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"Caractérisation physico-chimique, évaluation de I’activité antimicrobienne et
antioxydante de I’huile de pépin de raisin, et formulation d’une créme dermique"

Résumé.

Ce travail porte sur 1’é¢tude de I’huile de pépins de raisin provenant de deux régions
algériennes (Tipaza et Ain Témouchent). Apreés extraction, ses caractéristiques
physicochimiques (densité, indice de réfraction, iode, saponification, acidité, peroxyde) ont été
déterminées, puis son chimiotype a été exploré par CCM révélant notamment la présence de
vitamine E.

L’huile a fait I’objet d’évaluations de son activité antioxydante (test DPPH) et
antimicrobienne (méthode de diffusion sur gélose contre cinq bactéries pathogenes et deux
champignons). Enfin, une créme dermique anti-dge a base de cette huile riche en composés
bioactifs a été formulée et soumise a des controles de pH, conductivité, homogénéité, stabilité
et consistance.

Les meilleurs résultats montrent que les deux huiles partagent un indice de réfraction
optimal (1,73) et une forte teneur en vitamine E (CCM), tandis que 1’huile de Tipaza (HT) se
distingue par une exceptionnelle activité antioxydante (pourcentages d’inhibition de 71,87 %
pour HA et 90,15 % pour HT) et une bonne efficacité antimicrobienne contre Staphylococcus
aureus, et I’huile d’Ain Témouchent (HA) par une inhibition notable de Salmonella
thyphimurium. La créme dermique formulée a partir de ces huiles présente par ailleurs un pH
cutanéo-compatible, une homogénéité, une stabilité et une consistance idéales, confirmant leur
potentiel pour des cosmétiques anti-age de haute qualité.

Mots-clés : huile de pépins de raisin, chromatographie en couche mince, activité

antioxydante, activité antimicrobienne.



"Physico-chemical characterization, evaluation of the antimicrobial and antioxidant activity of
grape seed oil, and formulation of a dermal cream."

Abstract.

This study focuses on grape seed oil extracted from two Algerian regions (Tipaza and
Ain Témouchent). After extraction, the oil's physicochemical characteristics (density,
refractive index, iodine value, saponification value, acidity, and peroxide value) were
determined. Its chemotype was then explored by thin-layer chromatography (TLC), which

revealed the presence of vitamin E.

The antioxidant activity of the oil was evaluated using the DPPH assay, and its
antimicrobial activity was assessed by the agar diffusion method against five pathogenic
bacteria and two fungi. Finally, an anti-aging dermal cream based on this bioactive
compound-rich oil was formulated and subjected to quality control tests including pH,

conductivity, homogeneity, stability, and consistency.

The best results showed that both oils share an optimal refractive index (1.73) and a
high vitamin E content (TLC). However, the oil from Tipaza (HT) stood out for its
exceptional antioxidant activity (inhibition rates of 71.87% for HA and 90.15% for HT) and
showed good antimicrobial efficacy against Staphylococcus aureus, while the oil from Ain
Témouchent (HA) showed notable inhibition of Sa/monella typhimurium. The dermal cream
formulated with these oils exhibited skin-compatible pH, as well as ideal homogeneity,
stability, and consistency, confirming their potential for high-quality anti-aging cosmetic

applications.

Keywords: grape seed oil, thin-layer chromatography, antioxidant activity,

antimicrobial activity
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Introduction

A Déchelle mondiale, les infections microbiennes représentent un enjeu sanitaire
majeur, en particulier en raison de 1’émergence croissante de la résistance aux antibiotiques. Ce
phénomene compromet considérablement I’efficacité des traitements classiques, et contribue a
une morbidité et une mortalité accrues. En 2013, les infections ont été responsables de 9,2
millions de déces, soit environ 17 % de la mortalité globale . Cette réalité alarmante a conduit
les chercheurs a explorer de nouvelles stratégies pour pallier I’inefficacité croissante des
antibiotiques. L'une des approches les plus étudiées consiste a associer ces antibiotiques a
d'autres molécules susceptibles de potentialiser leur activité, voire de restaurer leur efficacité

(Wright, 2016 ; Aminov, 2010).

Ces molécules peuvent inclure des composés non antibiotiques ayant une action
antimicrobienne intrinséque, ouvrant la voie a de nouvelles perspectives thérapeutiques. Dans
cette optique, les substances phytochimiques ont démontré des propriétés remarquables, et de
nombreux travaux ont mis en évidence le role prometteur des produits naturels dans la lutte

contre la résistance bactérienne (Khameneh et al., 2019).

Les huiles végeétales sont largement reconnues comme des composants de base dans de
nombreux régimes alimentaires, notamment le régime méditerranéen, en raison de leur richesse
en composés bioactifs bénéfiques pour la santé (Ribeiro et al., 2022). En plus de leur valeur
nutritionnelle, elles contiennent des biomolécules naturelles aux propriétés biologiques variées,
telles que ’activité antioxydante, antibactérienne, anti-inflammatoire ou encore antitumorale
(Petropoulos et al., 2021). Ces caractéristiques font des huiles végétales des candidates idéales

pour le développement d’applications biomédicales et cosmétiques innovantes.

Les pépins de raisin, sous-produit souvent délaissé de 1’industrie viticole, représentent
38 4 52 % de la matiére séche du marc. Ce dernier constitue une matrice complexe d’environ
40 % de fibres, 16% d’huile, 11 % de protéines, auxquels s’ajoutent divers composés

phénoliques, sucres et minéraux (Ovcharova et al., 2016 ; Campos et al., 2008).

-,



Cependant, malgré la richesse variétale de la vigne en Algérie, les cépages locaux
demeurent peu explorés scientifiquement, ce qui représente une lacune notable (Labri et al.,
2020). La valorisation de ces ressources locales pourrait donc offrir une double opportunité :
d'une part, contribuer a une meilleure gestion des sous-produits agricoles, et d'autre part,

soutenir le développement de solutions biomédicales naturelles et durables.

Dans ce contexte, une problématique centrale se pose :
« Comment caractériser les propriétés physico -chimiques et [’activité antimicrobienne et

antioxydante de [’huile de pépins de raisin de cépages algériens, et comment exploiter ces

résultats pour formuler une créme dermique ? »

Pour répondre a cette problématique, notre ¢étude adopte une démarche

multidisciplinaire visant a :

Caractériser les propriétés physico-chimiques de 1’huile de pépins de raisin ;

o Identifier ses composés bioactifs par chromatographie en couche mince (CCM) ;

o Evaluer son pouvoir antioxydant via le test de piégeage du radical DPPH et son activité
antimicrobienne contre plusieurs souches pathogénes ;

o Formuler et optimiser une créme dermique anti-age a base de cette huile.

Pour la restitution de nos résultats, ce document est scindé en trois chapitres qui sont

composés d'une introduction et suivis d'une conclusion et des perspectives.

v’ Ainsi, le premier chapitre est consacré a la synthése bibliographique sur pépins de
raisin .

v" Le deuxiéme chapitre porte sur la partie expérimentale avec une présentation des
Techniques d’études en terrain, d’extractions, techniques d’analyse utilisées et des
méthodes d’évaluation les activités biologiques.

v' Le troisiéme chapitre présente les résultats de 1’étude des métabolites secondaires des
extraits des deux especes et les résultats de 1’évaluation des propriétés biologiques des

métabolites secondaires de I’huile de pépins de raisin.




CHAPITRE 1. SYNTHESE
BIBLIOGRAPHIQUES



Chapitre I : Synthese bibliographique
I.1. La plante de vigne (Vitis vinifera L)

I.1.1 Généralité

La Vitis vinifera L., plus connue sous le nom de vigne, est une espece végétale d'une
grande importance avec des utilisations diversifiées, allant de la nutrition a la pharmacologie et
aux produits cosmétiques (Sharafan et al., 2023) . Elle se classe dans le genre Vitis de la famille
Vitaceae et trouve ses origines en Asie occidentale et en Europe du Sud (Parihar & Sharma,

2021).
I.1.2. Systématique de ’espece de Vitis vinifira :

Vitis vinifera est classé selon la systématique suivante:

Clade Angiospermes
Sous clade Rosidées.
Ordre Vitales.
Famille Vitaceae
Genre vitis
Espéce vitis vinifera

I.1.3. Description botanique :

La vigne (Vitis vinifera) est une liane pérenne dont la tige présente a la fois des caracteres
herbacés et ligneux selon son stade de développement : les jeunes pousses, souples et vertes,
deviennent avec 1’age ligneuses et pourvues d’une écorce coriace (Shangguan et al., 2012 ;

Hizal & Kocer, 2023) (Figure I.1.).

Les feuilles, larges et palmées avec des lobes plus ou moins prononcés selon les cépages,
se distinguent par leur architecture surfacelle complexe, (Konlechner & Sauer, 2016). Pour
s’¢lever, la vigne développe des vrilles émanant des nceuds, organes fine et spiralés qui lui
permettent de s’accrocher et de grimper (Shangguan et al., 2012). Les fleurs, pentamere, trés
petite (2—7 mm), verdatres regroupées Sen panicules dont la densité dépend du cépage et de la

position sur le rameau (Palumbo et al., 2019 ; Ramos et al., 2016). Enfin, le fruit, appelé baie

K
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ou raisin, varie en taille, couleur et teneur en sucre selon la variété¢ (Maghradze et al., 2021 ;

Bouquet et al., 2006)

Anatomie d'un plant de vigne

T 2 3R

Rafle de la grappe -‘Q’\* | ) Sarment (Rameau)
Grappe de raisin ‘ ‘ s _ —"
\autf?
Pied
sol B
Racine

Figure I.1. : Schéma représentative de I’anatomie de la plante de la vigne.

(https://www.aveine.com/fr/pages/vigne)

I.1.4. Composition chimique

La vigne (Vitis vinifera) présente une composition chimique complexe qui fluctue en
fonction des différentes parties de la plante, des variétés, des conditions environnementales et
des méthodes agricoles (Bambina et al., 2024). La vigne contient de nombreux métabolites
primaires et secondaires, qui ajoutent a sa valeur nutritive, ses caractéristiques organoleptiques

et ses actions biologiques (Sharafan et al., 2023).
I.1.4.1. Composition primaires :

v Sucres : Le glucose et le fructose, qui sont les sucres majeurs présents dans les raisins,
définissent le potentiel d'alcoolisation du vin (Diéguez et al., 2003).

v" Acides Organiques : L'acide tartrique, 1'acide malique et 'acide citrique participent a
l'acidité du raisin et du vin (Girardello et al., 2019).

v Acides Aminés : La proline et I'arginine, essentielles a la nutrition des levures durant la
fermentation (Li et al., 2025).

v" Lipides : Bien qu'ils se trouvent en quantités minimes dans les pépins, ceux-ci peuvent

étre isolés pour fabriquer de I'huile de pépins de raisin (Souza et al., 2022).

i
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I.1.4.2. Composition secondaires :

v" Composé polyphénolique : Les polyphénols figurent parmi les composés de la vigne
les plus examinés, grace a leurs vertus antioxydantes et a leurs impacts positifs sur la
santé¢ (Nzekoue et al., 2022). IIs englobent les flavonoides (comme les anthocyanines,
flavanols, flavonols) et les non-flavonoides (tels que les stilbénes, acides phénoliques)
(Fernandes et al., 2013).

v" Terpéne : Les terpénes sont des substances organiques qui jouent un role essentiel dans
les propriétés organoleptiques (odeur et gotit) du raisin (Vitis vinifera) et du vin (Yang
et al., 2019).

v Caroténoides et les tocophérols: Les caroténoides et les tocophérols sont des
substances bioactives que I'on trouve dans différentes parties de la plante Vitis vinifera
(vigne), y compris les feuilles, les graines et les baies (Nzekoue et al., 2022).

v Autres Composants:

e Minéraux : Potassium, calcium, magnésium et phosphore sont cruciaux pour le
développement de la plante et se retrouvent dans les feuilles ainsi que dans les
tiges (Fernandes et al., 2013).

e Vitamines : Vitamine C, vitamine E et vitamines du groupe B, présentes dans

les fruits et les feuilles (qizi et al., 2024) .

e Fibres : Abondantes dans le résidu de raisin (peaux, pépins et rafles), elles

peuvent servir de supplément nutritionnel (Souza et al., 2022).

I.2. Les huiles végétales :

1.2.1. Généralités

Les huiles végétales, également appelées huiles comestibles, sont des lipides d’origine
végétale largement utilisées en alimentation, en industrie et en médecine traditionnelle
(Jiménez-Sanchidrian & Ruiz, 2016 ; Jagtap & Jagtap, 2023). Elles sont extraites de
diverses parties de la plante (graines, fruits ou noix ) par des procédés variés comme la pression
a froid ou I’extraction par solvant (hexane), qui influencent leur profil chimique et leur qualité

finale (Guneser & Yilmaz, 2017).

5 ]




Parmi les huiles alimentaires les plus courantes figurent celles de soja, tournesol, colza
(canola), palme, coton, arachide, coprah (noix de coco) et olive (Echeverria et al., 2021 ;
Gunstone, 2013). En parall¢le, certaines espeéces non comestibles telles qu’Atropha curcas et
Pongamia glabra offrent des rendements importants en huile végétale destinée a la production
de biodiesel, soulignant ainsi leur intérét pour les filieres énergétiques renouvelables (Patil &

Deng, 2009 ; Ndana et al., 2011).

