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Résumé

Face a l'intérét croissant porté aux ressources naturelles dans le domaine de la
cosmétique, les algues vertes marines se révelent étre une source prometteuse de
molécules bioactives. Parmi elles, I'ulvane, polysaccharide sulfaté, ainsi que les
composés phénoliques se distinguent par leurs propriétés a la fois fonctionnelles et
biologiques : hydratation, gélification, , action antioxydante et anti-inflammatoire.

Ce travail vise a valoriser l'algue verte Ulva sp., récoltée sur la plage de Fouka
Marine, comme source naturelle d'ulvane et de polyphénols pour une application
cosmétique. L'ulvane a été extrait par voie aqueuse a chaud, puis caractérisé selon sa
solubilité, son pH et son profil structural déterminé par spectroscopie FTIR, avant que
son activité anti-inflammatoire ne soit évalués. En paralléele, I'extrait polyphénolique a
fait I'objet d'une caractérisation portant sur le pH et la teneur totale en composes
phénoliques.

Les biomolécules ainsi obtenues ont été intégrées dans la formulation d'un patch
facial naturel enrichi en agents hydratants. Plusieurs analyses ont permis de vérifier la
qualité et I'innocuité du produit développé, parmi lesquelles la mesure du pH, les
contrdles microbiologiques et les tests d'irritation cutanée.

Les résultats obtenus montrent que le patch formulé présente une bonne tolérance
cutanée et répond aux exigences attendues pour une application cosmétique. Cette
étude souligne ainsi le potentiel de Ulva sp. en tant que ressource durable et innovante
pour le développement de produits cosmétiques naturels a base d'ulvane et de
polyphénols.

Mots-clés : Ulva sp., ulvane, polyphénols, polysaccharide sulfaté, algues vertes, patch
facial, cosmétique naturelle, biomolécules marines.



Abstract

In a context where natural resources are attracting growing interest in the cosmetics
field, marine green algae stand out as a valuable source of bioactive molecules.
Among these, ulvan, a sulfated polysaccharide, along with phenolic compounds, are
distinguished by their functional and biological properties, particularly their
moisturizing, gelling, stabilizing, antioxidant, and anti-inflammatory activities.

This work aims to valorize the green algae Ulva sp., harvested from Fouka Marine
beach, as a natural source of ulvan and polyphenols for cosmetic applications. Ulvan
was extracted through hot aqueous extraction and then characterized by studying its
solubility, pH, and structural profile using FTIR spectroscopy, while its anti-
inflammatory activity was also evaluated. In parallel, the polyphenolic extract was
characterized through pH measurement and total phenolic content determination.

The biomolecules obtained were then incorporated into the formulation of a natural
facial patch enriched with moisturizing agents. The quality and safety of the
developed product were verified through several analyses, including pH
determination, microbiological controls, and skin irritation tests.

The results show that the formulated patch exhibits good skin compatibility and meets
the requirements for a cosmetic application. This study thus highlights the potential of
Ulva sp. as a sustainable and innovative resource for developing natural cosmetic
products based on ulvan and polyphenols.

Keywords: Ulva sp., ulvan, polyphenols, sulfated polysaccharide, green algae, facial
patch, natural cosmetics, marine biomolecules.
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SCCNFP | Comité Scientifique des Produits Cosmétiques et des Produits Non-
Alimentaires

SCCS Comité Scientifique pour la Sécurité des Consommateurs

TSA Gélose Tryptone-Soja

TSE Bouillon Tryptone-Soja, milieu d'enrichissement

UFC Unité Forman Colonie

VRBL Gélose Violet Red Bile Lactose

WHC Water Holding Capacity (Capacité de Rétention d'Eau)

°C Degré Celsius

cm! Centimetre inverse (nombre d'onde, utilisé en FTIR)

Da/kDa | Dalton / kiloDalton (masse moléculaire)

g/ mg Gramme / milligramme

L/ mL Litre / millilitre

Min Minute

Mm Millimétre

Nm Nanométre

Hg Microgramme

pL Microlitre

pm Micrometre

tr/min Tours par minute

Cu** lon cuivre (I1)

Fe? lon fer (I1)

H.0; Peroxyde d'hydrogene

HCI Acide chlorhydrique

Na.COs | Carbonate de sodium

N Nord (coordonnées géographiques)

E Est (coordonnées géographiques)

>C Somme des colonies comptées

\Y/ Volume ensemencé (mL)

n/na Nombre de boites retenues a la 1ere / 2éme dilution

D Dilution correspondant a la premiére dilution retenue

m/ M Limite acceptable / limite maximale toléréee (critéres 1SO)




Introduction



Introduction :

Les ressources marines constituent un reservoir exceptionnel de molécules bioactives,
suscitant un intérét grandissant dans les domaines pharmaceutique, alimentaire et
cosmétique. Parmi elles, les macroalgues marines occupent une place de choix, en
raison de leur richesse en composés naturels aux propriétés biologiques et

fonctionnelles variées (Holdt et Kraan 2011)

Les algues vertes du genre Ulva, largement répandues sur les cotes du monde entier,
représentent une source prometteuse de biomolécules valorisables, notamment des
polysaccharides sulfatés et des composeés phénoliques. L'ulvane, principal
polysaccharide de leur paroi cellulaire, a particulierement retenu I'attention grace a ses
propriétés hydratantes, gélifiantes, filmogénes et biocompatibles, qui en font un
candidat de choix pour les applications cosmétiques et biomédicales (Kidgell et al.
2019a).

Les polyphénols, quant & eux, sont reconnus pour leurs propriétés antioxydantes et
anti-inflammatoires. 1ls contribuent a protéger la peau du vieillissement prématuré et
des agressions environnementales. Ces caractéristiques font des algues marines une
source potentielle d'ingrédients naturels pour le développement de produits

cosmétiques innovants (H.-M. Liu et al. 2023)

Face a une demande croissante des consommateurs pour des produits plus naturels,
plus efficaces et plus respectueux de I'environnement, I'industrie cosmétique s'oriente
de plus en plus vers les actifs d'origine naturelle. Dans cette dynamique, les patchs
cosmétiques apparaissent comme une forme particulierement intéressante, permettant
une application ciblée et prolongée des substances actives sur la peau (Kalasariya et
Pereira 2022)

C'est dans cette optique que s'inscrit le présent travail, consacré a la valorisation de
I'algue verte Ulva sp., récoltée sur la plage de Fouka Marine. Il vise a extraire et
caractériser l'ulvane et les polyphénols de cette algue. Ces biomolécules ont ensuite
été incorporées dans la formulation d'un patch facial naturel destiné a une application
cosmétique. Enfin, différents tests physicochimiques, microbiologiques et cutanés ont

permis d'évaluer la qualité, la sécurité et la compatibilité du produit développe.




Cette étude vise ainsi a mettre en évidence le potentiel d’Ulva sp. Comme source
durable de composes bioactifs, exploitable dans le domaine de la cosmétique

naturelle.




Chapitre 01 :
Geneéralités
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I.  Genéralités sur les algues

1. Définition des algues

Les algues sont des organismes photo-autotrophes capables de synthétiser leur propre
matiere organique a partir de la lumiére, du dioxyde de carbone et de I’eau. Les algues
marines se distinguent par la présence de pigments spécifiques qui leur permettent de
capter 1’énergic lumineuse et d’assurer la photosynthése afin de synthétiser leur
propre matiere organique a partir de composés minéraux. (Steinhagen et al. 2023).
Elles regroupent des formes procaryotes, telles que les cyanobacteéries, ainsi que des
formes eucaryotes, allant d’organismes unicellulaires a des structures multicellulaires

complexes (Babich et al. 2022)

Sur le plan morphologique, les algues peuvent étre divisées en deux grands groupes.
D’une part, les microalgues (ou microphytes), qui sont des organismes genéralement
unicellulaires et microscopiques. D’autre part, les macroalgues, principalement
représentées par les Rhodophyta, les Chlorophyta et les Ochrophyta, sont
majoritairement pluricellulaires et facilement observables sans recours au microscope.
(Babich et al. 2022)

2. Caractéristiques des algues marines

- Elles se développent principalement dans les milieux marins et saumatres, ou elles
peuvent étre fixées a des substrats tels que les rochers ou évoluer librement dans la
colonne d’eau (Abdel-Kareem et El Saied 2022).

- Les algues marines occupent une place essentielle. En tant que producteurs
primaires, elles participent activement a la production de matiere organique et au
maintien de 1’équilibre des écosystemes marins (Abdel-Kareem et ElSaied 2022).

3. Meétabolisme primaire et secondaire

- Les algues se distinguent par une composition métabolique diversifiée,
comprenant a la fois des métabolites primaires et secondaires. Les métabolites
primaires regroupent les composés indispensables au fonctionnement cellulaire et
a la croissance comme les lipides, les protéines, les glucides ainsi que I’cau
(Babich et al. 2022).

- Par ailleurs, les macroalgues, sont une source importante de métabolites

secondaires. Contrairement aux métabolites primaires, ces substances ne
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participent pas directement aux fonctions vitales de base, mais jouent souvent des
roles spécifiques, notamment dans les mécanismes de défense ou d’adaptation
comme : 1’agar, l’alginate, le fucoidane, I’ulvane, la laminarine, ainsi que des
polysaccharides structuraux tels que I’amidon et la cellulose, sans oublier le

carraghénane. (Babich et al. 2022)

4. Bases de classification des grandes lignées algales

La classification des algues ne repose plus uniquement sur des criteres
morphologiques. Elle s’inscrit dans une approche intégrative combinant les données
moléculaires, l'ultrastructure cellulaire et les caractéristiques phycologiques afin
d’établir des relations évolutives plus précises (Graham 2017):

« Analyse morpho-moléculaire : Les données génétiques (ADN) sont croisées avec
les caractéres phycologiques et la nature des plastides pour assurer une classification
plus fiable. (Oliveira et al. 2018)

» Ultrastructure cellulaire : elle repose sur des éléments tels que 1’organisation du
systeme flagellaire, les mécanismes de mitose et la structure des organites permettent
de différencier des lignées proches (Oliveira et al. 2018).

« Complexe photosynthétique : basé sur la nature des pigments, la structure des
chloroplastes ainsi que leur origine évolutive, contribuant a la compréhension de la

diversité algale (Oliveira et al. 2018).

