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Résumé

Une augmentation continue de la demande pour des produits naturels et durables, tels
que les huiles essentielles (HE), est observée dans divers secteurs, y compris l'alimentation, la
cosmétique et la santé. C'est dans ce cadre que se positionne ce projet de startup, qui a pour
objectif initial de concevoir un moyen d'optimiser et d'intensifier I'extraction des HE a partir de
plantes locales et disponibles, puis de les microencapsuler afin de stabiliser et de protéger les
principes actifs. Pour cela, nous avons sélectionné deux wilayas (l'une située au nord-ouest de
I'Algérie et l'autre au centre de la partie nord du Sahara algérien) pour cette étude : Mostaganem
et Ghardaia. Nous avons varié les parametres de 1'¢tude afin d'observer leur impact sur le
rendement de l'extraction des huiles essentielles, et pour développer un modéle mathématique

garantissant une bonne optimisation des résultats expérimentaux. Les techniques d'intelligence



artificielle ont ét¢ mises en ceuvre pour optimiser l'extraction des HE. En alliant IA et
méthodologie de plans d'expérience, nous avons élaboré un protocole expérimental assurant un
rendement maximal et une qualité supérieure des HE, qui s'est avére étre de 1,2 % pour la wilaya
de Mostaganem dans les conditions suivantes : état de 1'espece : séche, durée d'extraction : 3
heures, avec une hydrodistillation assistée par ultrasons, tout en minimisant l'empreinte
environnementale. Ce procédé innovant peut étre appliqué dans divers secteurs tels que la
cosmétique, la pharmacie et I'aromathérapie, répondant ainsi a la demande croissante pour des

produits a la fois naturels et durables.

Mots-clé : Huiles essentielles, Eucalyptus globulus, Hydrodistillation Conventionnelle,
Hydrodistillation assistée par ultrasons, Optimisation et intensification de I’extraction, Plans

d'expérience, Intelligence Artificielle.

Abstract

A continuous increase in demand for natural and sustainable products, such as essential
oils (HE), is observed in various sectors, including food, cosmetics and health. It is in this
context that this startup project positions itself, whose initial objective is to design a way to
optimize and intensify the extraction of EO from local and available plants, then to
microencapsulate them in order to stabilize and protect the active ingredients. For this, we have
selected two wilayas (one located in the northwest of Algeria and the other in the center of the
northern part of the Algerian Sahara) for this study: MOSTAGANEM and GHARDAIA. We
varied the parameters of the study in order to observe their impact on the extraction yield of
essential oils, and to develop a mathematical model ensuring good optimization of experimental
results. Artificial intelligence techniques have been implemented to optimize the extraction of
HE. By combining Al and experimental design methodology, we developed an experimental
protocol ensuring maximum yield and superior quality of the EO, which proved to be 1.2% for
the wilaya of MOSTAGANEM under the following conditions: state of the species: dry,
extraction time: 3 hours, with ultrasound-assisted hydrodistillation, while minimizing the

environmental footprint. This innovative process can be applied in various sectors such as



cosmetics, pharmaceuticals and aromatherapy, thus responding to the growing demand for both

natural and sustainable products.

Keywords: Eucalyptus globulus plant-extraction-conventional hydrodistillation-
ultrasound-assisted hydrodistillation-optimization-experimental designs-artificial intelligence-

intensification.
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Introduction générale

Introduction

La demande mondiale en composés bioactifs naturels, notamment les huiles essentielles
(HE) durables et écologiques est de plus en plus grande. Dans le cadre de la chimie des produits
naturels, 'optimisation des procédés d'extraction des huiles essentielles représente un enjeu treés
important, tant pour la préservation des composés bioactifs que pour l'efficience industrielle.
Parmi les plantes riches en HE, citons 1’eucalyptus, originaire de 1’Australie [1] et qui a été
largement introduit dans les pays méditerranéens, notamment en Algérie ou il a été planté a

partir du XIXeéme siécle, pour assécher les zones marécageuses et lutter ainsi contre le paludisme
[2].

