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Abstract

Résumé
Introduction : Les émulsions multiples sont des systèmes 
prometteurs de par leurs nombreuses propriétés ; néan-
moins leurs instabilités fréquentes constituent un défi ma-
jeur à considérer lors de la formulation. L’objectif de ce tra-
vail, a été de formuler une émulsion multiple renfermant 
de l’huile de nigelle : une substance aux vertus recherchées 
par les utilisateurs. Matériels et méthodes : Les différentes 
émulsions multiples ont été préparées selon le procédé 
en deux étapes d’émulsification. L’influence de différentes 
combinaisons d’agents de surface lipophiles (Span® 80, 
Abil® EM 90) et hydrophiles (Tween® 20, Tween® 80, Lutrol® 
F 127), sur les propriétés des émulsions multiples a été 
étudiée. La stabilité des émulsions multiples a été suivie 
à des intervalles de temps réguliers à travers l’observation 
macroscopique, les analyses granulométriques, conducti-
métriques et rhéologiques. La tolérance cutanée a été éva-
luée in vitro et in vivo. Résultats : En raison d’une viscosité 
faible, les émulsions multiples à base d’huile de nigelle n’ont 
pu être obtenues qu’à travers l’utilisation concomitante 
d’huile de paraffine. L’émulsion multiple formulée avec le 
couple d’agents de surface : Abil® EM 90-Tween® 80 s’est 
caractérisée par les meilleures propriétés technologiques 
et rhéologiques avec une stabilité physique relativement 
supérieure en comparaison aux autres formules d’émul-
sions multiples. Dans les conditions expérimentales adop-
tées, les résultats ont montré une bonne tolérance locale 
de l’émulsion multiple testée. Conclusion : A travers cette 
étude, il ressort que l’association de l’huile de paraffine à 
l’huile de nigelle avec un choix judicieux des agents de 
surface lipophiles et hydrophiles sont déterminants pour 
l’aboutissement à une émulsion multiple stable.
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Huile de nigelle, huile de paraffine, agents de surface, 
rhéologie, stabilité.
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Introduction: Multiple emulsions are promising sys-
tems due to their many properties; nevertheless, their 
frequent instabilities are a major challenge to consider 
during formulation. The purpose of this work, was to for-
mulate a multiple emulsion containing nigella oil: a natu-
ral substance with many virtues, sought by consumers. 
Materials and methods: The preparation of the various 
multiple emulsions was carried out by the two-step pro-
cess emulsification. The influence of different combina-
tions of lipophilic (Span® 80, Abil® EM 90) and hydrophi-
lic (Tween® 20, Tween® 80, Lutrol® F 127) surfactants on 
the properties of the multiple emulsions was studied. 
The stability of the multiple emulsions was monitored 
at regular time intervals through macroscopic observa-
tion, particle size, conductivity and rheological analyses; 
in vitro and in vivo studies were conducted to evaluate 
cutaneous tolerance. Results: Due to low viscosity, nigella 
oil based multiple emulsions could only be obtained 
through the concomitant use of paraffin oil. The multiple 
emulsion formulated with the couple of surfactants: 
Abil® EM 90-Tween® 80 was characterized by the best 
technological and rheological properties with relatively 
higher physical stability compared to the other multiple 
emulsion formulations. Under the experimental condi-
tions adopted, the results showed a good local tolerance 
of the multiple emulsion tested. Conclusion: Through 
this study, it appears that the combination of paraffin oil 
and nigella oil with a wise choice of lipophilic and hydro-
philic surfactants is crucial for obtaining a stable multiple 
emulsion.
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Les émulsions multiples (EM), grâce à leur structure parti-
culière, constituent des systèmes prometteurs notamment 
dans les domaines cosmétique et pharmaceutique [1].
Comparées aux émulsions simples, les EM sont des sys-
tèmes dispersés complexes, dont deux types sont pos-
sibles : les émulsions Hydrophile/Lipophile/Hydrophile 
(H/L/H) et les émulsions Lipophile/Hydrophile/Lipo-
phile (L/H/L) [2].
Les émulsions H/L/H sont constituées à la fois d’une 
émulsion simple H/L et d’une autre émulsion simple 
L/H ; en raison de la présence de deux interfaces, les EM 
sont des systèmes thermodynamiquement instables. 
Pour pallier à cette instabilité, le recours aux agents de 
surface (ADS) lors de leur préparation est essentiel ; 
un premier ADS lipophile aura pour rôle de renforcer 
la membrane séparant la phase aqueuse interne de la 
phase huileuse, le second, est un ADS hydrophile, per-
mettra de stabiliser l’interface entre la phase huileuse et 
la phase aqueuse externe [3-5].
De plus, la stabilité des EM est conditionnée entre 
autres, par la nature et la proportion de l’huile et des 
ADS utilisés, ces deux composants ont un rôle détermi-
nant dans la réussite de la formulation [6].
Les nouvelles formulations topiques chargées d'actifs 
fonctionnels naturels, font l'objet d'intenses recherches [7]. 
Les composés bioactifs de l’huile végétale de Nigella sa-
tiva, tout en favorisant la pénétration cutanée, ces der-
niers présentent de nombreuses propriétés, notamment, 
anti-oxydantes, anti-inflammatoires et hydratantes [8].
Cependant, comparée aux huiles habituellement utili-
sées pour la formulation des EM, la viscosité très faible 
(30,8± 0,899 mPas à 20°C) de l’huile de nigelle [9,10] rend 
d’emblée son emploi délicat dans la mise au point de ce 
type de systèmes. 
L’objectif de ce travail, a été d’incorporer l’huile de nigelle 
dans une EM de type H/L/H, et d’étudier l’influence des 
ADS lipophiles et hydrophiles de structures chimiques 
différentes sur les propriétés et la stabilité dans le temps 
des EM lorsqu’elles sont préparées par le procédé de 
fabrication par émulsification en deux étapes.

