J Article original Vol.4 N°1 2025

sy

Essais de formulation de gels a base de pectine de Mangifera indica L. (Anacardiaceae) variété Amélie et d’acide
salicylique pour la prise en charge de I’acné vulgaire

Formulation tests based on Mangifera indica L. (Anacardiaceae) pectin variety Amelie and salicylic acid for the
treatment of acne vulgaris

AKA ANY-GRAH Sandrine*, TUO-KOUASSI Nakognon Awa, KOUAKOU Victor, DALLY Ismael, LIA José Arthur,
N'GUESSAN-GNAMAN Kakwokpo Clémence, N°GUESSAN Alain, KOFFI Armand

Laboratoire des Sciences du Médicament, Sciences Analytiques et Santé Publique, Unité de formation et de recherche des
sciences pharmaceutiques et biologiques, Université Felix Houphouét-Boigny, Abidjan, République de Cote d’Ivoire

(*) Auteur correspondant: armelleci@yahoo.fr

Regu le 07 octobre 2024, accepté le 20 mai 2025 et publié le 24 juin 2025
Cet article est distribué suivant les termes et les conditions de la licence CC-BY
(http.//creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.fr)

Résumé

L’acné est la premicre cause de consultation des affections cutanées du visage dans le monde. L’usage de 1’acide salicylique
(AS) dans I’arsenal thérapeutique est limité du fait de nombreux effets indésirables. L’objectif de ce travail a été de mettre au
point des formulations a base d’AS et de pectine de Mangifera indica L. (Anacardiacées) variété Amélie qui permettraient de
réduire les effets indésirables rencontrées avec les formes conventionnelles afin de garantir une sécurité d’utilisation chez les
patients. Aprés extraction et caractérisation de la pectine de mangue, plusieurs formulations de gels avec la pectine naturelle et
la pectine commerciale ont été effectuées. Les gels ont été caractérisés sur le plan macroscopique, physicochimique,
rhéologique et textural. Le rendement d’extraction était de 24%. La pectine de mangue était faiblement méthoxylée avec un
degré d’estérification de 27%. La teneur en acide galacturonique était de 94% et le taux d’humidité de 7%. Des gels stables ont
été obtenus avec 2% de pectine + 0,2% de chlorure de calcium dans du tampon citrate pH 5. L’ajout de 1’acide salicylique a
entrainé une rupture des gels en diminuant leur viscosité. Les gels de pectine étaient rhéofluidifiants. Les gels de pectine
naturelle ont présenté des valeurs de viscosité dynamique et de travail d’adhésion inférieurs aux gels avec la pectine
commerciale ainsi que des caractéres organoleptiques différents.

Mots clés : Acide salicylique, pectine, Mangifera indica, gel, acné vulgaire

Abstract

Acne is the leading cause of consultation for facial skin disorders. The use of salicylic acid (SA) in the therapeutic arsenal is
limited due to numerous side effects. The aim of this project was to develop formulations based on SA and pectin from the
Amélie variety of Mangifera indica L. (Anacardiaceae), which would reduce the adverse effects encountered with conventional
forms and guarantee safe use for patients. After extraction and characterization of mango pectin, several gel formulations with
natural and commercially modified pectin were carried out. The gels were characterized macroscopically, physicochemically,
rheologically and texturally. Extraction yield was 24%. Mango pectin was weakly methoxylated, with an esterification degree
of 27%. Galacturonic acid content was 94% and moisture content 7%. Stable gels were obtained with 2% pectin + 0.2% calcium
chloride in pH 5 citrate buffer. The addition of salicylic acid caused the gels to break, reducing their viscosity. Pectin gels were
rheofluidizing. The natural pectin gels showed lower dynamic viscosity and work of adhesion values than gels with commercial
pectin, as well as different organoleptic characters. However, salicylic acid was dispersed in the matrix.

Key words: salicylic acid, pectin, Mangifera indica L., gel, acne vulgaris

https://10.57220/jatpb.v4i1.197 Aka et al. 16


mailto:armelleci@yahoo.fr
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.fr

J Article original Vol.4 N°1 2025

1. Introduction

L'acné est une maladie inflammatoire chronique du follicule pilo-sébacé qui touche environ 9% de la population dans le monde
[1]. L*age de début de I’acné est 1égérement plus précoce chez la jeune fille (11 ans) que chez le jeune gargon (12 ans). Il s’agit
d’une pathologie trés répandue car en effet, chez I’adulte sa prévalence est évaluée a environ 40 %, avec des manifestations
débutant a I’age adulte (20 % de ces acnés). D’autres manifestations, étant la prolongation depuis 1’adolescence (80 %) qui
cependant, restent trés peu étudiées [2]. Selon le stade d’évolution de 1’acné, divers traitements sont disponibles pour sa prise
en charge. Les molécules utilisées dans le traitement sont: le peroxyde de benzoyle, 1’acide rétinoique ou trétinoine, I’acide
salicylique et des antibiotiques tels que 1’érythromycine, la clindamycine, les tétracyclines [3,4]. L’acide salicylique est une
molécule possédant d’excellentes propriétés anti acnéiques grace a son action antiinflammatoire, kératolytique, comédolytique,
antibactérienne, séborégulatrice et photoprotectrice [S]. Cependant son usage est limité dans la prise en charge de I’acné. En
effet, a I’image des autres molécules anti acnéiques, il posséde d’une part, un effet irritant et une sécheresse cutanée, et d’autre
part, induit un érythéme prolongé ainsi qu’une toxicité systémique [6]. Elle est présentée sous diverses formes conventionnelles
telles que les lotions, les crémes, les pommades et les gels. Malheureusement ces formes contiennent a ’instar de 1’acide
salicylique de nombreuses substances chimiques pouvant induire des effets néfastes sur la santé et I’environnement ainsi qu’un
cout élevé des traitements [7,8]. Ces préparations en effet, ne parviennent pas a limiter la toxicité de I’acide salicylique et des
autres substances chimiques lors de leur passage cutané. Afin de pallier ces inconvénients, de nombreux chercheurs
développent de plus en plus des formes a I’aide de polyméres capables de moduler la libération et les effets indésirables de
telles molécules [9]. Parmi ces polyméres, la pectine de mangue est largement utilisée dans I’industrie alimentaire,
pharmaceutique et dans de nombreuses autres industries pour ses propriétés gélifiantes, hydratantes et apaisantes, idéales pour
une application dermocosmétique. Bien que la pectine soit observée dans la plupart des végétaux, les sources pour la production
de pectine commerciale sont trés limitées. En effet des études ont montré que les propriétés de gélification peuvent étre
modifiées par I’origine de la pectine [10]. La mangue est 1’un des fruits les plus appréciés et les plus précieux dans les régions
tropicales et subtropicales Elle constitue une source importante de pectine (5 a 11%) selon le mode d’extraction et la variété.
La peau de mangue a été identifiée comme une source importante de pectine avec une teneur élevée en polysaccharides et une
faible teneur en protéines [11,12,13].