1.2.2. Classification des huiles végétales :

1.2.2.1. Les composés majeurs :

La composition en acides gras d’une huile végétale correspond aux types et aux proportions
relatives d’acides gras qui la constituent (Orsavova et al., 2015). On les classe habituellement

en trois grandes catégories (figure 1.2) :

e Acides gras saturés (AGS) : Les AGS sont caractérisés par I’absence de toute double
liaison dans leur chaine carbonée. Parmi les plus courants figurent 1’acide palmitique
(C16:0) et I’acide stéarique (C18:0), présents en forte proportion dans 1’huile de palme
et I’huile de noix de coco (Orsavova et al., 2015 ; Terekhina & Shcherbakov, 2023).

e Acides gras mono-insaturés (AGMI) : Ces acides gras possédent une seule double
liaison. L exemple le plus emblématique est I’acide oléique, qui compose une grande
part du profil d’acides gras de I’huile d’olive (jusqu’a 70-80 %) (Siudem et al., 2022 ;
Ayuba et al., 2024

o Acides gras polyinsaturés (AGPI) : Dotés de deux doubles liaisons ou plus, les AGPI
incluent notamment 1’acide linoléique (C18:2, oméga-6) et I’acide alpha-linolénique
(C18:3, oméga-3), considérés comme essentiels car 1’organisme ne peut pas les
synthétiser (Orsavova et al., 2015 ; Terekhina & Shcherbakov, 2023). L’ huile de
tournesol et I’huile de soja sont particuliérement riches en acide linoléique, tandis que
I’huile de lin constitue une source majeure d’acide alpha-linolénique (Tomé-

Rodriguez et al., 2023).
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Acides gras saturés Acides gras polyinsaturés oméga-6
HO. CH3
o Acide palmitique OH
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Acides gras monoinsaturés CHj
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Acide linoléique Acide arachidonique
(LA) (AA)
HO. =
: - Huiles végeétales Viandes, oeufs
o Acide oléique
Huile d’olive

CH3
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Acide alpha-linolénique Acide eicosapentanoique Acide docosahexanoique
(ALA) (EPA) (DHA)
Graines de lin, noix Poissons gras

Figure L.2. : Structure des principaux types de graisses saturées, monoinsaturées et

polyinsaturées (https://2u.pw/rsBik)

1.2.2.2. Les composants mineurs :

v Les composés phénoliques :

Les huiles végétales renferment une diversit¢ de composé€s phénoliques, tels que les
phénols simples, flavonoides, acides phénoliques et sécoiridoides (Brenes et al., 1999 ; Xiang
et al., 2023). Les profils phénoliques varient fortement d’une huile a I’autre, influengant leur
stabilité oxydative, leur amertume et leurs bénéfices pour la santé (Janu et al., 2013 ; Geana
et al., 2023).

v" Les phytostérols :

Les phytostérols, ou stérols végétaux, sont des alcools stéroidiens structuraux analogues
au cholestérol animal, essentiels a la fluidité et a la perméabilité des membranes végétales
(Bacchetti et al., 2011 ; Zheng et al., 2024). IIs sont abondants dans les huiles, les graines,
les noix et les Iégumineuses (Alberici et al., 2016). Les principaux représentants sont le 3-
sitostérol, le campestérol et le stigmastérol, chacun contribuant a des effets
hypocholestérolémiants et anti-inflammatoires lorsqu’ils sont consommés dans 1’alimentation

humaine (Yang et al., 2019 ; Silva et al., 2020) (Figure L.3).
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Figure 1.3 :. Squelette de base des stérols et des phytostérols, structure du cholestérol et des

principaux phytostérols (B-sitostérol, stigmastérol et campestérol) (Shen et al., 2024).

v Les tocophérols et tocotriénols (Vitamine E) :
Regroupés sous le terme générique de tocols, les tocophérols et tocotriénols constituent
la vitamine E, un ensemble de huit isomeres liposolubles (a-, B-, y- et d-tocophérols ; a-, B-,
v- et 0-tocotriénols) caractérisés par un noyau chroman et une longue chaine latérale alkyle en

position C-2 (Ahsan et al., 2015 ; Fu et al., 2017) (figure 1.4).

CHs3

CH3

CH
CHs, °

Tocotrienols

Figure 1.4. Structures et positions méthyles des tocophérols et tocotriénols (Fu et al.,2017).




1.2.3. Les types d'huiles végétales

I1 est également possible de distinguer les huiles végétales alimentaires en fonction de leurs

méthodes de production et de leur niveau de raffinage. (Rombaut, 2013):

1.2.3.1. Les huiles vierges extraites par pressage a froid :

Les huiles vierges, obtenues par des procédés mécaniques tels que le pressage a froid
(qui consiste a extraire 1’huile sans apport de chaleur ni usage de solvants chimiques ) se
caractérisent par un traitement minimal préservant leurs composés bioactifs naturels et leurs

qualités sensorielles (Stefanidis et al., 2023 ; Sookwong et al., 2024).

1.2.3.2. Les huiles raffinées :

Les huiles raffinées, ou huiles végétales raffinées, subissent un traitement visant a
¢liminer impuretés et substances indésirables ; elles sont le plus souvent extraites des graines

ou d’autres maticres végétales a 1’aide de solvants (Gharby, 2022).
I.3. Les méthodes d'extraction d'huile végétale :

L’extraction des huiles végétales constitue une étape cruciale pour obtenir des huiles a
partir de différents oléagineux, et plusieurs techniques sont employées, chacune présentant ses
atouts et ses limites (Kemper, 2020). Parmi elles, on distingue notamment 1’extraction
mécanique, I’extraction par solvant et I’extraction aqueuse enzymatique (Omilakin et al., 2023

; Busto & Vera, 2019).
I.3.1. Extraction par pressage mécanique :

La méthode d'extraction mécanique inclut tant la pression a froid que la pression a
chaud, chaque technique présentant des bénéfices spécifiques dans l'obtention de I'huile

végétale (Kemper, 2020) (Figure L.5.).
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Figure 1.5 : Représentation schématique de l'extraction mécanique d'huile végétale a

l'aide d'une presse a vis (https://2u.pw/2ypPg)

1.3.1.1 Extraction par pressage a froid :

L’extraction mécanique a froid consiste a obtenir I’huile des graines ou des noix sans
apport de chaleur externe (Chew, 2020). Cette technique repose généralement sur la
compression ou le pressurage de la mati¢re premicre a température ambiante (le plus souvent

inférieure a 49 °C) afin de limiter la production de chaleur (Zeng et al., 2024) (Figure L.6.).

Nettoyage

L2

Broyage

L

I Tamisage ]

'

Pressage
Tourteaux =1 hydraulique a froid -

—-’l Huile I

Extraction a - ——
"hexane

Figure 1.6 : Schéma du dispositif expérimental de pressage a froid (Nitiéma-Yefanova et al.,

2012).




1.3.1.2. Extraction par pressage a chaud :

Le pressage a chaud, méthode classique d’extraction des huiles végétales, repose sur un
préchauffage des graines oléagineuses a haute température avant leur compression mécanique.
Appréciée pour la simplicité de son matériel et sa grande polyvalence d’emploi (Ayu et al.,
2024), cette technique voit les graines traitées a des températures variant de 60 a 120 °C, selon
I’espece et les caractéristiques d’huile visées (Abedinzadeh et al., 2024).

1.3.2. Extraction par solvant :

L’extraction par solvant repose sur la solubilité sélective des lipides dans un solvant
organique, permettant ainsi de transférer 1’huile de la matrice végétale vers le solvant (Prasad
& Sirkar, 1992). Cette technique, largement employée dans le secteur agroalimentaire, est
utilisée pour isoler les huiles de diverses sources telles que les graines oléagineuses et les fruits

a coque (Gagnon et al., 2021).

1.4. Huile de pépins de raisin :

1.4.1. Généralité :

L'huile de pépins de raisin est une huile végétale haut de gamme obtenue a partir des
pépins de raisin, qui sont des sous-produits de l'industrie du vin et du jus (Vasilyev &
Resnyanskaya, 2024). L'augmentation de la demande pour cette huile est due a sa grande
activité biologique et a sa composition unique, ce qui en fait un ingrédient prisé dans les secteurs
alimentaire, cosmétique et pharmaceutique (Zhou et al., 2022).

1.4.2. La structure de la baie de raisin :

La baie de raisin est une structure complexe dont les différentes composantes subissent
d’importantes transformations durant la croissance et la maturation (Ollat et al., 2002).
Comprendre cette architecture est crucial pour la viticulture, 1’enologie et les études
nutritionnelles (Kurt et al., 2018). La Vitis vinifera L. est la variété la plus répandue, et son

fruit se compose de deux éléments indissociables : la rafle et la baie ;

La rafle, qui forme le support de la grappe, représente généralement entre 3 et 6 % de
son poids total. La baie, quant a elle, constitue 94 a 97 % de la masse de la grappe et se subdivise

en trois parties :

-La pulpe, qui pése 75 a 85 % de la baie,
-La peau, soit 15 a 20 %,
-Et les pépins, qui représentent 3 a 6 % (Rombaut, 2013) (Figure 1.7.).
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Figure 1.7 : Représentation des différents composants d’une baie de raisin (Rousserie, 2019).
1.4.3. Composition des huiles de pépins de raisin :
1.4.3.1. Les acides gras :

Plusieurs travaux (Tableau I.1) ont souligné I’intérét croissant porté a I’huile de pépins
de raisin, notamment grace a sa richesse en acides gras essentiels et & son profil lipidique
favorable (Fediol, 2016 ; Garavaglia et al., 2016 ; Martin et al., 2020). Cette huile se
distingue en particulier par une teneur majoritaire en acide linoléique, suivie d’acide oléique,
tandis que les acides palmitique et stéarique y sont présents a des niveaux plus modestes. Ces
caractéristiques lui conferent des applications prometteuses en agroalimentaire, en nutrition et

en biomédecine (Yang et al., 2021 ; Tociu et al., 2018 ) (Figure L.8).




Tableau I.1 :. Profil lipidique de I’huile de pépins de raisin (Fediol, 2016)
(Garavaglia et al., 2016)

Acide gras % (Fediol, % (Garavaglia et al., | %(Martin et al.,
2016) 2016) 2020)
C6:0 Max. 0,05 Nd -
C8:0 Max. 0,05 0,1 0,01
C10:0 Max. 0,05 Nd -
C12:0 Max. 0,05 0,01 0,01
C14:0 Max. 0,03 0,05 0,05
C15:0 - 0,01 0,01
C16:0 5,5-11,0 6,6 6,7
Cl6:1 Max. 1,2 0,08 0,2
C17:0 Max. 0,2 0,06 0,06
Cl17:1 Max. 0,1 Nd Nd
C18:0 3,0-6,5 3,5 3.8
C18:1 12,0-28 14,3 (cis) 14,8 (cis n-9)
C18:2 65,0-78,0 74,7 74,2 (cis n-6)
C18:3 Max. 1,0 0,15 0,11 (n-3)
C20:0 Max. 1,0 0,16 0,16
C20:1 Max. 0,3 0,40 -
C22:0 Max. 0,2 Nd Nd
C22:1 Max. 0,3 - -
C24:0 Max. 0,4 - -
Acides gras saturés - 10,5 10,6
Acides gras mono insaturgs 14,8 14,9
Acides gras poly insaturés - 74,9 74,3

Nd: non-detecté
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Figure 1.8 : Structure des acides gras présents dans 1’huile de pépins de raisins

(Martin et al., 2020).

1.4.3.2. Les polyphénols :

L’huile de pépins de raisin est particulierement riche en polyphénols, extraits lors de sa
fabrication a partir des pépins. Ces composés hydrophiles, qui représentent 60 a 70 % de la
fraction soluble de I’huile (Martin et al., 2020), incluent flavonoides, caroténoides, acides
phénoliques, tanins et stilbenes (Duba et al., 2015). On y trouve notamment de 1’acide gallique,
de la catéchine, de 1’épicatéchine, des oligoméres proanthocyanidoliques (OPC) et du trans-
résvératrol, reconnus pour leurs puissantes activités antioxydantes, anti-inflammatoires,
cardioprotectrices, antimicrobiennes et anticancéreuses (Garavaglia et al., 2016). Outre leur
role dans la santé, ces polyphénols assurent la stabilité de 1’huile en retardant son oxydation et

contribuent a améliorer sa qualité nutritionnelle et organoleptique (Rombaut et al., 2015).
1.4.3.3. Tocophérols et tocotriénols : La vitamine E essentielle

Des recherches ont démontré que I'huile de pépins de raisin (tableau 1.2) peut étre une
source intéressante de y-tocotriénol, d'a-tocophérol et d'a-tocotriénol. La concentration de ces
composés peut fluctuer selon le type de raisin et la technique d'extraction utilisée (Fernandes

et al., 2013).




