étudiée qui est appelé

méthode par diffusion.®2
3.3-Activité antimicrobienne :

L’huile d’olive et les extraits d’olive ont une activité antimicrobienne grace a certains composeés
appelés phénols. Ces substances empéchent la croissance de plusieurs bactéries dangereuses.
Des chercheurs ont montré que les formes spéciales de deux composeés, 1’oléuropéine et le
ligstroside, sont les plus efficaces. Ils se trouvent principalement dans les olives et sont

responsables d’une grande partie de 1’effet antimicrobien.
3.4-Activité anti-virale :

L'extrait de feuilles d'olivier présente une activité antivirale, attribuée au calcium élénolate, un
dérivé de I'acide élénolique. Le sel calcique isolé de l'acide élénolique a été testé comme un
agent antiviral a large spectre, actif contre tous les virus testés. Parmi les virus inhibés par le
calcium élénolate in vitro, on trouve le rhinovirus, les myxovirus, I'herpés simplex de type I,
I'nerpés simplex de type I, I'nerpés zona, I'encéphalomyocardite, les virus de la poliomyélite
types 1, 2 et 3, deux souches de virus de la leucémie, ainsi que de nombreuses souches de virus

de la grippe et de para-influenza.3
3.5-Activité anti-inflammatoire :

L'olive s'est avérée étre un substitut sdr et peu colteux pour réduire lI'inflammation et est
impliquée dans le maintien ou la régulation des génes impliqués dans ce processus. La
consommation d'olives provoque une inhibition de la cyclooxygénase et de l'enzyme

lipoxygénase (Lucas et al., 2011).%°

3.6-Effet anti-age :

L’olivier est riche en composes bioactifs qui conférent & la peau des propriétés protectrices et
réparatrices. Parmi ces composes, la vitamine E joue un rdle clé en tant qu’antioxydant
liposoluble. Elle aide a neutraliser les radicaux libres générés par 1’exposition aux rayons
ultraviolets (UV), qui sont responsables du vieillissement prématuré de la peau. En limitant

les dommages oxydatifs, la vitamine E contribue au maintien de 1’¢lasticité, de I’hydratation
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et de la douceur de la peau, tout en réduisant 1’apparition des rides et des taches

pigmentaires.

Par ailleurs, I’hydroxytyrosol, un polyphénol puissant présent dans 1’olive et ses feuilles,

possede une activité antioxydant exceptionnelle, bien supérieure a celle de la vitamine C.II

agit en piégeant efficacement les espéces réactives de I’oxygéne produites notamment sous

I’effet du stress oxydatif, de la pollution ou du rayonnement solaire. Les ROS, s’ils ne sont

pas neutralisés, endommagent les cellules cutanées, entrainant une dégradation du collagene

et de I’élastine, deux protéines fondamentales pour la jeunesse et la fermeté de la peau.®

6

Ainsi, grace a I’action combinée de la vitamine E et de I’hydroxytyrosol, I’olive et ses extraits

offrent un effet anti-age naturel, en prévenant les altérations structurelles de la peau, en

soutenant sa régénération cellulaire, et en améliorant visiblement son aspect général.%

4- Utilisation thérapeutique :

Tableau 3: Effets thérapeutiques et mécanismes d’actions des extraits des feuilles d’olivier

Extrait

Application In vivo

/ in vitro

Effets

thérapeutiques

Mécanismes

d’actions

Réferences

Extrait aqueux de
feuilles de
I’olivier (OLE)

In vivo : diabete de
type 2 provoqué par
I’injection de
streptozotocine

(STZ) sur des rats
sains (40 mg/Kg de

poids corporel)

-Traitement du
diabéte sucré de
type 2.

-OLE controlait
efficacement le
taux de glucose

dans le sang, les

Activité antioxydante
puissante avec
réparation des

enzymes hépatiques et

prévention des
complications du
diabéte associé au

stress oxydatif

Mansour et al.,
2023

Oleuropéine
(19,8

lutéoline-7-
Oglucoside (0,04

%), apigénine-7-

%),

In  vitro Les
leucocytes du sang
périphérique de six
volontaires en

bonne santé (4

fonctions
rénales et
hépatiques.
-protection des
leucocytes du
sang
périphérique
contre les

-Activation synergique
de plusieurs
mécanismes

moléculaires tels que

le  piégeage  des
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O-glucoside (0,07

femmes et 2

dommages a

especes réactives de

Cabarkapa et

%), quercétine | hommes) I'’ADN induits | I'oxygene (ROS) et |al., 2014
(0,04 %) et 0,02 par I'adrénaline | l'augmentation de la
% d'acide capacité antioxydante
caféique. des cellules.
Aromadendri ne | In vitro Modulation de | -Diminution marquée
(dihydrokaem Kératinocytes I’inflammation | de [I'expression des
pférol) humaines NCTC molécules
2544 membranaires (ICAM-
1) et de la libération de
facteurs
inflammatoires Venditti et al.,
solubles (MCP-1 et IL- | 2013
8) induite par I'IFN-y
et I'histamine dans les
kératinocytes normaux
NCTC 2544
Oléuropeine (356 | Invivo: Trente-cinq | Amélioration de | -Inhibition de la
mg/g),  tyrosol | rats SpragueDawley | la peroxydation
(3,73 mg/g), | : administration la | néphrotoxicité a | lipidique, Tavafi et al.,
hydroxytyros ol | gentamicine (100 | la gentamicine | augmentation du | 2012
(4,89 mg/g) et | mg/kglj) contenu en glutathion

acide  caféique

(49,41 mg/g)

rénal et activité des
enzymes

antioxydantes
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I.  Objectifs :
1-Objectif principal :

Développer une créme hydratante innovante a base d’extrait de feuilles d’olivier, en évaluant
ses propriétés physico-chimiques, sensorielles et son efficacité hydratante.

2-Objectifs secondaires :

Reéaliser une extraction optimale des composés actifs des feuilles d’olivier (polyphénols,

flavonoides, etc.) en choisissant la méthode d’extraction la plus adaptée.

e Caractériser I’extrait obtenu (identification et dosage des principes actifs, propriétés

antioxydantes, etc.).

e Formuler différentes créemes hydratantes anti age contenant cet extrait, en testant
plusieurs concentrations et combinaisons d’ingrédients (phase grasse, émulsifiants,

conservateurs naturels...).

e Evaluer la stabilité physico-chimique de la formulation (pH, viscosité, aspect, stabilité a

différentes températures...).
e Effectuer des tests sensoriels et Analyse rhéologique (odeur, texture, étalement...).

Il. Type d’étude :

Il s'agit d'une étude expérimentale, exploratoire et appliquée, menée dans le domaine de la
formulation cosmétique naturelle.