Il serait donc intéressant d’incorporer 1’acide salicylique dans un tel systéme a base de pectine d’origine naturelle afin de
proposer une alternative pour la prise en charge de 1’acné vulgaire.

Ce travail avait donc pour objectif général d’effectuer des essais de formulations a base de pectine de mangue pour la prise en
charge de 1’acné vulgaire et contenant comme molécule modéle 1’acide salicylique.

2. Matériel

2.1. Matériel végétal
Les mangues appartenant a la variété Amélie ont été sélectionnées selon leur caractére fibreux, leur disponibilité en République
de la Cote d’Ivoire et leur degré de maturation. Les mangues mires ont été récoltées a Korhogo par un agent du Centre National
de Recherche Agronomique (CNRA antenne de Korhogo) dans la période de Mai a Juin 2020 et 2021. Une premicre
identification a été effectuée sur place. Puis une deuxiéme identification a été effectuée au Centre National de Floristique
d’Abidjan avec le numéro d’herbier UCJ000983.
La pectine commerciale (PS) était la pectine amidée faiblement méthylée (ALMP) (Unipectine OF305C ; DE = 25% and DA
= 21%) achetée chez Cargill™ (Saint Germain, France).

2.2. Solvants et réactifs
Les solvants et réactifs de grade analytique obtenus chez Sigma Chemical Co. (St. Louis, MO, Etats-Unis) étaient constitués
d’acide chlorhydrique (lot n°16C020516), Hydroxyde de sodium (lot n°1866402), Chlorure de calcium (lot n°0000456696),
Acide citrique monohydrate (lot n°A0388355), Chlorure de sodium (lot n°1665066). L’eau osmosée préparée in situ a été
utilisée (Osmoseur Thermo scientific)

3. Méthodes
3.1. Extraction de la pectine de mangue

3.1.1.  Obtention de la poudre de peaux séchées de mangue

Apres la récolte et le tri, les mangues ont été bien lavées puis leur peau a été prélevée a 1’aide d’un couteau a éplucher.
L’intérieur des morceaux de peau obtenus a été raclé afin d’¢liminer la pulpe restante. Les peaux de mangue ont été blanchies
par trempage pendant 10 minutes dans de I’eau a 100°C puis séchées a I’étuve a 60°C pendant 48 heures. Elles ont ensuite été
broyées a I’aide d’un broyeur-mixeur a couteaux Gindomix GM 300 (Retsch®, Allemagne) puis tamisées a I’aide d’un tamis
de diametre 600 um afin d’obtenir la poudre brute de peaux séchées de mangue.
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3.1.2.  Extraction de la pectine

La pectine a été extraite par la méthode modifiée de Chaiwarit et coll. Cette méthode permet de réduire le temps et le cotit de
I’extraction par rapport aux autres méthodes [13]. Une quantité de 10 g de poudre de peau de mangue a été mélangée a 300 mL
de solution HCI 2 N diluée a pH 1,5.

Le mélange a ensuite été chauffé aux micro-ondes a une fréquence de 500 w pendant 20 minutes, puis filtré avec une meéche
de tissu filtrant. Le filtrat obtenu a été centrifugé a 4800 tours par minute (tr/mn) pendant 20 minutes afin d’¢liminer les résidus
grossiers. Le surnageant a été recueilli puis précipité avec de I’éthanol a 95°(v/v) maintenu en contact pendant une heure. Le
précipité obtenu a été séché a I’étuve a 50°C pendant 48 h puis broyé et tamisé avec un tamis de 100 um pour obtenir la poudre
de pectine.

