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Résumé

Résumé

Formulation et développement d'un sérum cosmétique innovant a base
de Punicagranatum pour le traitement des problémes cutanés

Ce mémoire porte sur la formulation et le développement d’un sérum cosmétique naturel et
innovant a base de pelures de grenade (Punicagranatum) macérées dans 1’huile d’olive.
Punicagranatum, communément appelée grenade, est une plante riche en antioxydants,
vitamines et acides gras essentiels. En cosmétique, ses extraits sont prisés pour leurs
propriétés régénérantes, hydratantes et anti-age. L'intégration de Punicagranatum dans les
soins cosmétiques favorise la revitalisation de la peau et la protection contre le stress
oxydatif.

L’objectif principal de cette recherche est d’améliorer la santé de la peau et d’offrir un
soin avancé grace a une formule l1égére, riche en composés actifs d’origine naturelle.

Des teste ont été réalisés afin de caractériser le produit formulé a travers des analyses
physico-chimiques (densité, acidité libre, indice d’acide, indice de saponification) et
biologiques (activités antioxydantes et anti-inflammatoires).

Les résultats montrent que le macérat posséde des propriétés biologiques intéressantes,
notamment des activités antioxydantes et anti-inflammatoires, suggérant un potentiel
cosmétique important. Ces données confirment I’hypothése que ce sérum pourrait étre
utilisé comme soin naturel efficace pour traiter divers problémes cutanés.

Les mots clés : Punicagranatum, sérum cosmétique, antioxydant, anti-inflammatoire,

huile d’olive, peau.



Abstract

Abstract
Formulation and Development of an Innovative Cosmetic Serum Based

on Punica granatum for the Treatment of Skin Problems

This dissertation focuses on the formulation and development of a natural and innovative
cosmetic serum based on pomegranate (Punica granatum) peels macerated in olive oil.
Punica granatum, commonly known as pomegranate, is a plant rich in antioxidants,
vitamins, and essential fatty acids. In cosmetics, its extracts are highly valued for their
regenerating, moisturizing, and anti-aging properties. The incorporation of Punica
granatum into skincare products promotes skin revitalization and protection against

oxidative stress.

The primary objective of this research is to enhance skin health and provide advanced care

through a light formula rich in bioactive compounds of natural origin.

Tests were conducted to characterize the formulated product through physico-chemical
analyses (density, free acidity, acid value, and saponification index) and biological

evaluations (antioxidant and anti-inflammatory activities).

The results show that the macerate possesses significant biological properties, notably
antioxidant and anti-inflammatory activities, indicating strong cosmetic potential. These
findings support the hypothesis that this serum could serve as an effective natural skincare

product for addressing various skin conditions.

Keywords: Punica granatum, cosmetic serum, antioxidant, anti-inflammatory, olive oil,

skin.
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Introduction

1. Introduction Générale

Les plantes médicinales ont toujours occupé une place essentielle dans les traditions
thérapeutiques humaines. Depuis les civilisations anciennes, elles ont ét¢ employées pour
soigner, prévenir les maladies, ou encore améliorer 1’apparence physique. De nos jours,
I’intérét pour ces ressources naturelles est ravivé par la volonté croissante de développer des
alternatives respectueuses de I’environnement, moins toxiques et plus durables que les

composés chimiques de synthése (Sofoworaet al., 2013).

Punicagranatum L., communément appelée grenade, est I’une des plantes médicinales
les plus prometteuses en cosmétique et en dermatologie naturelle. Originaire d’Iran et
largement cultivée dans les régions méditerranéennes, cette plante est reconnue depuis
I’ Antiquité pour ses vertus médicinales et est toujours utilisée dans diverses pharmacopées
traditionnelles (Ismail ef al., 2012). La grenade est riche en composés bioactifs tels que les
polyphénols, flavonoides, acides ellagiques et anthocyanes, qui lui confeérent de puissantes

propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires et régénératrices (Fischer et al., 2011).

Cet arbre a été introduit en Algérie et est cultivé dans plusieurs régions du pays, allant
des zones du littorale et de la Mitidja jusqu’aux zones subarides, voir méme aux portes des
zones arides se frayant une place parfois au niveau de certains oasis comme retrouvé a
Bechar. D’un point de vue économique, une seule variété a été sélectionnée pour son gout
sucré et agréable au palais avec la particularité de ne pas présenter de pépins, c’est la variété
«sifri » qui a été implantée pour sa commercialisation, laissant donc les autres variétés se
développer de manic¢re sauvage chez I’habitant. La variété sélectionnée « sifri », ne présente
pas forcément les meilleures propriétés nutritionnelles ou les meilleures teneurs en

antioxydants.(Hassen ef al., 2021)

Ces composés phytochimiques ont la capacité de neutraliser les radicaux libres,
responsables du vieillissement prématuré de la peau. De plus, les extraits de Punicagranatum
ont montré une efficacit¢ notable dans la stimulation de la régénération cellulaire,
I’amélioration de [1’¢lasticité de la peau et la protection contre les agressions
environnementales. Ces qualités font de la grenade un ingrédient de choix dans la formulation
de produits cosmétiques naturels, notamment sous forme de sérums, qui sont des soins

hautement concentrés a action ciblée.
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Dans le contexte actuel, ou les consommateurs recherchent des produits cosmétiques a
base d’ingrédients naturels, sirs, efficaces et respectueux de la peau, 1’exploitation
scientifique des extraits de Punicagranatum apparait comme une voie innovante. Le recours a
des procédés d’extraction douce, comme la macération a froid, permet de préserver 1’intégrité

des molécules actives, tout en assurant une formulation cosmétique stable et performante.

Dans ce travail, nous nous proposons de développer un sérum innovant a base
d’extraits de Punicagranatum obtenus par une extraction artisanale, et d’en évaluer les
propriétés physico-chimiques et biologiques, en particulier I’activité antioxydante a I’aide du

test DPPH Et ’activité anti-inflammatoire.

Ce mémoire s’articule autour de deux grandes parties. La premiére partiec comprend
deux chapitres : lechapitre 1 est consacré a Punicagranatum, abordant ses caractéristiques
botaniques, sa composition chimique, son usage traditionnel ainsi que ses propriétés
biologiques ; le chapitre2 traite des notions générales sur les produits cosmétiques, notamment
les principes de formulation, les types de soins dermocosmétiques et les exigences de la

cosmétiquenaturelle.

La seconde partie est expérimentale : elle présente 1’évaluation de ses propriétés
physico-chimiques, anti-inflammatoires et antioxydants. Ce travail vise a valoriser une
ressource veégétale locale en proposant un soin dermocosmétique innovant, efficace et

potentiellement applicable dans I’industrie cosmétique verte.
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Le grenadier




Chapitre 01 : Le grenadier

1. Historique

Le grenadier, en tant que plante cultivée, s'est répandu dans toutes les zones
méridionales et subtropicales du monde. L'ancien nom sémitique de la grenade était
"rimmen", d'ou les Arabes ont dérivé "rumman". Le nom portugais "romma" ou "romman"
provient de la méme racine. Les Romains I'ont initialement appelé¢ "malumpunicum"
(pomme punique ou pomme de Carthage), mais c'est le nom "granatum" qui a finalement
remplacé la premiére dénomination. A partir de ces deux mots, "punicum" et "granatum",
C. VON LINNE a créé le nom botanique actuel "Punicagranatum". Dans tous les pays ol
la langue espagnole est répandue, ce fruit est appelé "granada". Dans le Proche-Orient
(Perse, Turquie, Syrie, etc.), en Asie centrale (Turkestan, Afghanistan) et en Inde, la
dénomination la plus courante du fruit est "anar"(Evreinoff,1949)

Le grenade et son utilisation sont profondément ancrées dans 1'histoire humaine, et on en
trouve dans de nombreuses cultures humaines anciennes comme aliment et comme remede
médical. Malgré cela, la culture de la grenade a toujours été restreinte et généralement
considérée comme une culture mineure. Le grenadier a besoin d'une saison longue, chaude
et seche pour produire un bon rendement de fruits de haute qualité. (Holland et al.,2009)
2. Description

Le grenadier est un arbre ou arbuste buissonnant de 2 & 5 m de hauteur, 1égérement
épineux, au feuillage caduc et au tronc tortueux. Il croit majoritairement dans toute la
région méditerranéenne, de facon subspontanée ou cultivée. (Garnier ef al., 1961 ;

Huanget al., 2005)

3. Caractéistiques morphologique

3.1.Les feuilles

Les feuilles du grenadier renferment des tanins spécifiques, similaires a ceux de la
peau du fruit. ils y trouvent également des glycosides d’apigénine, une flavone dotée de
propriétés progestérone (Zandet al, 2000) et anxiolytiques (Paladinier al, 1999 ;
Bouzid,2019) . La composition chimique des feuilles varie selon leur age : 1’azote (N) est
présent en quantité moyenne a élevée dans les feuilles d’age moyen, le potassium (K) est
abondant dans les jeunes feuilles, tandis que le calcium (Ca) et le fer (Fe) se concentrent
dans les feuilles plus agées. Dans I’hémisphere nord, pendant les mois de juillet et aolt qui
correspondent aux périodes de floraison et de formation des fruits, les niveaux d’azote et

de potassium diminuent considérablement. La teneur en azote continue de baisser pendant



Chapitre 01 : Le grenadier

la maturation des fruits, tout comme celle du magnésium (Mg), du fer (Fe) et du zinc (Zn)

(Mundeet al., 1980 ; Parsehet al.,2012)

Figure 1. Les feuilles du grenadier (Gil M, Tomas — Barberanet al., 2000).