Matériels et méthodes 
a. Matières premières
Pour mener cette étude expérimentale, des huiles pures 
ont été utilisées pour la phase lipophile : l’huile de nigelle 
(Market Abu Jamel, Arabie Saoudite) et l’huile de 

paraffine (Sigma-Aldrich, France) ; le cétyl diméthicone 
copolyol ou Abil EM 90® (Goldschmidt, France) et le 
mono-oléate de sorbitane ou Span® 80 (Sigma-Aldrich, 
Allemagne) ont été utilisés comme ADS lipophiles ; 
tandis que le mono-oléate de sorbitane polyoxyéthy-
lène ou Tween®80 (Panreac, Espagne), le monolaurate 
de sorbitane polyoxyéthylène ou Tween® 20 (Biochem 
Chemopharma, France), et enfin le Poloxamer 407 ou 
Lutrol® F127(Ici, France) ont été utilisés comme ADS 
hydrophiles.
Le chlorure de sodium (Prolabo, France) encapsulé 
dans la phase aqueuse interne a été utilisé comme mar-
queur d’éclatement des globules huileux ; la gélatine 
pharmaceutique (Riedel-De-Haën, Allemagne) a été 
utilisée comme agent gélifiant dans la phase aqueuse 
externe de l’émulsion multiple, le DL-alpha-tocophé-
rol 98% ou vitamine E (Avocado Research Chemicals, 
United Kingdom) a été utilisé comme antioxydant de 
la phase huileuse ; l’eau distillée (Saidal, Algérie) a été 
utilisée tout au long de cette étude.

b. Optimisation de la formulation
Il est à noter que cette étude expérimentale a commen-
cé par une étape d’optimisation où plusieurs formules 
d’émulsions multiples à base d’huile de nigelle seule et 
aux proportions de 30, 35, 40, 45 et 50% ont été tentées 
initialement (données non représentées) ; avant d’opter 
pour la formule définitive dans laquelle une proportion 
bien définie d’huile de nigelle a été inévitablement subs-
tituée par une huile minérale telle que l’huile de paraf-
fine, cette dernière possède une viscosité de 110–230 
mPas à 20°C, et se caractérise de plus par une bonne 
tolérance cutanée ; elle est par conséquent couram-
ment utilisée dans les formulations pharmaceutiques 
topiques comme composant des crèmes et des laits 
dermiques [11]. 
Par conséquent, dans cette étude, l’huile de paraffine a 
été utilisée pour améliorer la viscosité de l’huile de nigelle, 
dans le but d’obtenir une crème sous forme d’une émul-
sion multiple se caractérisant par la présence de glo-
bules huileux renfermant de nombreuses gouttelettes 
aqueuses. En effet, l’étape d’optimisation a permis non 
seulement de fixer avec précision la proportion globale 
(35%) du mélange « huile de nigelle − huile de paraffine », 
mais aussi les proportions de chacune des deux huiles 
susceptibles d’aboutir à la formation de l’émulsion mul-
tiple par estimation de la polydispersité au microscope 
optique.