I1l.  Cadre de I’étude :
La majorité des expériences réalisées dans notre mémoire ont été effectuées au sein de la faculté
des sciences de Tizi-Ouzou en particulier au niveau du laboratoire pédagogique, d’autres au

niveau laboratoire de microbiologie au CHU Tizi Ouzou
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Partie 01 :

Etude de la plante.
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I.  Matériel :
1-Matériel végétale :
1.1-Présentation de la zone d’échantillonnage :

L’échantillonnage des feuilles d’olivier a été effectué dans la région de Boukhalfa, située dans
la wilaya de Tizi-Ouzou, au nord de I’Algérie. Cette zone, a vocation majoritairement rurale,

est caractérisée par une forte présence d’oliveraies, exploitées traditionnellement pour la
production d’huile d’olive.

Figure 20 : Récolte des feuilles d’oliviers.

1.2-Localisation géographique :

Boukhalfa se trouve a environ 7 km au sud-ouest du centre-ville de Tizi-Ouzou, a une altitude
moyenne avoisinant les 250 a 300 métres. Elle est localisée dans la région de Kabylie, connue

pour son relief vallonné, son climat méditerranéen et sa richesse en biodiversité végétale.
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Figure 21: Localisation de la région de Boukhalfa.
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1.3- Climat et conditions de collecte :

Le climat de la région est de type méditerranéen, avec des hivers doux et humides. La collecte
des échantillons a été réalisée au cours du mois de janvier, période correspondant a la fin de la
Taille hivernale des oliviers. Les conditions météorologiques durant cette période étaient
fraiches, avec des températures moyennes comprises entre 10 °C et 16 °C, ce qui garantit la

préservation des principes actifs thermosensibles dans les feuilles.

1.4-Justification du choix de la zone :

La région de Boukhalfa a été choisie pour :

o Ladisponibilité et I’abondance des oliviers, cultivés sans intrants chimiques majeurs.
o Laqualite des feuilles, récoltées a 1’¢état frais et sain.
o La proximité géographique, facilitant une collecte rapide et le transport immédiat au

laboratoire, limitant ainsi I’oxydation ou la dégradation des composes bioactifs

2-Seéchage :

Apres la collecte, les feuilles d’olivier ont été soigneusement triées afin d’éliminer les feuilles
abimeées, jaunies ou présentant des signes de contamination. Le séchage a été effectué a 1’air
libre, dans un espace propre, sec et bien ventilé, a I’abri de la lumiére directe du soleil, afin de

préserver les composeés bioactifs thermosensibles (notamment les polyphénols et flavonoides).

Figure22: Séchage des feuilles d’oliviers a I’air libre.

3-Broyage :

Une fois le séchage complet, les feuilles d’olivier ont été soumises a une étape de broyage

afin de réduire leur taille et faciliter I’extraction des composés bioactifs. Le broyage a été
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réalisé a I’aide d’un broyeur a café électrique propre et sec, permettant d’obtenir une poudre

fine.

Figure23: Broyage des feuilles d’oliviers.

Il Méthode :
1-Screening phytochimique :
1.1-Préparation de I’extrait méthanolique a tester :
Dans le but d'extraire efficacement les composés phytochimiques des feuilles d’olivier, une
maceration a chaud a été réalisée. Cette méthode permet d’accélérer ’extraction des

principes actifs grace a une température modérée, tout en évitant leur dégradation.

> Protocole expérimental :

e Matiére végétale utilisée : 10 g de poudre de feuilles d’olivier séchées.

Figure24: Pesée de 10g de poudre de feuilles d’oliviers.
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e Solvant d’extraction : Méthanol a 70 % (v/v), en raison de sa bonne capacité d’extraction

des composés polaires et semi-polaires.

e Volume de solvant : 100 ml.

» Meéthode :

e Lapoudre végétale a été placée dans un bécher contenant le solvant.

e Le mélange a été chauffé a une température contrélée a 50 °C pendant 1h30min, a I’aide
d’un bain-marie.

e Une agitation réguliére a été maintenue durant I’extraction pour favoriser le contact

solvant/plante.

e Filtration apres refroidissement a température ambiante, le mélange a été filtré a 1’aide de

papier filtre.

Figure 25: Le filtrat utilisé pour les tests phytochimiques.

1.2-Préparation de réactif de Wagner :
Dissoudre 2g d'iodure de potassium (KI) et 1,27 g d'iode ont été dissout dans 100 ml de I'eau
distillée.*’

1.3-Préparation des solutions :

» Solution de Chlorure Ferrique alcoolique a 2%:
Dissoudre 2g de chlorure ferrique (FeCl3) ont été dissout dans 100 ml de méthanol.
» Solution de Chlorure d*Aluminium a 2%:

Dissoudre 2 g de chlorure d'aluminium (AICI3) ont été dissout dans 100 ml de I'eau distillée.
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1.4-Caractérisation qualitatif :

1.4.1-Test pour les polyphénols:
Le test a été réalisé selon la méthode decrite par Wagner (1983).A 2 ml d'extrait est ajoutée u
goutte de chlorure ferrique alcoolique a 2% et I'apparition d'une couleur bleue plus ou moi

foncée ou d'un vert noirétre indique leurs présences".®

1.4.2-Test pour les Tanins:
2 ml de FeCl3 a été ajouté a 2 ml de filtrat. L'apparition d'une couleur bleue noir indique

présence des tanins dans l'extrait.>®

1.4.3-Test pour les flavonoides:
Quelques gouttes d'une solution d'aluminium (AICI3) a 2% ont été ajoutées a une portion de
I'échantillon. Une coloration jaune indique la présence de présence de flavonoides.*

1.4.4-Test pour les saponines :

ne

ns

la

5 ml d'eau distillée sont ajoutés a 0,5 ml du filtrat de I'extrait. Le mélange est agité pendant 15

secondes, et laissé au repos durant 15 minutes. L'apparition d'une mousse persistante d'une

hauteur de 1 cm indique la présence de saponines.**

1.4.5- Test pour les quinones :

Sur un volume de chacun de nos extraits, on ajoute quelques gouttes de NaOH
1%.L’apparition d’une couleur qui vire au jaune, rouge ou violet indique la présence des
quinones libres (Oloyde, 2005).4?

2- Procédure d'extraction des polyphénols :
100g de poudre végétale de la plante sont introduits dans un bécher contenant 1500 ml d'un
mélange eau-éthanol (50/50, V/V)

Le becher est ensuite placé dans un bain thermostaté réglé a une température de 50 °C et ce

afin d'effectuer le processus d'extraction sous chauffage modéréde.

Le mélange est soumis a une agitation a hélice d'environ 100 tr/min durant 1h30min, et
I'infusé obtenu est ensuite filtré a I'aide d'un papier filtre standard de marque Medilips et
récupération du filtrat obtenu.
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Figure 26 : Extraction des polyphénols des feuilles d’oliviers.