Tableau.l.2 : Composition en Tocophérols et Tocotriénols en mg/Kg d’huile de pépins de

raisins (Shinagawa et al., 2015).

Navas Fernandes | Crews et al. (2006)
Composé (2009) et al. | France Italy Espagne
(2013)
Tocophérols | a-
47-56 86244 18-229 14-160 tr—75
Tocophérol
- 38-48 | nd nd-109 | nd-133 | nd-127
Tocophérol
Y_ 17-29 3-28 nd-61 nd-119 nd—168
Tocophérol
S-
nd-3 tr—1 nd—47 nd nd—69
Tocophérol
Tocotriénols | o-
. 216278 | 69-319 nd-163 nd-352 nd—60
Tocotriénol
B-
— 4-18 nd-67 nd-22 nd-125
Tocotriénol
r 482-556 | 499-1 575 | nd-500 nd-785 nd-399
Tocotriénol
S-
13-17 6-18 nd nd nd—82
Tocotriénol

Nd: non-detecté; tr: trace.

1.4.3.4. Les stérols :

Les phytostérols sont des composés lipophiles présents dans I’huile de pépins de raisin, a

des concentrations comprises entre 2 et 11 mg par gramme d’huile (Martin et al., 2020)

(Figure 1.9). Comme pour I’ensemble des constituants biochimiques, leur teneur est influencée

par plusieurs facteurs, notamment la méthode d’extraction utilisée ainsi que les conditions

environnementales. Le béta-sitostérol est le phytostérol prédominant, représentant environ 65

% de la composition totale, suivi du stigmastérol (10 %) et du sitostanol (4 %) (tableau 1.3).

Par ailleurs, les phytostérols sont dotés de propriétés antioxydantes et présentent des effets

bénéfiques, notamment anti-inflammatoires et cardioprotecteurs (Garavaglia et al., 2016).

s
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Figure 1.9. : Structure du B-sitostérol et du Stigmastérol (Martin et al., 2020).

Tableau 1.3 : L'huile de pépins de raisin renferme les phytostérols principaux suivants.

(Garavaglia et al., 2016).

Phytostérols mg/kg/huile
Cholestérol Nd-0,10
Cholestanol Nd
Brassicastérol 0,6-0,9
2,4 methylencholstérol Nd-0,18
Campestérol 0,1-9.,3
Campestanol -
Stigmastérol 10,2-10,8
A-7 campestérol 0,16-0,27
A-5 2,3 stigmastadiénol -
Clerostérol 0,90-0,94
B -sitostérol 66,6-67,4
Sitostanol 3,92-4,70
A-5 avenastérol 1,98-2,09
A-5 2,4 stigmastadiénol 0,41-0,47
A-7 estigmasténol 1,99-2,30
A-7 avenastérol 0,98-1,10

Nd: non-detecté




1.4.4. Parametre physico chimiques de I'huile de pépins de raisin :

Les parameétres physico-chimiques de 1’huile de pépins de raisin présentent des
caractéristiques particulierement favorables sur les plans qualitatif et fonctionnel. Cette huile
se distingue par une faible teneur en acides gras libres, une densité modérée, une viscosité
relativement stable ainsi qu’un indice de réfraction indicatif d’une bonne pureté (Gémez et al.,
1996 ; Zhao et al., 2019). L’analyse comparative des méthodes d’extraction révele également
des variations notables sur plusieurs de ces parametres, notamment en ce qui concerne I’indice
de peroxyde, I’indice de saponification et la fraction insaponifiable, qui influencent la stabilité
et la durabilité de I’huile (Gomez et al., 1996). Les données rapportées par Bui et al. (2022)
viennent renforcer ces observations en fournissant des valeurs de référence précises, telles
qu’une densit¢é moyenne de 0,965 g/mL, un indice de réfraction de 1,55 et une teneur en

maticres insaponifiables de 2,2 g/kg.
1.4.5. Activités biologiques de I’huile de pépins de raisin :

1.4.5.1. Activité antioxydante :

L’huile de pépins de raisin est largement reconnue pour son fort potentiel antioxydant,
qui lui confere des applications prometteuses dans les secteurs de I’alimentation, de la
cosmétique et de la santé. Cette activité est principalement attribuée a sa richesse en composés
phénoliques, notamment les proanthocyanidines, qui agissent comme piégeurs de radicaux
libres, protégeant ainsi les cellules et les lipides contre I’oxydation (Martin et al., 2020).

Elle contient également d’autres composés bioactifs tels que les phytostérols et les
tocophérols, renforgant ses propriétés antioxydantes et cardioprotectrices. Issue des graines de
raisin, un sous-produit de 1’industrie vinicole, cette huile est particulierement riche en acides
gras polyinsaturés, en particulier en acide linol€ique, ce qui la rend sensible a I’oxydation. Pour
améliorer sa stabilité, elle peut étre enrichie en extraits antioxydants naturels (Gurev et al.,
2023).

Par ailleurs, elle favorise 1’activité des enzymes antioxydantes endogenes telles que la
superoxyde dismutase (SOD) et la glutathion peroxydase (GSH-Px), contribuant ainsi a la

défense cellulaire contre le stress oxydatif (Balu et al., 2005).
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1.4.5.2. Activité antimicrobienne :

L’huile de pépins de raisin présente une activité antimicrobienne significative, attribuée a
sa teneur ¢élevée en composés phénoliques, en acides gras et en vitamines (Garavaglia et al.,
2016). Des recherches ont montré son efficacité contre un large spectre de micro-organismes,
incluant des bactéries Gram-positives et Gram-négatives, des champignons, et certains virus
(Amankwaabh et al., 2020).

Elle a démontré une action inhibitrice sur des pathogenes tels que Staphylococcus aureus,
Escherichia coli, ainsi que sur des levures pathogénes comme Candida albicans, connues pour

causer des intoxications alimentaires et des infections opportunistes (Shrestha et al., 2012).

1.4.5.3. Activité antitumorale :

Plusieurs études ont mis en évidence les effets anticancéreux de certains constituants de
I’huile de pépins de raisin, notamment les proanthocyanidines et les tocotriénols. Ces composés
se sont révelés efficaces pour inhiber la prolifération des cellules cancéreuses. Par exemple, un
traitement & base de proanthocyanidines extraites des pépins de raisin (GSP : Grape Seed
Proanthocyanidins) a permis d’inhiber la croissance de xénogreffes tumorales du c6lon humain
(cellules SW620) implantées sur la membrane chorioallantoique de I’embryon de poulet, en

bloquant le processus d’angiogenese (Huang et al., 2012).

1.4.5.4. Activité anti-inflammatoire

L’huile de pépins de raisin présente une activité anti-inflammatoire significative,
largement étudiée a travers des travaux in vitro et in vivo. Cette propriété est principalement
liée a sa richesse en composés bioactifs, notamment les acides gras polyinsaturés, les
polyphénols (tels que les proanthocyanidines) et diverses vitamines (Abd El-Hack et al.,
2024).

Les études in vivo ont démontré son efficacité dans plusieurs modeles expérimentaux.
Zarev et al. (2023) ont rapporté une réduction marquée de 1’inflammation dans un modele
murin d’inflammation induite par la carragénine. Par ailleurs, Wang et al. (2017) ont montré
que les proanthocyanidines extraites des pépins de raisin atténuaient les lésions rénales
inflammatoires provoquées par le trioxyde d’arsenic chez la souris. Chez I’étre humain,
Irandoost et al. (2013) ont mis en évidence une diminution des marqueurs inflammatoires et
une amélioration de la sensibilité a I’insuline chez des femmes en surpoids ou obéses apres

supplémentation en huile de pépins de raisin.
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Ces observations sont soutenues par des résultats in vitro. Millan-Linares et al. (2018)
ont démontré que la fraction insaponifiable de cette huile réduisait les réponses oxydatives et
inflammatoires dans les monocytes humains. De plus, Harbeoui et al. (2019) ont montré que
I’extrait de pépins de raisin inhibait 1’activation des voies de signalisation NF-kB et MAPK
dans des macrophages RAW264.7 stimulés par le LPS, contribuant ainsi a la régulation de
I’inflammation.
1.4.5.5. Activité cardio-protecteur :

L’huile de pépins de raisin présente une activité cardio-protectrice notable, en grande
partie grace a ses propriétés antiagrégantes plaquettaires. Selon Olas et al. (2012), elle montre
une efficacité supérieure a celle du resvératrol dans 1’inhibition de 1’agrégation plaquettaire, ce
qui en fait un candidat intéressant pour la prévention non médicamenteuse des troubles
cardiovasculaires. Sa forte teneur en acide linoléique lui confére également la capacité de
réduire le cholestérol total sanguin, contribuant ainsi a la protection contre les maladies
coronariennes (Wijendran et al., 2004). Par ailleurs, des études cliniques ont révélé que sa
consommation réguliere chez I’homme permet d’augmenter le taux de HDL-cholestérol (le
"bon" cholestérol) de 13 % tout en réduisant celui de LDL-cholestérol (le "mauvais"

cholestérol) de 7 % (Garavaglia et al., 2016).

1.4.5.6. Activité neuro-protecteur :

L’huile de pépins de raisin présente un effet neuroprotecteur significatif, mis en évidence
dans plusieurs modeles animaux. Ismail et al. (2015) ont montré que, chez le rat, cette huile
atténue les lésions cérébrales induites par le tétrachlorure de carbone (CCl,). Ce mécanisme
protecteur serait lié a sa capacité a neutraliser les radicaux libres, a activer les enzymes
antioxydantes (telles que la superoxyde dismutase et la catalase), a inhiber I’expression des
genes codant pour la xanthine oxydase (XO) et I'iNOS (synthase de I’oxyde nitrique
inductible), ainsi qu’a réduire les taux de cytokines pro-inflammatoires (TNF-a, IL-6, TGF-B1).

Par ailleurs, Berahmand et al. (2020) ont démontré, dans un modele de maladie
d’Alzheimer induite par la scopolamine, que ’administration d’huile de pépins de raisin
améliore significativement la mémoire spatiale, augmente les niveaux d’acétylcholine et
favorise la survie cellulaire. Ces résultats sont comparables a ceux obtenus avec le donepezil,
un traitement de référence pour la maladie d’Alzheimer, soulignant ainsi le potentiel

thérapeutique de cette huile dans les troubles neurodégénératifs.
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1.4.5.7. Activité antidiabétique :

L’huile de pépins de raisin présente un effet antidiabétique notable, attribué
principalement a sa richesse en tocotriénols et en composés phénoliques. Selon Irandoost et
al. (2013), sa consommation permet de réduire I’inflammation systémique et d’améliorer la
sensibilité a I’insuline. Par ailleurs, Pinent et al. (2004) ont mis en évidence les propriétés
insulinomimétiques des procyanidines extraites des pépins de raisin, aussi bien in vivo qu’in
vitro. Ces composés ont induit une diminution significative de la glycémie chez des animaux
modeles déficients en insuline. Leurs effets seraient liés a I’augmentation de 1’expression des
transporteurs de glucose insulino-dépendants (GLUT-4), facilitant ainsi I’absorption du glucose
par les cellules.
1.4.5.8.Activité anti-ulcéreuse :

L’huile de pépins de raisin présente une activité anti-ulcéreuse notable, mise en évidence
par Niknami et al. (2020) a travers un modéle expérimental de colite induite par 1’acide
acétique chez le rat. L’administration orale de 1’huile a entrainé une réduction significative du
poids du célon, de I’indice d’ulcére, de I’indice global de colite, ainsi que de 1’activité de la
my¢loperoxydase. Par ailleurs, une diminution du taux de malondialdéhyde, marqueur du stress
oxydatif, a été observée. Ces résultats soulignent le potentiel protecteur de 1’huile de pépins de

raisin contre les 1€sions inflammatoires et oxydatives du colon..

1.4.6. Utilisation des huiles de pépins de raisin :
L’huile de pépins de raisin est largement utilisée dans divers domaines en raison de sa
composition riche en composés bioactifs tels que les acides gras polyinsaturés, les polyphénols,

les tocophérols et les phytostérols.

1.4.6.1. Utilisation en cosmétique :

L’huile de pépins de raisin est largement utilisée dans I’industrie cosmétique pour ses
nombreuses propriétés bénéfiques pour la peau et les cheveux. Sa richesse en acide linoléique,
en antioxydants et en composés anti-inflammatoires en fait un allié¢ efficace contre les
imperfections cutanées telles que I’acné. Elle contribue également a atténuer les cernes sous les
yeux, souvent liés a des facteurs comme 1’exposition solaire, la déshydratation ou la

consommation d’alcool (Sotiropoulou et al., 2017).
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Grace a ses propriétés astringentes, cette huile resserre les pores et favorise la
cicatrisation cutanée (Khanna et al., 2002). Par ailleurs, ses polyphénols lui conférent une
capacité a neutraliser les radicaux libres, responsables du vieillissement prématuré de la peau,
et offrent une certaine protection contre les rayons UV (Korac¢ et al., 2011). Sa texture 1égere,
facilement absorbée par la peau, et son faible potentiel allergéne en font un soin idéal pour les
peaux sensibles, séches ou réactives. En dermatologie capillaire, I’huile de pépins de raisin est
également explorée pour le traitement de 1’alopécie androgénétique, principale cause de la perte
de cheveux chez les hommes de plus de 50 ans (Sotiropoulou et al., 2017).