Introduction
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c. Préparation des émulsions multiple de type H/L/H
Les différentes EM ont été préparées selon le procédé en 
deux étapes d’émulsification [12] ; dans un premier temps, 
une émulsion primaire H/L est obtenue par dispersion 
progressive d’une solution aqueuse (contenant du NaCl) 
dans une phase lipophile contenant un mélange d’huile 
de nigelle et d’huile de paraffine, ainsi que l’ADS lipo-
phile et la vitamine E. 
La dispersion est soumise à une vitesse d’agitation éle-
vée (3.000 Tours/minutes) pendant 30 minutes pour 
obtenir une émulsion primaire se caractérisant par de 
fines gouttelettes aqueuses. 
Dans un second temps, l’émulsion multiple est réalisée 
en dispersant lentement une fraction volumique optimi-
sée (60%) d’émulsion primaire dans une phase aqueuse 
externe contenant l’ADS hydrophile et la gélatine ; afin 
d'éviter la rupture des globules multiples au cours de 
leur formation, la vitesse de cisaillement adoptée a été 
de 600 Tr/min, l’agitation était maintenue jusqu’à for-
mation de l’émulsion multiple, vérifiée par observation 
microscopique.
Afin d’éviter la dégradation de l’huile de nigelle, les deux 
étapes d’émulsification ont été conduites à la tempéra-
ture de 25°± 2°C. 
L’émulsification a été assurée par une turbine centripète 
de 3 cm de diamètre intégrée dans un agitateur Turbo 
test 33/300P (Rayneri Groupe VMI, France). 
Les compositions respectives des EM figurent dans le 
tableau 01.
d. Caractérisation des émulsions multiples 
• Examen macroscopique et microscopique : l’aspect, 
l’homogénéité, la texture, la couleur ainsi que l’observa-
tion au microscope optique pour estimer la polydisper-
sité, ont été enregistrés sur les EM immédiatement après 
leur obtention (J0).

• Analyse granulométrique : un microscope optique 
(Leitz Wetzlar, Allemagne) équipé d’un micromètre 
a été utilisé. L’examen a été réalisé sous immersion, au 
grossissement X100. Cette analyse a permis de mesurer 
la taille des globules huileux à J0, puis chaque semaine, 
jusqu’à déstabilisation spontanée dans le temps des EM 
conservées à la température de +4 ±2°C [13].
• Analyse conductimétrique : pratiquée sur les EM à J0, 
puis chaque semaine, jusqu’à déstabilisation des sys-
tèmes au cours de leur stockage à + 4 ±2°C. Un conduc-
timètre (Ino Lab Cond 720, Wtw Gmbh, Allemagne) a 
été utilisé. Les essais ont été conduits sous agitation à 
20°C sur des échantillons préalablement dilués au 1/20 
dans de l’eau distillée. Toute augmentation de la conduc-
tivité au cours du temps, signifierait la libération de 
l’électrolyte (NaCl) dans la phase aqueuse externe suite 
à l’éclatement des globules [14].
• Mesure et suivi du pH : effectuée à l’aide d’un pH mètre 
starter 3C (Ohaus, USA) à J0, puis chaque semaine, 
jusqu’à déstabilisation spontanée des EM conservées à 
+4±2°C. Le pH des EM formulées ne devrait pas trop 
s’éloigner du pH physiologique de la peau humaine qui 
se situe autour de 5 et 6 [15]. Lors de cette étude, la me-
sure du pH constituait un test in vitro d’évaluation de la 
tolérance cutanée des EM mises au point. 
• Analyse rhéologique : réalisée à J1 pour l’ensemble des 
EM obtenues, puis à quatre semaines pour celles qui 
sont demeurées stables. Le but du test a été d’appréhen-
der le comportement rhéologique des EM [16]. 
Un rhéomètre à couple de rotation imposé Haake RS 
600 (Thermo-Fisher, Allemagne) a été utilisé ; ce der-
nier est équipé d’un système cône-plan avec un plateau 
de 60 mm de diamètre et d’un entrefer de 0,105 mm ; 
l’angle du cône utilisé était de 2 degrés. L’analyse a été 
menée à la température de +20°C.