100 ml d'hexane ont été ajouté au filtrat obtenu. Apres décantation, la phase hydroalcoolique a
été récupérée. Cette étape est faite 3 fois. L'objectif derriere cette étape et d'éliminer le

maximum de corps gras de notre extrait.

Figure 27 : Décantation de I’extrait hydro-ethanolique avec 1’hexane.

La phase eau-éthanol récupérée est soumise a une centrifugation a 6000tr/min pendant 3min.

Figure 28 : Centrifugation de I’extrait récupéré.
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Elimination de I’éthanol par évaporation sous vide en se servant d'un évaporateur rotatif réglé

a une température de 50°C.

Figure 29 : Elimination de 1’éthanol par 1’évaporateur rotatif.

La phase aqueuse obtenue a été mélangée avec le Chloroforme (v = 200ml) pour éliminer les

pigments. Cette étape est faite 2 fois.

Séparation des deux phases, aqueuse et chloroformique de I'extrait par décantation et
récupération de la phase aqueuse.
Elimination de I'eau par évaporation a l'aide d'une étuve réglée a une température 70°C pour

obtenir I'extrait final des polyphénols.

Figure 30 : Elimination de I’eau a 1’étuve.
> Détermination de rendement:

Le poids de I'extrait sec est déterminé entre le poids des verreries pleines (aprés séchage) et le

poids de la verrerie vide.

R(%)= x = —x100
mo
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3-Dosage des métabolites secondaires :

3.1-Dosage des polyphénols totaux:

> Principe:

Le dosage des polyphénols totaux est une méthode colorimétrique utilisant le réactif de Folin-
Ciocalteu. Ce réactif réagit avec les groupes hydroxyles des polyphénols pour former un
complexe bleu dont I'absorbance est mesurée a 765 nm et leur concentration est ensuite

déterminée par comparaison avec une courbe standard d'acide gallique.*

» Mode opératoire :

La teneur totale en composés phénoliques a été déterminée dans les extraits de feuille d’olivier
selon la méthode décrite par Mc Donald et al. (2001), en utilisant le réactif de Folin-Ciocalteu.
A 0,5 ml de I’extrait éthanolique (3mg/ml), ajouter respectivement 5 ml de réactif de Folin-
Ciocalteu (dilué au dixiéme avec de 1’eau distillée) et 4 ml de carbonate de sodium (1 M).
Aprés 15 minutes d’incubation a température ambiante, la densité optique a été mesurée a I’aide
d’un spectrophotométre a 765 nm. L’acide gallique, a été préparé dans un mélange de solvants
éthanol/eau (50/50, v/v), et a été utilisé comme étalon a des concentrations allant de 0 a 250
mg/L.

La teneur totale en composés phénoliques de extrait a été exprimée en équivalents d’acide

gallique par gramme de matiére séche (mg EAG/gMS).*

Figure 31 : Les solutions d'acide gallique utilisé pour la courbe d'étalonnage.
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3.2-Dosage des flavonoides :

» Principe :

Le chlorure daluminium AICIl3 forme des complexes acides stables avec le groupe cétone en
position (4) et I'un des deux groupes hydroxyles sur les positions C3 et C5 chez les flavones et
les flavonols, comme il forme aussi des complexes acides labiles avec les groupes ortho-
dihydroxyls dans les deux cycles A et B des flavonoides. Ces complexes formés sont

caractérisés par une longueur d'onde d'absorption moyenne de 415nm.*
» Mode opératoire :

La méthode colorimétrique au chlorure d'aluminium a été utilisée pour la détermination des
flavonoides (Chang et al, 2002). Chaque extrait de plante (0,5 ml d’une solution a 1:10 g/ml
dans le méthanol) a été mélangé séparément avec 1,5 ml de méthanol, 0,1 ml de chlorure
d’aluminium a 10 %, 0,1 ml d’acétate de potassium 1 M et 2,8 ml d’eau distillée. Le mélange
a été laissé a température ambiante pendant 30 minutes ; I’absorbance du mélange réactionnel
a ensuite été mesurée a 415 nm a ’aide d’un spectrophotométre UV/Visible.*® La teneur totale
en flavonoide de extrait a été exprimée en équivalents de la quercetine par gramme de matiére
seche (mg EAG/gMS).

Figure 32 : les solutions de la quercetine utilisé pour la courbe d’étalonnage.

4- Activité biologique :
4.1-Activité antioxydant :

> Principe :

Le test DPPH (diphenylpicrylhydrazyl) est une méthode largement utilisée dans I'analyse de

I'activité antioxydant.
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En effet, le DPPH se caractérise par sa capacité a produire des radicaux libres stables. Cette
stabilité est due a la délocalisation des électrons libres au sein de la molécule. La présence de
ces radicaux DPPH donne lieu & une coloration violette foncée de la solution. La réduction
des radicaux DPPH par un agent antioxydant entraine une decoloration de la solution, le
changement de couleur peut étre suivi par spectrophotométrie a 517nm et de cette facon le

potentiel antioxydant d'une substance ou un extrait de plante peut étre déterminée.*’
> Protocole :

La méthode utilisée a été décrite par Molyneux (2003). Une quantité de 4 mg de poudre de
DPPHe a été dissoute dans 100 mL de méthanol. Dans chaque tube a essai contenant 0,8 mL
d’une solution méthanolique de 1’extrait testé a différentes concentrations initiales (0.05;
0.074;0.1; 0.15 et 0.2 mg/mL), la solution de DPPHe (3,2 mL) a été rajoutée. L’acide
ascorbique, utilisé comme antioxydant de référence, a également été testé a des
concentrations :(0.06 ; 0.09; 0.12; 0.18 et 0.25mg/ml) La lecture de I’absorbance a été faite

au bout de 30 minutes au spectrophotométre & 517 nm en utilisant méthanol comme blanc.*®

L'activité antioxydante liée a I'effet de piégeage du radical DPPH est exprimée en pourcentage

d'inhibition (PI) a I'aide de la formule suivante :
P1% = [(A blanc - A écha) / A blanc] x 100

e A blanc: absorbance DPPH.

e A écha: absorbance échantillon testé apres 30 minutes.

L'IC50 (concentration inhibitrice de 50%) est définit comme étant la concentration nécessaire
pour inhiber 50% des radicaux libres et qui est obtenue a partir de I'équation de la courbe de
I'activité antioxydant (%) en fonction de la concentration de I'antioxydant. La capacité

antioxydant d'un composé est d'autant plus élevée que son 1C50 est petite.*

-

Figure 33 : Décoloration en fonction de concentration de 1’acide ascorbique.
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Figure 34 : Décoloration en fonction de la concentration de I'extrait polyphénolique.