5. Classification des grandes lignées d’algues : les macroalgues sont divisées
principalement en trois lignées majeures chacune se distinguant par sa

pigmentation et ses caractéristiques biologiques :

5.1. Les Chlorophyta (algues vertes) : sont des eucaryotes photosynthétiques
caractérises par la présence de la chlorophylle a et b comme pigments
photosynthétiques principaux. lls présentent une diversité remarquable allant des
formes unicellulaires flagellées, aux thalles multicellulaires macroscopiques comme
Ulva sp. Sur le plan phylogénétique, ils se structure en plusieurs lignées évolutives
majeures : les Mamiellophyceae et les Chloropicophyceae, , les Ulvophyceae, ainsi
que les Chlorophyceae, Trebouxiophyceae et Prasinophyceae (Lemieux et al. 2019)
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5.2. Les Rhodophyta (algues rouges) : sont essentiellement marines. Leur identité
biologique est marquée par la présence de pigment phycoérythrine. (Suryandari
2017)

5.3. Les Phaeophyceae (algues brunes) : généralement de grande taille, se
développent majoritairement dans les écosystéemes marins. Elles tirent leur coloration

caractéristique du pigment fucoxanthine. (Suryandari 2017; Kumar et al. 2023)

Il. Lamacro-algue Ulva
1. Définition et taxonomie
Ulva est une macroalgue du phylum des Chlorophyta, pouvant se présenter sous
forme sessile fixée a un substrat ou libre en suspension dans l'eau. Le caractere
polymorphe de cette espece, dont la morphologie varie en fonction de facteurs
environnementaux tels que la salinité et les interactions avec le microbiote associé, a
longtemps été a 1’origine de confusions taxonomiques. Ainsi, plusieurs taxons
distincts, notamment Ulva armoricana, Ulva rigida, Ulva prolifera, Ulva pertusa,

Ulva fasciata et Ulva rotundata, ont été décrits. (Dominguez et Loret 2019).

Tableau 1: classification de I’algue verte ulva. sp (Linné, 1753)

Taxon Hiérarchie
Monde Biota

Regne Plantae
Sous-régne Viridiplantae
Embranchement Chlorophyta
Sous-embranchement Chlorophytina
Classe Ulvophyceae
Ordre Ulvales
Famille Ulvaceae
Genre Ulva
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Figure 1: Algue verte www.caradisiac.com

2. Cycle de vie

Ulva est une espéce dioique présentant un cycle de vie diplohaplontique, alternant

entre un gamétophyte haploide et un sporophyte diploide (Pomin 2014). Sa

reproduction peut étre sexuée ou asexuée par fragmentation du thalle, un mode de

multiplication relativement rare chez les macroalgues. (Dominguez et Loret 2019).

La reproduction asexuée se produit par la production de zoospores, tandis que la

reproduction sexuée implique la libération de gameétes qui fusionnent pour former des

zygotes (Dominguez et Loret 2019).
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Figure 2: Cycle de vie d’Ulva lactuca (Dominguez et Loret 2019).

3. Dispersion

3.1. Dispersion mondiale
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Les espéces du genre Ulva, sont devenues une préoccupation écologique importante.
Originaire de la cote pacifique de I’Amérique du Nord, cette espece s’est établie dans

de nombreuses régions, telles que 1’Europe, la Méditerranée, 1’ Asie et 1’Océanie (Lin

et al. 2022).

Certaines formes d’Ulva peuvent également étre retrouvées en milieux continentaux.
Par exemple, deux sous-especes d’Ulva flexuosa ont été identifiées, la sous-espéce

pilifera, qui se développe dans des eaux douces a légérement saumatres et la sous-

espéce paradoxa, qui préfere des environnements plus salins de type “coin salin”.
(Rybak et al. 2014)

Figure 3: Carte représentative de la distribution mondiale de 1’algue verte Ulva. sp
(Facility, 2013)

3.2. Dispersion des Ulva en Algérie

Le long de la cbte algérienne, la dispersion des espéces du genre Ulva représente un
phénomeéne écologique significatif, marqué par I’introduction et 1’établissement de
plusieurs especes, notamment Ulva lactuca qui fait partie des espéces introduites le
long du littoral algérien (Grimes et al. 2018).
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Figure 4:Dispersion des Ulva en Algérie (Grimes et al. 2018)

4. Caractéristiques d’Ulva

4.1. Morphologie du thalle : Le thalle du genre Ulva présente une grande variabilité

morphologique, pouvant adopter des formes en lames fines ou des structures

tubulaires. Il peut é&tre monostromatique ou distromatique. Cette diversité structurelle

contribue & sa grande capacité d’adaptation a différents environnements (Mantri et

al. 2020)

4.2. Habitats marins: Ulva est largement distribuée dans les zones cotieres

intertidales et subtidales ou elle montre une forte capacité d’adaptation aux variations

de salinité et de température (Mantri et al. 2020) . Dans certaines régions

estuariennes, comme a Hai Phong, les espéces du genre Ulva sont présentes dans les

plaines inondables et les lagunes. Elles y jouent un rdle écologique important en

contribuant a la structure et au maintien de la biodiversité locale (Lin et al. 2022).

4.3. Potentiel énergétique

Le genre Ulva présente un fort potentiel dans le domaine des énergies renouvelables

gréce a sa croissance rapide et a sa capacité élevée de production de biomasse

exploitable (Zollmann et al. 2019). Cette derniere, peut étre transformée en

biocarburants tels que le bioéthanol et le méthane, avec des rendements comparables a

ceux de certaines cultures énergétiques terrestres (Bruhn et al. 2011). Des études

montrent que sa culture en milieu marin, notamment dans des eaux profondes riches

10
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en nutriments, peut améliorer significativement sa croissance, avec des taux pouvant

atteindre jusqu’a 7,4 % dans des conditions optimales (Zollmann et al. 2019).

4.4 Les mers vertes

Les proliférations d’algues, notamment celles du genre Ulva, sont principalement
liées a I’impact des activités humaines sur les écosystémes cotiers. Elles sont souvent
associées aux apports excessifs en nutriments, en particulier I’azote et le phosphore,
provenant de I'utilisation d’engrais agricoles, mais aussi des rejets domestiques et
urbains. L’augmentation de la population, de I’activité industrielle, ainsi que du
tourisme dans certaines zones littorales contribue également a 1’enrichissement des
eaux et favorise ainsi ces phénomenes d’eutrophisation. La disponibilité €levée en
nutriments constitue donc un facteur déterminant dans le développement et la
prolifération des especes du genre Ulva. (Dominguez et Loret 2019).

Par ailleurs, des observations récentes suggerent 1’existence en Méditerranée de
mécanismes naturels de régulation pouvant limiter ces proliférations. Des études
préliminaires indiquent notamment la présence potentielle de virus capables
d’influencer la dynamique des populations d’Ulva, offrant ainsi une piste de contréle

biologique écologique (Dominguez et Loret 2019).

4.5. Composition biochimique

La composition biochimique d’Ulva se caractérise par la présence de plusieurs
constituants dont le pourcentage varie selon les espéces, les saisons et les conditions
environnementales. 1l a été rapporté que U. lactuca renferme jusqu'a 65 % de
glucides, de 10 a 47 % de protéines, de 1 a 3 % de lipides et de 7 a 38 % de cendres

minérales (Dominguez et Loret 2019).

11
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La composition biochimique
1% -3%

M polysaccharides
M proteines
B minéraux (cendre)

lipide

Figure 5: Composition biochimique d'Ulva (Duong et al. 2025)

Ulva présente une composition riche et variée lui conférant un intérét nutritionnel et
biotechnologique important. Elle renferme des glucides, majoritairement sous forme
de polysaccharides solubles dont l'ulvane, des protéines, des lipides, des composes
phénoliques, des terpénoides, ainsi que des éléments minéraux essentiels tels que
Iiode, le potassium et le phosphore (Vazquez- Rodriguez et Amaya-Guerra 2016;

Dominguez et Loret 2019).

Ulva est également une source intéressante de vitamines essentielles : la vitamine B12
et le fer, la vitamine A, la vitamine C et la vitamine E. (Babich et al., 2022). Ces
propriétés lui conferent un potentiel d'application dans les domaines alimentaire,

fourrager, pharmaceutique et biotechnologique (Ktari 2017).

45.1. L’ulvane

a) Définition et structure
L’ulvane est un polysaccharide sulfaté présent dans la paroi cellulaire des especes
du genre Ulva. Il posséde une structure fibreuse semi-cristalline et présente une

composition chimique proche de celle du fucoidane (Crescencio et al. 2024).

NaOOC o]
o
e o_ HsC o
HO
OH o
OH
NaOsS

Figure 6: La structure chimique de I’ulvane (Olatunji 2020)
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b) Composition biochimique et propriétés physicochimiques
L’ulvane est constitué principalement de rhamnose sulfaté, d’acides uroniques et
de xylose. Il présente une teneur élevee en soufre et une faible teneur en protéines.
Son poids moléculaire éleve peut influencer sa solubilité et sa biodisponibilité, ce
qui constitue un facteur important pour ses applications biologiques (C. Li et al.
2023; Crescencio et al. 2024) .

Masse moléculaire

L'ulvane est un polysaccharide de haute masse moléculaire, dont la valeur varie en
fonction de I'espéce algale considérée et de la méthode d'extraction employeée. La
masse moléculaire moyenne (Mw) est entre 200 et 800 kDa. Il est possible de
réduire ce poids moléculaire par des proceédés de dépolymérisation, notamment
par traitement aux micro-ondes ou au peroxyde d'hydrogene (H202), permettant
d'obtenir des fractions inférieures a 50 kDa aux propriétés biologiques distinctes
(Kidgell et al. 2019a).

Charge et solubilité

L'ulvane est un polysaccharide polyanionique, la présence de groupements sulfate
(-SOs") et d'acides uroniques (—COOQO") lui confére une charge négative nette en
solution aqueuse. Il est entierement soluble dans I'eau, ou il forme des solutions

visqueuses caractéristiques des hydrocolloides (Jiao et al. 2011).

Capacité de rétention d'eau (WHC)

L'ulvane présente une capacité de rétention d'eau particulierement élevée, cette
propriété est directement liée a sa structure polyanionique et a son affinité pour les
molécules d'eau, ce qui en fait un hydrocolloide naturel d'intérét pour diverses
applications industrielles, notamment dans les secteurs alimentaire et cosmetique
(Istiglaal et al. 2025).

Capacité de formation de films et d"hydrogels
Gréce a ses propriétés de réticulation, l'ulvane est capable de former des films et
des hydrogels présentant plusieurs caractéristiques favorables: résistance

mécanique; biocompatibilité et une biodégradabilité; transparence et souplesse.