Émulsion primaire
Huile de nigelle 
Huile de paraffine 
Abil® EM 90 ou Span® 80 
Vitamine E 
Phase aqueuse interne contenant du NaCl - QSP 

17,5%
17,5%

5%
0,1%

100%
Émulsion multiple
Émulsion primaire
Tween®80 ou Tween®20 ou Lutrol®F127
Gélatine
Eau distillée - QSP

60%
1%

0,5%
100%

Ainsi, les EM ont été mises au point selon la formule optimisée ci-dessous :
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• Évaluation de la tolérance cutanée in vivo : l’innocuité 
de l’émulsion multiple formulée, a été évaluée chez six 
lapins de race albinos, il s’agit du test d'irritation pri-
maire cutanée, employé pour déterminer la capacité 
d'irritation primaire d'un produit [17]. Dans un premier 
temps, le dos et les flancs des lapins ont été tondus à 
l’aide d’une tondeuse électrique, puis trois scarifications 
parallèles sur une longueur de 03 cm espacées de 0,5 cm 
ont été pratiquées par un scalpel au niveau du flanc droit 
de chaque animal. 
Vingt-quatre heures plus tard, une quantité de 0,5 g 
d’émulsion multiple a été appliquée sur chacun des 
flancs des animaux sous pansement semi-occlusif. 
L’échantillon de crème formulée (EM) a été laissé en 

contact avec la peau durant 24 heures. Trente minutes 
après le retrait du pansement et 48 heures plus tard (soit 
environ 24 et 72 heures après l'application), l'irritation 
cutanée a été appréciée aux sites d'application (scarifié 
et non scarifié) à l'aide d'une échelle d'évaluation numé-
rique permettant de coter les érythèmes et la formation 
d'œdème (tableau 2). L'indice d'irritation primaire cuta-
née (IP où E, Oe : Érythème, œdème) a été calculé selon 
l’équation (1) en additionnant les chiffres obtenus pour 
l'érythème et l'œdème, à 24 et 72 heures, sur les 12 zones 
d'application.

                                                                                                                 Émulsion multiple H/L/H
EM1 EM2 EM3 EM4 EM5 EM6

Emulsion primaire
Huile de nigelle
Huile de paraffine

17,5
17,5

17,5
17,5

17,5
17,5

17,5
17,5

17,5
17,5

17,5
17,5

Span® 80 
Abil® EM 90

5,0 5,0 -
5,0

-
5,0

5,0 -
5,0

Vitamine E
Phase aqueuse

0,1
59,9

0,1
59,9

0,1
59,9

0,1
59,9

0,1
59,9

0,1
59,9

Emulsion multiple
Émulsion primaire 60,0 60,0 60,0 60,0 60,0 60,0
Tween® 80
Tween® 20
Lutrol® F127
Gélatine
Eau distillée

1,0
-
-

0,5
38,5

-
1,0

-
0,5

38,5

-
1,0

-
0,5

38,5

1,0
-
-

0,5
38,5

-
-
1

0,5
38,5

-
-
1

0,5
38,5

(-) : Champ vide

Échelle numérique de lecture des irritations 
et des œdèmes

Classification des préparations cutanées en 
fonction de l’indice d’irritation cutanée primaire

Érythème Œdème Classification Indice d’irritation primaire
Pas d’érythème 0 Pas d’œdème 0 Non Irritant IP < 0,5
Léger érythème 1 Très léger œdème 1 Légèrement irritant 0,5 < IP < 2

Érythème bien visible 2 Léger œdème
(Gonflement apparent) 2 Irritant 2 < IP < 5

Érythème important 3 Œdème moyen 
(E= 1mm) 3

Très irritant 5 < IP < 8
Érythème grave avec 
ou sans escarres 4 Œdème grave 

(E= >1mm) 4

Tableau 01 : Compositions des différentes émulsions multiples (%, m/m)

Tableau 02 : Test de tolérance cutanée : échelle numérique de lecture et classification des préparations cutanées [17] 

24h(E,Oe)+72h(E,Oe)
24

Equa. (1)
IP=
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b. Étude conductimétrique et suivi du pH 
Comparativement aux émulsions EM1 et EM6, les 
systèmes EM3 et EM4 présentaient initialement 
des valeurs de conductivité relativement faibles 
(tableau 03), attestant que la phase aqueuse externe 
de l’émulsion multiple ne renfermait pratiquement 
pas de traceur ce qui témoigne d’un bon rendement 
d’encapsulation du NaCl.
Les profils des courbes obtenus pour les quatre EM 
(figure 3), montrent une augmentation progressive de 
la conductivité au cours du temps en raison de la libé-
ration du NaCl.
Les résultats des mesures du pH au cours du temps pour 
les quatre EM étudiées sont illustrés par la figure 4.