4.2-Activité antibactérienne :

4.2.1-Lieu de I’étude :
L’ensemble des manipulations microbiologiques a été réalisé au niveau du laboratoire de

microbiologie au CHU de Tizi Ouzou.

4.2.2- Matériel biologique et réactifs :

Souches bactériennes :

» Escherichia coli ATCC 25922
» Pseudomonas aeruginosa, ATCC 27853
» Staphylococcus aureus, ATTC 25923

Origine : Ces souches ont été gracieusement fournies par le laboratoire de microbiologie du

CHU de Tizi Ouzou, a partir de leur collection de souches cliniques isolées.
Milieux de culture :

» Geélose Hektoen : utilisée pour I’isolement des entérobactéries (E. coli) et pseudomonas.
» Gélose Chapman : sélective pour Staphylococcus aureus.
» Gélose Mueller-Hinton (MH) : pour les tests de sensibilité antimicrobienne.

Autres éléments : eau physiologique, boites de Pétri, micropipettes, anse de platine, disques
de papier stériles, pipettes Paster, étuve a 37 °C, régle millimétrée.

4.2.3- Protocole expérimental :
» Préparation des milieux de culture :

Les milieux Hektoen, Chapman et Mueller-Hinton ont été préparés selon les protocoles

standards, puis stérilisés a ’autoclave. Les boites de Pétri ont été remplies sous hotte stérile.>°
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Objectif : favoriser la croissance sélective et I’isolement des bactéries ciblées, puis fournir un

support neutre pour les essais antibactériens.
» lIsolement et purification des souches :

Les souches bactériennes recues du laboratoire ont été cultivées sur des milieux de culture
sélectifs appropriés : milieu Hektoen pour Escherichia coli et Pseudomonas aeruginosa, et
milieu Chapman (mannitol salt agar) pour Staphylococcus aureus. A 1’aide d’une pipette
Paster, ’ensemencement a été réalisé selon la méthode des trois cadrans sur des boites de
Pétri stériles préparées. Les boites ont ensuite été incubées dans une étuve réglée a 37 °C
pendant 24 h. Des colonies bien isolées ont été repiquées sur de nouveaux milieux afin

d’assurer la pureté des souches.>

Objectif : obtenir des cultures pures pour garantir la fiabilité des tests microbiologiques.

Figure 36: Purification des souches par ensemencement en stries par la méthode de trois

cadrans.
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» Préparation de I’extrait polyphénolique :

0.5g de polyphénols extrait de feuilles d’olivier ont été dissoutes dans 1ml de solvant (eau
distillée).

» Preparation des suspensions microbiennes :

A partir de colonies bactériennes fraiches (agées de 18 a 24 heures), isolées sur les milieux
sélectifs, des suspensions microbiennes ont été préparées dans des tubes a essai stériles
contenant 9 ml d’eau physiologique stérile (NaCl 0,9 %). A I’aide d’un écouvillon stérile, une
petite quantité de colonies a été prélevée et homogénéisée dans le liquide physiologique par

agitation douce.>°

Objectif : standardiser les inoculums pour des conditions de test homogenes.

Figure 37: Préparation des suspensions bactériennes.

» Test de diffusion sur gélose (méthode des disques) :

Les boites de gélose MH ont été ensemencées par étalement homogéne. Deux disques stériles,
chacun imprégné de 5 pl de I’extrait polyphénolique, ont été déposés sur chaque boite.
L’incubation a été effectuée a 37 °C pendant 24 h.5°

Objectif : tester I’effet inhibiteur de I’extrait végétal sur les souches bactériennes

sélectionnées.
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Figure 39 : Dépdt des disques sur la gélose imprégné de 5 ul de I’extrait sur le milieu M-H.

> Lecture des résultats :

Les zones d’inhibition ont ét¢ mesurées avec précision a I’aide d’une regle millimétrée. La

présence et la taille de la zone d’inhibition ont permis d’évaluer I’efficacité de 1’extrai

tSO

Objectif : déterminer la sensibilité de chaque souche a I’extrait de feuilles d’olivier.

Tableau 4: Grille d’interprétation des diamétres d’inhibition pour 1’évaluation de la sensibilité

bactérienne.®®

Taille de diamétre d’inhibition

conclusion

0 <8 mm

La sensibilité du germe est nulle.

9 mm< O < 14mm

La sensibilité du germe est limitée.

15 mm< @ < 19mm

La sensibilité du germe est moyenne.

0 >20 mm

Le germe est trés sensible.
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La créme a eté préparée au laboratoire pédagogique dans des conditions controlées. Toutes les
étapes de la formulation ont été réalisées en respectant les régles d’hygiéne et de sécurité, afin

de garantir un produit de qualité.

Le travail a été mené avec soin et selon une méthode précise, assurant la fiabilité et

I’efficacité de la créme obtenue.

I.  Matériels et produits :

Tableau 5: listes des matériels, équipements et produits utilisés pour la formulation.

Matériels équipements ingrédients
Becher-spatules- Balance-agitateur Huile de tournesol-eau
thermometre-pissette- verre | magnétique chauffant- distillé- extrait des feuilles

de montre- tube a essaie plus | PH-métres-centrifugeuse- d’olivier-glycérine-span60-
support. agitateur a hélice- étuve. huile essentiel de lavande-

1-Choix des ingrédients :

La sélection des ingrédients de la creme hydratante a été faite en tenant compte de leur
efficacité, de leur origine naturelle, et de leur compatibilité. L objectif est de formuler un
produit qui hydrate, nourrit et protege la peau, tout en ayant une texture agréable et une bonne

stabilité.

1.1-Eau distillée Solvant principal (phase aqueuse) :
L’eau distillée constitue le vecteur principal des substances hydrosolubles et permet

I’hydratation de la peau. Elle est indispensable a la formation de I’émulsion.

2-Glycérine (végétale) :
La glycérine est un agent hydratant humectant, non toxique, capable de retenir ’eau dans la
couche cornée de la peau. Elle améliore la souplesse cutanée et contribue a la sensation de

confort.>?