14.6.2. Utilisation en alimentation :

L’huile de pépins de raisin se distingue par sa stabilité thermique et son point de fumée
¢levé, ce qui en fait une excellente option pour la cuisson a haute température, notamment pour
les fritures. Sa texture légere, sa capacité d’émulsification et son absence d’odeur en font
également un ingrédient de choix pour la préparation de sauces et de vinaigrettes.

Elle est également utilisée dans le traitement des viandes et des saucisses, ou elle
contribue a améliorer la qualité nutritionnelle et organoleptique des produits tout en les rendant
plus sains (Martin et al., 2020). Grace a sa richesse en acides gras insaturés et en compos¢s
antioxydants, cette huile s’intégre parfaitement aux régimes alimentaires visant a soutenir la
santé cardiovasculaire, notamment par son effet favorable sur les taux de cholestérol.

Dans I’industrie agroalimentaire, ses polyphénols sont valorisés pour leurs propriétés de
conservation et de coloration naturelle, et sont intégrés a divers produits destinés a la

consommation (Rombaut, 2013).
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CHAPITRE 2. MATERIELS &

METHODES



Chapitre II : Matériel & Méthodes
I1.1. Matériel :

I1.1.1 Période et lieu d’étude :

Notre travail a été réalisé au laboratoire de controle de qualité dans le département
microbiologie et le département physico-chimique de site de production Médéa groupe saidal

durant la période allant de février a mars 2025.

I1.1.2. Objectif :

» Caractérisation des parameétres physiques et chimiques de I’huile de pépins de

raisin.

> FEtude de chimio-type d'huile (ou "chimiotype" d'huile) pour Identifier quelques
composés chimiques spécifique d'une huile par chromatographie en couche

mince.

» L’¢évaluation de I’activité antioxydant d’une huile selon la méthode du piégeage

du radical libre DPPH.
> L’évaluation de ’activité antimicrobienne.

» Formulation d’une créme anti-age a base d’une huile.
I1.1.3. Matériel biologique :
I1.1.3.1. L’huile de pépins de raisin (origine) :

L’huile de pépins de raisin fournie par I’Institut de Technologie Moyenne Agricole

Spécialisée d’Ain Témouchent.

@



Figure IL.1. Présentation de I’huile de pépins de raisin étudi¢e

I1.1.3.2. Souches microbiennes :

Les souches utilisées sont cinq souches bactériennes et deux souches de champignons
qui ont été choisies pour leur haute pathogénicité et leur multirésistance envers les

antibiotiques. Ces souches nous ont été fournies par le laboratoire de Saidal (Médéa).

Tableau I1.1 : Les souches de référence bactérienne utilisées.

Souches Gram Références
Salmonella thyphimurium Négative ATCC 14028
Bacillus subtilis Positive ATCC 6633
Staphylococcus aureus Positive ATCC 6538
Escherichia coli Négative ATCC 8739
Pseudomonas aeruginosa Négative ATCC 9027




Tableau I1.2 : Les souches fongiques de références utilisées.

Souches Référence
Candidats albicans ATCC 10231
Aspergillus brasiliensis ATCC 16404

11.1.4. Réactif Solution :

Le tableau ci-dessous présente la liste des principaux réactifs et solutions utilisés au cours
des différentes étapes expérimentales de notre étude.

Tableau I1.3: Liste des réactifs et solutions utilisés dans 1’étude

Réactif Solution

Ethanol (96 %) hydroxyde de potassium 0,1 M

Ether de pétrole R3 Solution d'iodure de potassium saturée

Phénolphtaléine thiosulfate de sodium 0,01 M

Acide acétique glacial Solution d’amidon 1%

Chloroforme solution de bromure d'iode R

Bromure d'iode R solution iodure de potassium R

iodure de potassium thiosulfate de sodium 0,1 M thiosulfate de
sodium 0,1 M

Iodure de mercure

Thiosulfate de sodium

Carbonate De Sodium




I1.2 Méthodes
I1.2.1. Caractérisation physico-chimique :
I1.2.1.1. Analyse physique :

I1.2.1.1.1. Indice de réfraction (Méthode Pharmacopée européenne )

L'indice de réfraction d'un milieu par rapport a I'air est égal au rapport entre le sinus de
I'angle d'incidence d'un faisceau lumineux dans l'air et le sinus de l'angle de réfraction du
faisceau réfracté dans le milieu considéreé.

Sauf indication contraire, l'indice de réfraction est mesuré a 20 + 0,5 °C, par rapport a la
longueur d'onde de la raie D du sodium (A = 589,3 nm) ; le symbole est alors n2°.
Les réfractometres déterminent généralement l'angle critique. Dans ces appareils, I'élément
essentiel est un prisme d'indice de réfraction connu en contact avec le liquide a examiner.
Etalonner I'appareil a I'aide de matériaux de référence certifiés.
La mesure de l'indice de réfraction permet d'avoir trés rapidement une idée de la composition d'un
mélange liquide.

e Principe

La lumicre quand elle change de milieu (en traversant par exemple l'interface entre 1'air et
'eau) change légerement de direction ; I'angle que fait le rayon incident avec 1'horizontal (angle 1)

est plus grand que celui que fait le rayon réfracté (angle r ) .

AIR

interface

LIQUIDE

Figure IL.2 : Principe de la réfraction de la lumiére
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Pour une température et un liquide donné, le rapport des sinus des angles i et r est constant quelque
soit I'angle avec lequel le rayon incident arrive sur l'interface. Ce rapport est appelé indice de
réfraction par rapport a l'air du liquide considéré et on le note "n".il est caractéristique d’un liquide

qu’il soit pur ou mélange.
e Mode opératoire

Une goutte de liquide a tester (environ 0,5ml) est déposé sur le prisme principal du réfractometre
(1) qui a préalablement été nettoy¢ scrupuleusement. Le couvercle du réfractomeétre (2) est alors
refermé puis l'opérateur tourne la molette (3) de 'appareil jusqu'a ce que la ligne (de séparation
entre la zone claire et la zone obscure) qu'il regarde par l'oculaire "visée" (4) soit en correspondance
avec le réticule (5). il lit alors l'indice de réfraction par l'autre oculaire (6) ou il voit une échelle

directement graduée en indice de réfraction (7). I1 note la valeur de n pour la température de 1’essai.

I1.2.1.1.2. La Densité (Méthode Pharmacopée européenne )

e Meéthode :

1. Ouvrir le couvercle du compartiment des piles a ’arriére du 30 PX.

2. Retirer le support de piles.

3. Mettre en place les piles en veillant a leur polarité.

4. Engager le support de piles en veillant a ce que les contacts soient tournés vers
I’appareil.

5. Fermer le couvercle du compartiment des piles. L’appareil se met en marche
automatiquement.

6. Maintenir la touche est enfoncée jusqu’a ce que ’afficheur s’allume ; ’appareil est prét
a I’emploi.

7. Presser a fond le bouton de vidange a I’aide du pouce.

8. S’assurer que le tuyau plonge dans I’étalon de masse volumique fourni ou dans de I’eau

distillée.

I1.2.1.2. Analyse chimique :

11.2.1.2.1. Indice d'acide (Méthode Pharmacopée européenne )

e Principe :
L'indice d'acide Ia est le nombre qui exprime, en milligrammes, la quantité d'hydroxyde

de potassium nécessaire pour neutraliser les acides libres présents dans 1 g de la substance.
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e Meéthode

Dissoudre 10,00 g de la substance a examiner, ou la quantité prescrite (mg), dans 50 ml
d'un mélange a volumes égaux d'éthanol (96 %) R et d'éther de pétrole R3, préalablement
neutralisé par de I'hydroxyde de potassium 0,1 M ou de I'hydroxyde de sodium 0,1 M, sauf
indication contraire, en utilisant 0,5 ml de solution de phénolphtaléine R1 comme indicateur.
Si nécessaire, chauffer a environ 90 °C pour dissoudre la substance a examiner. Une fois la
substance a examiner dissoute, titrer avec de I'hydroxyde de potassium 0,1 M ou de I'hydroxyde
de sodium 0,1 M jusqu'a ce que la couleur rose persiste pendant au moins 15 s (n ml de solution
titrée). Lorsqu'un chauffage a été appliqué pour faciliter la dissolution, maintenir la température

a environ 90 °C pendant le titrage.

_n*56.11*N

=
m

Ia indice d’acide, exprimé en mg de KOH par gramme de substance.
n : volume (en ml) de solution de KOH 0,1 M utilisé lors du titrage.
56.11 : masse molaire de I’hydroxyde de potassium en g/mol.

N : normalité de la solution titrée en eq/l.

m : masse (en grammes) de la substance analysée.
11.2.1.2.2. Indice de saponification : (Méthode Pharmacopée européenne )

e Principe:
L’indice de saponification /s est le nombre qui exprime en milligrammes la quantité
d’hydroxyde de potassium nécessaire a la neutralisation des acides libres et a la saponification

des esters présents dans 1 g de substance.

e Mode opératoire :
Dans une fiole de 250 ml de verre borosilicaté et munie d’un réfrigérant a reflux,
introduisez la prise d’essai (mg). Ajoutez 25,0 ml d’hydroxyde de potassium
alcoolique 0,5 M et quelques billes de verre. Adaptez-le réfrigérant et chauffez a reflux pendant

30 min, sauf indication contraire. Ajoutez 1 ml de solution de phénolphtaléine R1 et titrez

@


javascript:try%20%7b%20openDoc('3005000F.htm',%20'_self')%20%7d%20catch(e)%20%7b%20%7d;
javascript:try%20%7b%20openDoc('3005000F.htm',%20'_self')%20%7d%20catch(e)%20%7b%20%7d;
javascript:try%20%7b%20openDoc('1063703F.htm',%20'_self')%20%7d%20catch(e)%20%7b%20%7d;

immédiatement (alors que la solution est encore chaude) par 1’acide chlorhydrique 0,5 M (n1 ml
d’acide chlorhydrique 0,5 M). Effectuez un essai a blanc dans les mémes conditions (72 ml

d’acide chlorhydrique 0,5 M).

_ 23, UE(‘RQ —_ ‘Rl::l
N m

Iy

Is. indice de saponification, exprimé en mg de KOH par gramme de substance.
28.05 : équivalent gramme de I’hydroxyde de potassium en eq/mol.

n2 : volume de HCL 0.5M utilisé lors du titrage de blanc en ml.

n; : volume de HCL 0.5M utilisé lors du titrage de 1’échantillon en ml.

m : masse (en grammes) de la substance analysée.
I1.2.1.2.3. Indice de peroxyde (Méthode Pharmacopée européenne )

e Principe:

L'indice de peroxyde est le nombre qui exprime en milliéquivalents d'oxygene actif la
quantit¢ de peroxyde contenue dans 1000 g de la substance, telle que déterminée par les
méthodes décrites ci-dessous.

e Mode opératoire

Placer 5,00 g de la substance a examiner (mg) dans une fiole conique de 250 ml munie
d'un bouchon rodé. Ajouter 30 ml d'un mélange de 2 volumes de chloroforme R et 3 volumes
d'acide acétique glacial R. Agiter pour dissoudre la substance et ajouter 0,5 ml de solution
saturée d'iodure de potassium R. Agiter pendant exactement 1 minute, puis ajouter 30 ml d'eau
R. Titrer avec du thiosulfate de sodium 0,01 M, en ajoutant lentement le titrant sous agitation
vigoureuse continue, jusqu'a disparition quasi complete de la couleur jaune. Ajouter 5 ml de
solution d'amidon R et poursuivre le titrage sous agitation vigoureuse jusqu'a disparition de la
couleur (n1 ml de thiosulfate de sodium 0,01 M). Réaliser un essai a blanc dans les mémes
conditions (n2 ml de thiosulfate de sodium 0,01 M). Le volume de thiosulfate de sodium 0,01

M utilisé pour le titrage a blanc ne doit pas dépasser 0,1 ml.