3.2.Les fleures

Les fleurs du grenadier contiennent diverses substances chimiques également
présentes dans d’autres parties de la plante, notamment 1’acide gallique qu’on retrouve
dans les écorces et I’acide ursolique présent dans les graines. Ces fleurs possédent tres
certainement aussi des composés spécifiques et caractéristiques qui leur sont propres
(Huang et al., 2005 ; Lansky& Newman., 2007). Des recherches supplémentaires sont
actuellement menées pour déterminer précisément la composition chimique de ces fleurs,

qui ont par ailleurs une utilisation traditionnelle en ethnomédecine.
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Figure 2. Les fleurs du grenadier (Punicagranatum L.) (Ben yahkemet al., 2018).

3.3.Les fruits
3.3.1. La baie

Le fruit du grenadier, la grenade, est une baie sphérique a écorce rigide, caractérisée
par un épicarpe cutinisé et résistant. Sa taille, comparable a celle d’'une pomme ou d’une

orange, varie de 2 a 12 cm de diametre (Cazin, 1868 ;Zandet al.,2000)

Ce fruit aux couleurs vives présente généralement une teinte rouge éclatante, mais
selon les variétés, sa peau peut étre blanc jaunatre, jaune foncé avec des marbrures rouges,
ou méme violet trés intense. La grenade est facilement reconnaissable grace aux restes
persistants du calice qui forment une couronne dentée a son sommet (Bruneton, 1999 ;
Paladinier al.,1999) Son péricarpe €pais et coriace n’est pas comestible. Il constitue une

¢écorce dure, de couleur jaune vif a I’intérieur du fruit (Bértels, 1998 ; Mundeer al.,1981)

La grenade présente une placentation particuliere et hétérogéne [BEZANGER].
Apres la fécondation, le tube du calice s’allonge, ce qui positionne les carpelles externes
au-dessus des autres. Le fruit se compose ainsi de deux rangées de loges superposées : la
rangée inférieure avec une placentation axile, et la rangée supérieure avec une placentation

pariétale (Garnier ef al., 1961 ; Huang et al.,2005)
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Figure 3.Les fruitsdu grenadier (Punicagranatum L.)

3.3.2. Les graines

La baie du grenadier contient de nombreuses graines réparties dans différentes loges
séparées par de fines membranes délicates. Chaque graine est entourée d’un mésocarpe
charnu et gélatineux, qui présente une saveur a la fois acidulée et sucrée. Cette enveloppe

pulpeuse constitue la partie comestible du fruit. (Bartels, 1998 ; Mundeet al.,1981)

Portion comestible:
Arilles + pépins

Membranes
blanches

Arille

Figure 4.La grenade et ses différentes parties (Angel&Carbonell, 2017)

3.3.3. L’écorce du fruit

L’¢écorce du fruit du grenadier, également connue sous le nom de malicorium,
constitue la partie rigide du fruit. Elle est principalement utilisée aprés séchage, se
présentant sous forme de fragments brunatres ou vert-rougeatres a 1’extérieur, légérement
verruqueux et luisants. Sa face intérieure concave est de couleur jaunatre et porte souvent

I’empreinte des graines qui y étaient attachées. Ces morceaux d’écorce ont une consistance
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coriace. Leur structure est composée d’un parenchyme de cellules a parois minces,
parsem¢é de groupes de cellules pierreuses et de faisceaux fibro-vasculaires. (Planchon
&Collin, 1875 ; Aviramet al.,2001). Au gott, I’écorce de grenade se caractérise par une

saveur amére et astringente. (Planchon &Collin, 1875 ; Aviramet al.,2001).

4. Classification botanique

La grenade est une plante originaire d’Afrique du Nord et du Caucase. Les
montagnes sont largement répandues dans tout le sud des Etats-Unis. Le nom de grenade
vient du latin — Pomum = qui signifie pomme et « granatus = qui signifie plein de graines.
Le nom botanique est dérivé du vieux francgais ; Grenade — Pomme grenade. Elle appartient

a la famille des Lythracées. (Kumari ef al., 2012 ; Rahimi et al.,2012)

Tableau 1. Classification botaniqueP.granatum

Nom botanique Punicagranatum
Régne Plante(Angiospermes)
Ordre Myrtales

Famille Lythraceae
Genre Punica
Espéce P.granatum

5. Origine géographique

Origine géographique et répartition de la grenade La grenade (Punicagranatum L.) est
I'un des premiers fruits domestiqués, cultivé depuis des temps immémoriaux. Originaire
d'Iran et des pays voisins, elle s'est progressivement développée en Asie centrale, jusqu'a
I'Himalaya, 1'Eyalet d'Anatolie, le Moyen-Orient et la région méditerranéenne. Elle
prospere également en Arizona et en Californie, et a été cultivée dans le bassin
méditerranéen, en Asie du Sud et au Moyen-Orient ; Kandahar, en Afghanistan, est réputée

pour la qualité¢ de ses grenades. Aujourd’hui, la grenade est cultivée dans la plupart des
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régions du monde, notamment en Iran, en Espagne, en Italie, en Afghanistan, en Amérique,
en Inde, en Chine, en Russie, en Ouzbékistan, au Maroc et en Gréce. L'Iran est 1'un des
plus grands producteurs de grenade au monde. En Iran, les provinces de Markazi, Yazd,
Fars, Khorasan et Kerman affichent les taux de production les plus ¢élevés (Rahimi ez

al.,2012)

6. La composition phytochimique dePunicagranatum
la grenade le « fruit du paradis ». détient une position traditionnelle et bénéficie d'un
intérét renouvelé sans précédent de la part des chercheurs et des consommateurs. Les
¢écorces de ce fruit possedent un potentiel curatif non négligeable, grace a leur contenu
riche en composés bioactifs (Beuzid, 2019)(Tableau 2)
Tableau 2.Composition phytochimique de PunicagranatumL.(Parsehet al., 2012).

Composant de I'usine Constituantes

Anthocyanes, glucose, acide ascorbique, acide
ellagique, acide gallique; caféique acide; catéchine,
Jus de Grenade ) ) )
EGCQG, quercétine, rutine; nombreux minéraux,
notamment fer; acides aminés
. . Acide punicique a 95%; d'autres constituants, y compris
Huile de graines de grenade ) ) ) )
l'acide ellagique; les acides gras; stérols
. Punicalagines; acide gallique et autres acides gras;
Péricarpe de grenade ] ) )
catéchine, EGCG; quercétine, rutine et autres flavonols;
(écorce) o
flavones, flavonones; anthocyanidines
Tanins (punicaline et punicafoline); et des glycosides de
Feuilles de grenade ' ) )
flavones, y compris lutéoline et apgénine
Acide gallique, acide ursolique ; triterpénoides, y
Fleurs de grenade compris l'acide maslinique et asiatique; autres
constituants non identifiés
Racines et écorce de les ellagitanins, y compris la punicaline et la

grenade punicalagine; nombreux pipéridine alcaloides
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7. Utilisation de la grenade

7.1.Usage médicinal du grenadier

Le grenadier [Punicagranatum] est une plante qui a été utilisée dans la médecine
traditionnelle depuis des centaines d'années. Son large éventail de vertus curatives lui a

conféré le statut de remeéde universel dans plusieurs cultures.

Dés le huitiéme siécle avant Jésus-Christ, les Egyptiens employaient I'écorce de grenade
pour ses vertus antiparasitaires. La médecine traditionnelle d'Egypte la reconnaissait
comme un vermifuge, tirant parti de I'effet astringent des tanins contenus dans I'écorce, les
fleurs et les fruits du grenadier. Par conséquent, les tanins issus des fruits acides étaient
recommandés comme antipyrétiques et antiémétiques, tandis que ceux dérivés des fruits

sucrés étaient utilisés comme adoucissants pour la toux(Reddyet al.,2007)
L'arbuste posseéde de multiples applications dans le domaine médical et cosmétique :

Les fleurs permettent de teindre les cheveux, les feuilles et les fleurs sont utilisées pour
concocter des gargarismes, l'écorce des fruits a un effet astringent et les racines fraiches
possedent des vertus toniques qui assistent dans la gestion des affections gastro-intestinales
graves. Le fruit délicieux génére d'importantes quantités de jus de refroidissement (Clay et

al., 1987).