Résultats
a. Observation macroscopique et analyse micros-
copique des émulsions multiples : Parmi les six EM 
préparées, seules EM1, EM3, EM4 et EM6 se sont for-
mées. Ces dernières, étaient de couleur blanche et pré-
sentaient un aspect homogène et crémeux. Observées au 
microscope optique, les quatre EM obtenues montraient 
clairement des globules huileux remplis de nombreuses 

gouttelettes aqueuses de taille homogène (figure 1). Les 
caractéristiques des quatre EM fraichement obtenues 
(J0) figurent dans le tableau 03.

La courbe (figure 2) illustrant l’évolution du diamètre moyen 
des globules des EM en cours de conservation montre que, 
particulièrement pour EM4 le diamètre moyen reste prati-
quement identique durant une période relativement plus 
longue en comparaison avec les autres EM.

Caractéristiques des EM EM1 EM2 EM3 EM4 EM5 EM6

Examen 
macroscopique

Aspect Crémeux (-) Crémeux Crémeux (-) Crémeux

Texture Onctueuse Grumeleuse Fluide Veloutée Grumeleuse Légère

Couleur Blanche (-) Blanche Blanche (-) Blanche
Taille moyenne des globules 
huileux (µm) (± écart type) 10 ± 4,26 (-) 7 ± 2,24 8 ± 3,04 (-) 27 ± 14,93

Analyse conductimétrique(µS/Cm) 36 (-) 9,6 8,4 (-) 19,5
Mesure du pH 5,98 (-) 6,04 5,98 (-) 5,66
(-) Émulsion multiple non formée

Tableau 3 : Principales caractéristiques des émulsions multiples fraîchement préparées(J0)

Figure 1 : Clichés comparatifs de microscopie optique des émulsions 
multiples fraîchement préparées (J0) (Grossissement X100)

Figure 2 : Évolution du diamètre moyen des globules des émulsions 
multiples durant le stockage à +4 ± 2°C. Durée de stabilité physique en 
semaines : EM1= 02, EM3= 03, EM4= 08, EM6= 06.

Figure 3 : Évolution de la conductivité des émulsions multiples en 
cours de conservation à +4 ± 2°C. Durée de stabilité physique en se-
maines : EM1= 02, EM3= 03, EM4= 08, EM6= 06.
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Figure 4 : Évolution du pH des émulsions multiples durant le stockage 
à +4 ± 2°C

c. Analyse du comportement rhéologique 
des émulsions multiples
• Analyse rhéologique en régime d’écoulement per-
manent : Le rhéogramme (figure 5) représente l’évolu-
tion de la contrainte en fonction de la vitesse de cisail-
lement pour les différentes EM obtenues. Les courbes 
d’écoulement sont décrites par le modèle de Herschel 
Bulkey (équation 2) [18].

τ0 : Seuil d’écoulement (Pa) 
K : Indice de consistance (Pa.sn) 
n : Indice d’écoulement ou de comportement. 
n = 1 : fluide Newtonien ; n < 1 : fluide rhéofluidifiant ; 
n >1 : fluide rhéoépaississant.

Les résultats obtenus à l’issue de l’étude du comportement 

rhéologique en régime d’écoulement permanent des EM 
à J1 et après 4 semaines de stockage sont représentés par 
le tableau 04.

Figure 5 : Les courbes d’écoulement à J1 des systèmes EM1, EM3, EM4 
et EM6

• Étude de la viscoélasticité : Les systèmes EM4 et EM1 
ayant les indices de consistance les plus élevés à J1, ces 
derniers ont été sélectionnés pour l’étude de l’effet de la 
contrainte sur le comportement viscoélastique qui a été 
quantifié en calculant le taux de recouvrance ΔJ (Équation 3) 
atteint par l’émulsion multiple après l’annulation de la 
contrainte [19]. La figure 6 montre la variation de ΔJ en 
fonction de la contrainte appliquée.