Le rendement d’extraction a été calculé en faisant le rapport de la masse de pectine obtenue sur la masse de poudre de peau
séchée de mangue utilisée

m,
R(%) = m—xlOO
1

ml : masse de la poudre de peau de mangue
m 2 : masse de pectine obtenue aprés extraction

3.2. Caractérisation de la pectine de mangue
3.2.1.  Contréles macroscopiques
L’examen macroscopique a consisté a déterminer la couleur, I’aspect, le gott et ’odeur de la pectine.
3.2.2.  Observation microscopique
L’observation microscopique de la poudre de pectine de mangues a été effectuée au microscope optique. Elle a consisté a
observer au grossissement Gx 100 les éléments caractéristiques de la poudre de pectine ainsi que la morphologie des grains.
3.2.3. Détermination du taux d’humidité de la poudre de pectine
La détermination du taux d’humidité résiduelle a été effectuée a 1’étuve a 102 °C selon le procédé thermogravimétrique décrit
comme suit : 2 g de poudre de pectine ont été pesés et placés a I’étuve a 102°C. Aprés 2 heures, 1’échantillon a été pesé puis
chaque heure jusqu’a ce que la différence de masse soit inférieure ou égale a 0,5 g. Le taux d’humidité a ét¢ calculé selon la

formule [14] :
m—m’

%HR = x100
m

m : masse initiale
m’: derniére masse obtenue.

3.2.4.  Détermination du degré d’estérification, de la teneur en acide galacturonique et en méthoxyle
La méthode titrimétrique de Freitas Oliveira et coll a été utilisée [15]. 0,2 g de pectine a été mélangé a 20 mL d’eau osmosée
sans CO; puis agité jusqu’a dissolution. Ensuite 1 g de NaCl a été ajouté a la solution avant le titrage par la soude (NaOH 0,1N)
avec la phénophtaléine comme indicateur coloré (2 a 3 gouttes). Le volume obtenu apres virage de la solution est considéré
comme titre initial V. Ensuite 10 mL de NaOH (0,1 N) a été¢ ajouté au volume V,; et mélangé soigneusement jusqu’a obtenir
une coloration violette. Une solution d’acide chlorhydrique (HC1 0,25 N) a été ajoutée au mélange afin de la faire virer au jaune
avant de procéder a un second titrage avec la soude (NaOH 0,25 N) jusqu’a obtenir une coloration rose. Le volume obtenu a
été noté V». Le degré d’estérification (%DE) et les teneurs en méthoxyle (%MOX) et en acide galacturonique (AUA ou GalA)
sont obtenus a partir des formules suivantes :

DE (%) = V, * 100
Vi+V,

Mox (%) = NrloxB
1000 x S

gata = TV

S= masse de pectine séchée en g
N=normalité de la soude (NaOH 0,1)
V= volume initial (mL)
V,= volume final (mL)
E=poids équivalent de méthoxyle = 31
3.3. Formulation des gels
3.3.1. Meéthode de préparation
Des lots de 20 g de gel ont été préparés dans du tampon citrate pH 5. Ils comprenaient un :
- Systéme binaire : pectine + tampon citrate (TC) pH 5
- Systéme ternaire : pectine + TC pH 5 + Chlorure de calcium (CaCl,)
- Systéme quaternaire : pectine + TC pH 5 + CaCl, + acide salicylique (AS)

https://10.57220/jatpb.v4i1.197 Aka et al. 18



J Article original Vol.4 N°1 2025

=

La préparation des gels a été effectuée a chaud (90°C) en milieu acide [16]. Apres la pesée des matiéres premicres, la pectine
a été ajoutée a la solution de tampon citrate puis le mélange a été maintenu sous agitation a la température ambiante pendant 5
minutes (systémes binaires). Le chlorure de calcium a été dissout puis ajouté au mélange qui a ensuite été placé sur une plaque
chauffante (Velp Scientifica®, Italie) a 90 °C pendant 10 minutes jusqu’a épaississement du mélange (systémes ternaires).
L’acide salicylique a ensuite été ajouté pour les systémes quaternaires. Apres refroidissement les préparations ont été
conservées au réfrigérateur entre 4 et 8°C pendant 24h avant d’effectuer les différents contrdles. Les différentes formules
testées avec la pectine de mangue et la pectine provenant du commerce sont résumeées dans les Tableaux 1 et 2 ci-dessous :
Tableau 1 : Formulations des gels de pectine de mangue

Gels Pectine (%) CaClz (%) Acide salicylique (%) Tampon citrate pHS
G1 1 - - Qsp 20g
G2 1,50 - - Qsp 20g
G3 2 - - Qsp 20g
G4 1,50 0,20 - Qsp 20g
G5 1,50 0,25 - Qsp 20g
Go6 1,50 0,50 - Qsp 20g
G7 2 0,20 - Qsp 20g
G38 2 0,25 - Qsp 20g
G9 2 0,50 - Qsp 20g
G 10 2 0,20 1 Qsp 20g
G11 2 0,20 2 Qsp 20g

Tableau 2 : Formulations des gels de pectine commerciale

Gels Pectine (%) CaClz (%) Acide salicylique (%) Tampon citrate pHS
G12 1 - - Qsp 20g
G 13 1,50 - - Qsp 20g
Gl14 2 - - Qsp 20g
G 15 1,50 0,20 - Qsp 20g
G 16 1,50 0,25 - Qsp 20g
G17 1,50 0,50 - Qsp 20g
G18 2 0,20 - Qsp 20g
G19 2 0,25 - Qsp 20g
G20 2 0,50 - Qsp 20g
G2l 2 0,20 1 Qsp 20g
G22 2 0,20 2 Qsp 20g

Les bases obtenues a partir des formules de gels avec les pectines de mangue et commerciale présentant la meilleure stabilité
ont été utilisées pour incorporer 1’acide salicylique.