En Algérie, des espéces telles que Eucalyptus globulus et Eucalyptus camaldulensis sont
trés répandues dans le paysage forestier, elles présentent ainsi un fort potentiel de valorisation

industrielle, notamment dans la production des huiles essentielles riches en composés bioactifs.

Ce travail s’inscrit dans le cadre d’un projet Strat up de I'Arrété Ministériel 1275, qui
repose sur une démarche de la valorisation des ressources végétales locales a travers
I’intégration des savoirs traditionnels en phytothérapie combinés a certains procédés modernes.
D'apres la recherche bibliographique 1’extraction couplée avec les ultrasons, en tant que mode
de pré-traitement, n’a ét€ mentionnée dans aucune étude réalisée en Algérie et est peu présente
dans les recherches ayant utilisé cette technique dans la littérature scientifique. Ainsi, nous
proposons la conception d’un dispositif innovant, qui permette a la fois le prétraitement de la
maticere végétale par les ultrasons et ’extraction dans un seul systeme, afin de réduire le temps,
les colits énergétiques, maximiser le rendement et réduire les pertes de rendement, ce qui rend
le produit final plus accessible et économique, en particulier pour la population algérienne. Ces
méthodes écologiques et innovantes non seulement permettent d’optimiser le rendement et la
qualité, mais réduisent également I’impact environnemental du procede. Des produits tels que
I’hydrolat, peut étre valoris¢é dans 1’industrie cosmétique pour ses propriétés apaisantes,
purifiantes et aromatiques, et les résidus de matieres végétales pourraient étre valorisés comme

fertilisants organiques, contribuant a une agriculture, locale verte et régénérative.
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Face aux enjeux environnementaux, économiques et technologiques de 1'Algérie, cette
startup vise a exploiter le potentiel de la biodiversité locale pour générer un impact socio-

économique durable et accélérer le développement technologique national.

Nous avons intégré la méthodologie des plans d’expériences et ’intelligence artificielle
(IA) pour une optimisation adéquate hybride, physico-chimique et IA, en plus de 1’étude du
Business Model Canvas (BMC) et du Business Plan (BP). Ces deux outils sont essentiels pour
les startups, méme s’ils servent des objectifs différents. Le BMC permet de visualiser et de
structurer le modele économique d'une entreprise, tandis que le BP détaille la stratégie financiére
et commerciale de maniére plus approfondie. Le BMC peut précéder le BP, servant de base a la
réflexion stratégique, et tous deux sont importants pour la gestion et la levée des fonds d'une

startup.
Ce mémoire est structuré comme suit :

Une partie bibliographique, avec deux chapitres : le premier est consacré a des données
sur I’espece végétale utilisée pour 1’extraction des huiles essentielles, 1’eucalyptus (Eucalyptus
globulus), les différentes méthodes d’extraction des HE, ainsi que les travaux réalisés dans ce
sens en Algérie et au niveau mondial. Un deuxiéme chapitre décrit la méthodologie des plans

d'expériences et I’outil A utilisé dans ce travail.

Le chapitre 3 détaille le matériel utilisé ainsi que toutes les méthodes et procédures

expérimentales mises en ceuvre.

Dans le chapitre 4, nous exposons les résultats obtenus et les discussions qui en

découlent.

Nous terminons le manuscrit par une conclusion et les principales perspectives qui

ressortent de ce projet.
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Chapitre I :

I’Eucalyptus et les huiles essentielles

1.1 Introduction

Les foréts algériennes sont constituées de peuplements de pins d’Alep, d’eucalyptus, de chénes

lieges, de chénes zen, de pins maritimes et de cédres.-Parmi les feuillus, les eucalyptus et les

chénes sont les plus importants. La figure 1.1 montre la distribution des principales espéces

forestieres en Algérie [1]..
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Figure 1.1. Cartes des principales especes forestieres en Algérie

En Algérie, les eucalyptus se trouvent principalement dans la partie nord du pays, en particulier

dans l'est. IIs couvrent une vaste superficie de foréts artificielles, surtout dans les régions coticres

et subhumides. On peut ¢galement les retrouver dans le sud du pays.
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I.2 Présentation botanique et géographique du genre Eucalyptus