8. Consommation de la grenade

Le fruit de la grenade est largement apprécié dans divers endroits du globe, y
compris le bassin méditerranéen, le Proche-Orient, les Etats-Unis et certaines zones
d'Europe. Les fruits de grenade en entier et le jus obtenu sont consommés comme
nourriture. Valorisées pour leur richesse nutritive, que ce soit comme fruits frais ou sous
forme de jus, et aussi pour leur application dans l'industrie. Approximativement 80% du
jus est issu des arilles, alors que les graines, qui peuvent étre quelquefois ligneuses,
constituent environ 20% de la composition globale. Il est possible d’incorporer les graines

de grenade dans des mélanges de fruits ou les utiliser pour confectionner des sorbets.

En Algérie, ils utilisent aussi les graines pour confectionner une spécialité douce

appelée seffa algérienne a la grenade (Mesfouf), un couscous sucré (Clay et al., 1987).
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9. Propriétés biologiques de Punicagranatum
9.1.Activité antioxydante

Punicagranatum est largement reconnue pour sa capacité antioxydante grace a la
richesse de ses composés phénoliques, notamment les ellagitanins, 1'acide ellagique et les
flavonoides. Ces substances permettent de neutraliser les radicaux libres, réduisant ainsi le
stress oxydatif, facteur clé dans I'apparition de nombreuses maladies chroniques (Reddy ez
al., 2007). Selon Lansky et Newman (2007), les extraits de grenade affichent une activité
antioxydante comparable, voire supérieure, a celle de l'acide ascorbique, en particulier

ceux provenant de I'écoree.
9.2.Effet anti-inflammatoire

Des recherches ont démontré que les extraits de grenade peuvent inhiber la production
de cytokines pro-inflammatoires telles que TNF-a et IL-6, en modulant des voies de
signalisation comme NF-KB (Gonzalez-Trujanoer al., 2015). Cette propriété est
principalement due a la présence de punicalagines et d'acide ellagique, conférant a
Punicagranatum un potentiel thérapeutique dans le traitement des maladies inflammatoires

chroniques (Rahimi, Arastoo, &Ostad, 2012).
9.3.Propriétés antimicrobiennes

Punicagranatum posséde également des propriétés antimicrobiennes notables. Les
extraits de ses différentes parties (écorce, graines, jus) ont montré une efficacité contre
plusieurs bactéries Gram-positives et Gram-négatives, ainsi que des champignons
pathogenes (Reddy et al., 2007). L'effet antimicrobien est attribué a la capacité des
flavonoides et des tanins a perturber les membranes cellulaires des micro-organismes,

entrainant leur inhibition ou leur mort cellulaire (Lansky& Newman, 2007).
9.4.Effets anticancéreux

Les extraits de grenade ont montré leur capacité a inhiber la croissance des cellules
cancéreuses, a induire I'apoptose et a inhiber l'angiogenese. Ces effets sont
particulierement attribués aux ellagitanins, aux punicalagines et a l'acide ellagique

(Lansky& Newman, 2007). De plus, ces composés peuvent moduler des voies de
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signalisation cellulaires comme PI3K/Akt et mTOR, impliquées dans le développement

tumoral (Rahimi et al., 2012).
5. Effets cardiovasculaires

La consommation de jus de grenade est associée a une réduction significative de la
pression artérielle systolique, de 1’oxydation des lipoprotéines LDL, et de 1’athérosclérose.
Ces effets sont attribués aux anthocyanines et a I’acide punicique présents dans le fruit
(Aviram&Dornfeld, 2001). Cette activité cardiovasculaire protectrice positionne
Punicagranatum comme un complément nutritionnel bénéfique dans la prévention des

maladies cardiovasculaires (Rahimi ez al., 2012).
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1. Historiquedu cosmétique

L'usage de produits cosmétiques, de parfumerie et d'articles de soins corporels a des
origines remontant aux périodes égyptiennes, grecque et romaine. Quelques illustrations de
I'histoire. L’homme de Neandertal applique sur son visage des couleurs rouges, brunes et
jaunes issues de l'argile, de la terre et de l'arsenic. ils utilisent des os pour faire des boucles
dans les cheveux. Le maquillage, les tatouages et les embellissements transmettent

l'information sociale indispensable (Kumar,2005).

L'usage de la cosmétique remonte a des civilisations anciennes. Des indices de
cosmétique remontent a 1'époque de la Haute Egypte, notamment dans les flacons retrouvés
parmi les objets funéraires. Dans le musée du Caire, un vase attribué au Pharaon
Aménophis (environ -1400) renfermait du kohol. Bien que le kohol soit connu depuis
I'époque de la Haute Egypte, c'est I'huile d'amande douce qui a été utilisée par les Romains
depuis I’ Antiquité. (Chikhoune, 2012).

2. Définition produit cosmétique

Le terme cosmétologie tire son origine du grec « kosmos », qui se traduit par «
parure ». Il s'agit donc de la science et de 1'art d'améliorer les apparences. La cosmétologie
est I'¢tude scientifique des produits de soin et d'hygiene. Cela touche a leur composition,
leur production et la démonstration de leur efficacité. Elle vise a embellir, préserver et
défendre la peau. L'esthétique regroupe toutes les méthodes a disposition pour servir la

beauté. (Rambaud,2023).

Selon la définition de l'article L.5131-1 du Code de la Santé¢ Publique, un
cosmétique est décrit comme « toute substance ou mélange destiné a étre appliqué aux
différentes parties superficielles du corps humain, y compris 1'épiderme, les systémes
pileux et capillaire, les ongles, les levres et les organes génitaux externes, ou sur les dents
et les muqueuses buccales, dans le but exclusif ou principal de les nettoyer, de les
parfumer, d'altérer leur apparence, de les préserver en bon état ou d'atténuer les odeurs
corporelles ». Un cosmétique n'est donc pas un produit congu pour prévenir ou traiter une

maladie humaine, ni destiné a étre administré par voie interne (Mathieu,2007).
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3. Les différentes catégories

Dans ce réglement européen, il est possible d’identifier, grice aux Annexes, une

liste des catégories des produits cosmétiques.

Tableau 3. Résume les différentes catégories de produits cosmétiques

Catégorie
Soins de la peau
Masques de beauté
Maquillage

Savons et déodorants

Parfums et eaux de toilette
Préparations pour le bain
Dépilatoires

Déodorants et antiperspirants

Soins capillaires

Produits d'entretien capillaire

Produits de coiffage

Produits de rasage

Maquillage et démaquillage

Produits pour les levres

Soins intimes externes
. Produits solaires

Produits pour blanchir la peau

Produits antirides

Produits
Cremes, émulsions, lotions, gels et huiles pour
la peau (mains, visage, pieds)
Masques de beauté
Fonds de teint (liquides, pates, poudres),
poudres pour maquillage
Savons de toilette, savons déodorants
Parfums, eaux de toilette et eaux de Cologne |
Sels, mousses, huiles, gel pour le bain et la
douche
Produits pour enlever les poils
Produits pour prévenir la transpiration et les
odeurs corporelles |
| Colorants capillaires, produits pour
l'ondulation, le défrisage et la fixation |
Lotions, crémes, huiles pour les
Lotions, laques, brillantines
Savons, mousses, lotions et autres produits pour
le rasage
Produits pour le maquillage et le démaquillage
du visage et des yeux |
Produits pour les lévres
Produits pour les soins intimes externes
Produits solaires, produits de bronzage sans
soleil |
Produits pour blanchir la peau

Produits pour prévenir les rides
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Cette annexe permet d’orienter le classement des produits dans la catégorie
des cosmétiques ou non, et délimite un champ d’application de ces derniers. Elle peut
servir pour aider a savoir si pour un produit il s’agit d’un médicament ou d’un cosmétique
(Montagnat-Rentier, 2014).

4. La différence entre produits cosmétiques naturels et synthétiques

4.1.Les produits cosmétiques naturels

Cosmétique contenant des ingrédients naturels dans une proportion allant de
l'infiniment petit a 100 %. (Carimentrand& Ballet., 2008). Un produit cosmétique naturel
minimise l'emploi d'ingrédients chimiquement transformés, privilégiant des méthodes de
transformation traditionnelles moins nuisibles pour 1'environnement, comme la distillation.
Face a cette confusion, divers organismes de certification proposent leur propre attestation
naturelle en se basant sur leurs propres critéres (Lacharme, 2011).