11 s’agit de deux formules ternaires (pectine 2%+ Cacl, 0,2%+ Tampon citrate pH5 gsp 20g). Les proportions d’acide salicylique
et de pectine ont été objectivées sur la base des données de la littérature. En effet, I’acide salicylique utilisé entre 0,5 et 2%
possede d’excellentes propriétés anti acnéiques et est bien toléré par la peau [17]. Seules les formulations quaternaires d’acide
salicylique a 1% ont fait I’objet des tests rhéologiques et/ou d’adhésion comparativement a leurs systémes ternaires de base
(pectine2% + Cacl, 0,2%+ tampon citrate gsp 20g) uniquement lorsque cela était possible.

3.4. Contréles des gels préparés

3.4.1.  Examens macroscopiques
L’examen macroscopique des gels a consisté a évaluer de a ’ceil nu aprés 1’étalement du gel la présence de grumeaux et/ou de
bulles d’air, la couleur et les phénomeénes d’instabilité tel que la séparation de phase. L’odeur a également été caractérisée.
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3.4.2.  Détermination du pH
Le pH a été mesuré au moyen d'un pH-métre électronique de marque HANNA instrument (Italie) a lecture directe, en utilisant
une électrode de verre. Apres étalonnage, 1’¢électrode a été séchée et plongée dans un bécher contenant une solution a 10% (v/v)
du gel. L’essai a été effectué trois (03) fois.

3.4.3.  Etudes de Stabilité
La stabilité a été appréciée sur des gels préalablement conservés pendant 24h au réfrigérateur (Jo). Concernant la stabilité a la
centrifugation, les échantillons ont été centrifugés aux vitesses de rotation de 1500 tr/mn, 3000 tr/mn et 5000 tr/mn pendant 5
mn. Les tests de stabilité sur les échantillons conservés a la température ambiante du laboratoire (25+£2°C) et a 1’étuve (40+£2°C)
ont été effectués a Jo et Jog [18]. Elle était basée uniquement sur 1’appréciation des caractéres organoleptiques.

3.4.4.  Détermination des propriétés rhéologiques des gels sans acide salicylique
Le viscosimétre rotatif type Haake VISCOTESTER 550 (Thermo Scientific®, France) a été utilisé pour étudier le type
d’écoulement du gel. L’échantillon était placé dans un bécher type SVDIN 222-1251 dans lequel tournait un rotor type SVDIN
222-0505.
Nous avons fait varier la vitesse de cisaillement (tr/min) a la température de 25°C. 1l était possible alors de lire la viscosité
(mPa.s) et la contrainte de cisaillement ou force de cisaillement (Pa) au cours de la mesure. L’évolution de ces paramétres nous
ont permis d’apprécier le comportement de nos préparations en fonction de la contrainte appliquée. Pour chaque préparation,
les mesures ont été effectuées trois (3) fois.

3.4.5.  Analyse du profil textural : étude d’adhésion
Un film plastic commercial de type polypropyléne a été utilisé comme membrane modele pour la réalisation des tests
d’adhésion. L’appareil utilisé était un Texturométre de marque TA1 AMETEK (LLOYD®, Bognor Regis, West Sussex, UK)
doté d’un thermostat qui permet de maintenir le gel a une température fixe (25+2°C) tout au long de I’essai (25 + 2°C). Le film
de polypropyléne a été fixé sur une sonde de diamétre d = 14 mm a 1’aide d’une colle cyanoacrylate. Aprés un temps de contact
de 120 s du gel avec la membrane mod¢le, les deux surfaces ont été séparées par traction a une vitesse de 1 mm/s. La résistance
a été enregistrée en fonction du déplacement, et a permis de déterminer la force maximale de détachement Fmax (N), ainsi que
le travail d’adhésion (mJ) qui est assimilé a I’aire sous la courbe de la force en fonction du déplacement [19]. Les essais ont
été répétés cinq (05) fois pour chaque échantillon.

3.4.6.  Analyse statistique
Chaque expérience a été effectuée au moins en triple et les résultats ont été présentés sous la forme de moyenne + écart-type.

4. Résultats

4.1. Poudre de pectine de mangue extraite
La poudre de pectine de mangue était de couleur vert brunatre, avec une odeur caractéristique et un aspect cristallin avec un
reflet brillant (Figure 1). Son rendement d’extraction (RE) était de 24,26 + 0,93.

Figure 1 : Poudre de pectine de mangue variété Amélie.
Le rendement et le type de pectine de mangue dépendent du type de cultivar et des conditions d’extraction [11].
4.2. Caractéristiques de la poudre de pectine de mangue
Les résultats du degré d’estérification (DE), du taux d’humidité résiduelle (HR), des teneurs en méthoxyle et en acide
galacturonique (GalA) sont présentés dans le Tableau 3.

Tableau 3 : Caractérisation physico-chimique de la pectine de mangue
Degré d’estérification (%) | Teneur en méthoxyle (%) | Teneur en acide | Taux d’humidité (%)
galacturonique (%)
27,40 £ 0,37 5,88+£1,33 94,12 £ 0,98 7,17 £0,61
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La pectine obtenue était faiblement méthylée du fait de son degré d’estérification qui était inférieure a 50% et de sa faible

teneur en méthoxyle. Son taux d’humidité était faible et sa teneur en acide galacturonique était élevée. L’analyse microscopique

a montré des grains de formes variées avec la présence d’amidon. La pectine obtenue a été utilisée pour la formulation de gels.
4.3. Qualité des gels formulés

Les caractéres organoleptiques des gels de pectine naturelle et de pectine commerciale sont présentés respectivement dans les

Tableaux 4 et 5 ci-dessous :
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Tableau 4 : Caractéres organoleptiques et physico-chimiques des gels de pectine de mangue