P — 10 x (nl —ng)

m
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ou:

e m = volume de thiosulfate utilis¢ pour 1’échantillon (ml)
e n: = volume de thiosulfate utilis¢ pour le blanc (ml)

e m = masse de I’échantillon (g)
I1.2.1.2.4. Indice d'iode (Méthode Pharmacopée européenne )

e Principe :

L'indice d’iode est le nombre qui exprime en grammes la quantité d'halogene, calculée

en iode, qui peut étre fixée dans les conditions prescrites par 100 g de substance.
e Mode opératoire :

Introduire la quantité prescrite de la substance a examiner (mg) dans un ballon de 250 ml
muni d'un bouchon rodé et préalablement séché ou rincé a l'acide acétique glacial R, et le
dissoudre dans 15 ml de chloroforme R, sauf indication contraire. Ajouter trés lentement 25,0
ml de solution de bromure d'iode R. Fermer le ballon et le maintenir a I'obscurité pendant 30
min, sauf indication contraire, en agitant fréquemment. Ajouter 10 ml d'une solution a 100 g/l
d'iodure de potassium R et 100 ml d'eau R. Titrer avec du thiosulfate de sodium 0,1 M, en
agitant vigoureusement jusqu'a ce que la couleur jaune soit presque dissipée. Ajouter 5 ml de
solution d'amidon R et poursuivre le titrage en ajoutant goutte a goutte le thiosulfate de sodium
0,1 M jusqu'a ce que la couleur disparaisse (nl ml de thiosulfate de sodium 0,1 M). Effectuer

un essai a blanc dans les mémes conditions (n2 ml de thiosulfate de sodium 0,1 M).

o 1,269 X (?11 — nz)
- m

I

ou:
e i = volume de thiosulfate utilisé pour 1’échantillon (ml)
e n:=volume de thiosulfate utilisé pour le blanc (ml)

e m = masse de I’échantillon (g)
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I1.2.1.3. Etude de chimio-type d'huile (ou "chimiotype" d'huile) : (Méthode

Pharmacopée européenne )

Pour Identifier quelques composés chimiques spécifique d'une huile par

chromatographie en couche mince.

e Mode opératoire :
dans un ballon a fond rond, introduisez 4,00 g d’huile, ajoutez 5 ml d’une solution

récemment préparée d’acide ascorbique R a 100 g/L, 10 ml d’une solution récemment préparée
d’hydroxyde de potassium R a 800 g/L. et 100 ml d’éthanol anhydre R. Chauffez a reflux au
bain-marie pendant 30 min. Ajoutez 100 ml d’une solution de chlorure de sodium Ra 10 g/L et
refroidissez a température ambiante. Transvasez la solution dans une ampoule a décanter de
500 ml en ringant le ballon au moyen d’environ 75 ml d’une solution de chlorure de sodium R a
10 g/L, puis de 150 ml d’un mélange a volumes égaux d’éther R et d’éther de pétrole R1.
Agitez pendant 1 min. Lorsque les phases sont complétement séparées, ¢liminez la phase
inférieure et lavez la phase supérieure d’abord avec 50 ml d’une solution d’hydroxyde de
potassium R a 30 g/L dans une solution d’éthanol anhydre R & 10 pour cent V/V, puis avec
3 fois 50 ml d’une solution de chlorure de sodium R a 10 g/L. Filtrez la phase supérieure sur
5 g de sulfate de sodium anhydre R sur un filtre rapide et recueillez le filtrat dans un flacon de
250 ml destiné a un évaporateur rotatif. Lavez I’ampoule avec 10 ml du mélange d’extraction
récemment préparé, puis filtrez et réunissez les phases supérieures. Evaporez la phase
supérieure par distillation a une température ne dépassant pas 30 °C sous pression réduite
(trompe a eau), en complétant avec de 1’azote R . Dissolvez le résidu dans 2 ml cyclohexane R

Solution témoin. Dissolvez 10 mg d’a-tocophérol SCR dans 2 ml de cyclohexane R.

Plaque : plaque au gel de silice F2s4 pour CCM R.

Phase mobile : éther R, cyclohexane R (20:80 V/V).

Dépot : 10 pL.

Développement : sur les 2/3 de la plaque.

Séchage : dans un courant d’air.

Détection : examinez en lumiere ultraviolette a 254 nm.

Résultats : la tache principale du chromatogramme obtenu avec la solution a examiner est

semblable quant a sa position et ses dimensions a la tache principale du chromatogramme

obtenu avec la solution témoin.
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Figure I1.3 : Cuve de chromatographie en couche mince (CCM)

I1.2.2. Evaluation des activités biologiques d’huile des pépins de raisin :

I1.2.2.1. Activité antioxydante :
Test de DPPH (2, 2-diphényl-1-picrylhydrazyl)
e Principe :
La méthode du radical de DPPH, utilisée dans cette étude, est une approche courante ou

l'activité antioxydant de 1'échantillon est évaluée par la diminution de la couleur de la solution

de DPPH.

Lorsque le DPPH réagit avec une substance pouvant fournir un atome d'’hydrogene, il se réduit,
perdant sa couleur violette. La réduction est proportionnelle au nombre de protons captés
conduit a I’apparition d’une couleur jaunatre, mesurable par I'absorbance a 517 nm, offrant ainsi

une évaluation du pouvoir antioxydant de 1'extrait étudié (Gulcin et al., 2010) (Figure 11.4).

ﬂ
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Figure 11.4 :Transformation du radical DPPHe en DPPHH ( diphenyl-picryl hydrazine a diphenyl-
picryl hydrazyl)

e Protocole :

Le test a été réalisé selon la méthode décrite par (Blois., 1958).

e Préparation des Solutions de travail :

1. Solution de DPPH 0.004% (m/v) : dans une fiole jauge et ambré de 100 ml, dissoudre
4 mg de DPPH dans 50 ml éthanol agiter jusqu’a dissolution total puis complété au trait
jauge avec le méme solvant agiter et conservé a labri de la lumiére.

2. Solutions d’échantillons : préparer pour chaque espece d’huile une série de 07
solutions de différentes concentrations dans I’éthanol : (91.5;183.0 ;366.0 ;457.5 ;
549.0 ; 732.0 et 915.0) mg/ml.

3. Solutions d’acide ascorbique : préparer une série de 07 solutions de différentes

concentrations dans I’eau : (0.02 ;0.04 ;0.06 ;0.08 ; 0.10 ; 0.12 ;0.14) mg/ml.

e Préparation des Solutions de lancement de test :

1. Solution contréle (solution témoin) : dans un tube a essai mélangé 3.9 ml de
la solution DPPH 0.004% et 0.1ml éthanol, puis a 1’aide d’un appareil
spectrophotométriec UV-VISIBLE vérifier A max soit environ 517nm et
absorbance a cette longueur d’onde <I1.0, utiliser ¢éthanol comme blanc
(conservé a labri de la lumiere).

2. Solutions d’échantillons testés : pour chaque espece préparé 07 tube a essai
pour chaque concentration d’échantillon, prélevez 0.lml de chaque
concentration et mélangé avec 3.9 ml de la solution DPPH a 0.004% puis les

incubés a I’abri de la lumiére pendant 30 min, apres a I’aide spectrophotométrie
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UV-VISIBLE enregistrer 1’absorbance a A max du DPPH= 517nm, utiliser
éthanol comme blanc.

3. Solutions blanches d’échantillons testés : pour chaque espece préparé 07 tube
a essai pour chaque concentration d’échantillon, prélevez 0.1ml de chaque
concentration et mélangé avec 3.9 ml éthanol, puis a I’aide spectrophotométrie
UV-VISIBLE enregistrer 1’absorbance a A max du DPPH= 517nm, utiliser
¢thanol comme blanc.

4. Solutions d’acide ascorbique testés : préparé 07 tube a essai pour chaque
concentration d’acide ascorbique, prélevez 0.1ml de chaque concentration et
mélangé avec 3.9 ml de la solution DPPH a 0.004% puis les incubés a I’abri de
la lumiere pendant 30 min, aprés a 1’aide spectrophotométric UV-VISIBLE
enregistrer I’absorbance a A max du DPPH= 517nm, utiliser un mélange de 0.1

ml eau et 3.9 ml éthanol comme blanc.

Le pourcentage d’inhibition (I1%), d’ou le pourcentage d’inhibition du DPPH (I%) est

calculé par la formule suivante :

Abs.. — (Ab — Ab 100
I(%) — ( Ssc ( S/elzhs Sb)) *
sc

Tels que :
1(%): pourcentage d’inhibition en %.

Absg.=absorbance de la solution contréle a 517nm.

Abs,.p=absorbance de la solution échantillon a 517nm.

Abs,=absorbance de la solution blanc échantillon a 517nm.

La concentration inhibitrice 50% (IC50) a été déterminée par la régression linéaire ou
I’abscisse (x) est représentée par la concentration de 1’échantillon testé (mg/ml) et I’ordonnée

(y) par le pourcentage d’inhibition (1%),




Figure IL5 : teste de DPPH de deux especes d’huile a t=0 min

11.2.2.2. Evaluation de I’activité antimicrobienne :
L’¢évaluation de I’activité antimicrobienne a été réalisée par la méthode de diffusion sur

disque pour tester la sensibilité¢ des souches.

e Principe de ’antibiogramme :
L'antibiogramme est un outil essentiel en microbiologie clinique qui permet de déterminer

la sensibilité d'une souche bactérienne isolée d'un patient vis-a-vis de différents antibiotiques

(Khatri et al., 2024).

Le principe de l'antibiogramme repose sur la mise en contact d'une culture pure de la
bactérie a tester avec une série d'antibiotiques. L'objectif est d'observer si la bactérie est inhibée

ou non par chaque antibiotique (Horvat, 2010).

I1.2.2.2.1 L’activité antibactérienne :

Cette étude a ét¢ menée avec un total de cinq souches bactériennes. D'apres la méthode
exposée par Falleh et al. (2008), 1'approche de diffusion en disque a été mise en ceuvre pour
examiner l'activité antibactérienne des huiles testées. Effectivement, on procéde a un
échantillonnage d'une ou plusieurs colonies de chaque culture pure a l'aide d'une boucle en
platine dans des tubes contenant de l'eau physiologique pour obtenir des suspensions
microbiennes présentant une turbidité correspondante a 0,5 Mc Farland, équivalente a une
concentration bactérienne de 10”8 UFC/ml. Aprés, nous avons réalisé un tapis bactérien sur des

boites de Petri, contenant la gélose appropriée pour chaque souche.
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Ensuite, des disques vierges (stériles) de 6 mm de diameétre préalablement imbibés dans 1'huile

diluée par (eau-DMSO) (pure, 1g de 1'huile dans 1ml DMSO, 1g d'huile dans 2ml DMSO, 1g

de I'huile dans 4ml DMSO) soigneusement sur les boites de Petri. L'antibiotique de référence

Amoxicilline a été utilis¢é comme témoin positif et des disques vierges imprégnés de solution

(eau-DMSO) ont été utilis€és comme témoin négatif. Les boites de Petri sont incubées a 37°C

pendant 24 h. Les diamétres des zones d’inhibition formées autour des disques sont mesurés et

enregistrés. L'expérience a été effectuée en deux répétitions.

Préparation de la
suspension

Préparation des
dilutions

Figure 116 : Processus d’antibiogramme.

Ensemencement

Distribution des
disques imprégnés.
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I1.2.3. Formulation d’une créme anti-age a base d’huile :( Méthode Aroma-
Zone et Pharmacopée américain)

Le choix des excipients pour une créme dépend de plusieurs facteurs, notamment le type
de créme souhaité (créme hydratante, créme anti-age, etc.), le type de peau cible, et les principes
actifs contenus dans la créme. Les excipients jouent un role crucial dans la texture, la stabilité,

et 'efficacité de la créme.

I1.2.3.1. Critéres de choix des excipients :

» [l doit avoir une consistance convenable pour permettre un étalement facile.

= [l doit étre bien toléré et son pouvoir allergisant doit étre faible.

= ]l doit présenter le moins d’incompatibilités possibles avec les autres constituants de la
créme et le conditionnement.

» [l doit faciliter la pénétration des principes actifs dans les tissus.

= [l doit étre suffisamment stable pour permettre une bonne conservation.

= [l doit étre si possible lavable a I’eau et ne tache pas le linge.

= [l doit étre si possible stérilisable.

I1.2.3.2. Formule centésimale de la creme anti-age :

Le tableau suivant présente la composition centésimale de la créme anti-age. regroupe les
matieres premieres utilisées, classées selon leur nature, ainsi que leur pourcentage dans la

formulation.
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Tableau I1.4 : Formule centésimale de la créme anti-age

Matiéres Classe Formule centésimale
premiéres (%)
huile de pépins de |Huile végétale 344
raisin ’
Vaseline blanche  [Réglementé, Huile minérale 10,96
Huile de vaseline  [Huile minérale 10,44
Propyléne glycol  |Glycol 11,50
Alcool stéarylique |Alcool gras 14,10
Mono Stéarate se  [Tension actif non ionique
) 1,00
Sorbitane
Polysorbate 60 Compose ¢thoxylé , Tension actif non 5,00
ionique
Sorbate de Conservateur
. 0,15
Potassium
Acide Ascorbique |Antioxydant 0.1
Huile essentielle  [Huile essentielle
. 0.02
de citron
Eau purifiée
43,73
(QSP)

» Mode opératoire de la formulation d’une créme anti-age :
1. Préparation de la phase huileuse :

> Dans un bécher en verre de 100 ml Faire fondre la vaseline blanche avec ’huile
de vaseline et I’huile de pépins de raisin a une température environ 70°C a I’aide

d’un agitateur a plaque chauffante jusqu’a ce qu’ils soient fondus et homogenes.

» Ajouter les ingrédients solides (en poudre ou en flocons) tels que : alcool
stéarylique, mono-stéarate de sorbitane a la méme température (70°C) chauffer

et agiter jusqu’a ce qu’ils soient fondus et homogenes.
2. Préparation de la phase aqueuse :

» Dans un bécher en verre de 100 ml, Chauffé I’ecau a la méme température de la

phase huileuse (70°C) a I’aide d’un agitateur a plaque chauffante.
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» Ajouter a la quantité de I’eau chauffé les ingrédients hydrosolubles tels que :
propylene glycol, polysorbate 60, sorbate de potassium et acide ascorbique ;

agiter jusqu’a la dissolution compléte.