4.2.Les Produits cosmétiques synthétiques

Un produit cosmétique a une action physiologique sur 1'épiderme ou les muqueuses
d'une personne en bonne santé. Contrairement aux médicaments, les produits cosmétiques
ne nécessitent pas d'Autorisation de Mise sur le Marché (AMM)(Carimentrand& Ballet.,
2008). Les producteurs ou représentants ont le devoir de soumettre une documentation
pour toute production de nouveaux cosmétiques, qui est nettement moins volumineuse et
beaucoup plus breve a €élaborer qu'une Autorisation de Mise sur le March¢ (AMM). De
plus, les producteurs s'engagent a ne pas recourir a des substances non désirées telles que
les silicones artificielles, les fragrances synthétiques, les colorants et pigments
synthétiques, les conservateurs trop puissants, les matiéres premicres non renouvelables
comme les huiles minérales, ni aux composants issus de procédés de fabrication peu
respectueux de l'environnementet les matieres premicres supposant la mort d'un animal

(Baureset al.,2009)

5. Définition de peau

La peau humaine est un organe pleinement intégré a l'ensemble des grandes fonctions
du corps humain. Constituée de plusieurs couches de tissus, elle enveloppe etprotegel
ensemble du corps. Cet organe représenteenviron le tiers du poids corporel et entretient une
relation  étroite et privilégiée avec le systéme nerveux, permettant la transmission des

stimuli liés au toucher et a la sensibilité Elle est ainsi considérée a la fois comme un
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capteur, un couloir de communication et un « cerveau périphérique ». De I’extérieur vers
I’intérieur, la peau est composée de I€piderme, du derme et de I’hypoderme (Amatet
al.,2009)

6. Les couche de peau(structure)

6.1.Le derme

Le derme est principalement constitu¢ de la matrice extracellulaire, dont les
composants majoritaires sont les collageéneset le réseau de fibres ¢élastiques. Cette matrice
assure un role de soutien dans le maintien de ’intégrité structurelle du tissu ainsi que dans
les interactions intermoléculaires et cellules/matrice. Elle agit également comme médiateur
dans les fonctions cellulaires importantes telles que la migration, la prolifération et la

différenciation cellulaire. (Gasser & Bouzoud.,2009)
Le derme est structuré en deux strates distinctes :

e Le derme papillaire, qui constitue la couche supérieure, est caractérisé par sa richesse
en terminaisons nerveuses et son interaction constante avec 1'épiderme, dont il est
séparé par la jonction dermo-épidermique.

e Le derme réticulaire, représentant les couches moyenne et profonde, est un tissu
conjonctif dense formé d'un réseau de fibres €lastiques. Il renferme de petits nerfs,

les follicules pilo-sébacés, ainsi que les glandes sudorales.

6.2.L’épiderme

L'épiderme est un épithélium pavimenteux stratifié et kératinisé, constitué de quatre

couches distinctes organisées de la profondeur vers la superficie.

e La couche basale (ou germinative) : Il s'agit de l'assise la plus profonde,
composée d'une unique strate de cellules appelées kératinocytes. Ces cellules sont
étroitement unies et jouent un role fondamental dans le renouvellement constant de
'épiderme, un processus qui s'effectue en 28 jours environ.

e La couche muqueuse (ou corps de Malpighi) : Située au-dessus de la couche
basale, elle est formée de plusieurs assises de kératinocytes volumineux.

e La couche granuleuse : Cette couche est constituée de deux a trois assises de

kératinocytes qui se caractérisent par l'absence de noyau (anucléées).
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e La couche cornée : C'est la couche la plus superficielle et elle est d'une importance
capitale. Elle est composée de cellules mortes et aplaties, gorgées de kératine et

disposées de maniere ordonnée pour former des écailles. Cette structure particulicre

Figure 5. Confere a 1'épiderme sa fonction de barricre protectrice efficace contre les

agressions extérieures (Belhoula.,2022)
6.3.L’hypoderme

L’hypoderme, également désigné comme la couche sous-cutanée, est un tissu
adipeux qui se situe directement sous le derme. Sa structure est caractérisée par des lobes,
eux-mémes divis€s en plus petites unités appelées lobules graisseux. L hypoderme sert de
passage aux vaisseaux sanguins et aux nerfs qui se dirigent vers le derme. L’épaisseur et
I’abondance de ce tissu adipeux varient considérablement en fonction des habitudes
alimentaires d’un individu, de la région spécifique du corps, ainsi que du sexe (Mansour&

Djaalab.,2022)

7. Les différents types de peau

7.1.La peau séche

La peau seche est caractérisée par un manque de lipides, c’est-a-dire de sébum, ce qui
favorise I’évaporation de I’eau. Elle nécessite donc d’étre nourrie avant d’étre hydratée, et
il ne faut pas la confondre avec une peau déshydratée. La sécheresse cutanée apparait

fréquemment sur le visage, les jambes et les mains, et se manifeste par :
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e Une texture réche au toucher.
e Une tendance a desquamer, c’est-a-dire a peler facilement.
e Une sensibilité accrue aux variations climatiques (chaleur, froid, vent, etc.).

e Avec l’age, la peau seéche tend a développer de nombreuses rides fines

(Meynadier.,2019)

7.2.La Peau grasse

La peau grasse est liée a une production excessive de sébum, appelée
hypersécrétion sébacée ou sé¢borrhée, ce qui augmente la proportion de lipides dans le film
hydrolipidique de surface. Ce déséquilibre est principalement causé par des facteurs
hormonaux. La peau grasse se localise surtout sur la zone médio-faciale (front, nez,

menton), ou les glandes sébacées sont les plus nombreuses et les plus développées.

I1 existe deux formes de peau grasse :

o Peau grasse a séborrhée fluente : elle présente un aspect luisant, mais peu
d’imperfections, car le sébum, fluide, s’écoule facilement a la surface de la peau.

o Peau grasse a séborrhée rétentionnelle : elle n’est pas brillante, mais le sébum,
épais et cireux, reste bloqué dans le canal pilaire obstrué¢ par une

hyperkératinisation, ce qui provoque des imperfections (Canalblog,s.d)

7.3.La peau normale

Se caractérise par un équilibre entre hydratation et production de sébum :
elle n'est ni grasse, ni séche. Cette condition cutanée se traduit par une sensation de
confort, une absence de brillance et de tiraillements, ainsi qu'une bonne tolérance
aux variations thermiques. Fréquemment, cet état de peau est le résultat d'un mode
de vie sain et équilibré. En ce qui concerne le visage, la peau normale nécessite une

quantité limitée de produits cosmétiques (Boucherkit,s.d)

8. Exemple de maladie de la peau

8.1.La dermatite atopique (DA)

Est une dermatose inflammatoire chronique de la peau, résultant de 1’activation de

lymphocytes T spécifiques d’antigénes protéiques, qu’ils soient environnementaux (dans

19



Chapitre 02 : Historique du cosmétique

les DA extrinséques, souvent associées a une hyper-IgE) ou issus du soi (dans les DA
intrinseques) (Heninno, Bérard, & Nicolas, 2005). Sa physiopathologie, proche de celle de
la dermatite allergique de contact, implique les cellules dendritiques, les lymphocytes T,
les cytokines de type 1 et 2, ainsi que des chimiokines inflammatoires. Classiquement
considérée comme une manifestation cutanée de I’atopie — un état génétiquement
déterminé se traduisant par des atteintes respiratoires, ORL, digestives et cutanées , la DA
se caractérise par une réponse immunitaire humorale (IgE) et cellulaire (lymphocytes T)
dirigée contre des allergénes appelés atopeénes. L’eczéma est sa forme la plus
représentative, reposant sur un mécanisme d’hypersensibilité¢ retardée (Heninnoet al.,
2005). La DA est également la pathologie inflammatoire cutanée chronique la plus
fréquente chez DI’enfant. Si une majorité présente une forme légére avec rémission
progressive, un sous-groupe d’enfants montre une forme séveére, précoce, persistante et
souvent associée a I’asthme et a des sensibilisations allergéniques, représentant

potentiellement le premier stade de la marche atopique(Amat e al., 2018).

Figure 6.La dermatite atopique (DA)

8.2.L.’acne

L’acné, pathologie inflammatoire chronique aux causes multiples et intricantes, se
présente comme un désordre du follicule pilo-sébacé. Sa physiopathologie, dont la
compréhension s’affine continuellement grace aux outils modernes de la recherche
(modeles expérimentaux, biologie moléculaire, cultures cellulaires et génétique) (Auffret,
2010), est notamment marquée par une production excessive de sébum, jouant un role

central dans son apparition. Interviennent également une kératinisation excessive au niveau
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de ’infundibulum du pore sébacé, bloquant le drainage normal du sébum, la multiplication
de bactéries anaérobies comme Propionibacteriumacnes, et une réponse inflammatoire

localisée (Vexiau&Chivot, 2025) (Amat., 2002)

21



Chapitre 03

Materiel et methodes




Chapitre 03 Matériel et méthodes

L’¢étude expérimentale a été réalisée au niveau du laboratoire de Biologie de 1’université

Abbés Laghrour — Khenchela.