Tableau 04 : Résultats comparatifs des grandeurs rhéologiques caractéristiques des émulsions multiples à J1 et à quatre semaines de conservation 
à +4 ± 2°C. (Seuil d’écoulementτ_0, indice de consistance K, indice d’écoulement n) 

τ0  (Pa) K (Pa.sn) n (-)
J1 S4 J1 S4 J1 S4

EM1
EM3
EM4
EM6

7,991
0,192

10,999
6,550

(-)
(-)

4,475
1,448

22,223
0,318

30,594
7,615

(-)
(-)

1,122
0,843

0,389
0,689
0,354
0,480

(-)
(-)

0,720
0,618

(-) : Analyse non effectuée, EM déstabilisées (EM1 :02 semaines, EM3 :03 semaines)
S4 : Analyse effectuée à quatre semaines pourEM4 et EM6

Figure 6 : Étude de la viscoélasticité à J1 : Variation du taux de recouvrance 
(ΔJ) en fonction de la contrainte appliquée sur les systèmes  EM4 et EM1

• Essai de fluage  : 
CetCe test a été réalisé tout particulièrement sur EM4, 
dans le but de prédire les déformations susceptibles 
d’influer sur ses propriétés au cours du vieillissement ; 
la figure 7 montre l’évolution des courbes de fluage en 
fonction du temps pour différentes contraintes appli-
quées sur EM4.

• EvaluationÉvaluation de l’innocuité in vivo 
Tenant compte des caractéristiques rhéologiques avan-
tageuses et une stabilité dans le temps relativement 
supérieure pour EM4 en comparaison aux autres EM 

0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

2

4
EM1
EM3
EM4
EM6

6

8

Temps (semaines)

pH

τ=τ0+Kγn

Equa. (2)

J(180)-J(360)
(J(180)

Equa. (3)
ΔJ= X10

0 50 100 150 200 250 300 350 400 500450

Vitesse de cisaillement (S-1) 

0

50

100

150

200

300

250

C
on

tr
ai

nt
e 

de
 ci

sa
ill

em
en

t (
Pa

)

EM1
EM3
EM4
EM6

0,5 0,1 1,5 2,0 2,5 3,0

EM4
EM1

0

20

40

60

80

100

Contrainte (Pa)

∆
J (

%
)



7272

Médecine

N° 34 | Vol. V | Novembre 2020

obtenues, c’est donc cette dernière qui a été sélection-
née pour évaluer sa tolérance cutanée ; au final, suite à 
son application sur la peau des lapins, la valeur obtenue 
pour l’indice d’irritation primaire (IP) était inférieure à 0,5.

Figure 7 : Essais de fluage réalisés à J1 à différentes contraintes appli-
quées sur le système EM4

Discussion
a. Influence de la nature physico-chimique de la 
phase lipophile sur la formulation des émulsions 
multiples
Il est important de souligner que, la nature physi-
co-chimique et la proportion de l’huile constituant 
la phase lipophile a une grande influence sur l’obten-
tion et la stabilité des EM [6, 20,21] ; en effet, lors de cette 
expérience,laexpérience, la formulation a commencé 
au préalable avec différentes proportions d’huile de 
nigelle seule, et en faisant également varier non seule-
ment les concentrations des ADS, mais aussi la fraction 
volumique de l’émulsion primaire à disperser dans la 
phase aqueuse externe (dDonnées non représentées), 
néanmoins, aucune EM n’a pu être obtenue dans ces 
conditions. Ces résultats laissent penser qu’en raison de 
la faible viscosité del’huilede l’huile de nigelle [10], cette 
dernière formait une membrane huileuse fine autour 
des globules huileux qui finissaient par se détruire faci-
lement au cours du processus d’émulsification [22].
Ce constat, nous a amenés à optimiser la formule en 
associant à l’huile de nigelle, une proportion bien défi-
nie d’huile de paraffine, cette dernière est dotée de meil-
leures propriétés physiques, notamment une viscosité 
élevée[élevée [11].
b. Influence des ADS sur l’obtention et la durée 
de stabilité des émulsions multiples
Parmi les EM formulées avec un ADS lipophile mono-
mérique (Span ® 80), seule l’association Span® 80/Tween® 