13
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Ces propriétés font de I'ulvane un candidat prometteur pour le développement de

biomatériaux et d'emballages biodégradables (Wang et al. 2023).

c) Meéthodes d’extraction et de purification

La meéthode conventionnelle d'extraction des ulvanes repose sur une extraction
aqueuse/acide, ou les algues séchées et broyées sont traitées a I'eau chaude (80-90 °C)
ou en milieu acide dilue (HCI ou oxalate d'ammonium, pH 2-4), suivie d'une
précipitation a I'éthanol (2-3 volumes). Cette meéthode permet d'atteindre un
rendement pouvant atteindre 36,5 g/100 g de matiére séche, avec une teneur en
sulfates d'environ 19,7g (Ibrahim et al. 2022).

d) Activités biologiques et applications

L’ulvane est un polysaccharide qui possede de nombreuses propriétés bénéfiques pour
la peau. Il est connu pour ses effets hydratants et nourrissants, ce qui en fait un
ingrédient idéal pour les produits de soin de la peau tels que les cremes hydratantes,
les lotions, les masques et les sérums (Pappou et al, 2022). En outre, I'ulvane
possede des propriétés anti-ages et peut améliorer 1’¢lasticité et la fermeté de la peau,

réduisant ainsi ’apparition des rides et des ridules. (Wang et al, 2015).

L’ulvane présente plusieurs activités biologiques importantes, notamment des effets
anti-inflammatoires, antimicrobiens, anticoagulants et anticancéreux. Ces propriétés
en font un composé d’intérét pour les applications biomédicales et cosmétiques.

(Cindana Mo’o et al. 2020)

e Activité antioxydante : Avec un taux d’inhibition des radicaux libres DPPH de
84,93 %, I’ulvane présente une activité antioxydante elevée, suggérant un
potentiel intéressant dans la prévention des pathologies associées au stress
oxydatif. (Barakat et al. 2022)

e Activité antimicrobienne : action contre les pathogenes humains et agquacoles,
avec des concentrations minimales inhibitrices (CMI) aussi faibles que 8 pg/mi
(Barakat et al. 2022)

e Effets immunomodulateurs : influencant la production de cytokines, et des
propriétés anticancéreuses, suggérant un réle potentiel dans la prévention et le
traitement du cancer (Kidgell et al. 2019b; Shimabukuro et al. 2025)

14
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e Les écosystemes marins : il participe au cycle du carbone marin. Sa dégradation
est assurée par des enzymes spécifiques telles que les ulvanes lyases (Q. Li et al.
2020).

Grace a ses propriétés fonctionnelles, 1’ulvane est utilisé dans divers domaines :

> Industrie pharmaceutique : systémes de délivrance de médicaments, ingénierie
tissulaire sous différentes formes de hydrogels et billes (beads) pour
I'encapsulation et la libération progressive des principes actifs, nanoparticules
pour le ciblage de tissus ou cellules spécifiques, notamment les macrophages, et
vecteurs adaptés aux voies orale, topique ou parentérale (Cunha et Grenha
2016).

» Industrie alimentaire : utilisés comme agents épaississants et gélifiants en
substitution des hydrocolloides traditionnels (agar, carraghénane), comme fibres
alimentaires solubles bénéfiques pour la santé gastro-intestinale (Cunha et
Grenha 2016) ainsi que dans les compléments alimentaires en raison de sa
richesse en fibres alimentaires (Vazquez-Rodriguez et Amaya-Guerra 2016;
Crescencio et al. 2024).

» Cosmétique : pour leurs propriétés hydratantes, filmogénes, antioxydantes et anti-
inflammatoires, ainsi que pour leur capacité de protection contre les rayonnements
UV, entrant dans la composition de crémes, lotions et masques a base d'algues
(Bilal et Igbal 2019).

» Agriculture : Les oligosaccharides des ulvanes agissent comme biostimulants en
favorisant la croissance des plantes et en activant leurs mécanismes de défense
innés contre les pathogénes, jouant ainsi le réle d'agents antimicrobiens pour la
protection des cultures (Vera et al. 2011).

» Chimie verte et bioraffinerie : les ulvanes constituent une matiére premiere
renouvelable permettant la production de biocarburants (éthanol, butanol, acétone)
par fermentation des oses issus de leur hydrolyse, ainsi que la fabrication de

membranes de filtration pour le traitement de l'eau (Lakshmi et al. 2020).

15
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e) Limites et perspectives de recherche
Malgré son fort potentiel, 1'ulvane présente certaines limites, notamment sa
variabilité naturelle selon les espéces et les conditions environnementales, ainsi
que des contraintes liées a son poids moléculaire et sa faible solubilité. Des
recherches sont en cours pour développer des oligosaccharides dérivés, afin
d’améliorer sa biodisponibilité tout en conservant ses propriétés biologiques

(Pangestuti et Kurnianto 2017; C. Li et al. 2023a).

4.5.2 Les polyphénols
a) Définition et structure

Les polyphénols sont des composés naturels caractérisés par la présence de plusieurs
noyaux phénoliques dans leur structure. lls sont généralement regroupés en
flavonoides, acides phénoliques et autres sous-classes (Bel§¢ak-Cvitanovi¢ et al.
2018)

\
|
/

Figure 7: la structure chimique de polyphénols - acide gallique - (Pub Chem, 2026)

b) Propriétés physicochimiques

Les polyphénols possedent des propriétés importantes telles que Dactivité
antioxydante, la capacité de chélation des métaux et leur aptitude a interagir avec les
protéines. Leur capacité a moduler le stress oxydatif et a réagir avec les espéces
réactives de 1I’oxygene joue un role central dans leurs activités bioactives ( Shahidi et
Ambigaipalan 2015 ; Bel§¢ak-Cvitanovi¢ et al. 2018).
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IIs interviennent également dans les interactions des algues avec leur environnement
par 1’adaptation au stress abiotique, entre eux et avec les organismes pathogénes et au
cas de symbiose a d’autre parasite. Il existe plusieurs groupes hétérogenes de
polyphénols dans le regne végétal (NKkhili, 2009), ils sont classés par rapport aux

molécules selon le nombre et le placement des atomes de carbones :

» Non-Flavonoides : structure variée comme les iso flavonoides, acides
phénoliques, stilbénes, lignanes, Tanins hydrolysables et Lignines (Pietta 2000).
» Flavonoides : structure de Squelette C6-C3-C6 classé selon le degré d’oxydation

et la nature des substituants portés sur le cycle C (Pietta 2000).
Masse moléculaire

La masse moléculaire des polyphénols varie considérablement d'une classe a l'autre,
Les acides phénoliques simples possédent des masses entre 150 et 300 Da, tandis que
les flavonoides monomeéres se situent entre 250 et 600 Da. Cette diversité de tailles
moléculaires influe directement sur leurs propriétés biologiques, leur solubilité ainsi

que leur biodisponibilité (Munin et Edwards-Lévy 2011).
Solubilité

La solubilité des polyphénols est déterminée par leur structure chimique. Les
composes de petite taille, notamment les acides phénoliques et les flavonoides
glycosylés, sont généralement hydrosolubles et se dissolvent facilement dans I'eau
ainsi que dans les solvants polaires tels que I'éthanol, le méthanol et I'acétone (Munin
et Edwards-Lévy 2011).

Acidité et constante de dissociation (pKa)

Les polyphénols sont des acides faibles dont les groupements phénoliques (—OH)
présentent des valeurs de pKa comprises entre 7 et 12, et les groupements
carboxyliques des acides phénoliques des valeurs plus basses, de l'ordre de 4 a 5. Le
pH du milieu conditionne ainsi leur état d'ionisation, et par conséquent leur solubilité,

leur réactivité et leur biodisponibilité (D’Archivio et al. 2010).
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Stabilité et sensibilité aux facteurs environnementaux

Les polyphénols sont des molécules instables, sensibles a de nombreux facteurs
environnementaux tels que la lumiere UV, la chaleur (> 60 °C), le pH alcalin,
I'oxygene et certains ions métalliques (Fe?*, Cu?*), qui induisent leur dégradation par
oxydation, polymérisation ou brunissement enzymatique. Cette instabilité représente le
principal obstacle a leur conservation et a leur valorisation dans les applications

alimentaires, cosmétiques et pharmaceutiques (Albuquerque et al. 2021).
c) Méthodes d’extraction

L’extraction des polyphénols peut étre réalisée par différentes techniques, notamment
I’extraction par solvants, 1’extraction par fluide supercritique et I’extraction assistée
par micro-ondes. Leur purification est assurée par la chromatographie et
’ultrafiltration, permettant d’isoler efficacement les composés d’intérét (Wekre et al.

2019).

d) Activités biologiques et applications

- Activitée antioxydante: Les polyphénols d'Ulva présentent une activité
antioxydante notable, avec une capacité de neutralisation des radicaux libres DPPH
et ABTS, cette activité étant attribuée a la présence de composés tels que l'acide
gallique et la rutine (Doss et al. 2025).

- Effets anticancéreux : les polyphénols d'Ulva montrent un potentiel anticancéreux
préliminaire, suggérant une inhibition de la prolifération des cellules cancéreuses
(Cindana Mo’o et al. 2020).

- Grace a leurs propriétés fonctionnelles, Les polyphénols sont largement utilisés
dans les domaines des nutraceutiques, de la conservation alimentaire et de la
cosmétique en raison de leurs propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires et
antimicrobiennes. Ils sont également de plus en plus extraits a partir de résidus
agro-industriels, ce qui s’inscrit dans une approche de valorisation durable et de

chimie verte (Bernini et al. 2024).
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I11.  Patchs pour le visage
1. Composition et structure des patchs pour le visage

Les patchs cosmétiques pour le visage sont des systemes de délivrance topique
constitues d'une matrice polymérique hydrophile (Cal6 et Khutoryanskiy 2015) dans
laquelle sont incorporeés les principes actifs. Ces composés peuvent inclure des agents
hydratants, des émollients ainsi que des substances a effet anti-rides. Cette matrice
joue un role essentiel dans la stabilité des actifs et dans le contréle de leur libération au
contact de la peau (Gueret, 2000).