Vol.4 N°1 2025

Gels Aspect Couleur Odeur pH Stabilité a T° ambiante sur
28 jours
G12(PS1%+ TCpH)YS) Liquide Incolore Neutre 4,77+0,5 Stable
G 13 (PS1,5% +TCpH ) Légerement visqueux Incolore Neutre 4,68+0,5 Stable
G 14 (PS2% + TC pH 5) Légérement visqueux Incolore Neutre 4,61+0,5 Stable
G 15 (PS 1,5% + 0,2% CaCly+ | Visqueux Incolore Neutre 4,5340,5 Stable
TC pH 5)
G 16 (PS 1,5% +0,25% CaCl, + | Visqueux Incolore Neutre 4,214+0,5 Stable
TC pH 5)
G 17 (PS 1,5% + 0,5% CaCl,+ | Visqueux avec précipités Incolore Neutre 4,09+0,5 Instable (sédimentation)
TC pH 5)
G 18 (PS 2% + 0,2% CaCl, + | Assez visqueux Incolore Neutre 4,65+0,5 Stable
TC pH 5)
G 19 (PS 2% + 0,25% CaCl, + | En forme de gelée Incolore Neutre 4,43£0,5 Instable
TC pH 5)
G 20 (PS 2% + 0,5% CaCl, +TC | En forme de gelée avec précipité Incolore Neutre 4,36+0,5 Instable (sédimentation)
pH 5)
G 21 (PS 2% + AS1% + 0,2% | Peu visqueux Blanchatre Caractéristique 3,74+0,5 Peu stable
CaCl, + TC pH 5)
G22 (PS2% + AS 2% + 0,2% | Liquide avec dispersion de I’AS Blanchatre Caractéristique 3,42+0,5 Instable (sédimentation)
CaCl, + TC pH 5)
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Tableau 5: Caractéres organoleptiques et physico-chimiques des gels de pectine du commerce

Vol.4 N°1 2025

Gels Aspect Couleur Odeur pH Stabilité 4 T° ambiante
sur 28 jours

G1(PN 1%+ TCpHYS) Liquide Brun Caractéristique 3,38+0,5 Stable

G2 (PN 1,5% + TC pH 5) Peu visqueux, 1égerement collant Brun Caractéristique 3,95+0,5 Stable

G3 (PN 2%+ TCpH)S) Visqueux et collant Brun Caractéristique 3,69+0,5 Stable

G4 (PN 1,5% + 0,2% CaCl,+ TC pH 5) Peu visqueux Brun Caractéristique 4,324+0,5 Stable

G5 (PN 1,5% +0,25% CaCl, + TC pH 5) Peu visqueux avec précipités au fond Brunatre Caractéristique 4,05+0,5 Instable (sédimentation)

G 6 (PN 1,5% + 0,5% CaCl, + TC pH 5) Liquide avec séparation de phases Brunitre Caractéristique 3,41+0,5 Instable

G7 (PN 2% + 0,2% CaCl, + TC pH 5) Visqueux Brun Caractéristique 4,77+0,5 Stable

G 8 (PN 2% + 0,25% CaCl, + TC pH 5) Visqueux, peu collant Brun Caractéristique 3,96+0,5 Stable

G9 (PN 2% + 0,5% CaCl, +TC pH 5) Trés visqueuse et collant +++ Brun Caractéristique 3,77+0,5 Instable (sédimentation)

G 10 (PN 2% + AS1% + 0,2% CaCl, + TC | Visqueux avec dispersion de I’AS Brun Caractéristique 3,38+0,5 Peu stable

IC)iHl f)(PN 2% + AS 2% + 0,2% CaCl, + TC | Liquide et trés hétérogéne Brun Caractéristique 3,07+0,5 Instable (sédimentation)

pH 5)
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Le pH des gels variait de 3,07 a 4,77 et était proche de celui de la peau (4,5 2 5,5). Avec la pectine naturelle le pH
des gels binaires était trop acide contrairement a la pectine synthétique. L’ajout de CaCl, rendait les gels
généralement plus visqueux et collants avec les deux types de pectine. Les formules renfermant 2% de pectine et
0,2% de CaCl, dans du tampon citrate a pH 5 ont permis d’obtenir des gels visiblement plus stables. Elles ont été
retenues pour la suite de 1’étude avec la proportion de 1% d’acide salicylique pour les gels quaternaires.

4.4. Caractérisation des gels
4.4.1.  Examens macroscopiques

Le gel de pectine de mangue avait une couleur brune, un aspect visqueux homogéne (aprés mélange) et une odeur
caractéristique (Figure 2A et 2B). Quant au gel de pectine commerciale, il était translucide, homogéne, d’odeur

neutre (Figure 3A et 3B).

Figure 2A : Gel de
pectine de mangue sans

Figure 2B : Gel de pe
mangue avec AS

ctine de

Figure 3A : Gel de pectine
commerciale sans AS

Figure 3B : Gel de pectine
commerciale avec AS

Leur aspect est devenu hétérogéne avec deux (02) phases dont une phase liquide et une phase constituée d’un
dépot au fond du récipient suite a 1’ajout de 1’acide salicylique (Figures 4 et 5). 11 était toutefois possible de le

redisperser.

4.4.2.  Stabilité des gels

Quatre des gels stables macroscopiquement a température ambiante a Jo ont été retenus pour la suite des travaux.
Les résultats de 1’étude de stabilité a la centrifugation, a la chaleur et a la température ambiante ainsi que les pH
des quatre gels sont présentés dans le Tableau 6.