1.2-Huile de tournesol (Phase grasse — émollient) :
L’huile de tournesol est riche en acide linoléique (oméga-6) et en vitamine E, ce qui lui
confére des propriétés nourrissantes, antioxydantes et réparatrices. Elle convient

particuliérement aux peaux séches et sensibles.>
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1.3- Span60 Emulsifiant non ionique (lipophile) :
Le Span60 est utilisé pour stabiliser les émulsions de type eau dans huile (E/H) ou pour

épaissir une émulsion. 1l assure la stabilité et la texture de la créme.>

1.4- Extrait de feuilles d’olivier (antioxydant) :

Cet extrait est riche en antioxydants naturels, notamment I’oleuropéine, qui aide a lutter contre
les signes du vieillissement cutané. Il protege la peau des agressions extérieures, améliore son
¢lasticité et ralentit 1’apparition des rides. Il apporte aussi une action purifiante grace a ses

propriétés antibactériennes.>®

1.5- Huile essentielle de lavande (Actif apaisant, parfumant, antibactérien) :
L’huile essentielle de lavande est utilisée pour ses propriétés calmantes, antiseptiques et
cicatrisantes. Elle confére a la créme une odeur agréable tout en renforgant 1’action

antimicrobienne de 1’extrait de feuilles d’olivier.*®

1.6- Vitamine E :

La vitamine E (a-tocophérol) est un puissant antioxydant utilisé en cosmétique pour protéger
les huiles de I’oxydation et renforcer la stabilité de la formule. Elle agit également au niveau
cutané en luttant contre le vieillissement prématuré de la peau, en améliorant son élasticité et

en favorisant la régénération cellulaire.®
Il.  Formulation :

Tableau 6: quantité des produits utilisés pour 100g de créme.

phase Ingrédients guantité

Phase aqueuse Eau distillé 64%
Extrait des feuilles d’olivier 4.4%
Glycérine 3.5%
Phase huileuse Huile de tournesol 23%
Span60 4.6%

additifs Huile essentiel de lavande 5goutes
Vitamine E 0.5%
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> Protocole :

La formulation de la creme hydratante anti-age a été réalisée selon une méthode

d’émulsification a chaud, visant a obtenir une texture homogeéne et stable.

La phase aqueuse, constituée d’eau distillée, de glycérine végétale et de I’extrait de feuilles
d’olivier, a été chauffée a 60 °C. En parall¢le, la phase huileuse, composée d’huile de
tournesol et de I’émulsifiant Span 60, a été chauffée séparément a la méme température

jusqu’a une fusion complete des corps gras.

Figure 46: Chauffage des deux phases.

Une fois les deux phases a température égale, la phase aqueuse a été versée dans la phase
huileuse sous agitation continue a une vitesse de 300 (tr/min), permettant la formation de
I’émulsion. Le mélange a été maintenu sous agitation pendant environ 10 minutes afin

d’assurer une bonne homogénéisation.

Figure 47: Mélange des deux phases.

Apreés refroidissement a environ 40 °C, I’huile essentielle de lavande a été incorporée a froid

pour préserver ses propriétés.
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I11.  Contrdle qualité de la créeme préparee :

1-Caractéres organoleptiques :

Il s’agit de contrbler I’aspect, I’odeur et la couleur de 1’émulsion.

2- Examen physico- chimique :
2.1- Test de stabilité a la centrifugation :
Ce test consiste a soumettre la creme pendant 10 minute a des vitesses de centrifugation de

1000 tr/min jusqu’a 2000 tr/min et de noter chaque fois I’apparition ou non des phénomenes

de crémage, sédimentation ou déphasage.*®

2.2- Test de stabilité a la température :

Un test de stabilité a été réalisé afin d’évaluer le comportement physico-chimique de la creme
hydratante soumise a différentes conditions de température. Des échantillons identiques ont
été conservés dans des récipients fermes a trois températures : 4 °C (réfrigérateur),
température ambiante (environ 25 °C) et 40 °C (étuve ou incubateur).La durée du test a été

fixée a 48H.%8

Figure 48: Test de stabilité.

2.3-Test de stabilité physique :

Le test de stabilité a I’éprouvette a été réalisé afin d’évaluer la stabilité physique de notre
créeme. Pour ce faire, une quantité de la créme a été introduite dans une éprouvette graduée
propre, puis laissée au repos en position verticale a température ambiante (environ 25 °C)

pendant une période de deux mois.>®

2.4- Mesure de pH :
La mesure du pH a été réalisée en introduisant une bandelette de papier pH directement dans
la creme, puis en comparant la couleur obtenue avec 1’échelle colorimétrique fournie par le

fabricant, afin de déterminer la valeur approximative du pH.%®
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2.5-Mesure de la viscosité :

La mesure de la viscosité de la créme hydratante a été effectuée afin d’évaluer sa consistance
et sa stabilité rhéologique. Cette caractéristique est essentielle pour garantir une bonne
applicabilité du produit sur la peau et une expérience sensorielle satisfaisante. La mesure a été
réalisée a température ambiante a I’aide du viscosimetre. Un échantillon de la creme a été
placé dans un bécher, et la lecture a été faite a différente vitesse : 3, 6 et 12RPM avec le rotor
3 (adapte a la mesure des fluides de viscosité moyenne, Utilisable pour des viscosités allant de
500 a 50 000 mPa-s). Cette mesure permet également de suivre 1’évolution de la stabilité

physique de la créme au cours du temps.*®

Figure 49: mesure de viscosité.

3-Examen microscopique :

L’examen microscopique de la creme formulée a été réalisé afin d’observer la structure de
I’émulsion et d’évaluer ’homogénéit¢ du mélange. Une petite quantité de la créme a été
prélevée a I’aide d’une spatule propre, puis étalée en fine couche sur une lame porte-objet. Une
lamelle a été délicatement posée par-dessus, et I’observation a été effectuée a 1’aide d’un
microscope optique a un grossissement de 10x/0.25. L’analyse a permis de visualiser la

répartition des globules gras dans la phase continue aqueuse.>®

Figure 50 : Examen microscopique.
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PARTIEOL : Plante.

I.  Tests du screening phytochimiques :

Résultats et discussions

Les tests phytochimiques réalisées sur I’extrait des feuilles d’olivier ont révelé la présence des

composés photochimiques :

Tableau 7: interprétation des résultats phytochimiques réalisés sur I’extrait des feuilles

d’oliviers.

Famille de composés Résultat Interprétation
Polyphénols totaux +++ Présence trés abondante
Flavonoides ++ Présence confirmee
Tanins condensés ++ Présence confirmée
saponines + Présence faible
quinones - Absence

Il.  Extraction des composes phénoliques :

1-Rendement de I’extraction:

Le rendement d’extraction est le rapport entre la masse de 1’extrait sec obtenu apres

évaporation du solvant et la masse initiale de la matiere végétale utilisée.

Il s’exprime généralement en pourcentage (%o) :

R%=(—) x100

Tableau 8: les paramétres et données de 1’extraction des feuilles d’oliviers.

Parameétre donnée
Quantités de feuilles d’oliviers 100g
Volume du solvant (eau-éthanol 50 :50) 1500ml
Durée d’extraction 1h30min
Rendement% 21.34%
Aspect visqueux
couleur marron
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> Interprétation :

Le rendement de 21,34 % indique une extraction efficace des polyphénols présents dans les
feuilles d’olivier, ce rendement est inférieur a celui trouvé par Arab, K., Bouchenak, O., &
Yahiaoui, K. (2013), qui était de 38.73%.%°

La variation des valeurs du rendement peut étre du a la variation de la méthode et les conditions

d’extraction, la saison et la région de la récolte, le solvant de 1’extraction.