Les Eucalyptus sont de grands arbres dont certaines especes peuvent atteindre 100
metres de hauteur. Ils sont originaires d’ Australie, plus précisément de la province de Tasmanie.
L’Eucalyptus fut introduit et plant¢ dans les régions subtropicales de 1’Asie et du bassin
méditerranéen. Possédant une exceptionnelle capacité d’absorber I’eau du sol sur lequel il croit,
I’Eucalyptus asséche rapidement les marais qu’il colonise, éliminant ainsi les milieux de
reproduction des insectes qui transmettent la malaria, d’ou le nom qu’on lui attribue, « d’arbre

a fievre » (« fever tree »).

La plupart des Eucalyptus ont des feuilles persistantes. Comme les autres membres de la famille

des Myrtaceae, les feuilles d’Eucalyptus sont couvertes de glandes a huile.

L’abondante production d’huile est une caractéristique importante de ce genre. Les feuilles,
bleutées, ont une curieuse caractéristique : sur les jeunes arbres, elles sont opposées, sessiles,
ovales et glauques, et quand I’arbre grandit, elles deviennent alternes, pétiolées, tres allongées,

parfois un peu courbées comme des lames de faux, et d’un vert luisant.

Les fleurs sont trés variées. Elles ont de trés nombreuses étamines qui peuvent étre de couleur

blanche, créme, jaune, rose ou rouge (Figure 1.2).

A maturité, les fruits ont la forme d’un cone, sont secs, et de couleur brune. Ils ont ¢galement

des valves qui se soulévent pour laisser échapper les graines lors de leur chute sur le sol[21].
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Figure 1.2.Aspect des feuilles et des inflorescences de I’eucalyptus commun ou Gommier (Eucalyptus

globulus)

1.2.1 Définition des HE

Les huiles essentielles sont des substances trés volatiles extraites des plantes, contenant les

composés actifs responsables de leurs propriétés biologiques et aromatiques.

Elles contiennent un mélange complexe de composés bioactifs leur conférant des propriétés
antimicrobiennes, anti-inflammatoires et antioxydantes [4].Les huiles essentielles (HE)
suscitent un regain d’intérét dans plusieurs domaines. En tant que produits naturels, elles
possedent des caractéristiques physico-chimiques intéressantes, avec une forte valeur ajoutée,
tout en respectant I’environnement. Les HE présentent également diverses activités biologiques
pertinentes. Par exemple, elles sont utilisées dans le domaine médical grace a leurs activités

biocides (bactéricides, virucides et fongicides) ainsi que leurs propriétés médicinales.[2].
1.2.2 Localisation des HE dans la plante

1.2.2.1 Composition chimique

Les HE sont synthétisés dans le cytoplasme des cellules sécrétrices et ont tendance a

s'accumuler dans des cellules glandulaires spécialisées.

Ces derniéres peuvent étre entreposées dans différents organes : des fleurs, des feuilles,

de I'écorce, du bois, des racines, des rhizomes, des fruits ou encore des graines [15].

Selon la voie métabolique utilisée, les huiles essentielles sont principalement composées
de deux groupes distincts de composés aromatiques : les terpenes (mono et sesquiterpenes), qui
prédominent dans la majorité des essences, ainsi que les composés aromatiques dérivés du

phénylpropane [16].
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(A) : Poil sécréteur de Mentha

pulegium,

(B) : Trichome glandulaire de
Mentha pulegium,

(C) : Trichome glandulaire de
Lippia scaberrima et

Figure 1.3.Structures contenant les huiles essentielles

1.2.3 Utilisation des HE

Les HE suscitent de plus en plus d’intérét dans divers domaines d'application tels que :

% La pharmacie : Les HE peuvent étre utilisés dans l'aromatisation des médicaments

+

destinés a I’administration par voie orale (menthes, verveine, camomille)

La parfumerie et la cosmétologie De nombreux parfums sont d'origine naturelle et

certaines HE constituent des bases de parfums. Exemples : rose, jasmin, vétiver, ylang-

ylang, etc.... [10].