Tableau 6 : Résultats des études de stabilité des gels

A la Centrifugation A 40°C A T° ambiante (Jo a
(Jo a J2s) J28)
Pectine naturelle Stable Stable jusqu’au 28¢ | Stable

G 7 (PN 2% + 0,2% CaCl, + TC pH 5)

jour

Pectine naturelle avec acide salicylique G 10
(PN 2% + AS 1% + 0,2% CaCl, + TC pH 5)

Séparation de phases

Séparation de phases

Séparation de phases

Pectine commerciale
G 18 (PS 2% + 0,2% CaCl, + TC pH 5)

Stable

Stable jusqu’au 28°
jour

Stable

Pectine commerciale avec acide salicylique G
21 (PS 2% + AS 1% + 0,2% CaCl, + TC pH
5)

Séparation de phases

Séparation de phases

Séparation de phases
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L’¢étude de stabilité des gels a montré qu’apres exposition a la température ambiante et a 40°C pendant 28 jours,
les gels de pectine de mangue et de pectine commerciale sans acide salicylique étaient stables de méme qu’a la
centrifugation, En revanche, avec 1’acide salicylique, les gels présentaient une instabilité & type de séparation de
phases des gels avec une phase liquide au-dessus et un dépot au fond du tube (sédimentation de I’acide
salicylique).

4.4.3.  Propriétés d’écoulement et de thixotropie
4.4.3.1. Viscosité des gels de pectine sans acide salicylique
Les rhéogrammes obtenus sont représentées aux Figures 4A et 4B.
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Figure 4 : Evolution de la viscosité dynamique en fonction de la vitesse de cisaillement (A) et de la contrainte
de cisaillement en fonction de la vitesse de cisaillement (B): Gel 7 = gel de pectine naturelle ; Gel 18 = gel
de pectine commereciale.

La viscosité dynamique des gels ternaires de pectine naturelle et de pectine commerciale diminuait pour des
vitesses de cisaillement croissantes. D’autre part, la contrainte de cisaillement augmentait dans les mémes
conditions ; les courbes présentaient une concavité tournée vers le bas. Les Gel 7 et Gel 18 avaient donc un
comportement rhéofluidifiant.

4.4.3.2. Viscosité des gels de pectine avec acide salicylique
Du fait de leur inhomogénéité, les propriétés d’écoulement des gels contenant 1’acide salicylique n’ont pu étre
totalement élucidées. Les rhéogrammes obtenus sont représentés aux Figures SA et SB.
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Figure 5 : Evolution de la viscosité dynamique en fonction de la vitesse de cisaillement (A) et de la contrainte
de cisaillement en fonction de la vitesse de cisaillement (B): Gel 10 = gel de pectine naturelle avec AS ; Gel
21 = gel de pectine commerciale avec AS
Les résultats obtenus étaient similaires a ceux des gels sans AS (caracteére rhéofluidifiant). Cependant, les valeurs
de viscosité ¢taient plus faibles.

4.4.4.  Analyse du profil textural : étude d’adhésion

4.4.4.1. Force d’adhésion des gels
Les forces d’adhésions moyennes obtenues a 1’issue des différents essais sur film de polypropyléne ont été
représentées a la Figure 6 ci-dessous :
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Figure 6 : Force d’adhésion des gels sur film de polypropyléne

La force d’adhésion était plus importante pour les gels de pectine commerciale par rapport aux gels de pectine
naturelle. En effet, les gels de pectine commerciale avec et sans acide salicylique avaient des forces d’adhésion
de 0,048 N+ 0,010 et 0,107 N = 0,007 contre 0,009N £ 0,003 et 0,014N + 0,004 pour les gels de pectine naturelle
avec et sans AS respectivement.

Il y avait une réduction de la force d’adhésion en présence d’acide salicylique.

4.4.4.2. Travail d’adhésion des gels
Les courbes de la force d’adhésion en fonction de I’allongement, nous ont permis de déterminer le travail
d’adhésion pour chaque gel, présenté a la Figure 7.
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Figure 7 : Travail d’adhésion des gels sur film de polypropyléne

Les gels de pectine commerciale avec et sans acide salicylique ont présentés des valeurs de travail d’adhésion plus
importantes que les gels de pectine de mangue. En effet, le travail d’adhésion des gels de pectine commerciale
avec et sans AS étaient respectivement de 0,271 mJ £ 0,054 et 0,324 mJ + 0,071 puis 0,065 mJ £ 0,016 et 0,094
mJ + 0,038 pour les gels de pectine mangue avec et sans AS respectivement.