1. Matériel
1.1.Matériel biologique
1.1.1. Matériel végétal
Le matériel végétal utilisé dans le présent travail, comporte 1'écorce de fruit de
PunicagranatumL. Les fruits ont été récoltés au mois denovembre au niveau de la
commune d’Ensigha, Wilayade Khenchela, en Algérie. 2 kg de fruits frais ont été pelés,
nous a permis de I’obtention de 250g d’écorce. Nous les avons séchées a I’air libre (a
I’ombre et a I’abri du soleil a unetempérature ambiante), pour préserver le maximum de
I’intégrité des molécules, pendantenviron deux mois. L’écorce séchée est broyée jusqu’a
I’obtention d’une poudre. La poudre est stockée dans des récipients en verre, jusqu’a son

utilisation dans le présent travail.

Figure 7.Ecorce de grenade séchée et la poudre d'écorce aprés broyage (Photo
personnelle).
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1.1.2. Réactifs chimiques et équipements

Le tableau (4) représente les réactifs chimiques et les instrumentations utilisés :

Tableau 4. Réactifs chimiques et instrumentations utilisés.

e FEthanol C2H60 e Bécher e Balance (KERN PCB)
e [Eau distillée e Spatule e Agitateur magnétique
e Acide chlorhydrique | e Fiole jaugée e (SCILOGEX)
HCL e Tubes a essaiSupport | e Balance analytique
e L’hydroxde de e Barreau Magnétique e (OHAUYS)
potassium e Entonnoir ¢ Plaque chauffante
e Hydroxyde de e Ballon a fond rond e (LabTech)
sodium NaOH e Cristallisoir e Vortex (VELP)
 Phénolphtaléine e Flacons e Spectrophotometre
C20H1404 e Montier et pilon (spectrum SP-UV
e Acide chlorhydrique |4 Micropipette 2005)
HCI e Pipette graduée
e Acide acétique e Lesembout en
CH3COOH Plastique ,jaune,bleu
e Chloroforme CHCI3 | 4 Tyube Eppendorf
e Amidon
e Thiosulfate de
sodium Na2S203
e 2’-diphényle-1-
picrylhydrazyl

2. Méthodes

2.1.Préparation de macérat huileux

La préparation de macérat huileux, on avait commencé par peser 50 grammes de
poudre de grenade. Ensuite, on avait mesuré¢ 500 ml d'huile d'olive de qualité. Il avait été
essentiel de nettoyer minutieusement un flacon en verre afin de garantir une stérilisation
adéquate. Une fois le flacon prét, on y avait ajouté l'huile et la poudre de grenade, en
veillant a bien mélanger le tout. Pour assurer une conservation optimale de 1'extrait, on
avait fermé hermétiquement le flacon en I'enveloppant dans du papier d'aluminium, puis on
l'avait placé au réfrigérateur pendant 21 jours. Enfin, pour obtenir I'huile filtrée, on avait

utilis€ un morceau de tissu afin d'éliminer les résidus de grenade.
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Figure 8.Les étapes de Préparation demacérathuileuxde grenade (Photo personnelle).

2.2.Analyse des caractéristiques physico-chimiques des macérat huileux
2.2.1. Parameétres physiques

A. Profil d’huile

Le liquide de couleur 1égérement jaune elle se présente sous une texture un peu épaisse.

B. Le potentiel hydrogéne(pH)

La mesure du pH a été réalisée afin d’évaluer la compatibilité cutanée du macérat a
base d’huile de grenade et de I’huile d’olive pure. Pour chaque échantillon, un volume de
10 mL a été prélevé, puis mélangé a 90 mL d’eau distillée afin de former une émulsion
aqueuse, indispensable a la mesure du pH des substances huileuses. Les mélanges ont été
agités manuellement pour obtenir une dispersion homogene. Le pH a ensuite été mesuré a
I’aide d’un pH-métre électronique préalablement calibré avec des solutions tampons de pH
4,00 et 7,00. L ¢lectrode, rincée a 1’eau distillée entre chaque mesure, a ét¢ immergée dans
chaque échantillon, et la valeur du pH a été relevée apres stabilisation. Chaque mesure a

¢été effectuée en triple, et la moyenne a été calculée afin de garantir la fiabilité des résultats.
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Le macérat a ainsi présenté un pH de 4,91, tandis que 1’huile d’olive pure a affiché un pH

de 4,86, des valeurs compatibles avec le pH physiologique de la peau humaine.

C. La densité

On appelle densité le rapport entre la masse d’un certain volume de corps gras et la
masse d’un méme volume d’eau. La masse volumique permet de renseigner sur le groupe
auquel appartient une huile. Il est a noter que la densité doit toujours étre inférieure a 1.
Elle dépend non seulement du taux d’insaturation, mais aussi du degré d’oxydation ou de
polymérisation, car la densité augmente avec 1’accroissement de ces phénomenes (Louni,

2009).
a. Principe

Le principe repose sur la mesure de la masse, a température ambiante d’un volume
decorps gras, présente dans le pycnométre préalablement calibré a la méme température.

Onpeut la mesurer en grammes par millilitre ou en kilogrammes par litre.

Figure 9.Capsules remplis d’eau et d’huile.

b. Mode opératoire

Dans le cadre de cette étude, trois capsules en plastique identiques en termes de
taille, de poids et de forme ont été utilisées afin de garantir I'uniformité des conditions
expérimentales. La premiére capsule a été remplie avec de I’eau distillée, la deuxieéme avec
de I'huile de grenade, tandis que la troisieme a été laissée vide pour servir de témoin.
Chaque capsule a ensuite été pesée séparément a 1’aide d’une balance de précision, dans le
but de comparer les masses et d’analyser I’influence du contenu sur le poids total des

capsules.
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c. Expression des résultats
La densité est calculée par la formule suivante (Wolf ,1968)

D = Pz—P1
Pz— P11

e P1: poids en gramme de la capsule vide.
e P2:poids en gramme de la capsule remplie d'eau distillée.

e P3: poids en gramme de la capsule remplie d'huile.

2.2.2. Détermination de I’acidité libre

La concentration en acides gras libres dans une huile de grenade est appelée acidité
libre, ces AG découlent de la décomposition des triglycérides. Traditionnellement, elle est
quantifiée en pourcentage d'acide oléique. C'est un critére essentiel dans 'appréciation de

sa qualité (Bouhadjra, 2011).

Par définition I’indice d’acide correspond au nombre de milligrammes de potasse
(KOH)ou (NAOH) nécessaire pour neutraliser les acides gras libres dans un gramme de

corpsgras.

Le principe de la détermination de 1’acidité d’une huile consiste a un dosage acido-

basiquecorrespondant a la neutralisation selon la réaction ci-contre :
R-COOH + NaQOH === R-COO Na + H20
(Acid Gras) (Base) (Savon) (Eau)
Mode opératoire

L’acidité libre de chaque huile a été déterminée selon la norme officielle de

I’Organisation
Internationale de Normalisation (ISO 660, 1996) :

Environ 10 g d'huile avaient été introduits dans un erlenmeyer. On ajouta un volume de
50 mL d'un mélange d'alcool et d'éther, dans des proportions égales. Le mélange fut
ensuite chauffé sur une plaque chauffante agitante afin d'obtenir une solution homogene.

Par la suite, 1 mL d'indicateur de phénolphtaléine fut ajouté. La solution fut titrée avec une
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solution aqueuse de soude (NaOH) a 0,1 N, et le titrage se poursuivit jusqu'a I'obtention

d'un point final rose pale.

L’acidité libre a ensuite été exprimée en pourcentage d’acide oléique libre selon la

formule :

Acidité%=(V xCxM) /10 x m) x100

V : est le volume en ml de la solution titrée de KOH utilisé,

C : est la concentration exacte, en moles /litre, de la solution titrée de KOH utilisé,

M : est le poids molaire, en g/mole, de 1’acide oléique adopté pour I’expression

du résultat (= 282),

m : est la prise d’essai en grammes.
2.2.3. Indice de saponification (Is)
a. principe

L’indice de saponification de I’huile (Is) se définit comme le nombre de
milligrammesd’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire pour saponifier un gramme de
matiere grasse. Ce paramétre a été déterminé suivant le protocole décrit par la norme NF T

60-206(AFNOR ; 1984).

; R
=% o= .

> Q =" OH Cx %

Y
» o 3 KOH o St 2 Y g
Y,

= OH O~ K
o= o=

R? R?