Figure 8: Masque facial en tissu (https://www.voici.fr)

2. Les types des patchs de visage
On distingue quatre grandes catégories (Saeed et Yang 2025) :
e Les patchs hydrogel

Sont des systemes a matrice gélifiée composée de polymeres naturels tels que le
carraghenane, la gomme xanthane et la gomme de caroube (Kongkwamcharoen
et al. 2023), présentant une teneur en eau trés élevée, (90 et 99 % du poids total) .
Leur formulation associe plusieurs constituants aux fonctions complémentaires :
I'eau purifiee comme solvant principal, des polyols a fonction humectante et

plastifiante (glycérine, propylene glycol), des agents gélifiants assurant la
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structuration de la matrice, des agents de réticulation renforcant sa cohésion
mécanique, des principes actifs cosmétiques ciblés, ainsi que des conservateurs

garantissant la stabilité microbienne du systeme (Mitura et al. 2020).

e Les patchs en biocellulose
Structure nanofibreuse d'origine naturelle, offrant un ajustement optimal a la
surface cutanée (Saeed et Yang 2025).

e Les patchs hydrocolloides
A base de gélatine, pectine et carboxyméthyl cellulose, sont principalement
destinés au traitement des imperfections (Saeed et Yang 2025).

e Les patchs & micro-aiguilles
Elaborés en polyméres biodégradables (acide hyaluronique, chitosane, acide

polylactique), assurent une délivrance des actifs en profondeur (Wu et al. 2024).

3. Principe genéral de fonctionnement

Les patchs pour le visage offrent une administration localisée des principes actifs,
permettant une action ciblée sur des zones spécifiques de la peau et optimisant leur
concentration au site d'application. Leur fonctionnement repose sur un mécanisme
d'activation en présence d'un liquide aqueux ou alcoolique, qui assure la solubilisation
progressive des substances actives et facilite leur diffusion a travers les couches
cutanées (Unlii et Tursen 2019). Les avancées technologiques récentes, notamment
I'électrofilage, ont permis de concevoir des patchs a structure nanofibreuse a grande
surface spécifique, améliorant la capacité d'encapsulation des actifs et offrant un

contr6le plus précis de leur libération dans le temps (Huang et al. 2024).

4. Meécanismes d'action sur la peau

Dans le cas spécifique des patchs hydrogel, I'action sur la peau repose sur quatre

mécanismes complémentaires (Rashid et al. 2025) :

o Effet occlusif : la matrice crée une barriere limitant la perte insensible en eau
favorisant ainsi I'hydratation de la couche cornée.

o Adhérence intime : le gel épouse parfaitement les reliefs du visage, maximisant la
surface de contact et optimisant le transfert des actifs.

« Effet rafraichissant : la teneur élevée en eau procure une sensation de fraicheur

apaisante immédiate.
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o Veéhiculage des actifs : les principes actifs migrent de la matrice vers la peau par
gradient de concentration.

5. Mécanismes de libération des actifs
La libération des principes actifs est modulée par des paramétres structuraux,
notamment la densité de réticulation, la masse molaire des polyméres et la taille des
molécules actives, ainsi que par des facteurs cutanes tels que la température (32-37
°C), le pH (4,5-6,5) et I'état d’hydratation de la peau. Elle obé€it a trois mécanismes
distincts (Thang et al. 2023) :
« Diffusion : migration des actifs d'une zone de forte concentration vers une zone
de faible concentration selon la loi de Fick, suivant la libération d'un principe actif
a partir d'une matrice solide ou semi-solide selon le type Higuchi.
o Gonflement : absorption de I'eau cutanée entrainant la dilatation de la matrice et
la libération des actifs piégés.
« Erosion progressive : dissolution graduelle de la matrice assurant une libération &

vitesse constante.
6. Avantages des patchs du visage

Les patchs pour le visage se distinguent par leur facilité d'utilisation, leur application
propre et leur intégration aisée dans les routines de soins quotidiennes, ce qui en fait
une forme galénique particulierement appréciée en cosmétique moderne. Leur
efficacité ciblée et leur mode d'action contrélé renforcent davantage leur attractivité

aupres des utilisateurs (Huang et al., 2024).

Les patchs hydrogel offrent plusieurs atouts majeurs. Leur effet réservoir permet un
apport hydrique massif et prolongé, tandis que I'effet occlusif qu'ils générent multiplie
la pénétration des actifs par 3 a 10 fois par rapport a une application classique. La dose
d'actifs délivrée est parfaitement maitrisée par unité de patch, avec un ciblage precis de
zones anatomiques spécifiques telles que le contour des yeux ou les sillons

nasogéniens (Yahya et al. 2025).

Les polyméres employés, d'origine naturelle, sont biodégradables et biocompatibles,
garantissant une excellente tolérance cutanée. Ces systémes se distinguent également

par leur grande polyvalence, permettant l'incorporation d'une diversité d'actifs
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cosmetiques : hydratants (acide hyaluronique, aloe vera), anti-age (peptides, rétinol,
vitamine C), éclaircissants (niacinamide, arbutine) ou apaisants (allantoine, céramides)
(Rashid et al. 2025).

7. Potentiel des ulvanes et des polyphénols en formulation de patchs cosmétiques

Les ulvanes apparaissent comme des candidats particulierement prometteurs pour la
formulation de patchs cosmétiques. Grace a leur aptitude a former des hydrogels
biocompatibles, a leurs activités antioxydante et anti-inflammatoire intrinséques, ainsi
qgu'a leur pouvoir hydratant et filmogene, ils pourraient assurer simultanément la
fonction de matrice structurante et celle de principe actif cosmétique, constituant ainsi

un systéme bifonctionnel innovant a forte valeur ajoutée (Pari et al. 2025).

Les polyphénols représentent des principes actifs de premier ordre pour la formulation
de patchs cosmétiques. Leur fort potentiel antioxydant, leurs propriétés anti-
inflammatoires et anti-dges en justifient pleinement I’intérét. Toutefois, leur
intégration efficace dans des formulations cutanées nécessite leur stabilisation au sein
de matrices appropriées qui garantissent a la fois leur protection, leur libération

contr6lée et leur pénétration optimale a travers la peau (Farhan 2024).
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1. Récolte des algues et préparation des échantillons
1.1 Objectif du travail

L’objectif de ce travail est d’explorer la valorisation durable des algues vertes du
genre Ulva en tant que source de molécules bioactives a fort potentiel cosmétique, en
vue de développer des patchs faciaux a base d’ulvanes et de polyphénols. Il consiste a
extraire et caractériser ces composés pour évaluer leurs propriétés biologiques. Ce
travail décrit également les différentes étapes expérimentales, depuis la collecte de la
matiére premiere jusqu’a la caractérisation du produit final. Il s’inscrit dans une
démarche de formulation de cosmétiques naturels, sdrs et respectueux de
I’environnement et vise a concevoir des produits dermo-cosmétiques innovants et

durables.
1.2 Présentation de la zone d’échantillonnage

La récolte a été effectuée au boulevard Fouka Marine dans la wilaya de Tipaza.
Localisé sur la cote centre-nord de 1’ Algérie (aux coordonnées 36.67° N et 2.74° E), ce
secteur se caractérise par un littoral essentiellement rocheux. Cette nature de terrain en
fait un écosystéme particulierement riche c'est un site idéal pour analyser les
peuplements algaux, qu'il s'agisse de leur organisation spécifiqgue ou de la faune
benthique. Parmi la flore dominante, I’algue verte Ulva, occupe une place centrale ;
elle ne se contente pas de coloniser les rochers, elle sert aussi d'habitat indispensable a

de nombreuses espéces animales marines de la région.

Boulevard Fouka Marine f R
Ve

o~
des fétes Aghiles } L
T & =

FOUKAITMARINE

Figure 9: Boulevard Fouka Marine tipaza https://www.google.com/intl/fr/earth/
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1.3 Préléevement de la biomasse algale

La récolte s'est déroulée le 18 février 2026. Malgré une météo assez difficile ce jour-
Ia, marquée par des vents violents et une mer agitée, nous avons réussi a collecter une

quantité de biomasse suffisante pour nos analyses.

Figure 10: Collecte manuelle des algues sur site

Une fois prélevés, les échantillons ont été immédiatement conservés dans une glaciére
remplie d'eau de mer. Cette précaution a permis de maintenir les algues dans des

conditions optimales de fraicheur durant leur transfert.

Figure 11: Conditions de transport des algues dans 1I’eau de mer

1.4 Prétraitement de 1’algue Ulva sp : selon (Postma et al. 2018)
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Les algues ont d'abord été rincées abondamment a I'eau courante, puis a I'eau distillée.
Cette étape est cruciale pour éliminer toutes les impuretés fixées sur la biomasse,

comme le sable et les débris.

Figure 12: Lavage des algues récoltées.

La biomasse propre a ensuite été placée a I’étuve a une température modérée (40 et 45

°C) pendant 24 a 48 heures, jusqu'a dessiccation compléte.

Figure 13: Séchage des algues.

Les algues séchées ont été broyées a l'aide d'un broyeur. Cette action permet de
réduire la structure de I'algue pour faciliter I'extraction ultérieure.
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Figure 14: Broyage des algues.

La poudre obtenue a été tamisée a 200 um. Afin d'assurer une granulométrie fine et
homogene. Enfin, nous l'avons conservée dans des boites stériles, stockées a
température ambiante (environ 25 °C), a l'abri de I'humidité et la lumiére jusqu'au

moment des analyses.

Figure 15: Tamisage des algues.
2. Extraction de l'ulvane

e Protocole d'extraction de I'ulvane

Le protocole d’extraction a été réalisé en s’inspirant de la méthode décrite par
(Pappou et al. 2022), avec certaines modifications adaptées aux conditions

expérimentales de cette étude :
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- Une masse de 30 g de poudre d’algue a été macérée pendant 48 heures a
température ambiante dans un mélange méthanol/dichlorométhane/eau (80:40:20,
v/v/v) afin d’éliminer les lipides et les pigments, garantissant ainsi une meilleure

pureté de ’ulvane.

Figure 16: Délipidation et dépigmentation de la poudre d’algue

- Filtrer et récupérer la biomasse algale dépigmentée et délipidée. Puis la transférer
dans un bécher contenant 600 mL d’eau distillée, puis chauffage sous reflux a 80—

90 °C pendant 2 heures sous agitation magnétique.

Figure 17: Extraction aqueuse de 1’ulvane sous chauffage a reflux

- Apres refroidissement, filtrer et centrifuger le filtrat a 2800 tr/min pendant 15 min

pour éliminer les particules insolubles.
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Figure 18: Filtration et centrifugation de la solution algale

- Filtrer le surnageant et Précipiter 1’ulvane on ajoutant 4 v d’éthanol (96 %) pour 1

v de solution algale pour former 1’ulvane.