3. Emulsification : la phase aqueuse est ajoutée progressivement a la phase huileuse,
en agitant vigoureusement a température 70°C, ajouter la quantité d’huile essentiel
de citron prescrite dans le tableau, puis a I’aide d’un homogénéisateur agiter
vigoureusement a 18000 tour/minute jusqu’a obtention d’une émulsion homogéne,

puis laissez-la refroidir.

I1.2.3.3 Contrdle physico-chimie de la créme obtenue :
1. Homogénéité :

- Macroscopique : étalement en couche mince sur une surface plane par une spatule

- Microscopique : controle de la dispersion des particules et des gouttelettes

2. PH
Il s'agit du pH de la phase aqueuse qui peut étre séparée plus ou moins facilement
Suivant les cas par contact, avec papier filtre, par rupture de I'émulsion au bain marie,

Ou par centrifugation.
3. Conductivité :
Introduction :

La présence d'eau, qui est un bon conducteur d'électricité, influence la conductivité de
la créme. Les émulsions huile-dans-eau (H/E) sont généralement plus conductrices
que les émulsions eau-dans-huile (E/H), car 1'eau constitue la phase continue dans les

premieres
1. Préparation de I'échantillon :
> Homogénéisation:

Avant la mesure, il est crucial de bien homogénéiser la créme pour éviter des variations de

conductivité dues a une distribution non uniforme des composants.

» Température:
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Assurez-vous que la température de 1'échantillon est stable et connue. La conductivité est
influencée par la température, donc une température uniforme est essentielle pour des mesures

précises.
» Prélévement:

Prélevez un volume d'échantillon suffisant pour immerger complétement les électrodes du

conductimetre.
2. Mesure avec le conductimetre :
» Choix du calibre:
Sélectionnez le calibre du conductimétre approprié a I'échelle de conductivité attendue.
Ringage de la cellule:

Avant de plonger la cellule dans la créme, rincez-la avec un peu de la solution a analyser afin

de garantir une mesure précise.
» Immerssion:
Plongez délicatement la cellule dans I'échantillon, sans créer de bulles d'air.
» Lecture:
Laissez la lecture de la conductivité se stabiliser, puis enregistrez la valeur.
4. Stabilité de L’émulsion :

La centrifugation est un test utilisé pour évaluer la stabilité d’une émulsion en soumettant
celle-ci a une force centrifuge, si I’émulsion reste homogene aprés centrifugation, elle est

considérée comme stable.
Mode opératoire :
1- Placer une quantité de créme dans tube a hémolyse.

2- Le tube est placé dans une centrifugeuse et centrifugé pendant une période déterminée

(environ 10min) a une vitesse spécifique 1500 tour/min.

5. Dureté (controle de la consistance) :
11 s'agit de mesurer I'enfoncement d’un mobile en général conique dans le produit Semi-solide (a

I’aide d’un pénétrom
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CHAPITRE 3. RESULTATS &

DISCUSSION



Chapitre 111 : Résultats et discussion

Chapitre I1I : Résultats et discussion

III.1. Caractérisation physique et chimique de deux huiles de pépin de raisin provenant

de deux régions :

Les propriétés physico-chimiques tels que : la densité, I’indice de réfraction, ‘“indice
d’acide, I’indice d’ester et I’indice de saponification...constituent un moyen de vérification et

de contrdle de qualité des huiles.
II1.1.1. Indice de réfraction :

L’indice de réfraction est I’un des parametres physiques utilisés dans 1’identification des
graisses et des huiles. L’indice de réfraction mesuré pour les huiles de pépins de raisin des régions
d’Ain Témouchent et de Tipaza est identique (Figure III.1) , avec une valeur de 1,473 a 20 °C, ce qui
est conforme aux valeurs rapportées dans la littérature pour les huiles végétales riches en acides gras
insaturés, notamment I’acide linoléique. Cette similarité suggére une composition chimique comparable
entre les deux huiles, en particulier en ce qui concerne la proportion d’acides gras insaturés. La constance
de cette valeur dans les deux échantillons refléte également une bonne qualité et une faible altération

des huiles, traduisant leur pureté et leur stabilité.

1,6 q
1,4 4

1,2 4

0,8 INHA
0,6 - HT

Titre de I'axe

04

HA HT

Figure III.1 : I’indice de réfraction des huiles de pépins de raisin

% Discussion :
L’indice de réfraction constitue un paramétre physico-chimique essentiel dans
I’évaluation de la pureté et de la composition des huiles végétales, notamment en ce qui

concerne la proportion des acides gras insaturés. Dans le cadre de cette étude, les indices de

@




Chapitre 111 : Résultats et discussion

réfraction mesurés pour les huiles de pépins de raisin issues des régions algériennes d’Ain

Témouchent (HA) et de Tipaza (HT) sont identiques, avec une valeur de 1,473 a 20 °C.

Ces résultats sont en parfaite concordance avec les données rapportées par Hussein et
Abdrabba (2015), qui ont obtenu un indice de réfraction de 1,4731 a 20 °C pour une huile de
pépins de raisin libyenne. Cette similitude suggére une certaine homogénéité dans la
composition lipidique des huiles de pépins de raisin d’ Afrique du Nord, probablement en raison

de proximités variétales et climatiques.

Par ailleurs, 1’¢tude de Fernandes et al. (2024) rapporte un indice légerement inférieur
(1,470 a 40 °C), ce qui est conforme aux variations attendues en fonction de la température,
puisque I’indice de réfraction diminue généralement avec I’augmentation de celle-ci. Ainsi, les

1égeres divergences observées peuvent étre attribuées a I’effet thermique sur la densité optique
de I’huile.

En revanche, I’huile de pépins de raisin vietnamienne ¢tudiée par Bui et al. (2022)
présente un indice de réfraction nettement plus élevé (1,550 a 25 °C). Cette valeur se distingue
de maniére significative des autres études, y compris de la présente analyse. Plusieurs
hypothéses peuvent étre formulées a ce sujet : il pourrait s’agir d’une variété spécifique de raisin
aux caractéristiques chimiques différentes, d’une huile enrichie en composés spécifiques
(esters, stérols, ou substances phénoliques), ou encore d’un raffinage ou d’une méthodologie

de mesure différente.

Globalement, les valeurs obtenues pour les échantillons HA et HT se situent dans la plage
standard rapportée pour les huiles de pépins de raisin (1,470 — 1,475 a 20 °C), témoignant d une
qualité adéquate et d’une composition lipidique typique, notamment une forte teneur en acides
gras polyinsaturés, principalement I’acide linoléique. Le fait que deux zones géographiques
distinctes présentent des valeurs identiques suggere également une bonne stabilité régionale de

ce parametre, malgré les variations pédoclimatiques.

Ces résultats confortent donc I’idée que les huiles extraites dans les régions d’Ain Témouchent
et de Tipaza peuvent répondre aux normes de qualité internationales, et présentent un intérét

potentiel pour les industries alimentaire, cosmétique ou pharmaceutique.
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

111.1.2. La densité:

La densité est 'un des paramétres utilisés dans I’identification des graisses et des huiles.

Les résultats des recherches présentés dans la Figure (I11.2)

La figure compare la densité de 1’huile de pépins de raisin extraite dans deux wilayas
algériennes : Ain Témouchent (HA) et Tipaza (HT). On observe que 1’échantillon de Tipaza

présente une densité légerement plus élevée (0,918) que celui d’Ain Témouchent (0,915).

Cette différence peut s’expliquer par les caractéristiques géographiques et climatiques
propres a chacune des deux régions. Le climat méditerranéen de Tipaza, avec une humidité plus
modérée et des températures relativement stables, pourrait favoriser une composition lipidique
distincte de celle d’Ain Témouchent, bien que cette derniére soumise a d’autres microclimats

et conditions agroécologiques.

Ainsi, ces résultats suggerent que 1’origine géographique influe de mani¢re mesurable

sur les propriétés physiques de I’huile de pépins de raisin.

0,9185 1
0,918 A
0,9175
0,917 A
0,9165 A

0,916 IHA
HT

Titre de I'axe

0,9155 A
0,915 A
0,9145

0,914 A

0,9135

HA HT

Figure II1.2: La densité des huiles de pépins de raisin .

% Discussion :

Les densités mesurées des huiles de pépins de raisin issues des régions algériennes d’Ain
Témouchent (HA) et de Tipaza (HT) sont respectivement de 0,915 g/cm? et 0,918 g/cm?a 20 °C.
Ces valeurs indiquent une huile 1égere et fluide, typique des huiles végétales riches en acides
gras insaturés, notamment en acide linoléique. En comparaison, Fernandes et al. (2024) ont

rapporté une densité¢ légerement inférieure de 0,910 g/cm?, ce qui reste dans un intervalle
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

cohérent, possiblement influencé par une température de mesure non précisée ou une
composition lipidique 1égerement différente. En revanche, la densité rapportée par Bui et al.
(2022), soit 0,965 g/cm?, est nettement plus élevée, ce qui pourrait étre attribué a une variété de
raisin spécifique (Cardinal), a une plus grande concentration en composé¢s lourds comme les
stérols ou les pigments. Globalement, les résultats obtenus pour les échantillons algériens sont
conformes aux normes usuelles pour I’huile de pépins de raisin, traduisant une qualité
satisfaisante et une composition typique des huiles obtenues dans un climat méditerranéen semi-
aride. La légere variation entre HA et HT peut étre attribuée a des facteurs agro-climatiques

locaux, sans altérer significativement les propriétés physiques ou nutritionnelles de 1’huile.
I1I.1.3. Pindice d’acide :

L’indice d’acidité constitue un parameétre clé pour caractériser les graisses et les huiles.
Les résultats, présentés a la Figure (I11.3), comparent cet indice pour deux huiles de pépins de
raisin provenant des wilayas d’Ain Témouchent (HA) et de Tipaza (HT). On observe que
’échantillon d’Ain Témouchent affiche un indice d’acidité nettement plus élevé (19) que celui

de Tipaza (16,5).

Cette différence traduit une variation qualitative marquée entre les deux échantillons.
Plusieurs facteurs peuvent I’expliquer : conditions pédoclimatiques distinctes, pratiques
culturales divergentes, méthodes d’extraction différentes ou encore le laps de temps écoulé
entre la récolte des pépins et leur transformation. D’un point de vue qualité analytique, 1’huile
de Tipaza apparait plus favorable en termes de fraicheur et de stabilit¢ oxydative. Ces
observations invitent a approfondir 1’étude des procédés de production dans chaque région afin

d’optimiser les parametres influencant la qualité des huiles végétales locales.
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19 -
18,5 A
18 A
17,5 A
17 A

IMHA
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Figure IIL.3 : I’indice d’acidité des huiles de pépins de raisin.

«* Discussion :

L’indice d’acide mesuré pour I’huile de pépins de raisin est de 19mg KOH/g pour
I’échantillon issu de la région d’Ain Témouchent (HA) et de 16,5 mg KOH/g pour celui de
Tipaza (HT). Ces valeurs sont nettement plus ¢élevées que celles rapportées dans la littérature.
En effet, Fernandes et al. (2024) ont obtenu un indice d’acide de 1,2 mg KOH/g, tandis que
Bui et al. (2022) rapportent une valeur de 2,25 mg KOH/g pour une huile extraite de la variété
Cardinal au Vietnam. Cette différence marquée peut s’expliquer par plusieurs facteurs : tout
d’abord, un stockage prolongé ou inadéquat des graines avant 1’extraction peut favoriser
I’hydrolyse des triglycérides en acides gras libres, ce qui augmente I’acidité. De plus,
I’utilisation d’une méthode d’extraction artisanale ou non raffinée, comme la pression a froid
sans purification, peut également conduire a un indice d’acide plus élevé en raison de la
conservation des acides gras libres naturellement présents. Par ailleurs, des conditions
climatiques chaudes, comme celles observées dans les régions algériennes semi-arides, peuvent
accélérer les réactions d’oxydation et de dégradation enzymatique. Bien que les valeurs
obtenues dans notre étude soient au-dessus des seuils recommandés pour une huile alimentaire
de premiére qualité, elles peuvent encore étre acceptables dans certains usages cosmétiques ou
industriels. Néanmoins, ces résultats suggerent la nécessité d’améliorer les conditions de
récolte, de stockage et de traitement post-récolte afin de produire une huile plus stable et

conforme aux standards internationaux de qualité.
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I11.1.4. Indice de peroxyde :

L’indice de peroxyde constitue un paramétre physique essentiel pour caractériser les
graisses et les huiles. Les résultats obtenus, illustrés a la Figure (IIL.4), portent sur un
¢chantillon d’huile de pépins de raisin prélevé dans la wilaya d’Ain Témouchent (HA). Cet
indice refléte la qualité oxydative de I’huile : plus sa valeur est élevée, plus I’huile est avancée
dans son processus d’oxydation. Dans notre cas, 1’indice de peroxyde est de 45,978 meq O-/kg,
ce qui excede largement les seuils habituellement admis pour une huile fraiche. Une telle
¢lévation peut résulter de plusieurs facteurs, notamment des conditions de stockage inadéquates
(température, exposition a la lumieére, contact avec ’oxygeéne), un délai prolongé entre
I’extraction et I’analyse, ou la présence de catalyseurs pro-oxydants (comme certaines traces

métalliques)

50 -
45 4
40
35 -

30 ~
25 A ITHA

20 A HT

Titre de I'axe

15 ~

10 ~

HA HT

Figure II1.4: I’indice de peroxyde des huiles de pépins de raisin .