5. Discussion

5.1. Poudre de pectine
L’extraction de la pectine de mangue a été effectuée a partir de peaux séchées de Mangifera indica L.
(Anacardiaceae) variéte Amélie selon la méthode modifiée de Chaiwarit et coll. [13]. Le rendement moyen obtenu
était de 24,26% + 0,93. Ce rendement était plus élevé que ceux obtenus par Deng et coll et Chaiwarit et coll qui
étaient respectivement de 14,75% et 10,33% dans une étude effectuée en Thailande sur plusieurs variétés de
mangues [11,13].
Le rendement d’extraction dépend du cultivar de la mangue et de la méthode d’extraction.
En effet, la méthode d’extraction utilisée dans cette étude était différente de celle de Deng et coll qui ont utilisé la
méthode d’hydrolyse en milieu acide. Ils avaient rapporté au cours de cette méme étude que la région de culture
pouvait faire varier le rendement d’extraction de la pectine.
Le degré d’estérification (DE) de la pectine de mangue variété Amelie était de 27,40% + 0,37 proche de celui de
la pectine commerciale (25%) et sa teneur en méthoxyle de 5,88% + 1,33. La pectine était donc faiblement
méthylée car le DE était inférieur a 50%, contrairement a Chaiwarit et coll, qui ont obtenu des pectines hautement
méthylées avec un DE supérieur ou égale a 76%. Cette différence pourrait s’expliquer par la variabilité des
cultivars, également par le degré de maturation de la mangue selon Chaiwarit et coll. En effet, dans leur étude, ils
ont rapporté que le degré d’estérification pouvait varier en fonction du type de cultivar, du degré de maturation
de la peau de mangue et de la région de récolte [13]. Cette différence du DE pourrait influencer les propriétés
gélifiantes des pectines. En effet, la pectine LM posséde des interactions similaires a la pectine HM (liaisons
hydrogénes et liaison hydrophobes) mais ne permettant pas une bonne gélification. Cependant, elle est capable de
former des liaisons de coordination en présence de cations divalents tels que le calcium donnant naissance a un
réseau. La présence de cations avec la pectine entraine donc la formation d’interactions entre les chaines, formant
des ponts cationiques. Cette pectine faiblement méthylée peut former des gels en présence de cations divalents,
ce qui en fait un support idéal pour I’administration d’agents bioactifs [16,20].
La teneur en acide galacturonique (GalA) de la pectine était de 94,12% + 1,33, ce qui indiquait qu’elle pouvait
étre classée comme pectine commerciale, étant donné que 1’Organisation des Nations Unies pour I’alimentation
et ’agriculture et I’Organisation Mondiale de la Santé en 1998 spécifiaient que la pectine commerciale doit avoir
une teneur en GalA supérieure a 65% [21]. La teneur en GalA est généralement utilisée pour représenter la teneur
en pectine car le principal acide uronique dans la structure de la pectine est le GalA. Chaiwarit et coll avaient fait
le méme constat avec une teneur en GalA de 68% [13].
Le taux d’humidité résiduelle de la poudre de pectine était de 7,17%. Ce taux était relativement bas et permettait
de prévoir une bonne conservation de la poudre.

5.2. Gels formulés
Pour chaque type de pectine, trois (03) systémes ont été testés afin de déterminer la préparation la plus stable :
systéme binaire constitué de pectine avec du tampon citrate a pH 5 ; systéme ternaire avec du chlorure de calcium
en plus et le systéme quaternaire constitué¢ de pectine, de tampon citrate, de CaCl; et d’acide salicylique.

5.2.1.  Gels de pectine naturelle

Pour les systémes binaires, dans le tampon citrate pH 5, la gélification a été observée a partir de 1,5% de pectine.
L’ajout de pectine épaississait le gel. Dans les systémes ternaires : Lorsque la pectine est faiblement méthylée,
elle est capable de former un gel en présence de cations divalents tels que le calcium en faible quantité¢ [22].
L’ajout de faible quantité de calcium a permis d’améliorer la consistance des gels. En effet, le calcium joue le role
de chélateur et permet ainsi de former une structure de type « boite a ceuf » a ’intérieur de laquelle sont piégées
les molécules d’eau [16]. Enfin, au niveau des systéme quaternaires, apres I’ajout de ’acide salicylique, la
préparation n’était pas homogene et 1’acide salicylique a formé un dépét dans le fond du tube (sédimentation),
aussi une séparation de phase a été observée avec une phase liquide au-dessus et un dép6t au fond du tube. Cela
pourrait étre dii a la méthode d’ajout de I’AS apres formulation des gels. En effet, I’acide salicylique a conservé
sa structure cristalline hydrophobe empéchant ainsi les interactions avec la matrice hydrophile. Une solubilisation
de I’acide salicylique avant son ajout pourrait favoriser une stabilit¢ du gel final. D’autre part, ’ajout d’AS
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acidifie le milieu. En conséquence la pectine conserve difficilement sa forme ionisée nécessaire a son interaction
avec le CaCl, mettant ainsi en péril le processus de gélification [16].

5.2.2.  Gels de pectine commerciale

Dans les systémes binaires, comme avec la pectine naturelle, I’ajout de PC augmentait la capacité de gélification.
D’un autre coté, 1’acidité des préparations augmentait proportionnellement a la concentration en pectine. Cela
pourrait étre du a 1’acidité de la pectine elle-méme. En ce qui concerne les systémes ternaires : 1’ajout d’une faible
quantité de calcium a permis d’améliorer la consistance des préparations. Cependant, une précipitation a 0,5% de
calcium et une prise en masse sous forme de gelée a été observée. Cela pourrait s’expliquer par le fait qu’au-dela
d’une certaine quantité de calcium, une déshydratation de la pectine survient. Celle-ci se lie aux quelques
groupement carboxyles restants. En effet, pour la pectine, la gélification se fait avec les liaisons hydrogénes et les
interactions hydrophobes des chaines polygalacturoniques [23]. Les systémes quaternaires ont donné les mémes
résultats qu’avec la pectine naturelle.