Figure 19: Précipitation de 1’ulvane par 1’éthanol

- Filtrer pour récupérer 1’ulvane et sécher a 45 °C pendant 24 heures.

Figure 20: Récupération de I’'ulvane précipité.
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Le diagramme suivant récapitule toutes les étapes d’extraction de I’ulvane :

Prétraitement : pour éliminer les lipides, pigments et
composés indésirables.

Extraction aqueuse a chaud : afin de solubiliser et
extraire I’ulvane de la paroi algale.

Clarification (filtration et centrifugation): en vue
d’éliminer les résidus insolubles et purifier ’extrait.

Précipitation a I’éthanol: pour isoler 'ulvane de la
solution aqueuse.

Séchage : pour obtenir I’ulvane sous forme solide et
stable.

Figure 21: Diagramme simplifié¢ du procédé d’extraction de 1’ulvane.
3. Caractérisation de I’ulvane extrait
3.1 Tests physico-chimiques

3.1.1 Rendement

Selon (Peng et al. 2020) le rendement d’extraction a été calculé pour évaluer
I’efficacité du procédé. Il correspond au rapport entre la masse d’ulvane sec récupérée
apreés extraction et la masse initiale de la poudre d’algue utilisée. Le calcul a été

effectué selon la formule suivante :

masse d'ulvane extrait (g)

Rendement (%) = x 100

masse d’algues seches (g)

3.1.2 Test de solubilité

Ce test permet d'observer le comportement de l'ulvane dans différents milieux. Nous
avons testé sa solubilité dans I'eau distillée ainsi que dans des solvants organiques
(éthanol, acétone).
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e Protocole

Une prise d'essai de 0,1 g d'ulvane a été introduite dans 10 mL de solvant (eau
distillée, éthanol et acétone). Le mélange a été maintenu sous agitation magnétique
a température ambiante pendant environ 30 minutes afin d'observer la dissolution

ou la saturation de la solution.

Figure 22: Test de solubilité de 1’ulvane

3.1.3 Mesure du pH

La mesure du pH est essentielle pour déterminer le caractere acide ou basique de

I'extrait en solution.
e Protocole

Une solution d'ulvane a 1 % a été préparée (1 g d'extrait dans 100 mL d'eau distillée).
Apreés une agitation compleéte et un court temps de repos, la valeur du pH a été relevée

a l'aide d'un pH-meétre préalablement étalonné.

Figure 23: pH métre
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3.2 Mise en évidence des sucres totaux (Test au Phénol-Acide Sulfurique)
3.2.1 Objectif

L’objectif de ce test est de confirmer la nature polysaccharidique de notre extrait

d’ulvane. En mettant en évidence la présence de sucres totaux (Du Bois et al. 1956).
3.2.2 Principe de la méthode

Sous I’action de 1’acide sulfurique concentré, les polysaccharides sont hydrolysés en
sucres simples, lesquels subissent ensuite une déshydratation pour former des dérives
furfuraliques. La réaction de ces composés avec le phénol engendre une coloration

jaune-orangé a brun, témoignant de la présence de glucides (Du Bois et al. 1956).

3.2.3 Protocole

1. Leblanc
Un blanc a été préparé en utilisant 1 mL d’eau distillée. Quelques gouttes de phénol
ont ensuite été ajoutées, suivies de 1’ajout de 2 mL d’acide sulfurique concentr¢.

2. La solution d’ulvane

- 0.5 mL de la solution d'ulvane a été introduite dans un bécher propre.
- 0.5 ml de phénol ont été ajoutées a I'échantillon.
- Ajouter rapidement 2.5 mL d'acide sulfurique concentré.

3.3 Analyse par spectroscopie infrarouge (FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est I'une des techniques
les plus efficaces pour caractériser la structure de l'ulvane. Elle permet d'identifier les
principaux groupements fonctionnels de la molécule en mesurant lI'absorption sélective

du rayonnement infrarouge par les liaisons chimiques (Al-Amin et al. 2025).
3.3.1 Principe et Appareillage

Le principe repose sur l'absorption de I'énergie infrarouge par les molécules, ce qui
provoque des vibrations spécifiques (étirement ou déformation) de leurs liaisons.
Chaque groupement chimique absorbant a une longueur d'onde précise, le spectre
obtenu constitue une Vvéritable "empreinte digitale” structurale du composé (Al-Amin
et al. 2025).
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3.3.2 Mode opératoire
L'analyse a été réalisée selon la méthode de la pastille :

1. Une faible quantité d'échantillon d'ulvane a été broyée finement.

2. Cette poudre a été soumise a une presse afin d'obtenir une pastille fine et
translucide.

3. La pastille a été placée dans le spectrophotométre. Le logiciel intégré a ensuite
traité les données par transformée de Fourier pour générer le spectre final,

montrant l'intensité de I'absorption en fonction du nombre d'ondes.

Figure 24: Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)

3.4 Activité anti-inflammatoire des ulvanes

Principe

L'activité anti-inflammatoire des ulvanes a été évaluée par sa capacité a inhiber la
dénaturation thermique de la BSA (albumine sérique bovine). Les absorbances ont été
mesurées a 660 nm, et les taux d'inhibition ont eté calculés par rapport au diclofénac,

utilisé comme anti-inflammatoire de référence (Mizushima et Kobayashi 1968).

Protocole expérimental

Selon la méthode de (Mizushima et Kobayashi 1968):

33

——
| —



Matériel et méthodes Sl

- Préparer une solution de BSA a 2 % dans I'eau distillée, et une solution d’ulvane a
1 %.

- Dans chaque tube a essai, mélanger 450 pL de solution de BSA avec 50 pL de la
solution d'ulvane et 2,5 mL de tampon phosphate. Un tube témoin, dans lequel
I'échantillon a été remplacé par de l'eau distillée a été également préparé. Réaliser
chaque essai en triplicata.

- Incuber les mélanges a 37 °C pendant 20 minutes, puis a un chauffage a 57 °C
pendant 30 minutes au bain-marie afin de provoquer la dénaturation de la protéine.

- Apres retour a température ambiante, mesurer I'absorbance a 660 nm au
spectrophotometre.

- le pourcentage d'inhibition a été calculé pour quantifier [l'activité anti-

inflammatoire de l'ulvane par :

L A témoin — A échantillon
% Inhibition = A temoin X 100

A témoin : absorbance du tube témoin (sans échantillon).

A échantillon : absorbance du tube contenant l'ulvane.
4. Extraction des composés phénoliques

L'extraction des polyphénols a été réalisée selon (Pappou et al. 2022) par macération
a froid, une méthode douce qui permet de préserver l'intégrité des molécules

thermosensibles.
Protocole

e 50 g de poudre d'algue a été dépigmenté par ’hexane pendant 48h. Apres filtration
la biomasse a été immergée dans ce solvant de 1000 mL un mélange hydro-
éthanolique (éthanol 80 % / eau distillée 20 %) pendant 96 heures a température
ambiante a I'abri de la lumiere. Filtrer chaque 48 heure a l'aide d'un papier filtre
(0,45 um), le résidu solide a été récupéré et remis en contact avec une nouvelle

portion de solvant frais.
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Figure 25: Dépigmentation de la poudre d’algue

o Les différents filtrats ont été concentrés a l'aide d'un évaporateur rotatif a 50
°C.

Figure 26: Concentration des filtrats par évaporation rotative

La solution phénolique finale a été stockée a 4 °C pour garantir sa stabilité avant

les analyses ultérieures.

Le diagramme ci-dessous résume les différentes étapes de 1’extraction des

composés phénoliques :
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Prétraitement : pour éliminer les pigments.

Macération: afin de solubiliser les composés
phénoliques.

Filtration : en vue de séparer I’extrait du résidu
solide.

2°™ extraction: pour maximiser le rendement de
I’extraction.

Concentration: pour éliminer le solvant et
enrichir I’extrait.

Figure 27: Diagramme simplifi¢ du procédé d’extraction des composés phénoliques.
5. caractérisation des polyphénols extraits
5.1 Mesure du pH

La mesure du pH est essentielle pour déterminer le caractere acide ou basique de

I'extrait en solution.

Protocole
La valeur du pH d’une solution de polyphénols a été relevée a l'aide d'un pH-métre

préalablement étalonne.

Figure 28: pH métre

5.2 Dosage des composés phénoliques totaux : la méthode de Folin-Ciocalteu
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1. Objectif

L'objectif de cette analyse est de quantifier la concentration en composés phénoliques
totaux présents dans notre extrait. Cette mesure permet d'évaluer I'efficacité de notre

solvant d'extraction. (Ruiz-Vasquez, L., et al. (2026))
2. Principe de la méthode : selon Singleton et Rossi (1965)

Le principe repose sur le transfert d'électrons en milieu alcalin : les composés
phénoliques réduisent le réactif de Folin, ce qui provoque I'apparition d'une coloration
bleue intense. L'intensité de cette coloration, mesurée par spectrophotométrie (765
nm), est proportionnelle & la quantité de phénols présents dans I'échantillon. (Ruiz-
Vasquez, L., et al. (2026))

3. Protocole expérimental

o Pour quantifier les polyphénols dans notre extrait, nous avons préparé une gamme
étalon a partir d'une solution mére d'acide gallique. Cette gamme se compose de 7

tubes, répartis comme suit :

Tableau 2: la gamme étalon d'acide gallique et de I'échantillon

Tube | Nature Concentration (mg/L)

0 Témoin Blanc | O (Eau distillée + réactifs)
1 Acide Gallique | 0,5

2 Acide Gallique | 1,0

3 Acide Gallique | 1,5
4

5

6

Acide Gallique | 2,0
Acide Gallique | 2,5

Echantillon Solution de polyphénols ¥

o Ajouter 2,5 mL du réactif de Folin-Ciocalteu (dilué a 10 %) a chaque tube et
laisser le mélange réagir pendant 5 min.

e Ajouter 2 mL d'une solution de carbonate de sodium (Na2 CO3) a 7.5 %.

e Incuber les tubes a I'obscurité pendant 30 min a température ambiante.

o Relever I'absorbance au spectrophotométre. Les concentrations ont été déduites a

partir de la courbe d’étalonnage.
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Figure 29: La gamme d’étalonnage pour le dosage des composés phénoliques

Formulation et élaboration du patch facial

Les patchs ont été formulés selon le protocole décrit par Sulastri et al. (2021),

avec certaines modifications apportées afin de 1’adapter aux conditions

expérimentales de cette étude.