I11.  Analyses quantitative :

1-Dosage des polyphénol totaux:
La teneur en polyphénols totaux de I'extrait a été déterminée par la méthode de Folin-Ciocalteu.

L'équation de la courbe d'étalonnage obtenue préparée par I'acide gallique comme solution de

référence est la suivante :
Y=5,33x-0,2617

Abs=Y=1.07nm

Y+0.2617

Cppt=x = (W):O.ﬂmg/ml.

Avec un coefficient de détermination: R2=0,99.
Dont:
Y: Absorbance mesurée par spectrophotomeétre

x: Concentration de la solution hydrométhanolique de I'acide gallique préparée dans un mélange

d'eau/ méthanol.

Cppt: Concentration des polyphénols totaux dans la solution analysée des extraits des feuilles.
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Courbe d'étalonnage de I'acide gallique

1,2

y =5,33x-0,2617
R? = 0,9964
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Figure 51: courbe d’étalonnage de 1’acide gallique.
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Figure 52: teneur en composees polyphénoliques de I’extrait des feuilles d’oliviers.

La teneur totale en polyphénols obtenue a partir de 1’extrait des feuilles d’olivier dans cette
étude est de 90 mg d'équivalents d’acide gallique par gramme de matiére séche (mg GAE/g
MS). Ce résultat montre que I’extrait des feuilles d’olivier est riche en polyphénols ce qui est
comparable a celui rapporté par Di Meo et al. (2021), dont les valeurs varient de 85,21 a
169,20 mg GAE/g (MS) selon les cultivars et la période de récolte.5!

2-dosage des flavonoides :

Teneur en flavonoides a été déterminée par la méthode colorimétrique avec le chlorure

d'aluminium.
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L'équation de la courbe d'étalonnage obtenue préparée par la quercétine comme une référence

est la suivante :
y =5,4967x - 0,0144

Abs =y=0.116 nm

Y+0.0144
5.4967

Cft=x = ( ):0.024mg/ml

Avec un coefficient de détermination R-0,99
Dont:

Y: Absorbance mesurée par le spectrophotometre

x: Concentration de la solution de la quercétine

Cft : Concentration des flavonoides totaux dans la solution analysée des extraits des feuilles.

Courbe d'étalonnage de la quercétine

o
)

y = 5,4967x - 0,0144
R?=0,9901

o
%

o
»

Absorbance(nm)
o o
N w

o
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0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
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Figure 53: Courbe d'étalonnage de la quercétine.
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Teneur (mg AQ/g Extrait)

O B, N W b U1 O N 00 ©

Figure 54: Teneur en flavonoides de I’extrait des feuilles d’oliviers.
Interprétation :

La teneur en flavonoides totaux mesurée dans cette étude est de 8 mg EQ/g de matiére seche
(MS) montre que notre extrait de feuilles d’olivier est pauvre en flavonoides. Ce résultat est trés
proche de celui rapporté par Zhang et al. (2022), qui ont étudié I’effet de différentes méthodes
de séchage sur la composition phytochimique des feuilles d’olivier (Olea europaea). Ces
auteurs ont trouvé des concentrations en flavonoides variant de 2,03 a 8,05 mg/g(MS).52

IV. Activité biologique :
1-Activité antioxydante :
L'activité antioxydant de I'extrait hydro-éthanolique des feuilles d’oliviers a été réalisée par la
méthode de piégeage des radicaux libres de DPPH, et évaluée par mesure de I'absorbance des
différentes dilutions (0.06 a0.25mg/ml) de I'extrait a 517 nm par un spectrophotometre UV-
VIS. Apres avoir calculer les pourcentages d'inhibition pour chaque concentration d'extrait,
nous avons tracé la courbe de pourcentage d'inhibition en fonction des concentrations de
I'extrait, puis nous avons déterminé la concentration inhibitrice a 50%. L'acide ascorbique a

éte utilisé comme molécule de référence.
Plus la valeur de IC50 est petite plus I'activite est grande.

Les résultats sont représentés comme suite :
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% d'inibition du DPPH en fonction de differente
concentration de l'acide ascorbique
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Figure 55: Courbe de pourcentage d’inhibition du DPPH en fonction des concentrations de

I’acide ascorbique(AA).

% d'inhibition de DPPH en fonction des concentrations de
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Figure 56: Courbe Pourcentage d'inhibition d DPPH en fonction des concentrations de

I'extrait des feuilles d'oliviers.
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> Interprétation :

L'évaluation de I’activité antioxydante par la méthode DPPH a révélé une inhibition maximale
de 98 % pour I’extrait de feuilles d’olivier a la concentration de 1 mg/ml, comparée a 97 %

pour I’acide ascorbique utilisé comme référence.

L’ICso de I’extrait de feuilles d’olivier (0,0946 mg/ml) est inférieure a celle de I’acide
ascorbique (0,1125 mg/ml). Cela signifie qu'une plus faible concentration de 1’extrait
d’olivier est nécessaire pour inhiber 50 % des radicaux libres DPPH, comparée a I’acide

ascorbique.

Ces résultats sont nettement supérieurs a ceux rapportés par Boudjelthia et al. (2018) dans
leur étude comparative sur des extraits de feuilles d’Olea europaea L. de I’Est algérien qui a
présenté une inhibition maximale de 96,22 %. Cette différence pourrait s’expliquer par des
facteurs géographiques, agronomiques ou technologiques (type d’olivier, mode de récolte,

méthode d’extraction, richesse en polyphénols...).

2-L’activité antibactérienne :

L'évaluation de I'activité antibactérienne de I'extrait phénolique des feuilles d’olivier a été
réalisée par la technique de diffusion sur disque en milieu gélosé solide (M-H). L'activité
antibactérienne est déterminée en termes de diamétre de zone d'inhibition produite autour de

disque apreés 24h d'incubation a la température de 37°c pour le développement des germes.

Image 1 Image 2 Image 3

Figure 57: résultats de I’activité antibactérienne imagel : Pseudomonas aeruginosa, image2 :

Staphylococcus aureus, image3 : Escherichia coli.
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Observation :

Tableau 9: résultat de I’inhibition des germes.