Figure 10.La réaction chimique de saponification.
b. Mode opératoire

De notre étude, nous avons pes¢ 4 g d'huile et les avons placés dans un ballon avant
d'y ajouter 50 ml de potasse alcoolique a 0,5 N. L'ensemble a ensuite été transféré dans un
chauffe-ballon équipé d'un réfrigérant. Nous avons maintenu le mélange a ébullition dans

la plage de 60 a 70 °C pendant une heure. Apres le refroidissement, nous avons ajouté 2 a 3
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gouttes de phénolphtaléine au mélange. Nous avons ensuite procédé a une titration avec
une solution d'acide chlorhydrique a 0,5 N, en ajoutant l'acide jusqu'a ce que la couleur
rose disparaisse, indiquant la fin de la réaction, et que la couleur initiale du mélange
réapparaisse. Nous avons également réalisé un essai a blanc dans les mémes conditions

expérimentales, sans 1'huile, afin de comparer les résultats obtenus.

c. Expression des résultats

L’indice de saponification est donné par la formule suivante :
Is=(V0-V) x N x 56,1) /P) x100

e P :lamasse en gramme de la prise d’essai.

N : Normalité de I’acide chlorhydrique.

VO : le nombre de millilitres d’acide chlorhydrique utilisé dans 1’essai a blanc.

V : le nombre de millilitres d’acide chlorhydrique utilisé dans I’essai avec I’huile.

2.2.4. L’indice d’acide (IA)

a. principe
L’indice d’acide exprime le nombre de mg d’hydroxyde de potassium (KOH)
nécessaire a la neutralisation des acides libres présents dans un 1gd’huile (Mahboub ;

2019).
R-COOH+KOH—> RCOOK+H:0

Correspond au nombre de mg d’hydroxyde de potassium nécessaires pour
neutraliser les acides gras libres présents dans 1g de corps gras.
b. Mode opératoire

La méthode ISO 660 :1996 (Organisation internationale de normalisation, 1996) a
été utilisée pour déterminer l'indice d'acide. Prés de 2 g d'huile ont été combinés a 10 ml
d'éthanol, puis deux gouttes de phénolphtaléine ont ét¢ ajoutées. Le mélange a été chauffé
jusqu'a ébullition pendant environ cing minutes, puis il a été titré avec du KOH a 0,1 N

jusqu'a I'apparition d'une teinte rose pale.
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Le calcul de l'indice d'acide s'est effectué en utilisant 1'équation ci-dessous :
Indice d’acide= (VXN x 56.1) /m
3. Activite antioxydante
3.1. Evaluation de Dactivité antioxydante (Test de piégeage du radical libre

DPPH)

L’activité antioxydante des huiles a été évaluée a 1’aide de la méthode du radical libre
stable DPPHe (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle), largement utilisée pour estimer le pouvoir
antioxydant des composés naturels. Ce test repose sur la capacité des antioxydants a
réduire le radical DPPHe par transfert d’électron ou d’atome d’hydrogéne, ce qui entraine
une diminution de I’intensité de la coloration violette de la solution, mesurée par

spectrophotométrie a 517 nm (Rahman et al., 2015)

(DPPH) 3
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Figure 5.Réduction du DPPH par un antioxydant
% Méthode

Pour I’expérimentation, une solution de DPPHe a été préparée a une concentration de
10* mol/L dans I’acétate d’éthyle, fraichement avant chaque test. Les huiles testées, a
savoir le macérat huileux et I’huile d’olive. Ont été préparées en diluant 1 g de chaque

huile dans 10 ml d’acétate d’éthyle.

Le protocole expérimental a consisté a prélever 1 ml de la solution diluée d’huile,
laquelle a été ajoutée a 4 ml de la solution de DPPHe dans un tube a essai. Le mélange a
ét¢ homogénéisé a 1’aide d’un vortex pendant 10 secondes, puis incubé a 1’obscurité
pendant 30 minutes a température ambiante afin de permettre la réaction complete.

L’absorbance de chaque mélange a ensuite €t¢ mesurée a 517 nm a ’aide d’un
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spectrophotomeétre. L’acétate d’éthyle seul a été utilisé comme blanc, tandis que la solution
de DPPHe sans huile a servi de témoin. La diminution d’absorbance observée permet de

déterminer le pourcentage d’activité antioxydante de chaque échantillon testé.
Calcul de Pactivité antioxydante (AA%)

AA%= Atémoin - Aéchantillon X100

Atémoin

Détermination de ’ECsq

Des dilutions de macérat huileux ont été préparées a différentes concentrations : 10,
25, 50, 75 et 100 mg/ml. Pour chaque dilution, le test DPPHe a été réalisé comme décrit

précédemment.

Les %AA ont été tracés en fonction des concentrations, et la concentration efficace
ECso a été déterminée graphiquement comme la concentration nécessaire pour atteindre 50

% d’inhibition.
Calcul de Pefficacité antiradicalaire (AE)

AE=1/ECsg

3.2.Activite Anti-inflammatoire

3.2.1. Evaluation de I’activité anti-inflammatoire

L’¢évaluation de I’activité anti-inflammatoire de macérat huileux et d’huile d’olive a
¢été réalisée a 1’aide d’un test in vitro basé sur la capacité des composés a inhiber la
dénaturation thermique des protéines. Ce phénomene de dénaturation, induit par la chaleur,
est considéré comme un mécanisme pathologique clé dans les processus inflammatoires.
Ainsi, cette méthode utilise 1’albumine sérique bovine (BSA) comme mode¢le de protéine
sensible a la dénaturation. La présence d’un agent anti-inflammatoire est supposée limiter
cette dénaturation, ce qui se traduit par une réduction mesurable de 1’absorbance a 255 nm.
Le degré d’inhibition est alors comparé¢ a celui d’un anti-inflammatoire de référence : le

diclofénac sodique.
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Pour I’expérimentation, différentes concentrations de 1’huile ont été préparées (50,
100 et 250 pg/ml), diluées dans un solvant compatible (éthanol ou eau distillée, selon la
miscibilité). De méme, le diclofénac sodique a été utilis¢é aux mémes concentrations pour

servir de contrdle positif (Da Silva &Aranha, 2016)

Meéthode

Les mélanges réactionnels ont été¢ préparés selon les proportions suivantes : pour
chaque solution d’essai, 0,45 ml de solution de BSA a 0,5 % (p/v) a été¢ mélangée a 0,05 ml
de I’échantillon de macérat huileux et d’huile d’olive. Le témoin d’essai (ou blanc BSA) a
été constitué de 0,45 ml de BSA et de 0,05 ml d’eau distillée. Un produit témoin a
également été préparé en combinant 0,45 ml d’eau distillée a 0,05 ml de macérat huileux et
d’huile d’olive, afin d’exclure toute interférence de 1’huile en 1’absence de BSA. Enfin,
les solutions étalons ont été préparées avec le diclofénac sodique aux mémes

concentrations.

Les différents tubes ont été incubés dans un bain-marie a 37 °C pendant 20 minutes,
simulant les conditions physiologiques, puis a 57 °C pendant 3 minutes afin de provoquer
la dénaturation des protéines. Apres refroidissement a température ambiante, 2,5 ml de
tampon phosphate (pH ~6.4—7.0) ont été ajoutés a chaque échantillon pour stabiliser le
milieu réactionnel. L’absorbance de chaque solution a ensuite €t¢é mesurée a 255 nm,

permettant d’évaluer le degré de dénaturation protéique.
L’inhibition de la dénaturation a été exprimée en pourcentage, selon la formule suivante :

Inhibition (%) =100 — [Abs échantillon —Aproduit tmoinx 100]

Atémoin d’essai

3.3.Preparation du sérum

Dans le domaine de la cosmétologie, un sérum représente un produit de soin
intensif, habituellement sous forme aqueuse ou huileuse, riche en ingrédients actifs
(Draeloset al.,2021). Sa composition lui donne une texture fluide qui favorise une
absorption rapide et une action ciblée sur des problémes de peau particuliers comme le

vieillissement, la déshydratation ou les irrégularités. (Hodonou, 2017)
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A. Principe de préparation de sérum

Ce sérum cosmétique est €¢labor¢ a froid, sans utilisation de chaleur, pour conserver

toutes les propriétés actives des composants naturels. C'est parfait pour les peaux mixtes a

grasses, sujettes a I'acné ou aux imperfections.

B. Mode de réalisation de l'invention

Macérat de grenade : 58% (17,4 ml)

Huile d’argan : 28% (8,4 ml)

Glycérine végétale : 5% (1,5 ml)

Lécithine de soja ou Olivem 1000 : 2% (0,6 ml)

Vitamine E : 1% (0,3 ml soit 5 gouttes)

Huile essentielle de Tea Tree : 0,5% (0,15 ml soit 3 gouttes)

C. Mode d'emploi

Me¢élangez bien tous les ingrédients et secouez avant chaque utilisation si besoin.