Dans I'industrie alimentaire : Les HE (huile de citron, de menthe, de girofle) sont trés

utilisés dans l'aromatisation des aliments (jus de fruits, patisserie) [11]. Quel que soit le

secteur d’activité qui utilise les HE, leur analyse reste une étape importante, voir

cruciale. Et malgré les progrés constants réalisés dans les techniques de séparation et

d’identification de ces huiles, leur analyse demeure toujours une opération délicate,

nécessitant la mise en ceuvre simultanée ou successive de diverses techniques [11].
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1.3 Fonctions biologiques des HE

1.3.1 Role physiologique

Un grand nombre de plantes générent des huiles essentielles en tant que métabolites
secondaires, cependant, leur fonction précise dans les mécanismes vitaux de la plante reste a

déterminer [21].

I1 a été décrit sans nul doute plusieurs effets manifestement « bénéfiques » : diminution
de la concurrence avec d'autres especes végétales (allélopathie) par inhibition chimique de la
germination des graines, défense contre les agents infectieux microbiens grace a des capacités
fongicides et bactéricides, et protection contre les herbivores due a un gotit désagréable et des

impacts néfastes sur le systéme nerveux [22].

I1'y a des écrivains qui croient que la plante emploie I'huile pour éloigner ou séduire les insectes,
ce qui, dans le second cas, favoriserait la pollinisation. Certains voient I'huile comme une source
d'énergie, facilitant diverses réactions chimiques et aidant a conserver ['humidité des végétaux
dans les environnements désertiques.

1.3.2 Role thérapeutique :

Les huiles essentielles, appréciées pour leurs vertus thérapeutiques, ont une place importante

dans notre quotidien, grice a leurs divers bienfaits thérapeutiques, 24-25.
Elles aident a traiter :

e Les problemes respiratoires.

e Réduisent la tension nerveuse [26].

e Favorisent la circulation sanguine.

Aident l'organisme a éliminer les impuretés.

Apportent un soulagement a la nervosité et aux douleurs rhumatismales.
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1.3.3 Les composés terpéniques

Les terpénes représentent un groupe d'hydrocarbures, générés par une multitude de plantes,
notamment les coniféres. Il s'agit des ¢léments principaux de la résine et de l'essence de

térébenthine dérivée de la résine.

Bien que leur formule de base soit des multiples de l'isopréne CSHS, soit (C5SHS8) n, les terpénes
ne sont pas dérivés de cette derniére. Ils sont entrainés sur des Isopentényl pyrophosphate
interagissent avec une molécule de départ : Diméthylallyl pyrophosphate (DMAPP), Géranyl
pyrophosphate (GPP), Géranylgéranyl pyrophosphui (GGPP), etc. Au contraire, I'isopréne peut
étre aisément obtenu par la décomposition des terpénes. L'isopréne peut étre per¢gu comme 1'un

des composants de construction favoris de la nature [17].

1.3.4 Monoterpénes :

Les monoterpénes représentent les éléments les plus simples des terpénes, dont une grande

majorité se retrouve dans les huiles essentielles (90%) [18].

Selon le type de couplage « téte-queue », ils contiennent deux unités d'isopréne (CsHg). Ils
peuvent étre de nature acyclique, monocyclique ou bicyclique. Un certain nombre de produits

naturels a fonctions chimiques spéciales sont associés a ces terpenes.
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¢

puléguone limonene

Myrcene
i-1 L2 1-3

Figure 1.4.Exemples de quelques monoterpénes

1.3.5 Les sesquiterpénes

11 s'agit de dérivés d'hydrocarbures ayant pour formule CisHao, résultant de I'assemblage de
trois unités isoprénes. C'est la catégorie de terpénes la plus variée, se subdivisant en plusieurs

catégories de structures : acycliques, monocycliques, bicycliques, tricycliques et polycycliques.