80 a permis d’obtenir une émulsion homogène (EM1);) ; 
en revanche, EM2 (Span® 80/Tween® 20) et EM5 (Span® 
80/ Lutrol® F 127) formulées avec des tensioactifs hydro-
philes de natures différentes, ne se sont pas formées. Le 
Tween® 80 est très souvent utilisé en combinaison avec 
le Span® 80 dans les EM de type H/L/H en raison de 
leurs structures chimiques similaires[similaires [23], ce 
qui pourrait justifier la formation du système EM1.
Toutefois, la moindre stabilité de l’émulsion EM1 
(02 semaines), s’expliquerait par le fait que l’huile de 
nigelle présente une tension superficielle élevée du fait 
de la longueur de sa chaîne hydrocarbonée [8,24], dans ce 
cas, l’utilisation d’un tensioactif lipophile de nature mo-
nomérique tel que le Span® 80 induirait l’adsorption de 
ce dernier, que sur un seul point d’ancrage au niveau de 
l’interface ; de ce fait, lors du cisaillement il aurait ten-
dance à se désorber facilement, ce qui accélère l’amin-
cissement du film interfacial et la rupture des globules 
huileux [25]. 
En revanche, toutes les EM (EM3, EM4 et EM6) formu-
lées avec un tensioactif polymérique (Abil® EM 90) se 
sont aisément formées, grâce à la capacité de cet ADS 
à former un film plus fort et plus rigide à l'interface, 
résistant aux forces de cisaillement de par sa propriété 
à s’adsorber au niveau des interfaces avec de multiples 
points d’ancrage, diminuant ainsi la tension interfaciale, 
voire l’annuler [25] ;.  dDe plus, le film formé par cet ADS 
à l'interface H/L est décrit comme étant extensible de 
manière réversible [26, 27]. 
Il est toutefois important de noter que les caractéris-
tiques de cestroisces trois EM sont variables d’une 
émulsion à une autre en raison de la nature différente de 
l’ADS hydrophile entrant dans la composition de chaque 
formule ;. en En effet, pour ce qui est des systèmes EM3 
et EM4, formulés respectivement avec le Tween® 20 et 
le Tween® 80 comme ADS monomériques hydrophiles, 
il a été observé des globules huileux de taille homogène 
et réduite,théoriquementréduite, théoriquement moins 
susceptibles aux phénomènes de coalescence des glo-
bules [28, 29], néanmoins, avec une stabilité dans le temps 
supérieure pour EM4 (08 semaines) ; la moindre stabili-
té de EM3 (03 semaines), semblerait être due à une pro-
portion de Tween® 20 inappropriée (1%) à la formation 
d’une interface L/H suffisamment solide pour éviter le 
transfert d’eau à travers la membrane huileuse [30]. 
Quant à EM6,contrairement6, contrairement à ce qui 
a été observé avec EM3 et EM4, l’analyse granulomé-
trique a montré des globules huileux de diamètres par-
ticulièrement importants. D; des résultats similaires 
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ont été constatés dans certains travaux de la littérature 
où il a été rapporté qu’une concentration plus faible de 
Lutrol® F 127 (<1%), n néanmoins éanmoins suffisante 
pour couvrir totalement la surface des globules hui-
leux,  serait favorable à l’amélioration des propriétés 
des EM [3, 28, 29, 31-33].
Cependant, en comparaison à EM3, malgré l’impor-
tance  de la taille des globules huileux de l’émulsion 
EM6, contre toute attentelaattente, la durée de stabi-
lité de cette dernière était relativement supérieure (06 
semaines), cela pourrait être justifiée d’une part, par la 
similarité de la nature polymérique des deux ADS en-
trant dans sa composition (Abil® EM90/Lutrol® F 127) et 
d’autre part, par l’aptitude de ces deux ADS à réduire la for-
mation de micelles inverses en raison de leurs hauts poids 
moléculaires réduisantparréduisant par conséquent la dif-
fusion micellaire des substances encapsulées (NaCl) [32,33].
c. EvaluationÉvaluation du comportement des 
émulsions multiples à travers les tests rhéologiques
D’un autre côté, l’étude rhéologique a été appliquée 
aux EM préparées, afin d’étudier et d’appréhender leurs 
comportements lorsqu’elles sont soumises à différentes 
contraintes de cisaillement pouvant simuler les forces 
mécaniques exercées sur la préparation lors de l'appli-
cation cutanée. 
Cette étude a permis de mettre en évidence que, toutesque, 
toutes les EM formulées, se caractérisaient par un com-
portement « plastique fluidifiant », on parle alors, de 
fluides à seuil rhéofluidifiant (n <1) [18].
Il apparait clairement que le système EM4 se caracté-
risait par la consistance initiale la plus élevée (30,594 
Pa.sn), traduisant un paramètre de qualité critique pour 
obtenir des EM stables [34] ;. en En revanche, EM3, qui 
présentait une granulométrie similaire à celle de EM4, 
son indice de consistance était très faible (0,318 Pa.sn), 
ce qui laisse penser que le Tween® 80 a contribué consi-
dérablement dans l’augmentation de la viscosité de la 
phase aqueuse externe de l’émulsion EM4 en comparai-
son avec le Tween® 20 entrant dans la composition de 
l’émulsion EM3. 
Quant à EM1 qui exhibait une consistance initiale éle-
vée (22,223 Pa.sn), s’est toutefois déstabilisée rapide-
ment (02 semaines), probablement à cause des proprié-
tés défavorables du Span® 80 comparativement à l’Abil® 
EM 90. 
Par ailleurs, après 04 semaines, les résultats des tests 
rhéologiques ont révélé une diminution des viscosités 
respectives des systèmes EM4 et EM6 ;.  iIl s’agit en fait, 
d’une tendance tout à fait naturelle pour les EM suite à 
la rupture progressive des globules multiples en cours 