R/

¢ Discussion :

L’indice de peroxyde mesuré pour 1’huile de pépins de raisin de la région de Tipaza (HT)
est de 45,978 meq O:/kg, ce qui est nettement supérieur aux valeurs rapportées dans la
littérature. En effet, Fernandes et al. (2024) ont indiqué une valeur de 6,5 meq O2/kg, tandis
que Bui et al. (2022) rapportent une valeur encore plus faible, a 0,82 meq O2/kg, pour I’huile
extraite de pépins de raisin de la variét¢ Cardinal. L’indice de peroxyde est un indicateur

fondamental de 1’état d’oxydation primaire des lipides ; une valeur élevée refléte une
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dégradation oxydative avancée, résultant en la formation d’hydroperoxydes, qui sont les

premiers produits de 1’oxydation des acides gras insaturés.

Plusieurs facteurs peuvent expliquer le niveau €levé observé dans notre échantillon HT.
D’une part, une exposition prolongée a I’oxygene, a la lumiére ou a des températures ¢élevées
N : : 12 C , : ,
pendant ou apres 1’extraction pourrait accélérer les réactions d’oxydation. D’autre part, des
conditions de stockage inappropriées des graines ou de I’huile elle-méme (humidité, chaleur,

durée) peuvent également contribuer a 1’¢lévation de cet indice.
II.1.5. Indice d’iode :

L’indice d’iode constitue 1I’un des indicateurs clés pour caractériser les graisses et les
huiles. Les résultats, illustrés a la Figure (IIL.5) comparent cet indice pour deux huiles de

pépins de raisin issues de régions distinctes : Ain Témouchent (HA) et Tipaza (HT).

L’indice d’iode, reflet du degré d’insaturation des acides gras contenus dans une huile,
révele que 1’échantillon de Tipaza affiche une valeur légérement supérieure (54,887) a celle

d’Ain Témouchent (52,58).

Cette différence suggere que I’huile de Tipaza serait enrichie en acides gras insaturés.
Plusieurs facteurs peuvent expliquer cette variation, notamment les disparités pédoclimatiques,
les cépages utilisés, ou encore les techniques d’extraction propres a chaque région. D’ un point
de vue qualitatif, une teneur plus élevée en insaturés est souvent associée a une meilleure valeur
nutritionnelle. Cependant, une insaturation accrue peut aussi rendre ’huile plus susceptible a
I’oxydation, impliquant ainsi une vigilance particuliere lors de son stockage pour préserver sa

stabilité au fil du temps.
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Figure IIL5 : I’indice de d’iode des huiles de pépins de raisin
II1.1.6. indice de saponification :

Comme illustré dans la Figure (I11.6), une différence a été observée entre les indices de
saponification des huiles de pépin de raisin extraites des deux régions étudiées. L’échantillon
HA (Ain Témouchent) présente une valeur plus ¢élevée (191,4 mg KOH/g) comparativement a
I’échantillon HT (Tipaza), dont la valeur est Iégérement inférieure (188,6 mg KOH/g).Cette
variation peut €tre attribuée a une différence dans la composition en acides gras des deux
huiles. En effet, une valeur plus élevée de I’indice de saponification suggere une proportion
plus importante d’acides gras a chaine courte ou moyenne, tandis qu’une valeur plus faible
indique une prédominance d’acides gras a chaine longue. Ces différences peuvent résulter de
facteurs environnementaux tels que le climat, la nature du sol, la variété du raisin ou encore
les conditions de culture propres a chaque région. Ainsi, les résultats obtenus mettent en
évidence I’impact de I’origine géographique sur les propriétés physico-chimiques des huiles
végétales, soulignant I’importance de ce parametre dans 1’évaluation de leur qualité et de leur

aptitude technologique.
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Figure I1L6 : I’indice de saponification des huiles de pépins de raisin

< Discussion : Indice de saponification et d’iode

L’huile de pépins de raisin extraite des régions algériennes d’Ain Témouchent (HA) et
de Tipaza (HT) présente des indices de saponification de 191,12 mg KOH/g (HA) et 188,40 mg
KOH/g (HT), et des indices d’iode respectifs de 52,58 (HA) et 54,887 (HT). Les valeurs de
saponification obtenues sont globalement comparables a celles rapportées dans la littérature :
Fernandes et al. (2024) ont mesuré un indice de saponification de 192 mg KOH/g, Hussein et
Abdrabba (2015) rapportent 192,21 mg KOH/g, tandis que Bui et al. (2022) notent une valeur
légerement inférieure de 185,5 mg KOH/g. Ces résultats confirment que les huiles analysées
dans notre étude sont riches en acides gras a chaine moyenne ou longue, caractéristiques des

huiles végétales, et qu’elles conservent une structure lipidique relativement stable.

En revanche, les indices d’iode mesurés dans nos €chantillons sont nettement plus faibles que
ceux rapportés dans les études précédentes. Les valeurs de Fernandes et al. (2024), Hussein
et Abdrabba (2015), et Bui et al. (2022) sont respectivement de 122,71, 165,5 et 176,4, ce qui
refléte une teneur beaucoup plus élevée en acides gras insaturés, notamment en acide linoléique.
La faible valeur d’indice d’iode dans nos échantillons pourrait s’expliquer par une variation
variétale, un stade de maturité différent des graines, ou encore par des conditions climatiques
locales qui influencent la composition lipidique des raisins. De plus, une oxydation préalable

des acides gras insaturés ou un temps de stockage prolongé pourrait avoir réduit leur proportion,
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Ainsi, si les indices de saponification indiquent une qualité comparable a d'autres huiles
de pépins de raisin, les indices d’iode révelent une moindre insaturation, ce qui pourrait réduire
la valeur nutritionnelle de I’huile mais accroitre sa stabilité oxydative, ce qui est favorable pour
des applications techniques ou cosmétiques. Ces résultats montrent que les caractéristiques
physico-chimiques de I’huile sont fortement influencées par les facteurs agro-climatiques, les

pratiques post-récolte .

I11.1.7. Etude de chimio-type d'huile (ou "chimiotype" d'huile) :
I11.1.7.1 Résultat de chromatographie sur couche mince (CCM) :

L’analyse par chromatographie sur couche mince (CCM) a été effectuée dans le but de
vérifier la présence de la vitamine E (alpha-tocophérol) dans les huiles de pépins de raisin
extraites des régions d’Ain Témouchent (AT) et de Tipaza (T). L’analyse par chromatographie
sur couche mince (CCM) des huiles de pépins de raisin révélé la présence de composés ayant
une migration comparable a celle du standard a-tocophérol (vitamine E), dont la valeur de Rf
est de 0,303. Comme I’illustre la Figure (IIL.7), les taches fluorescentes observées sous UV
dans les deux extraits apparaissent a des hauteurs similaires a celle du témoin, ce qui suggére
une composition chimique proche. Cette observation est appuyée par les données du Tableau
(IIL.1), ou I’huile de Tipaza présente une valeur de Rf identique a celle du standard (0,303),
tandis que 1’huile d’Ain Témouchent montre une valeur légerement supérieure (0,310),
indiquant la probable présence de vitamine E ou de composés analogues. Ces résultats
témoignent de la richesse antioxydante des deux huiles, avec une l1égére variation selon 1’origine

géographique
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Tableux IIL.1 : Rapport frontal (Rf) des huiles de pépins de raisin d’Ain Témouchent (AT) et

de Tipaza (T), comparé au standard de la vitamine E (alpha-tocophérol).

Echantillon Valeur Rf (rapport frontale)
Huile T (Tipaza) 0.303
Huile AT (Ain Témouchent) 0.310
Standard Vitamine E 0.303

Figure II1.7: Chromatographie sur couche mince (CCM) montrant la présence d’alpha-
tocophérol dans les huiles de pépins de raisin d’Ain Témouchent (AT) et de Tipaza (T).

< Discussion : Les résultats de la CCM montrent que les huiles de pépins de raisin de
Tipaza et d’Ain Témouchent présentent des composés ayant des valeurs de Rf proches
de celle du standard a-tocophérol (0,303), suggérant la présence de vitamine E ou de

molécules similaires. La similitude des taches observées sous UV et les valeurs de Rf
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rapportées confirment cette hypothése. La légere différence entre les deux huiles peut
étre liée a des facteurs environnementaux influencant la composition en antioxydants.

Ces résultats soulignent le potentiel antioxydant naturel des huiles analysées.

II1.2 Evaluation de P’activité biologique de deux huiles de pépin de raisin provenant de

deux régions :
I11.2.1. Résultats de ’activité antioxydante :

L’activité antioxydante des huiles de pépins de raisin issues des régions de Ain
Témouchent (HA) et de Tipaza (HT), exprimée en valeurs d’ICso, met en évidence une
différence significative entre les deux échantillons. Comme présenté dans la Figure
(IIL.8) .L’huile de la région de Tipaza affiche une valeur d’ICso plus élevée de 90,15 pug/mL),
comparée a celle de Ain Témouchent qui enregistre une valeur de 71,87 pg/mL. Il est important
de souligner que la valeur d’ICso est inversement proportionnelle a I’efficacité antioxydante :
plus I’ICso est faible, plus ’activité antioxydante est importante. Ainsi, ces résultats indiquent
clairement que I’huile extraite des pépins de raisin de la région de Ain Témouchent présente
une activité antioxydante supérieure a celle de Tipaza.Cette supériorité pourrait étre attribuée a
une concentration plus ¢€levée en composés phénoliques ou en flavonoides, molécules
reconnues pour leur fort pouvoir antioxydant. Les différences observées peuvent résulter des
conditions agro-climatiques locales, de la nature du sol, du cépage utilisé, ainsi que des

méthodes de culture ou de récolte propres a chaque région
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Figure I1L.8: Activité antioxydante (ICso) des huiles de pépins de raisin provenant de Ain

Témouchent et Tipaza
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+» Discussion :

L’activité antioxydante de deux échantillons d’huile de pépins de raisin a été évaluée par
la méthode DPPH. Les valeurs d’ICso obtenues sont de 71,87 pg/mL pour I’échantillon HA
(région de Ain Témouchent) et de 90,15 pg/mL pour I’échantillon HT (région de Tipaza), ce
qui traduit une capacité antioxydante modérée a faible, I’huile de HA étant 1égeérement plus
active. En comparaison, Bui et al. (2022) ont rapporté¢ une ICso de 25 pg/mL pour I’huile de
pépins de raisin de la variété Cardinal cultivée au Vietnam, ce qui démontre une activité
antioxydante significativement plus élevée. Cette différence peut étre liée a plusieurs facteurs :
variété du raisin, conditions agroclimatiques, méthodes d’extraction ou richesse en composés
phénoliques. De méme, Malik (2016), dans une étude comparative sur les pépins de raisin
rouges et verts, a rapporté une ICso de 60,947 pg/mL pour les pépins rouges et 33,937 pg/mL
pour les pépins verts, ce qui montre encore une fois une activité antioxydante plus importante
que celle observée dans nos huiles. Cette disparité peut s’expliquer par le fait que Malik a étudié
directement les extraits de graines, souvent plus concentrés en polyphénols que les huiles.
Globalement, ces comparaisons suggerent que ’huile de pépins de raisin issue des régions
algériennes présente un potentiel antioxydant réel, mais inférieur a celui de certaines variétés
asiatiques ou des extraits hydroalcooliques de graines. L’origine botanique, les méthodes de
traitement et 1’état des maticres premicres sont autant de facteurs susceptibles d’influencer

I’efficacité antioxydante finale.
1I11.2.2. Résultats de ’activité antimicrobienne contre les bactéries :

L’activité antimicrobienne des deux huiles de pépins de raisin, issues des régions d’Ain
Témouchent (HA) et de Tipaza (HT), a été évaluée en mesurant le diametre des zones
d’inhibition. Les résultats, présentés a la Figure (II1.9), montrent que ces huiles exercent toutes
deux un effet inhibiteur variable selon la dose et la souche bactérienne testée. D’apres la
figure (Figure I11.10) I’efficacité des huiles de deux échantillons manifestent une inhibition
notable, a I’exception de I’échantillon A1 D4 qui ne génere aucune zone d’inhibition, laissant
supposer une possible dégradation ou une perte d’efficacité de 1’huile. L huile de Tipaza affiche
une activité légérement supérieure, notamment aux jours D1 et D2, comparativement a celle
d’Ain Témouchent. Parmi les bactéries testées, Escherichia coli et Staphylococcus montrent la
plus forte sensibilité, avec des zones d’inhibition souvent supérieures a 13 mm. En revanche,

Pseudomonas présente une résistance plus marquée, particulierement pour 1’échantillon T.Au
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final, I’activité antimicrobienne diminue progressivement lorsque la dose passe de D1 a D4, ce

qui suggere qu’une concentration plus élevée renforce 1’efficacité antibactérienne.