! §VL/E (mq
valéranone

Caryophyllene farnésol
14 15 =

Figure .5.Exemples de quelques sesquiterpenes

On les trouve dans la nature sous forme d'hydrocarbures ou d'hydrocarbures oxygénés tels que

les alcools, les cétones, les aldéhydes, les acides et les lactones.

-9.
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1.3.6 Les composés aromatiques

Une autre catégorie de composés volatils couramment observés est celle des composés

aromatiques dérivés du phénylpropane (Figure 1.6) [16].

Cette catégorie comprend des composés aromatiques notables tels que la vanilline, 1'eugénol,
I'anéthole, 1'estragole entre autres. On retrouve une présence importante de ces éléments dans
les huiles essentielles de la famille des Apiaceae (ou Ombelliféres) (comme le persil, la
coriandre, l'anis, le fenouil, etc.) et ce sont des traits distinctifs de celles du clou de girofle, de

la vanille, de la cannelle, du basilic, de 1'estragon et autres [19].

H\h‘-\-\. O E
[
0 o ,-"'I-/
CHj OH OCH; CHs OH
Eugénol trans-Anéthole Vanilline
1-7 I-8 -9

Figure [.6.Exemples de composés aromatiques
I.4  La toxicité des HE

Bien que tres bénéfiques pour la santé, les HE ne sont pas sans danger et peuvent présenter une

toxicité en cas de mauvaise utilisation: Ainsi, certaines HE peuvent provoquer :

e Une dermocaustique (irritation cutanée par I’HE d’origan, de clou de girofle ou
d’écorce de cannelle),
¢ Une toxicité neurologique avec des convulsions et des vertiges (HE de sauge

officinale, romarin a camphre),

-10 -
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e Une toxicité hépatique (foie) par I’HE d’origan, de thym thymol ou cannelle,
bergamote).

e Des allergies (dermatites, asthme), Ex. : HE de mélaleuca (arbre a thé ou tea tree),
citronnelle.

e Perturbation endocrinienne : Ex. : HE de tea et lavande (effets cestrogéniques
discutés).

e (Cancérogénicité ou génotoxicité suspectée (a fortes doses) : Ex. : Estragol (basilic

exotique, estragon), méthyl eugénol (laurier).

I.5 Meéthode d'identification chimique des HE

L'examen chimique des huiles essentielles permet de reconnaitre et de mesurer leurs
constituants. Les avancées dans les techniques d'analyse permettent de détecter rapidement une
vaste gamme de composés. Ainsi, la méthode généralement adoptée pour analyser est la
chromatographie en phase gazeuse (CPG). Cette méthode autorise I'examen de mélanges, qui
peuvent étre extrémement complexes et présenter une volatilité trés variable, notamment en ce

qui concerne les huiles essentielles [23]..

1. La chromatographie en phase gazeuse (CPG)

La CPG est une méthode d'analyse basée sur la séparation, adaptée aux composés gazeux ou
susceptibles d'étre transformés en gaz par chauffage sans décomposition. C'est la méthode de
séparation la plus couramment employée pour I'analyse chimique des huiles essentielles, car elle

permet l'identification des composants a partir d'échantillons allant du millilitre au microlitre.

L'évolution technologique dans les domaines des colonnes capillaires, des phases
stationnaires et des détecteurs a ionisation de flamme (FID) a permis de rendre la

chromatographie en phase gazeuse indispensable pour 1'é¢tude des huiles essentielles [26].

Chaque composant est défini par un indice déterminé a partir d'une série d'alcanes, ou plus
rarement de méthylesters linéaires, sous les mémes conditions d'analyse des échantillons [24],

ou par programmation de température (indices de rétention).

-11 -
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Les durées de rétention, méme si elles sont propres a un composé, peuvent fluctuer d'une

analyse a l'autre, surtout en raison du vieillissement des colonnes [26]..

2. Association de la chromatographie en phase gazeuse et de la spectrométrie

de masse (CPG/SM)

L'association aisée de ces deux méthodes, les avancées réalisées dans le traitement du signal en

temps réel, 1'établissement de bases de données de spectre de masse et la CPG.