de conservation [16] ;. Cces résultats sont en accord avec 
ceux de l’analyse conductimétrique où les profils des 
courbes obtenus pour l’ensemble des EM (figure 3), 
montraient une augmentation progressive de la conduc-
tivité au cours du temps en raison de la libération du 
NaCl et un flux aqueux en direction de la phase aqueuse 
externe [14].
D’après l’étude de la viscoélasticité appliquée à EM4 et 
EM1 dont les viscosités respectives étaient les plus éle-
vées à J1, il ressort que, pour une contrainte de 0,5 Pa, les 
pourcentages du taux de recouvrance (ΔJ) sont d’environ 
98% et 89% respectivement pour EM4 et EM1 : carac-
téristique d’un solide élastique; au-delà d’une contrainte 
de 2 Pa les valeurs du ΔJ ont tendance à diminuer pour 
ne plus varier quelle que soit la contrainte imposée, in-
diquant ainsi, un comportement proche de celui d'un 
liquide élastique [35]. Par conséquent, l’augmentation de 
la contrainte lors de l’application, provoque une fluidifi-
cation des émulsions multiples formulées.
Par ailleurs, l’analyse de la courbe de fluage permet-
tant d’observer l’évolution de la déformation de l’émul-
sion EM4, montre clairement que, l’augmentation de la 
contrainte provoqueraituneprovoquerait une diminu-
tion de la viscoélasticitéviscoélasticité et une augmen-
tation de la fluidité, de la viscosité newtonienne et des 
viscosités retardées de l’émulsion.
d. Appréciation de la tolérance cutanée  
Le pH de la peau étant légèrement acide [15], afin de pré-
venir toute intolérance aux EM formulées, il est sou-
haitable que leurs pH respectifs soient proches de celui 
de la peau ; en effet, les quatre EM mises au point pré-
sentaient des valeurs initiales de pH se situant dans les 
limites acceptables (tableau 3).
A travers des mesures régulières dans le temps, il ressort 
que les valeurs de pH des EM sont demeurées pratique-
ment inchangées en cours de conservation.
En parallèle, dans les conditions expérimentales adop-
tées, les résultats obtenus à l’issue des essais de tolérance 
cutanée testée chez l'animal, montrent une bonne tolé-
rance locale de l’émulsion multiple testée, ne présentant 
aucun risque d’irritation de la peau tenant compte de la 
valeur obtenue pour l’indice d'irritation primaire cuta-
née (IP <0,5) calculé sur la base du barème de classifica-
tion préconisé par la méthode de référence [17].

Conclusion 
Dans les conditions expérimentales de cette étude, de 
par sa viscosité très faible, l’huile de nigelle à elle seule, 
ne disposepasdispose pas des propriétés requises pour 
aboutir à des émulsions multiples ; cependant ; cependant, 
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son association à l’huile de paraffine a permis formel-
lement d’améliorer ses propriétés physiques. De plus, il 
ressort clairement que, la structure chimique des ADS 
lipophiles et hydrophiles affectent de manière consi-
dérable les caractéristiques des EM obtenues ; en effet, 
en comparaison avec les autres formules d’émulsions 
multiples,lemultiples, le système EM4 formulé avec le 
couple d’ADS : Abil® EM 90-Tween® 80 s’est caractéri-
sée par les meilleures propriétés physico-chimiques, 
technologiques etrhéologiqueset rhéologiques, avec 
en outre, une stabilité physique dans le temps relative-
ment supérieure (08 semaines) ;. Ttoutefois, hormis la 
gélatine, il serait intéressant de recourir à d’autres agents 
viscosifiants plus performantspourperformants pour 
conférer une meilleure élasticité à l’interface Huile/ 
EaudesEau des émulsions multiples à base d’huile de 
nigelle et d’huile de paraffine,dansparaffine, dans le but 
de prolonger de manière conséquente la stabilité phy-
sique à long terme.
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