Résultats et discussions

Souches bactérienne Diamétre des zones Référence
d’inhibition
Staphylococcus aureus 12 mm 9 mm< O < 14mm
Pseudomonas aeruginosa - 0 <8 mm
Escherichia coli - 0 <8 mm

Interprétation :

L’¢évaluation de I’activité antibactérienne de 1’extrait phénolique des feuilles d’olivier a

permis d’obtenir les résultats suivants :

e Staphylococcus aureus : une zone d’inhibition de 12 mm a été observée autour du

disque imprégné de 1’extrait. Selon les critéres de référence (9 mm < @ < 14 mm), cette

valeur indique une activité antibactérienne modérée. Cela suggere que 1’extrait contient

des composés phénoliques capables d’inhiber partiellement la croissance de cette

bactérie Gram positive.

e Pseudomonas aeruginosa et Escherichia coli : aucune zone d’inhibition n’a été

observée, ce qui indique une résistance totale de ces deux souches a I’extrait testé (0@ < 8

mm). Ces deux bactéries, de type Gram négatif, possédent une membrane externe

lipopolysaccharidique qui pourrait limiter la pénétration des composés actifs, expliquant

leur résistance.

Les résultats obtenus dans cette étude révelent une activité antibactérienne modérée de

I’extrait des feuilles d’olivier vis-a-vis de Staphylococcus aureus, avec un diametre de zone

d’inhibition mesuré a 12 mm. Ces données sont cohérentes avec celles rapportées par

Sudjana et al. (2009).%2

Ces résultats montrent que 1’extrait phénolique des feuilles d’olivier exerce une action

sélective, plus marquée contre les bactéries Gram positives que Gram négatives. Cette

difference pourrait étre due a la nature chimique des parois cellulaires bactériennes et a la

capacité de diffusion des molécules phénoliques a travers celles-ci.
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PARTIEO2 : formulation de la créme.

L'évaluation de I'émulsion comprend le contréle de son aspect, de son odeur, de sa couleur et
de sa stabilité. Ces parametres sont essentiels pour garantir la qualité du produit et la satisfaction

du consommateur.

I.  Caracteres organoleptiques :
Tableau 6 : Caractére organoleptique de la créeme formulée.

Couleur odeur Texture application Aspect visuel

Blanc cassé agréable Texture douce, | Sensation légere, | Creme brillante

lisse et non | non collante, | homogéne, sans

grasse. avec une | grumeaux ni
absorption séparation de
rapide. phase visible.

Figure 58: la créme obtenue.

Il.  Examen physico- chimique :
1- Test de stabilité a la centrifugation :

/)

Image 1 Image 2

Figure 59: résultats des tests de centrifugation.
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» Observations :

A 1000 et 1500 tr/min:

Comme le montrent les tubes dans la premiére image, aucune séparation de phase ni
floculation visible n’a été observée. La créme est restée homogéne, signe d’une bonne
stabilité¢ de I’émulsion a ces vitesses.

A 2000 tr/min:

La deuxiéme image montre clairement une floculation (agglomération de globules gras)
ainsi qu’une légere séparation de phase (aspect plus clair en surface), ce qui indique le

début d’une instabilité sous stress mécanique élevé. Cela reste toutefois modéré.

Interprétation :

Ces résultats indiquent que la créeme présente une bonne stabilité mécanique dans des conditions

normales de stockage et de manipulation. La leégere instabilité & 2000 tr/min est attendue et

n’indique pas nécessairement une instabilité a long terme, mais elle permet d’identifier un seuil

de tolérance au stress mécanique.

2-Test de stabilité a la température :

Figure 60: résultats des tests de stabilité.

» Observation :

Ad4°C:

La creme a conservé un aspect homogene, sans modification de texture, de couleur ou
d’odeur. Cela montre une bonne stabilit¢é a basse température, sans phénomene de
cristallisation ni de rupture d’émulsion.

A température ambiante:

Aucun changement significatif n’a été observé. L’émulsion est restée stable, avec une
texture et un pH constants. Cette stabilité a température ambiante confirme que le produit

peut étre conservé dans des conditions normales d’utilisation sans altération.

54



| Résultats et discussions

e A40°C:
Une légére modification de la texture a été notée, accompagnée dans certains cas d un début
de floculation. Ces effets sont typiques d’une exposition prolongée a des tempeératures
¢levées. Toutefois, I’émulsion n’a pas subi de séparation de phase marquée, ce qui indique
une stabilité thermique acceptable, bien que des ajustements (conservateur, émulsifiant)
puissent améliorer la tolérance a la chaleur.

» Interprétation:
Les résultats obtenus montrent que la creme hydratante formulée est stable a froid et a
température ambiante. La stabilité reste globalement satisfaisante a 40 °C, bien que des
signes précoces d’instabilité puissent apparaitre. Ces observations sont conformes aux
criteres de stabilité attendus pour un produit cosmétique naturel, et elles suggérent une durée

de conservation raisonnable dans des conditions standards.

3-Mesure de pH :

Figure 61: résultat du test de PH.
» Observation :

Le test de pH a été réalisé a 1I’aide de papier indicateur universel. Une petite quantité de la creme
a été appliquée directement sur la bandelette, puis laissée en contact pendant quelques secondes.
La coloration obtenue a ét¢ immédiatement comparée a 1’échelle de couleurs fournie sur

I’emballage. La couleur observée correspondait a un pH d’environ 6,5a 7.
» Interprétation :

Cette valeur indique que la créme présente un pH proche de la neutralité, ce qui est compatible
avec le pH physiologique de la peau humaine (4,5 a6,5). Un pH de 6-6,5 est idéal pour préserver

la barriére cutanée sans perturber le film hydrolipidique naturel et réduire les risques de
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réactions d’irritation ou de sécheresse aussi assurer la stabilité des ingrédients actifs, notamment
I’extrait de feuilles d’olivier et 1’ huile essentielles.

4-Mesure de la viscosité :

Un échantillon de la créme a été analysé a 1’aide d’un viscosimétre muni du rotor n°3, selon
trois vitesses de rotation : 3, 6 et 12 RPM. Les mesures ont été effectuées a température

ambiante, et les résultats sont consignés dans le tableau suivant :

Tableau 10: résultats de la mesure de viscosité a différentes vitesse de rotation.

Vitesse de rotation (RPM)

Viscosité (mPa.s)

Pourcentage de couple

moteur (%)

3 17688 44.2
6 12389 61.9
12 7074 70.7

> Observation :

Les résultats montrent une diminution progressive de la viscosité avec 1’augmentation de la
vitesse de cisaillement. La viscosité passe de 17 688 mPa.s a 3 RPM a 7 074 mPa.s a 12 RPM.
En paralléle, les valeurs de couple (% torque) se situent entre 44,2 % et 70,7 %, ce qui indique
que les mesures sont fiables, car elles restent dans la plage optimale de fonctionnement du

viscosimeétre (15-80 %).
» Interprétation :

Le profil rhéologique obtenu met en évidence un comportement non newtonien
(pseudoplastique) ou la viscosité diminue avec I’augmentation de la vitesse de cisaillement.
Ce phénomene est dii a la réorganisation des structures internes de la créme sous 1’effet du
cisaillement : au repos, les interactions entre les composants conférent a la creme une
viscosité elevée, assurant une bonne stabilité dans son contenant. Lors de 1’application
(augmentation du cisaillement), ces structures se désorganisent partiellement, rendant la

creme plus fluide, ce qui facilite son étalement sur la peau.