5.3. Contréles sur les gels
Les Gels 7 et 18 sans AS étaient homogenes, visqueux, sans grumeaux ni bulles d’air, de couleur brun pour le gel
7 et translucide pour le gel 18. Ils étaient stables a la centrifugation, a la chaleur et a la température ambiante alors
que les gels 10 et 21 (avec acide salicylique) étaient non homogénes avec des suspensions de cristaux d’acide
salicylique a I’intérieur. L’étude de stabilité a mis en évidence une séparation de phase a la centrifugation ainsi
qu’a la chaleur.
Les pH des gels 7 et 18 étaient respectivement 4,77 et 4,65. Ces valeurs comprises entre 4,5 et 5,5, sont en
adéquation avec le pH de la peau. En revanche, les gels 10 et 21 avaient respectivement 3,38 et 3,74 comme
valeurs de pH. Ces valeurs étaient inférieures a 4,5 et pourraient entrainer des picotements lors de 1’application
des préparations sur la peau. Elles seraient dues a I’acidité de I’acide salicylique. Toutefois les pH des gels de
pectine synthétique étaient plus élevés que ceux a base de pectine naturelle. Ils résistaient donc plus au pouvoir
acidifiant de 1’acide salicylique.
Les gels sans acide salicylique étaient plus stables, plus homogenes avec un pH convenable pour une application
cutanée par rapport aux gels avec 1’acide salicylique. En effet, I’acide salicylique posséde un pH acide, ce qui
diminue le pH de la préparation et sa faible hydrophilie rend son incorporation délicate dans les hydrogels malgré
la présence du tampon citrate. Ainsi pour avoir un gel stable, ’acide salicylique doit étre protégé par exemple
dans des systémes d’encapsulation a base de polymeéres tels que les cyclodextrines au préalable avant de
I’incorporer a la préparation. Il pourrait également étre solubilisé par ajout d’un co-solvant ou d’un agent
solubilisant. Il serait également intéressant de neutraliser le pH afin de réduire 1’acidité du systéme ce qui pourrait
améliorer les propriétés de gélification de la pectine
Sur le plan rhéologique, les quatre gels avaient un comportement rhéofluidifiant.
Deng et coll avaient noté un méme comportement avec plusieurs variétés de mangues issues de différentes régions
dans le monde. Ils avaient observé une diminution de la viscosité des gels lorsque des vitesses de cisaillement
croissantes étaient appliquées a des températures de 5° et 20° C [11]. Ce comportement rhéofluidifiant faciliterait
I’écoulement du gel sur la peau. Ceci permettrait un bon étalement lors de ’application et de ce fait, le maintien
du contact entre le principe actif et la peau afin d’avoir un effet prolongé.
Les gels 18 et 21, a base de pectine commerciale avaient des valeurs de viscosité 1égérement plus élevées que les
gels 7 et 10, a base de pectine naturelle. Cela peut s’expliquer par I’origine des pectines et la différence des DE,
quoique faible, influengant ainsi le mécanisme de gélification.
Les gels sans acide salicylique avaient des valeurs de viscosité plus élevées que ceux contenant I’acide salicylique.
La présence de 1’acide salicylique aurait donc un impact sur la viscosité des gels. En effet, Sidali et coll ont fait le
méme constat sur un gel & base Carbopol® et d’HEC contenant de acide salicylique [24]. Ainsi, I’acide
salicylique, du fait de son caractére acide aurait tendance a dénaturer le gel et a diminuer ainsi sa viscosité. La
caractérisation de ces gels ici n’est que purement indicative. En effet, étant donné I’instabilité observée ces
résultats ne sont pas représentatifs de I’ensemble du systéme. Une analyse plus poussée avec des prélévements a
plusieurs niveaux du systeme, une analyse des modules visqueux et ¢élastiques ainsi qu’une modélisation serait
plus adaptée.
Les gels de pectine commerciale ont présenté des valeurs de travail d’adhésion et de force d’adhésion plus
importantes que les gels de pectine de mangue. Cela pourrait étre dii au poids moléculaire élevé de la pectine
commerciale par rapport a la pectine de mangue. En effet, le poids moléculaire est un facteur trés important qui
influence I’adhésion, plus le poids moléculaire est élevé, meilleure est 1’adhésion [25,26].
Les gels sans acide salicylique avaient des valeurs de travail d’adhésion supérieures aux gels contenant de 1’acide
salicylique pour le méme type de pectine. En effet, la dénaturation des gels par I’acide salicylique du fait de son
faible pH entraine une diminution des liaisons hydrogénes, un des facteurs influengant ’adhésion. En effet, la
formation de liaisons hydrogenes est favorable au processus de consolidation des forces d’adhésion [26].
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Conclusion

L’objectif de notre travail était d’effectuer des essais de formulations a base d’acide salicylique et de pectine de
mangue pour la prise en charge de 1’acné. Plusieurs formulations ont été réalisées avec la pectine de mangue
naturelle variété Ameli et une pectine commerciale avec ou sans calcium et avec du tampon citrate pH 5. A I’issue
des controles préliminaires, quatre préparations ont été retenues. Elles ont ensuite été caractérisées d’un point de
vue organoleptique, physico-chimique, rhéologique et textural de sorte a explorer I’influence du type de pectine
et de I’ajout de I’acide salicylique sur leur stabilité. Les gels sans acide salicylique étaient plus stables que ceux
qui en contenaient.

Les quatre gels sélectionnés ont présenté un caractére rhéofluidifiant et bioadhésif malgré la réduction de ces
propriétés par I’ajout de ’acide salicylique. Toutefois il est & noter que les gels de pectine commerciale avaient
des valeurs de pH, viscosité et d’adhésion supérieures aux gels de pectine naturelle de mangue. Au total, avec la
pectine extraite des peaux de mangue en faible proportion, des gels stables ayant des propriétés aussi intéressantes
mais différentes de la pectine commerciale ont pu étre formulés. Cependant, ’ajout de I’acide salicylique a
entrainé une instabilité des gels formulés quel que soit le type de pectine utilisé. Les formules pourraient &tre
améliorées de sorte a neutraliser le pH de 1’acide salicylique, éviter son interaction directe avec la pectine et/ou
améliorer sa dispersion.
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