Conservez dans un flacon en verre ambré a l'abri de la lumiére. Cette recette est

particulierement adaptée aux peaux mixtes a grasses, a tendance acnéique ou sujettes aux

imperfections.

33



Chapitre 04

Resultats et discussion




Chapitre 04 Résultats et discussion

1. Analyse des caractéristiques physico-chimiques

1.1. La densité

La densité relative constitue un parametre important pour évaluer la pureté et la
composition d’une huile. Elle dépend principalement de la température de mesure et de la
composition chimique des constituants de I’huile (Karleskind, 1992). A une température
de 20 °C, la densité de 1’huile d’olive mesurée est de 0,882, tandis que celle du macérat de
grenade atteint 0, 8995.Cette augmentation notable peut s’expliquer par 1’extraction de
composés présents dans les écorces de grenade pendant la macération. En effet, les écorces
de grenade sont riches en composés phénoliques, flavonoides et autres métabolites
secondaires hydrosolubles ou liposolubles qui peuvent migrer dans la phase huileuse au

cours du temps (Zhou et al., 2021).

Le léger accroissement de la densité observé aprés macération est donc le résultat
d’un enrichissement en substances plus denses que macérat huileux d’origine. Ces valeurs
restent conformes aux spécifications de la norme UICPA 2.101, qui définit les plages
acceptables de densité pour les huiles végétales.

Selon Karleskind (1992), les huiles enrichies par macération ou infusion peuvent
naturellement voir leur densité augmenter si des extraits végétaux riches en composés
polaires ou phénoliques sont utilisés. Cette augmentation peut aussi refléter une
amélioration du profil fonctionnel de I’huile, en ajoutant des propriétés antioxydantes ou
anti-inflammatoires issues du fruit macéré.

Ainsi, la densité de 0,8995 obtenue pour le macérat de grenade démontre 1’efficacité du
procédé de macération et confirme le transfert des constituants bioactifs vers la
phasehuileuse, ce qui peut également contribuer a améliorer la stabilité oxydative de
’huile.

1.2.Le potentiel hydrogéne(pH)

La mesure du pH a été réalisée sur deux échantillons : un macérat a base de macérat
huileux et de 1’huile d’olive pure. Les résultats obtenus indiquent un pH de 4,91pour le
macérat et de 4,86 pour I'huile d’olive. Ces valeurs s’inscrivent dans la plageacide
compatible avec le pH physiologique de la peau humaine, qui variegénéralement entre 4,5
et 5,5 (Lamberset al., 2006). Un pH légérement acide estessentiel au maintien de la
barriere cutanée, a la régulation du microbiome cutané, ainsi qu’a la prévention des

infections et de I’irritation. Selon Zidi et Ehdri (2023), I’adéquation du pH des préparations
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dermocosmétiques avec celui de la peau est uncritére fondamental pour garantir leur
innocuité et leur efficacité. Ainsi, le macératétudié présente un pH favorable a une
application topique, notamment sur le visage, sans risque de déséquilibrer ’homéostasie
cutanée. Ces données confirment lapertinence de son utilisation dans des
formulationscosmétiques douces etrespectueuses de la peau

1.3. La teneur en acidité libre (% d’acide oléique)

Les résultats de la teneur en acidité libre contenus dans nos deux échantillons
(macérat huileuxethuile d’olive) respectives sont résumés dans la figure 13

Acidité%

2,5

15

0,5

macérat huileux Huile d’olive

Figure 6.Variation d’acidité libre des deux échantillons

Les résultats de la teneur en acidité libre montrent une différence notable entre les
deux échantillons analysés. Le macérat de grenade présente un taux d’acidité libre de 2,30
%, tandis que I’huile d’olive pure affiche un taux légerement inférieur de 1,97 %. Cette
variation peut étre interprétée en fonction des interactions physico-chimiques entre I’huile
d’olive et les composés bioactifs du fruit de grenade utilis€s pour le macérat.

L’acidité¢ libre constitue un indicateur clé de la qualit¢ de I’huile, reflétant la
dégradation des triglycérides en acides gras libres sous ’action d’enzymes (lipases) ou par
oxydation (Bastiaser al, 2016). Un taux ¢élevé peut étre attribué a des conditions de
transformation ou de stockage inappropriées, mais dans le cas du macérat, cette
augmentation peut également résulter de la libération d'acides organiques et de composés

phénoliques du fruit de grenade au cours du processus de macération (Zhou et al., 2021).
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Bien que I’acidité libre du macérat dépasse celle de I’huile d’olive vierge standard
(généralement inférieure a 2 % selon le Codex Alimentarius), elle reste dans une plage
acceptable pour des produits enrichis ou fonctionnels. Ces produits peuvent contenir
naturellement des niveaux d’acidité plus é€levés, en raison de la complexité de leurs
macérat huileux et des effets synergiques de leurs composants bioactifs (Kalayciogluet al.,
2017).

D’un point de vue nutritionnel, 1’augmentation modérée de I’acidité ne remet pas en
cause l'intérét du macérat, tant que celui-ci est destiné a une consommation rapide ou a un
usage cosmétique ou médicinal, ou les normes de qualité différent de celles des huiles
alimentaires standards

1.4. Indice de saponification

L'indice de saponification fournit des informations sur la longueur de la chaine
carbonée des acides présents dans l'huile. Lorsque la chaine carbonée des acides gras est
courte, l'indice de saponification d'une maticre grasse est supérieur. La valeur déterminée
pour l'indice de saponification. L'huile analysée présente un taux de196 mg KOH/g huile.
Cette valeur est en accord avec les valeurs fixées par la norme NF ISO 3657, qui fluctuent

entre 189 et 196 mg KOH/g d'huile.
Indice de saponification
250
200
150
100

50

Huile d’olive Macérat huileux

Figure 7. Variation I’indice de saponification des deux échantillons

L’indice de saponification renseigne sur la longueur de la chaine carbonée des

acides gras présents dans une huile. Plus cette chaine est courte, plus I'indice de
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saponification est élevé, car un plus grand nombre de groupes fonctionnels (groupes
carboxyliques) est présent par gramme d’huile (Gunstoneer al, 2007). L'indice de
saponification est ainsi un indicateur indirect du poids moléculaire moyen des acides gras
constituants 1’huile.

Dans cette étude, I’indice de saponification du macérat est de 178,11 mg KOH/g,
tandis que celui de I’huile d’olive est de 191,4 mg KOH/g. La valeur obtenue pour 1’huile
d’olive est conforme aux valeurs standards fixées par la norme NF ISO 3657, qui varie
entre 189 et 196 mg KOH/g (AFNOR, 2002). En revanche, le macérat présente une valeur
légeérement inférieure a cette plage.

Cette différence peut étre attribuée a plusieurs facteurs. D'une part, le macérat est
obtenu par macération dans une huile support, ce qui peut altérer légerement la
composition lipidique initiale selon la nature de la plante utilisée et la durée du macérat
(Azzi et al., 2013). D’autre part, une faible valeur d’indice de saponification suggere que
les acides gras présents dans le macérat sont a chaines plus longues ou que I’huile a subi
une légere oxydation ou polymérisation au cours du stockage ou du processus de
macération. Selon Codex Alimentarius (FAO/WHO, 2019), un indice de saponification
plus faible est souvent observé dans les huiles riches en acides gras insaturés a longue
chaine. Ainsi, lacomposition spécifique du macérat pourrait avoir contribué a cette valeur
réduite.

L’analyse de I’indice de saponification montre que I’huile d’olive respecte les
normes ¢tablies, tandis que le macérat présente une valeur légerement inférieure, suggérant
une différence de composition en acides gras. Ce parametre est essentiel pour 1’évaluation
de la qualité et de la nature des huiles végétales, notamment dans le domaine cosmétique et
pharmaceutique.

1.5.L’indice d’acide (IA)

L’indice d’acide d’un corps gras est un bon indicateur pour déterminer la teneur en
acide gras libres, la stabilité et la pureté de ’huile. L’indice d’acide de notre échantillon
d’huiles (2.8 mg KOH/g d’huile) reste dans les limités établies par la norme du

Codexstandard. Il est possible de conclure que 1’huile
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Indice acide
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Figure 8.Variation I’indice d’acide des deux échantillons

Ces résultats montrent que le macérat présente un indice d’acide plus élevé que
I’huile d’olive pure. Selon la norme du Codex Alimentarius, I’indice d’acide acceptable
pour une huile comestible ne doit pas dépasser 4.0 mg KOH/g d’huile pour les huiles
vierges (Codex Alimentarius, 2013). Les deux échantillons sont donc dans les normes,
mais le macérat présente une acidité légérement plus importante, ce qui peut s’expliquer
par l'extraction a froid ou par une éventuelle oxydation partielle durant la macération. Ce
résultat suggere que le procédé de macération peut introduire une légere élévation de
’acidité, probablement due a la dégradation partielle des acides gras ou a la présence
d'humidité dans la matiere végétale. Cependant, cette valeur reste acceptable et n'affecte

pas significativement la qualité du produit final.