L'¢laboration d'algorithmes permettant de comparer le spectre d'un composé non identifié¢ avec
ceux enregistrés dans la base de données est a 1'origine de la popularisation de 1'utilisation de la
CPG/SM dans les laboratoires d'examen des agents aromatisants. La CPG sur colonne capillaire
représente une méthode d'injection de I'échantillon dans le spectrométre de masse de grande

qualité.

Donc, la colonne capillaire est directement connectée a la source d'ions qui permet 1'ionisation

dans l'analyse d'impact €lectronique [23].
1.6 Les caractéristiques physico chimiques

Du point de vue des propriétés physico-chimiques, les huiles essentielles constituent un

ensemble trées homogene. Voici leurs principales caractéristiques : [20].

e Sont liquides a température ordinaire, elles n'ont pas la texture grasse et lisse des huiles.

e Sont volatiles et rarement colorées.

e Ont une faible densité (HEriches en monoterpénes).

e Un indice de réfraction qui fluctue principalement en fonction du contenu en
monoterpenes et en dérivés oxygénés. Un indice élevé sera donné par une concentration
importante en monoterpénes, tandis qu'une présence élevée de dérivés oxygénés aura
l'effet opposé.

e FElles sont solvables dans les alcools a forte teneur en alcool et dans la majorité¢ des
solvants organiques, mais leur solubilité dans I'eau est faible.

e Possedent une capacité de rotation, elles sont essentiellement constituées de composés
asymétriques.

-12 -



Synthéses Bibliographiques

e Etant trés sujets a I'oxydation et facilement polymérisables, il est préférable de les garder

loin de la lumicére et de 1'humidité afin d’éviter production de produits résineux [28]

-13 -
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I.7 Méthodes d’extraction des Huiles essentielles

Les huiles essentielles sont obtenues avec des rendements tres faibles (de 1’ordre de 1%), ce qui
en fait des substances rares et trés précieuses. Ainsi les techniques d’extraction des huiles
essentielles doivent d’une part, tenir compte de ces caractéristiques et d’autre part, apporter des

performances quantitatives satisfaisant une demande toujours plus importante.[5].

Le choix de la méthode d’extraction dépend essentiellement de la matiére végétale, de son état
et de ses caractéristiques. Cependant, le colit parfois élevé de certaines techniques d’extraction
ainsi que les modifications indésirables de la qualité de I’huile essentielle peuvent également
influer le choix de la méthode. Ce choix conditionne un grand nombre de caractéristiques de
I’huile essentielle : sa viscosité, sa couleur, sa solubilité, sa volatilitt mais aussi son
enrichissement ou son appauvrissement en certains constituants. Le producteur d’huile
essentielle devra donc choisir une méthode offrant a la fois une grande qualité d’huile essentielle

et un colt de production raisonnable [32].[2].

Plusieurs techniques d'extraction des huiles essentielles et des principes aromatiques végétaux
sont a ce jour connues. Toutefois les normes liées a 1'utilisation de ces essences limitent en
général le choix de la méthode d'extraction. En effet, la localisation histologique des composés
aromatiques dans le végétal ainsi que la destination finale du produit extrait peuvent orienter le
choix technologique a utiliser : Les méthodes d'extraction sont adaptées aux propriétés les plus
importantes des huiles essentielles notamment leur volatilité dans l'air et dans la vapeur d'eau et
leur solubilité dans les solvants organiques.[3] Figures 1.6 présente les principales techniques

d’extraction des huiles essentielles.

-14 -
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Entrainement a la vapeur

Z Hydrodistillation
Expression
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Figure 1.7 Principales méthodes d’extraction des huiles essentielles

I.7.1 Entrainement a la vapeur

L’entrainement a la vapeur est une technique traditionnelle qui consiste a injecter de la vapeur
d’eau dans un alambic contenant la matiére végétale. La chaleur libére les huiles essentielles qui

s’évaporent et sont entrainées avec la vapeur, puis sont condensées et séparées dans un essencier

4]
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Figure 1.8.Dispositif de I’entrainement a la vapeur
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» Avantages :
» Méthode simple et efficace.
* Convient a de nombreuses plantes.