Ce type de comportement est recherché dans les formulations cosmétiques, car il garantit a la
fois une bonne tenue au repos (absence d’écoulement ou de séparation de phases), et un confort

d’utilisation élevé, avec une texture facile a appliquer.®*
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I11.  Examen microscopique :

Figure 62: Micrographie optique de 1’émulsion préparée.
» Observation :

L’examen microscopique de la créme, réalisé a 1’aide d’un microscope optique, révele une
dispersion homogéne de globules sphériques dans le champ microscopique. Ces globules, de
taille relativement uniforme, sont bien répartis sans agglomération ni coalescence apparente.
Aucun signe de séparation de phases, de cristallisation ou de particules étrangéres n’a été

observé (figure 62)
» Interprétation :

L’image observée est typique d’une émulsion stable de type huile dans eau (H/E). La
morphologie sphérique et réguliere des globules ainsi que leur répartition homogene témoignent
d’une bonne qualité d’émulsification. La stabilité physique est confirmée par ’absence de
phénomeénes indésirables tels que la coalescence (fusion des globules), la floculation

(regroupement), ou la formation de zones claires indiquant un début de séparation de phases.

La creme présente des caractéristiques structurales compatibles avec une bonne stabilité

physique.
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Conclusion générale :

L’¢étude menée dans le cadre de ce travail a permis d’exploiter le potentiel bioactif des feuilles
d’olivier a travers une série d’étapes allant de 1’extraction des composés phénoliques a la
formulation finale d’une créme cosmétique. La méthode d’extraction des polyphénols a été
réalisée a ’aide de la méthode de macération dont les conditions suivantes : température
ambiante, 1h30min, solvant hydroalcoolique eau/ethanol (50/50), avec un rendement
d’extraction de 21.34 %.

Sur le plan phytochimique, et d'aprés nos résultats obtenus, la plante étudiée de la région de
Boukhalfa est riche en métabolite secondaires tels que les polyphénols, les tanins, les

flavonoides, les saponines.

Le dosage des polyphénols a confirmé une forte concentration en composés antioxydants dans
I’extrait, avec une activité antioxydante supérieure a celle de I’acide ascorbique, démontrant
ainsi un excellent pouvoir de neutralisation des radicaux libres. Ces résultats renforcent 1’ intérét

de I’extrait dans les applications anti-age et protectrices pour la peau.

L’évaluation de I’activité antibactérienne a mis en évidence une résistance notable d’E. coli et
de Pseudomonas aeruginosa, tandis qu’une activitt modérée a été observée contre
Staphylococcus aureus, indiquant une action ciblée contre certaines bactéries Gram positives,

mais limitée face aux Gram négatives.

La formulation a abouti a une créme a la texture légére et homogéne, présentant une bonne
stabilité dans des conditions normales de conservation, et répondant aux exigences esthétiques

et sensorielles attendues pour un produit dermocosmétique.

Ces résultats expérimentaux démontrent la faisabilité de la valorisation des feuilles d’olivier
dans une formulation d’une créme naturelle a effet hydratant et anti-age, et ouvrent des
perspectives prometteuses pour le développement de cosmétiques a base d’ingrédients végétaux

locaux.



tuadla

oo A gl U el At 5 Al lalitiue e ey (ida e S jumad G5l 315 JDlate) Gl 1as J 4l
LoiSall aladl) Taliall Hlia) 5 a8y dle da o 50uSU 13liae Uali Galiviond) (s LS (i galall 5 calilall by 53 g83Ual)
<yl 5 ol BV o LN A8y yha alasiuly £ lad i) 443 g Lus il Lo siiel) ¢ 4ai ol 6l L 4i5Y e JS 2 Clialiivuall
B Al 5 Al 5l aailiad andi a3y e S (A Galdiuall med o3 @lld day, Ll Lo pdinl/ Ma 33 gana Agllad i)
Caliiied Lheatll G S5 Lo A sl 30lima s Lda e ailiad y olia Gl s ilaie B ghoadll oy U el
LS BT

— abeat S 5 — hje w8 — LSl sbiaal) Tzl — il s 3 — sl gl — o si 3l Gl rdgabidal) cilalsl)
calaiall — As 5 5l

Résumé:

Ce travail a porté sur I'exploitation des feuilles d'olivier pour la formulation d'une créme
hydratante a base d'extraits végétaux. Les composés phénoliques ont été extraits par maceration
avec un solvant hydroalcoolique avec un rendement de 21.34 %. Un criblage phytochimique a
permis d'identifier la présence de polyphénols, de flavonoides, de tanins et de saponines.
L’extrait a montré une forte activité antioxydant. L'activité antibactérienne des extraits a été
testée sur Escherichia coli, Staphylococcus aureus et Pseudomonas aeruginosa par la méthode
de diffusion sur disque. Les résultats ont montré une activité limité pour Staphylococcus aureus
. L'extrait a ensuite été incorporé dans une creme dont les propriétés physico-chimiques ont été
évaluées. La creme formulée présente une texture homogeéne, une bonne stabilité et des
propriétés hydratantes et anti-age, confirmant le potentiel cosmétique des extraits de feuilles
d’olivier.

Mots clés : Feuilles d’olivier — Polyphénols — Flavonoides — Activité antibactérienne — Creme
hydratante — Formulation cosmétique — Viscosité — Emulsion.

Abstract:

This work focused on the exploitation of olive leaves for the formulation of a moisturizing
cream based on plant extracts. Phenolic compounds were extracted by maceration using a
hydroalcoholic solvent, yielding 21.34%. A phytochemical screening revealed the presence of
polyphenols, flavonoids, tannins, and saponins. The extract showed strong antioxidant
activity. The antibacterial activity of the extracts was tested against Escherichia coli,
Staphylococcus aureus, and Pseudomonas aeruginosa using the disk diffusion method. The
results showed limited activity against Staphylococcus aureus. The extract was then
incorporated into a cream whose physicochemical properties were evaluated. The formulated
cream exhibited a homogeneous texture, good stability, and moisturizing and anti-aging
properties, confirming the cosmetic potential of olive leaf extracts.

Keywords: Olive leaves — Polyphenols — Flavonoids — Antibacterial activity — Moisturizing
cream — Cosmetic formulation — Viscosity — Emulsion.
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