Toutes les manipulations ont été réalisées dans des conditions d'asepsie afin de

prévenir toute contamination microbiologique et de garantir la qualité et la sécurité

des patchs formulés.

Chauffer I’cau distillée a 50 °C.

Ajouter d’ulvane et bien mélanger jusqu’a 1’obtention d’un gel homogene.
Laisser tiédir jusqu’a environ 40 °C.

Ajouter la solution phénoligue, la glycérine et un conservateur.

Me¢élanger jusqu’a obtenir une solution homogene.

Imbiber la matrice du patch dans la solution préparée précédemment.

Stocker les patchs dans des sachets (emballage) contenant de la vitamine E et

conserver a l'abri de la lumiére jusqu'a leur utilisation.
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7. Controles du patch formulé

7.1 Mesure du pH

Déterminer I’acidité du patch pour vérifier la compatibilité cutanée.
Protocole

La valeur du pH du patch a été relevée a I'aide d'un pH-metre préalablement étalonné.

Figure 30: pH métre

7.2 Controle microbiologique du patch

1. Objectif

Un contréle microbiologique a été effectué afin de s'assurer de la sécurité du patch
facial formulé et de sa conformité aux exigences cosmétiques. Ce contrdle permet de
vérifier qu’il n’y a pas de contamination microbienne susceptible d’altérer la qualité du

produit ou de présenter un risque pour la santé de I’utilisateur.

2. Types de controle effectués
On a effectué¢ deux sortes d’analyses :
- Analyse quantitative
Elle consiste a déterminer la charge microbienne globale et comprend :
* la flore aérobie mésophile totale
* levures et moisissures
- Analyse qualitative
Elle a pour but de détecter la présence de germes pathogenes interdits dans les
produits cosmétiques :

* Pseudomonas aeruginosa
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* Staphylococcus aureus

» Escherichia coli

Les analyses ont été réalisées selon les normes suivantes :
ISO 21149/ NA 8287 : flore mésophile aérobie totale
ISO 16212 / NA 8285 : levures et moisissures

ISO 22717 / NA 8292 : Pseudomonas aeruginosa

ISO 22718 / NA 8293 : Staphylococcus aureus

ISO 21150 : Escherichia coli

3. Préparation des échantillons

e Suspension mere

- Dans des conditions d’asepsie strictes, peser 10 g de I’échantillon (le patch) puis
transférer dans un flacon stérile.

- Ajouter 90 mL d’eau peptonée tamponnée stérile afin d’obtenir une dilution initiale
de 107'. Le mélange a ét¢ homogénéisé jusqu’a 1’obtention d’une suspension
uniforme.

- Laisser la préparation au repos pendant 30 minutes a température ambiante, afin
de favoriser la remise en suspension des microorganismes.

o Dilutions décimales

A partir de la solution mére on a fait une série de dilutions décimales. Pour ce faire :

- Transférer 1 mL de la suspension initiale dans un tube contenant 9 mL de diluant
stérile et homogénéiser le mélange.

- On a répété l'opération de la méme facon afin d'obtenir une série de dilutions

successives jusqu'a la dilution 10~

Flore mésophile aérobie totale (FMAT)

Cette etape permet de dénombrer tous les micro-organismes aérobies capables de se
développer a une température de croissance optimale.

- Pour chacune des dilutions réalisées. Mettre 0,1 mL en surface sur une gélose TSA.
L'inoculum est ensuite étalé uniformément sur toute la surface du milieu au moyen
d'un étaleur (rateau) stérile.

- Placer les boites de Pétri en étuve a une température de 32,5 + 2,5 °C pendant 72

heure.
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Apres incubation, on lit les boites dont la densité est exploitable, soit entre 15 et 300
colonies (UFC).
- La concentration microbienne du patch a I'état initial est déterminée par la suite par la

moyenne pondéree et la formule de Guiraud et Galzy :

N Xc 1
= x —_
V(nl x0,1n2) d

N : nombre de microorganismes (UFC/g ou UFC/mL).
>C : somme des colonies comptées.

V : volume ensemencé (mL)

ni : nombre de boites retenues a la premiere dilution
n2 : nombre de boites retenues a la deuxieme dilution

d : dilution correspondant a la premiere dilution retenue

Levures et moisissures

On se propose d'isoler ces micro-organismes sur un milieu de culture sélectif
(Sabouraud) favorable a leur développement. Pour chacune des dilutions réalisées.
Mettre 0,1 mL en surface sur une gélose sabouraud. On étale ensuite I'inoculum
uniformément sur toute la surface du milieu avec un étaleur (rateau) stérile.
- Les boites de Pétri sont incubées a une température de 25 °C pendant 3 a 5 jours.
- A l'issue de l'incubation, les deux types de colonies sont reconnaissables a I'ceil nu :

» Levures : Colonies bombées, circulaires, semblables a des colonies bactériennes.

Crémeuses, lisses, le plus souvent blanches ou rosées.
» Moisissures : grandes taches envahissantes, souvent de couleur variable (vert, noir,

gris). Filamenteuses ou poudreuses (ressemblance avec le duvet ou le coton).

Recherche de germe a pouvoir pathogénes

1. Phase d'enrichissement

Cette étape permet de lever l'inhibition des conservateurs éventuellement présents dans
le patch.

Introduire 10 g de patch dans 90 mL de bouillon TSE, soit une dilution au 10°'. Puis

incuber entre 6 et 24 heures a une température de 32 °C.
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2. Phase d'isolement sur milieux sélectifs
» Pseudomonas aeruginosa
L’ensemencement a été réalisé sur Gélose Cétrimide (milieu sélectif des
Pseudomonas). Pendant 48 heures a 32,5 °C.
= Lecture : Présence de colonies vert-jaune
» Staphylococcus aureus
L’ensemencement a été réalise sur Gélose Baird-Parker pendant 24 a 48 heures a 32,5
°C.
= Lecture : Colonies noires entourées d'un halo clair.
» Escherichia coli
L’ensemencement a été réalisé sur Gélose VRBL pendant 24 heures a 32,5 °C.
= Lecture : Colonies rouge brique d'un diamétre > 0,5 mm, entourées d'un halo de

précipitation des sels biliaires.

Figure 31: Controle microbiologique du patch facial

6.3 Test d'irritation cutanée

Les tests cutanés chez I'hnomme sont une étape réglementaire clé pour tout produit
cosmétique avant sa mise sur le marché, encadrée par le Reglement européen
N°1223/2009 qui interdit les tests sur animaux depuis 2009 (Barthe et al. 2021).

1. Objectif

Evaluer la tolérance cutanée de la formulation cosmétique aprés une application en

conditions occlusives, chez 5 volontaires sains (SCCNFP, 1999).
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2. Considérations ethiques

Avant la réalisation du test, chaque volontaire sera informé des objectifs, du protocole,
de la duréee et des risques éventuels de I'étude (irritation, rougeur ou démangeaison
transitoire) avant de signer un formulaire de consentement éclairé. Tout participant
reste libre de se retirer a tout moment. La confidentialité des données sera garantie

conformément aux principes d’éthiques en vigueur (SCCS, 2021).

3. Protocole
Selon Mehling et al. 2020 et Brans et Mahler 2023

- Nettoyer la face interne de I'avant-bras, puis laisser sécher a l'air libre.

- Déposer le patch cosmétique sur la zone pendant 15 min.

- Observer chaque site a 1'eeil nu afin de détecter toute réaction cutanée (rougeur,
démangeaison, sensation de brilure, cedéme ...) et noter les observations.

- Nouvelle observation des mémes sites aprés 24 h, 48 h et 72 h afin de détecter les

réactions retardées.

Figure 32:teste d’irritation cutanée
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Le diagramme ci-dessous présente de manicre synthétique I’ensemble de la démarche
expérimentale adoptée dans cette étude, depuis la récolte de 1’algue jusqu’au controle
final du patch formulé, en passant par les différentes étapes d’extraction des principes

actifs et de formulation du produit :

Récolte de I’algue marine D&f

Prétraitement de I’algue @
y 1/
Extraction de ’ulvane Extraction des polyphénols A

==

Caractérisation des extraits :
Rendement — solubilité — pH — FTIR — activités M
biologiques — dosage des polyphénols

N

Formulation du patch

v
Controdles du patch :
P &

pH — contrdle microbiologique

|

Test de tolérance cutanée

Figure 33: Diagramme simplifié de la démarche expérimentale
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Résultats et discussion
1. Identification macroscopique de I'algue récoltée

L’algue verte collectée dans la zone de fouka marine a été identifiée comme
appartenant au genre Ulva (Chlorophyta), L’identification a été réalisée au laboratoire,
un thalle foliacé aplati de couleur verte vive a vert olive, Iégerement plus foncé a la
base a été observé. Sa texture est membraneuse, souple et translucide, avec des lames
minces organisées en lanieres allongées, aux bords ondulés. La base du thalle apparait
plus compacte et plus pigmentée, suggérant la présence d'une zone d'attache au
substrat. L'ensemble de ces caractéres morphologiques est cohérent avec le genre
Ulva. (Koeman et Van Den Hoek 1981)

Figure 34: Identification de I’algue récoltée.

2. Caractérisation de ’ulvane extrait

2.1 Tests physico-chimiques

2.1.1 Détermination du rendement

Le rendement d'extraction de l'ulvane a éeté calculé a partir de 30 g de biomasse séche
d'Ulva, ayant permis l'obtention de 3 g d'ulvane, soit un taux de rendement de 10 %,

déterminé selon la formule suivante :

masse d’'ulvane extrait (g)

Rendement (%) = x 100

masse d’'algues seches (g)

Rendement (%) = 33—0 x 100

Rendement (%) = 10%

Le rendement obtenu de 10 % est cohérent avec ceux rapportés dans la littérature pour

les espéces du genre ulva, généralement comprise entre 8 % et 29 % (Kidgell et al.
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2019a), cette variabilité étant attribuée a plusieurs facteurs tels que la saison de récolte,
I'état physiologique des algues ainsi que la méthode d'extraction utilisee. Ce résultat
témoigne ainsi d'une extraction efficace et d'une préservation satisfaisante de l'ulvane

au cours des différentes étapes du traitement.