Toutefois, selon les résultats de I’antibiogramme, la souche E.coli, S. typhimurium,
Pseudomonas aeruginosa, Bacillus subtilis et S.aureus ont manifesté une sensibilité
(11,7mm, 42 mm, 37,9mm, 11,5mm et 55,Imm) aux antibiotique Amoxicilline voir

(annexe 3).

Souche Zone d’inhibition

E.coli

S. typhimurium

P.aeruginosa
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B.subtilis

S. aureus

Figure II1.9 : L’effet de huile pépins de raisin sur les souches bactériennes.
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Figure II1.10 : Diamétre de zone d’inhibition (DZI) des huiles de pépins de raisin sur les

bactéries testés.
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+» Discussion :

L’huile végétale testée a démontré une activité antimicrobienne notable contre plusieurs
souches bactériennes, notamment Escherichia coli (14,4 mm), Salmonella spp. (13,6 mm),
Bacillus subtilis (13,8 mm), Staphylococcus aureus (14 mm) et Pseudomonas aeruginosa (12,9
mm). Ces résultats sont comparables a ceux rapportés par Sofi et al. (2016), qui ont observé
des zones d’inhibition de 15,13 mm pour E. coli et 13,01 mm pour Salmonella spp. avec des
extraits de graines de raisin. En revanche, pour Bacillus subtilis et Staphylococcus aureus, les
zones d’inhibition obtenues par ces auteurs (30,03 mm et 27,04 mm respectivement) sont
nettement plus élevées, suggérant une activité antimicrobienne plus marquée de leurs extraits
polyphénoliques. Kandasamy et al. (2016) ont également rapporté des résultats similaires,
avec des zones allant jusqu’a 14 mm pour E. coli, 13 mm pour S. aureus et 12,6 mm pour P.

aeruginosa, ce qui confirme ’efficacité de notre huile.
I11.2.3. Résultats de ’activité antimicrobienne contre les champignons :

Pour Candida albicans et Aspergillus brasiliensis, les huiles de pépins de raisin issues des
régions d’Ain Témouchent (HA) et de Tipaza (HT) n’ont exercé aucun effet antifongique, comme en
témoigne un diameétre de zone d’inhibition (DZI) nul (0 mm) pour toutes les doses testées comme
presenté dans la Figure (IIL.11). Ce qui suggeére que, dans les conditions expérimentales appliquées,

I’huile de pépins de raisin ne présente pas d’activité antifongique détectable.
% Discussion :

L’¢évaluation de [Dactivit¢ antifongique contre Candida albicans a révélé une zone
d’inhibition nulle (0 mm), indiquant une absence d’effet antifongique mesurable de ’huile de

pépin de raisin dans les conditions expérimentales utilisées.

Ce résultat est en accord avec les observations rapportées par Mahmoud et Abdelmoniem
(2022), qui ont également constaté une zone d’inhibition de 0 mm pour I’huile de pépin de
raisin testée contre Candida albicans. Cette concordance confirme que I’huile de pépin de raisin,
dans les concentrations et conditions testées, ne manifeste pas d’activité antifongique

significative contre cette souche de Candida

L’ Activité antifongique contre Aspergillus brasiliensis, donne une zone d’inhibition nulle.
Ce résultat differe de ceux rapportés par Cheteaoui et al. (2004) ou des extraits phénoliques de
Vitis vinifera L. ont montré des zones d’inhibition de 1,6 4 2 mm contre 4. niger et A. fumigatus.

Cette divergence s’explique par la différence de nature des produits testés : les extraits utilisés
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dans leur étude sont riches en composés phénoliques hydrosolubles a forte activité antifongique,
contrairement a I’huile brute, lipophile et faiblement diffusible dans les milieux de culture.
Ainsi, notre absence d’activité antifongique pourrait étre liée a la faible concentration en

composés actifs dans ’huile et a leur mauvaise diffusion.

Figure II1.11 : L’effet de huile pépins de raisin sur les souches fongique

I11.3. Controéle physico-chimie de la créme formulation :
I11.3.1. Résultats :

Dans le cadre de ce travail, une créme dermique a effet anti-age a été développée a partir
de I’huile de pépins de raisin, reconnue pour ses propriétés antioxydantes suivi par une série de
controles garantir la qualité et la stabilit¢ de la formulation. Les résultats présentés dans le
Tableu (IIL.2) témoignent de la qualité globale satisfaisante de la créme dermique formulée a
base d’huile de pépins de raisin.. Le pH de 6,57, l1égérement alcalin, reste proche du pH cutané.
Une bonne tolérance est probable, bien qu’un ajustement puisse €tre envisagé pour les peaux
sensibles. La conductivité électrique, estimée a 7,25 puS/cm, indique une faible teneur en ions
libres dans la formulation, ce qui est généralement favorable a la stabilité¢ des émulsions et a
une moindre réactivité chimique. Cela peut également refléter une bonne pureté des ingrédients
aqueux utilisés. Concernant I’homogénéité, 1’observation visuelle et tactile réveéle une texture

homogeéne, sans phase séparée ni grumeaux, ce qui traduit un bon processus d’émulsification et
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un mélange réussi des constituants huileux et aqueux. La stabilité évaluée par centrifugation a

1500 tr/min pendant 10 minutes indique également une bonne stabilité physique, avec absence

de séparation de phase, critére essentiel pour garantir la durée de conservation et I’aspect du

produit final. Enfin, la consistance, jugée semi-ferme, suggere une créme facile a appliquer avec

une bonne étalabilité, caractéristique recherchée pour assurer un confort d’utilisation et une

absorption efficace des actifs (Figure I11.12 ,ITL.13,111.14,I11.15 et I11.16 et I11.17 ).

Tableux I1IL.2 : Résultats des tests de controle de qualité de la créme dermique anti-age

formulée a base d’huile de pépins de raisin

Parameétre analysé

Résultat obtenu

Observation

PH 6,57 Légeérement alcalin par rapport au pH
physiologique de la peau (= 5,5), ce qui
pourrait altérer légerement 1’équilibre
cutané chez les peaux sensibles

Conductivité électrique 7,25 uS/cm Faible conductivité, suggérant une faible
teneur en ions libres

Homogénéité Homogene Absence de grumeaux ou séparation

Stabilité Stable Absence de séparation de phase

Dureté (consistance) 240 UP Bonne étalabilité
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Figure I11.12 : Observation apres centrifugation (1500 tr/min, 10 min) pour évaluation de la
stabilité de la créme

Figure II1.13 : Lecture de la conductivité €lectrique de la créme a I’aide d’un conductimetre
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Figure II1.14 : Aspect macroscopique de la créme formulée a base d’huile de pépins de raisin
appliquée sur lame Superfrost

Figure III.15 : observation microscopique (optique) d’une émulsion huile-dans-eau formulée

a base d’huile de pépin de raisin
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+ Discussion :

L’¢évaluation des paramétres physico-chimiques de la créme dermique anti-age formulée a
base d’huile de pépins de raisin, présentée dans le Tableau (IIL.2) , a permis de juger de la
qualité globale du produit. Le pH, bien qu’ayant présenté une variation allant de 6,57, reste en
majorité compatible avec le pH physiologique cutané, garantissant une tolérance acceptable
pour la peau. La conductivité €lectrique, relativement faible (7,25 puS/cm), traduit une faible
teneur en ions libres, favorable a la stabilité de I’émulsion. L’observation macroscopique de la
creme révele une texture globalement homogéne, témoignant d’une bonne stabilité de
I’émulsion, malgré quelques irrégularités mineures liées a des inclusions d’air ou a une
dispersion imparfaite. Cette évaluation visuelle apporte des indications préliminaires sur la
qualité physique du produit, tandis que [’aspect microscopique observe une distribution
relativement homogene des globules huileux dispersés dans la phase aqueuse, avec des tailles
variables allant de petites 2 moyennes gouttelettes. Cette microstructure indique une bonne
dispersion de la phase huileuse, essentielle pour assurer la stabilité physique et I’efficacité d’une
creme dermique. La présence de globules sphériques bien définis refléte une émulsification
efficace, probablement due a I’action combinée des émulsifiants utilisés. Toutefois, quelques
gouttelettes plus grosses peuvent suggérer un début de coalescence ou une distribution
polydispersée. Par ailleurs, La mesure de la dureté de la créme formulée a donné une valeur de
240 unités pénétrométriques (UP), ce qui reflete une consistance semi-ferme. Selon les normes
couramment admises en formulation cosmétique, une créme dont la dureté se situe entre 200 et
300 UP présente généralement une bonne stabilité physique tout en conservant une texture
favorable a I’étalement. L ensemble de ces résultats suggere que la formulation développée
présente des caractéristiques techniques prometteuses pour une application dermocosmétique,
tout en mettant en évidence la nécessit¢ de controler le pH pour garantir une parfaite

compatibilité cutanée.
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Conclusion

Ce travail a pour objectif de caractériser physico-chimiquement 1’huile de pépins de
raisin issue des régions de Tipaza (HT) et d’Ain Témouchent (HA), d’en évaluer les activités

biologiques, puis de formuler une créme anti-age a partir de ces huiles..

Dans un premier temps, une caractérisation physique-chimique d’huile de pépins de
raisin extraite des régions de Tipaza (HT) et Ain Témouchent (HA) a été menée afin d’évaluer
présente des caractéristiques physico-chimiques favorables, avec un indice de réfraction de 1,73
pour les deux huiles, une densité de 0,918 g/cm?® pour HT et 0,915 g/cm?® pour HA, ainsi que
des indices d’iode de 54,78 et 52,58 g 1/100 g respectivement, indiquant une teneur modérée
en acides gras insaturés. Les indices de saponification (188,40 mg KOH/g pour HT et 191,12
mg KOH/g pour HA) et d’acidité (16,18 mg KOH/g pour HT et 18,65 mg KOH/g pour HA)
confirment la qualité de ces huiles, bien que I’indice de peroxyde élevé pour HA (45,98 meq

O2/kg) révele un certain degré d’oxydation.

L’analyse chromatographique a mis en évidence une forte présence de vitamine E.
L’activité antioxydante, évaluée par la méthode DPPH, a montré des pourcentages d’inhibition

(IC50) de (90,15 % pour HT et 71,87 % pour HA).

Concernant 1’activité antimicrobienne, une sensibilité notable a été observée contre
Salmonella typhi pour HA et Staphylococcus aureus pour HT, tandis que les deux huiles ont

montré une résistance aux champignons Candida albicans et Aspergillus brasiliensis.

Enfin, la créme dermique anti-age formulée a base de ces huiles a révélé une bonne

homogénéité, un pH adapté, une stabilité satisfaisante et une consistance convenable.

Les résultats de cette étude ouvrent des perspectives prometteuses pour la valorisation
de I’huile de pépins de raisin, notamment dans 1’industrie pharmaceutique comme ingrédient

naturel prometteur pour les applications cosmétiques

Explorer des procédés respectueux de 1’environnement (ultrasons, micro-ondes, CO,
supercritique) pour maximiser le rendement d’extraction tout en préservant les composés

bioactifs.

o




Conclusion générale

Mettre au point et comparer différentes formulations (nano -émulsions, liposomes, etc.)

et agents de texture afin de garantir une diffusion maitrisée des antioxydants et d’optimiser leur

absorption cutanée.

Réaliser des essais précliniques sur modéles animaux, associés a des études de
tolérance cutanée (patch tests et suivi dermatologique), pour valider la sécurité et I’efficacité

anti-age de la créme.
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ANNEXE

Annexe 1 :
Equipements :
N° Equipement Marck Image de I’équipement
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11 centrifugeuse

ORTO
ALRESA

Annexe 02 :

Standards de références utilisées :

Standard de N° Pureté
Fabriquant utilisation
référence Lot (%)
Identification de la vitamine E par
Alpha-tocophérol | 11 EDQM 98.10 ‘ )
chromatographie en couche mince
Acide Ascorbique | 5 EDQM 100.00 Activité antioxydant
Eau physiologique | / / Activité antimicrobienne
DMSO / / / Activité antimicrobienne

Annexe 03 :

culture gélose sabouraud

Les antibiotiques utilisés : Amoxicilline

Les milieux de culture utilisés : Le milieu de culture soja-agar / Le milieu de



Annexe 03 :

Zones d’inhibition de DMSO (témoin négatif) et Amoxicilline (témoin positif) :

Souche bactérienne DMSO (témoin négatif) Amoxicilline (témoin positif)
Escherichia coli 0 mm 11,7 mm

Salmonella spp. 0 mm 42,0 mm

Bacillus subtilis 0 mm 11,5 mm

Pseudomonas aeruginosa 0 mm 37,9 mm

Staphylococcus aureus 0 mm 55,1 mm

Souche Zone d’inhibition (DMSO&Amoxicilline)

E.coli

S. typhimurium




P.aeruginosa

B.subtilis

S. aureus




Annexe 04:

Mesure du pH de la créme formulée a 1’aide d’un pH-métre électronique

Annexe 05:

Observation de la dureté