2. Activité antioxydante

L’évaluation de I’activité antioxydante a été réalisée sur deux types d’échantillons :
un macérat huileux et une huile d’olive. Le test utilisé est celui du radical libre DPPH. Les

résultats sont synthétisés dans le tableau suivant :
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Tableau 5.Activitéantioxydante, ECs, et efficacité antiradicalaire du macérat huileux et de
I’huile d’olive

Echantillon Activitéantioxydante EC50 (kg/kg) Efficacitéantiradicalaire
(%)) (AE)
Macérat huileux 82,47 3,53 28,33x1072
Huile d’olive 80 4,33 23,09%10

L’ECsq est définie comme la concentration suffisante pour obtenir 50 % de I’effet

maximal estimé a 100 % (exprimée en kilogrammes d’huile par kilogramme de DPPHe)

Concentration d’inhibition du DPPH
)
D
o
[ ]

31,7 63,4 95,1 158,5 475,5 634
Kg d’huile/Kg de DPPH

@— macérat huileux (MH) huile d'olive

Figure 9. Pourcentages d'inhibition du DPPH en fonction des concentrations de macérat
huileux et d’huile d’olive

L’analyse de I’activité antioxydante a 1’aide du test DPPH a permis de comparer un
macérat huileux de grenade (Punicagranatum) a une huile d’olive commerciale. Les
résultats montrent que l'huile d'olive présente une activité antioxydante, mais inférieure (80
%) a celle du macérat huileux de grenade (82,47 %). Cette différence est ¢galement mise
en évidence par la valeur ECso, définie comme la concentration nécessaire pour atteindre
50 % de I’effet maximal. Le macérat huileux affiche une ECso plus faible (3,53 kg/kg) que
celle de I’huile d’olive (4,33 kg/kg), ce qui indique une meilleure efficacité antioxydante a
plus faible dose. Ces observations sont en accord avec la littérature scientifique. Selon
I’étude menée par Jorge et al. (2016), cette supériorité peut s’expliquer par la présence de

composés phénoliques dans la grenade, tels que les ellagitannins, I’acide ellagique, la
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punicalagine et les flavonoides, connus pour leur forte capacité a neutraliser les radicaux
libres. Ces composés, extraits lors de la macération dans I’huile, enrichissent la matrice

lipidique et augmentent son pouvoir antioxydant.

La courbe d’inhibition du DPPH montre également une progression plus rapide et
plus marquée de D’activité antioxydante avec le macérat huileux par rapport a 1’huile

d’olive, ce qui renforce I’idée que la grenade apporte un effet synergique significatif.

Ces résultats sont cohérents avec ceux de Malacrida et al. (2012), qui ont
démontré que les huiles enrichies en composés phénoliques naturels possédent une

meilleure stabilité oxydative et une capacité antioxydante renforcée.

Grace a ces propriétés antioxydantes I’extrait de grenade est utilisé en cosmétique
essentiellement. L’extrait de grenade utilisé¢ dans la fabrication de shampooing klorane a
partir d’écorces de punicagranatum qui protége la couleur du dégorgement et du
ternissement progressif, aussi Les tanins contenus dans 1’écorce du fruit permettent la
fixation de la couleur sur la kératine et préviennent le ternissement du cheveu. La richesse
en polyphénols antioxydants participe a la protection de I’éclat du cheveu, ainsi nous
utilisons 1’écorce de fruit de grenade dans la création de formulation des crémes pour

améliorer la peau (Fawoleet al., 2012).
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3. Activité anti-inflammatoire

a
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M Diclofénac sodique W Macérat
100
c 80
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B
2
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) I
: []
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b
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Figure 10. (a) Inhibition de la dénaturation de la protéine BSA par le macérathuileux(b)
Valeurs de ICs, du macérat huileux.

L’analyse de I’effet inhibiteur du macérat huileux sur la dénaturation de la protéine
BSA a montré une activité anti-inflammatoire croissante en fonction de la concentration. A

125 ng/mL, le macérat a atteint 95,8 % d’inhibition, contre 73,79 % pour le diclofénac
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sodique. Cependant, son ICso (2,51 pg/mL) reste supérieur a celui du diclofénac

(1,132 pg/mL), traduisant une efficacité plus modérée mais néanmoins significative.

Ces résultats suggerent que le macérat étudié est capable de prévenir la dénaturation
des protéines, un mécanisme central dans le développement de 1’inflammation. Cette
activité est probablement liée a la présence de composés bioactifsdes résultats similaires
ont été rapportés par Rahman et al. (2015), qui ont observé une forte inhibition de la
dénaturation de la BSA avec un ICso de I"ordre de 2,5 pg/mL pour des extraits végétaux
riches en polyphénols. Cela corrobore 1’efficacité observée dans notre étude et soutient

I’idée que les polyphénols jouent un role central dans cette activité.

De facon plus spécifique, plusieurs études ont mis en évidence le potentiel anti-
inflammatoire de I’extrait de grenade (Punicagranatum), notamment en raison de sa
richesse en acide ellagique, punicalagines et autres tanins hydrolysables. Par exemple,
Jurenka (2008) rapporte que I’extrait de grenade inhibe fortement la dénaturation des
protéines et les enzymes pro-inflammatoires, ce qui confirme l'efficacit¢ des composés
présents dans ce type de matrice. Cela suggere que la forte activité observée pourrait étre

directement liée a ces composés polyphénoliques spécifiques.

Grace a leurspropriétés anti-inflammatoires, les grenades pourraient offrir une nouvelle
9
piste pour atténuer l'inflammation et la douleur associées a diverses maladies de peau,

comme les boutons de fievreetlakératite stromale herpétique (Houston ez al., 2017)

4. Préparation du sérum

La préparation de ce sérum cosmétique repose sur une méthode d’élaboration a
froid, idéale pour préserver I’intégrité des actifs naturels. Sa formulation, riche en macérat
de grenade, huile d’argan et glycérine végétale, est spécialement congue pour répondre aux
besoins des peaux mixtes a grasses, souvent sujettes a I’acné et aux imperfections. L’ajout
d’ingrédients comme la vitamine E et I’huile essentielle de Tea Tree confére au produit des
propriétés antioxydantes et purifiantes, tout en favorisant la régénération cutanée. Facile a
réaliser, ce sérum nécessite simplement un bon mélange des composants, sans chauffage,
et une conservation dans un flacon en verre ambré pour garantir sa stabilité. Ainsi, il
incarne une solution naturelle, efficace et respectueuse de la peau pour un soin quotidien

ciblé.
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Conclusion

Conclusion générale

L’objectif principal de ce mémoire était de valoriser Punicagranatum (la grenade) a
travers le développement d’un sérum cosmétique naturel, en mettant en évidence ses
propriétés antioxydantes et son potentiel en tant qu’ingrédient actif dans une formulation

dermocosmétique innovante.

Dans un premier temps, une étude bibliographique approfondie a permis de mettre en
lumiére la richesse phytochimique de Punicagranatum, notamment sa teneur élevée en
polyphénols, flavonoides et acides ellagiques, connus pour leurs effets antioxydants
puissants et leurs bienfaits sur la santé cutanée. Son utilisation historique en médecine
traditionnelle et en cosmétique a été largement documentée, renforg¢ant ainsi la pertinence

du choix de cette plante.

Ensuite, un extrait de grenade a été obtenu par macération a froid, une méthode
douce permettant de préserver 1’intégrité des composés bioactifs. Cet extrait a été intégré
dans une formulation cosmétique sous forme de sérum, en respectant les critéres de

stabilité, de pH, de texture et d’acceptabilité sensorielle.

L’évaluation de I’activité antioxydante par le test DPPH a confirmé ’efficacité de
I’extrait de Punicagranatum, avec une capacité significative a neutraliser les radicaux
libres. Ces résultats corroborent ceux de la littérature scientifique et justifient son

utilisation dans les soins anti-age et régénérants.

La formulation développée a montré une bonne stabilit¢ physico-chimique, ainsi
qu’un aspect sensoriel favorable, ce qui ouvre des perspectives intéressantes pour une

future commercialisation dans le cadre de la cosmétique naturelle et biologique.

En conclusion, ce travail met en avant le potentiel de Punicagranatum comme
ingrédient naturel efficace dans la formulation de produits cosmétiques, notamment sous
forme de sérum antioxydant. Il démontre la faisabilité de valoriser une ressource végétale
locale via une extraction artisanale, tout en répondant aux exigences modernes de la

cosmétique verte.
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