Rendement d'ulvane

10%

M autres composants

ulvane

Figure 35: Diagramme représentant le rendement en ulvane extrait a partir d'Ulva

2.1.2 Test de solubilité

Les résultats obtenus montrent une solubilité élevée de l'ulvane extrait dans I'eau
distillée, ou il forme une solution visqueuse, stable et homogéne. Ce comportement est
directement lié a la nature chimique de ce polysaccharide marin, dont les groupements
polaires carboxyles, hydroxyles et sulfates lui conferent une forte affinité pour les
molécules d'eau. Reconnu dans la littérature comme une fibre soluble a caractere
hydrophile marqué. L'ulvane est en effet capable de former des gels aqueux stables,

une propriété caractéristique des polysaccharides marins (Lahaye et Robic 2007).

Figure 36: Solubilité d’ulvane dans I’eau distillée.
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En revanche, aucune solubilisation n'a été observée dans les solvants organiques testés,

notamment I'éthanol et I'acétone, ou l'ulvane s'est déposé au fond sans se dissoudre.

Cette insolubilité s'explique par la faible polarité de ces milieux, insuffisante pour

établir des interactions avec les chaines macromoléculaires hydrophiles de l'ulvane. Il

est & noter que méme I'éthanol, pourtant doté d'une certaine polarité résiduelle, n'a pas

permis la mise en solution du polymere. L'ensemble de ces résultats confirme ainsi le

caractére strictement hydrosoluble de l'ulvane, étroitement lié a la présence de ses

groupements ioniques, et souligne I'inadaptation des solvants organiques peu polaires a

sa solubilisation (C. Li et al. 2023).

\/

Figure 37 : Insolubilité de I’ulvane dans 1’éthanol

Figure 38: Insolubilité de 1’ulvane dans 1’acétone.

Les résultats des essais de solubilité de 1’ulvane sont résumés dans le tableau 3 :

Tableau 3:Résultat du test de solubilité

Solvant Solubilité
Eau distillée v soluble
Ethanol (95 %
thanol (95 %) X insoluble
Acétone .
X insoluble
( |
L %)
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2.1.3 Mesure du pH

Le pH de la solution d'ulvane a été mesuré a l'aide d'un pH-metre de laboratoire, apres
sa dissolution dans I'eau distillée. La valeur obtenue est de 7,58 proche de la neutralité,
ce qui est cohérent avec la présence de groupements carboxylates sous forme de sels et
de sulfates. Cette valeur s'inscrit dans la fourchette rapportée dans la littérature, elle
s'étendent en effet de 5,5, rapportées par (Massironi et al. 2019) a 10,54, mentionnées
par (Nourhan A. Ashour et al. 2025). Le résultat obtenu dans la présente étude est
ainsi pleinement cohérent avec les valeurs attendues pour un ulvane purifié et extrait a
I'eau chaude. Le pH d'une solution d'ulvane peut varier considérablement selon
I'espéce d'Ulva, la méthode d'extraction employée qu'elle soit a I'eau chaude, acide ou
alcaline ainsi que le degré de purification, notamment par dialyse ou précipitation

éthanolique.

Figure 39: Mesure du pH d’une solution d’ulvane extrait.

2.2 Mise en evidence des sucres totaux (Test au Phénol-Acide Sulfurique)

L'apparition d'une coloration jaune-orangé lors du test au phénol-acide sulfurique
confirme la présence de sucres totaux dans I'extrait d'ulvane. Ce résultat est pleinement
attendu et cohérent avec la nature chimique de l'ulvane, qui est un polysaccharide
sulfaté constitué principalement de L-rhamnose, d'acide D-glucuronique, d'acide L-
iduronique et0 de D-xylose. Ces monosaccharides, une fois libérés par hydrolyse en
milieu acide sulfurique chaud, reagissent avec le phénol pour genérer la coloration

caractéristique observée (Kidgell et al. 2019).
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Ce résultat positif atteste en premier lieu de la nature glucidique de I'extrait obtenu,
démontrant que le protocole d'extraction a effectivement permis d'isoler une fraction
riche en glucides a partir de la biomasse d'Ulva. Il temoigne également de I'efficacité
du procédé mis en ceuvre, qui a réussi a libérer des sucres solubles depuis la paroi
cellulaire de l'algue. Enfin, ces observations sont pleinement cohérentes avec les
données de la littérature, ou le test au phénol-acide sulfurique est systématiquement

positif pour les fractions riches en polysaccharides sulfatés (Barakat et al. 2022).

Figure 40: Blanc (négatif)

Figure 41 : Solution d'ulvane (positif).

2.3 Analyse par spectroscopie infrarouge (FTIR)

L'analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) a été réalisée
afin d'identifier les principaux groupements fonctionnels présents dans l'ulvane extrait

et de confirmer sa nature de polysaccharide sulfaté.
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Figure 42:Comparaison des spectres FTIR de ulvane : (a) spectre de référence
(Madany et al. 2021) (b) spectre expérimental obtenu dans cette étude.

Analyse comparative

Bande O-H (3200-3400 cm™)

La large bande observée autour de 3200-3400 cm™ est attribuée aux vibrations
d'élongation des groupements hydroxyles (-OH) des unités saccharidiques de l'ulvane.
Caractéristiqgue des polysaccharides, cette bande témoigne de [Il'existence de
nombreuses liaisons hydrogéne et confirme le caractére hydrophile marqué de I'ulvane.
Bande C-H (2920-2930 cm™)

La bande enregistrée aux environs de 2920-2930 cm™!' correspond aux vibrations
d'élongation des liaisons C-H des groupements aliphatiques présents dans les résidus
osidiques qui constituent la chaine polysaccharidique.

Bandes COO™ (1600-1650 cm™ et 1400-1450 cm™)

Les bandes relevées dans les régions 1600-1650 cm™ et 1400-1450 cm™ sont
attribuées respectivement aux vibrations asymétriques et symétriques des groupements
carboxylates (COO"). Leur présence atteste de l'existence d'acides uroniques,
notamment I'acide glucuronique et l'acide iduronique, qui sont des constituants
structuraux importants de l'ulvane.

Bande S=0 (1220-1260 cm™)

La bande intense observée entre 1220 et 1260 cm™ est caractéristique des vibrations
d'¢longation des groupements sulfates (S=0O). Elle représente lI'un des marqueurs
structuraux les plus significatifs des polysaccharides sulfatés et confirme la nature

sulfatée de l'ulvane extrait. Confirmant la nature sulfatée de ce polysaccharide. Ces
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groupements sulfate sont connus pour leur rble dans les activités biologiques de
l'ulvane, notamment l'activité antibactérienne, par interaction avec les membranes
bactériennes chargées positivement (Barakat et al. 2022).

Bandes C-O-C et C-O (1000-1150 ¢cm™)

Les bandes enregistrées entre 1000 et 1150 cm™ sont associées aux vibrations des
liaisons glycosidiques (C—O-C) ainsi qu'aux groupements alcooliques (C-O) des
unités monosaccharidiques, confirmant ainsi la structure polysaccharidique de I'ulvane.
Bande C-O-S (820-850 cm™)

La bande observée autour de 820-850 cm™ est attribuée aux vibrations des liaisons C—
O-S des sucres sulfatés. Cette absorption constitue une signature spectrale

caractéristique et distinctive de l'ulvane.
Similitudes et différences entre I’ulvane extrait et I’ulvane de référence

Similitudes

Les spectres FTIR de l'ulvane extrait et de l'ulvane de référence rapporté dans la
littérature présentent les mémes bandes caractéristiques, relatives aux groupements
hydroxyles, carboxylates, sulfates et aux liaisons glycosidiques. Cette concordance
confirme que le polysaccharide extrait posséde bien les caractéristiques structurales

typiques de l'ulvane.

Différences mineures

o Déplacements de pics : De légéres variations des nombres d'onde peuvent étre
attribuées aux différences d'origine de I'algue, aux conditions d'extraction ou aux
variations de composition en sucres et en sulfates.

e Intensités relatives : Les variations d'intensité observées pour certaines bandes,
notamment celles des groupements sulfates, peuvent refléter des différences de

degré de sulfatation ou de pureté entre les échantillons.

Validation de I'extraction

La présence des bandes caractéristiques de I'ulvane, en particulier celles associées aux
groupements sulfates et aux acides uroniques, confirme le succes de la méthode
d'extraction employée et atteste de l'obtention d'un polysaccharide sulfaté de type

ulvane.
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Propriétés potentielles

La richesse en groupements hydroxyles, carboxylates et sulfates confére a I'ulvane
d'importantes propriétés biologiques et physicochimiques, notamment une forte
hydrophilie, une capacité de gélification, ainsi que des activités antioxydantes et anti-
inflammatoires. Ces caracteéristiques rendent l'ulvane particuliérement prometteur pour

la formulation de patchs et d'autres applications cosmétiques.

Le tableau 4 regroupe les principales bandes d’absorption mises en évidence par

I’analyse FTIR de I’'ulvane et leurs attributions aux différents groupements chimiques.

Tableau 4: Principales bandes d’absorption FTIR de ’ulvane et leurs attributions
chimiques.

Nombre d'onde | Attribution Interprétation

(em™)

3200-3400 O-H Présence d’hydroxyles des polysaccharides
2920 C-H Présence de chaines carbonées

1600-1650 COO Présence d’acides uroniques

1220-1260 S=0 Présence de groupements sulfates
1000-1150 C-0-C Présence de liaisons glycosidiques
820-850 C-0-S Présence de sucres sulfatés

2.3 Activité anti-inflammatoire des ulvanes

L'activité anti-inflammatoire de l'ulvane a été évaluée par la méthode d'inhibition de la
dénaturation des protéines, qui repose sur la capacité de I'échantillon a empécher la
dénaturation protéique impliquée dans les processus inflammatoires.

Les valeurs d'absorbance obtenues pour I’ulvane et le témoin sont regroupées dans le

tableau suivant :
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Tableau 5 : Absorbance des solutions d’ulvane et témoin dans le test de dénaturation
de ’albumine

L’échantillon L’ulvane 1 % Témoin
0.628 0.924
DO (660 nm)
0.622 1.072
0.588 1.104
La moyenne 0.612 1.033

Calcule de P’inhibition :

A témoin — A échantillon

% Inhibition = A témoin X 100
o 1.033 — 0.612
9% Inhibition = 1033 X 100

% Inhibition = 40.75%

Les résultats obtenus montrent que l'ulvane extrait posséde une activité anti-
inflammatoire modérée, avec un pourcentage d'inhibition de 40,75 % pour une
concentration de 10 mg/mL, le diclofénac utilisé comme référence a un pourcentage
d'inhibition 97 % selon (Bel§¢ak-Cvitanovi¢ et al. 2018). Cette activité, mise en
évidence par l'inhibition de la dénaturation de I'albumine, est attribuable a la richesse
de l'ulvane en groupements sulfatés et en acides uroniques, reconnus pour leurs
propriétés anti-inflammatoires. Ces observations sont cohérentes avec les travaux
antérieurs rapportant des activités similaires pour les polysaccharides sulfatés issus
d'algues vertes (Sumii et al. 2022). Bien qu'inférieure a celle du diclofénac, cette
activité reste significative et conforte le potentiel de I'ulvane comme candidat naturel

prometteur pour des applications en cosmétique et en biotechnologie.
3. Caractérisation des polyphénols extraits
3.1 Mesure du pH

Le pH de la solution de polyphénols, mesure a I'aide d'un pH-métre de laboratoire, est
de 5,98 indiquant un milieu Iégerement acide. Cette acidité est attribuée a la présence
de groupements hydroxyles des composés phénoliques. La valeur obtenue s'inscrit

dans la fourchette rapportée dans la littérature, généralement comprise entre 5 et 7
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pour les extraits riches en polyphénols (Sun et al. 2017), reflétant un caractere
légérement acide a proche de la neutralité. Les variations observées d'un extrait a
l'autre dépendent de plusieurs facteurs, notamment l'origine de la matiere premiere, la
composition qualitative et quantitative en composés phenoliques, le solvant
d'extraction utilisé ainsi que les étapes de purification appliquées (Lama-Mufioz et
Contreras 2022).

W [ )il

Figure 43: Mesure du pH d’une solution de polyphénols extrait

3.2 Dosage des composés phénoliques totaux : la méthode de Folin-Ciocalteu

La quantification des composés phénoliques totaux dans I'extrait hydroéthanolique
d'Ulva a été réalisée selon la méthode colorimétrique de Folin-Ciocalteu, avec l'acide

galliqgue comme étalon de référence.

Les valeurs d'absorbance obtenues pour les différentes concentrations d'acide gallique

sont regroupées dans le tableau suivant :

Tableau 6: Valeurs d'absorbance des solutions standards d'acide gallique

Acide gallique
Concentration (mg/l) 01]20 40 60 100
D.O 0(0.197 0.402 0.552 0.938

La courbe d'étalonnage établie a révélé une linéarité trés satisfaisante, attestée par un

coefficient de détermination R2 = 0,9985, et suit I'équation de régression :
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ACIDE GALLIQUE

0.5
y =0.0093x + 0.0088

R?=0.9985

0 20 40 60 80 100 120

Figure 44: Courbe d'étalonnage de l'acide gallique utilisée

e Calcul de la concentration
Pour une absorbance de 0,451
Ona:y=0.0093x + 0.0088 y =0.451

X = 2251209088 _ 47 55 mg/L EAG
0.0093
On obtient :

X = 47,55 mg/L EAG

EAG : équivalant Acide Gallique
C=47,55x Fd =47,55 x 25
C=1188, 75 mg/L EAG

La valeur obtenus de 1188,75 mg/L EAG (118,88 mg/g) est cohérente avec les valeurs
rapportées dans la littérature pour les algues vertes du genre Ulva qui montrent des
teneurs en phénols totaux typiquement comprises entre 50 et 200 mg GAE/g d'extrait

sec selon les conditions d'extraction (Srikong et al. 2017)

Ces résultats suggerent que les composés phénoliques identifiés pourraient étre a
I'origine des activités antioxydantes et anti-inflammatoires de I'extrait, grace a leur
capacité a neutraliser les radicaux libres et a moduler les voies inflammatoires
(Keramane et al. 2023)

4. Formulation et élaboration du patch facial

Le patch a été élaboré a partir d'un extrait riche en ulvane et en polyphénols, auquel
ont été ajoutés un plastifiant et un conservateur pour garantir flexibilité et adhésion. La
structure cohérente ainsi obtenue assure une libération progressive des principes actifs

au niveau cutané.
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Figure 45: Aspect visuel du patch cosmétique développé

4.1 Mesure du pH

Le pH de la formulation a été ajusté a l'aide d'une solution d'acide citrique a 6 %,
conduisant a une valeur finale de 5,53, mesurée au pH-metre. Cette valeur s'inscrit
dans la plage physiologique de la peau (4-6) (L. Liu et al. 2017) et respecte les normes
des formulations cutanées compatibles (5,2-5,8) . Un pH acide préserve la barriére
cutanée, minimise les risques d'irritation lors de I'application du patch et confirme la

dermocompatibilité du produit pour un usage topique sir (Liana et al. 2025).

Figure 46: Mesure du pH de la préparation du patch.

4.2 Controle microbiologique du patch facial

Les résultats des analyses microbiologiques ont été confrontés aux exigences des
normes I1SO en vigueur, telles que publiées dans le Journal Officiel de la République
Algérienne (Annexe 1). Le tableau suivant présente une synthése comparative de ces

résultats au regard des limites réglementaires applicables :
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Tableau 7:Résultats des analyses microbiologiques comparés aux limites
réglementaires.

Micro-organismes Résultat Limite Interprétation
recherchés observeé réglementaire
(ISO)
Flore totale Absence m < 10> UFC/ml / Conforme
aérobie mésophile M <2x10? UFC/ml
Levures et Absence <100 UFC/ml Conforme
moisissures
Staphylococcus Absence Absence exigee Conforme
aureus dans1goulml
Pseudomonas Absence Absence exigée Conforme
aeruginosa dans1goulml
Escherichia coli Absence Absence exigee Conforme
dans1goulml

v
N

Figure 47: Résultats des analyses microbiologiques

Les résultats obtenus révelent une absence totale de tout micro-organisme recherche,
qu'il s'agisse de la flore totale aérobie mésophile, des levures et moisissures, ou des
germes pathogenes tels que Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa et
Escherichia coli. Cette absence totale de contamination microbienne témoigne d'une
qualité microbiologique irréprochable de I'échantillon analysé et confirme sa parfaite

conformité aux exigences réglementaires en vigueur.
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4.3 Test d'irritation cutanée
Afin d'évaluer la tolérance cutanée du patch formulé, un test d'irritation a été realisé
sur des volontaires humains. Le produit a été appliqué sur la face interne de l'avant-

bras, et I'évolution de la réaction cutanée a été suivie sur plusieurs jours consécutifs.

L'évaluation post-application effectuée aux intervalles de 1h, 24h, 48h et 72h n'a révélé
aucun signe d'irritation cutanée. En effet, aucune rougeur, inflammation ou cedéme n'a

été observeé au niveau de la zone d'application tout au long de la période de suivi.

Ces résultats s'averent particulierement satisfaisants et attestent que la base du patch
est dermatologiquement bien tolérée, confirmant ainsi son innocuité et son aptitude a

une application cutanée sans risque d'irritation.

Figure 48: Peau saine apres | Figure 49: Peau saine aprés | Figure 50: Peau saine
test (24 h) test ( 48h) apreés test (72 h)
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Fiche d’identification générale ]7

L’algue :

Le genre : ulva sp

La zone : fouka marine

L’ulvane :

Rendement : 10%

Solubilité : v eau distillée
X Ethanol

X Acétone

pH :7.58

Mise en évidence : positif

FTIR : identique avec FTIR de référence

Activité anti-inflammatoire : présente a 40 %

fo Polyphénols :

pH : 5.98

Dosage : C=1188.75 mg/L EAG

Patch :
Ph : 5.37

Contrdle microbiologie : la conformité aux normes d’hygiéne.

Test cutané : patch bien toléré

——
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Conclusion :

Ce travail s’inscrit dans une démarche de valorisation des ressources marines
naturelles a travers I’exploitation de deux biomolécules d’intérét issues de 1’algue verte
Ulva sp. : I’'ulvane, un polysaccharide sulfaté, et les composés phénoliques extraits par
voie hydroéthanolique. L’ objectif principal de cette étude était de développer un patch
a visée cosmétique intégrant ces deux composés bioactifs, afin de tirer parti de leurs
propriétés biologiques complémentaires, notamment leurs activités antioxydante,
hydratante et protectrice, dans la perspective de concevoir un produit innovant

d’origine naturelle.

Les différentes étapes expérimentales ont permis d'obtenir un ulvane présentant les
caractéristiques structurales attendues, confirmées par les analyses physicochimiques
et spectroscopiques. L'extrait polyphénolique, quant a lui, s'est révélé riche en
composés phénoliques totaux, témoignant d'un potentiel antioxydant intéressant. Sur le
plan biologique, I'ulvane a montré une activité anti-inflammatoire moderée, tandis que

les essais microbiologiques ont confirmé I'innocuité des extraits utilisés.

La formulation du patch combinant ulvane et polyphénols a abouti a un dispositif
homogene, stable et facile a manipuler. L'association de ces deux substances naturelles
donne au patch un intérét particulier dans le domaine cosmétique, notamment pour
protéger et préserver I'équilibre cutané. Ces résultats démontrent ainsi qu'il est possible
de concevoir un produit innovant a partir de ressources marines locales, tout en

répondant & une demande croissante de formulations naturelles et durables.

Plus largement, cette étude met en lumiere le potentiel encore largement inexploité des
algues marines algériennes comme source de molécules a forte valeur ajoutée. Des
travaux complémentaires, portant notamment sur I'optimisation des procédés
d'extraction, I'amélioration des propriétés mecaniques du patch et [I'évaluation
approfondie de son efficacité in vivo ainsi que de sa stabilité a long terme,
permettraient de renforcer les perspectives d'application industrielle de cette

formulation.
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En somme, ce travail contribue & approfondir les connaissances sur les biomolécules
d'origine marine et ouvre la voie au développement de nouveaux produits cosmétiques

innovants, alliant efficacité, securité et respect de I'environnement.

En perspective, cette étude pourrait étre approfondie par l'optimisation de la
formulation du patch afin d'améliorer ses performances physicochimiques et sa
capacité de libération des composés actifs. Des études de stabilité, de perméation
cutanee et d'efficacité in vivo permettraient de confirmer son potentiel cosmétique. Par
ailleurs, l'identification des composés phénoliques majoritaires ainsi que I'étude des
interactions entre l'ulvane et les polyphénols contribueraient a une meilleure
compréhension de leurs mécanismes d'action et a une valorisation accrue de ces

biomolécules marines.
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