* Qualité de I’huile relativement stable.

» Inconvénients :
* Temps d’extraction long.

* Risque de dégradation thermique des composés fragiles.

1.7.2 Hydrodistillation

L’hydrodistillation est une variante ou la plante est immergée directement dans I’eau chauffée

a ¢bullition [4]. La vapeur entraine les huiles essentielles qui sont ensuite récupérées apres

condensation. En laboratoire, le systéme généralement utilis€ pour cette extraction est le

dispositif de Clevenger (figure 1.9).

Réfrigérant Principal —

Colonne de distillation

Burette(essencier) _

cohobage

Ballon 1000ml

IS
Chouffe ballon S oBAse

A" = sreml

Figure 1.9.Dispositif Clevenger utilisé lors d’étude
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» Avantages :
* Convient aux plantes sensibles a la chaleur

* Peut étre utilisée pour des petites quantités de matiére premicre

» Inconvénients :
* Contact prolongé avec I’eau, pouvant entrainer une hydrolyse des composés

* Temps de traitement long

1.7.3 Extraction sans solvant assistée par micro-ondes (ESSAM)

Cette méthode moderne combine I’effet thermique des micro-ondes avec un systeme de
refroidissement rapide pour extraire les huiles essentielles [29] . Elle ne nécessite ni solvant ni

eau, ce qui réduit I’impact environnemental.

Réfrigrant ___,

Huile essentielle  ——}

€al *

agitateur reacteur
Matiére végitale D - four
cgoo
bre  wf— 000
thermométre gap
et 00
L
- -

Figure 1.10.Dispositif d’extraction par micro-onde
» Mécanisme d’action :

* Les micro-ondes chauffent rapidement la matiére végétale, provoquant une libération rapide

des composés volatils.
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 L’huile essentielle est condensée immédiatement, minimisant la dégradation thermique.

» Avantages :
* Extraction rapide (quelques minutes au lieu de plusieurs heures).
* Meilleure préservation des composés thermosensibles.

* Faible consommation d’énergie et absence de solvants.

» Inconvénients :
* Nécessite un équipement spécifique et coliteux.

* Peut ne pas convenir a toutes les plantes.

1.7.4 Extraction au CO: supercritique

Cette technique utilise du dioxyde de carbone a haute pression et température contrélée pour
extraire les huiles essentielles.[28]
» Mécanisme d’action :
e Le CO: supercritique agit comme un solvant permettant d’extraire sélectivement les
composés volatils.
e Apres extraction, le CO: est relaché en réduisant la pression, laissant I’huile essentielle

pure sans résidus.
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Figure I.11.Dispositif de I’extraction CO; supercritique

» Avantages :

e Haute pureté des huiles essentielles obtenues.

e Absence de solvants toxiques.

e Extraction a basse température, évitant la dégradation thermique.
» Inconvénients :

e Technologie colteuse.

e Nécessite des compétences techniques avancées.
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1.7.1. Extraction par solvants organiques

L’extraction par solvants utilise des substances comme 1’hexane ou I’éthanol pour dissoudre les
composés volatils[30]. Apres évaporation du solvant, il reste une essence concentrée.

» Avantages :
* Permet d’extraire des composés non volatils intéressants

* Bon rendement d’extraction

» Inconvénients :
* Présence possible de traces de solvants résiduels

* Nécessite un procédé de purification supplémentaire

1.7.5 Extraction assistée par les ultrasons(sonication) (méthode utilisée dans cette

étude)

Les ultrasons générent des vibrations mécaniques dans un solide, un liquide ou un gaz. A la
différence des ondes ¢€lectromagnétiques, les ondes sonores peuvent se propager dans une
matiere et elles impliquent des cycles d'expansion et de compression lors de la propagation dans
le milieu[6]. L'expansion peut créer des bulles qui se forment, se développent et s'effondrent
dans un liquide. Prés d'une surface solide, 1'effondrement de cavité est asymétrique et produit
un jet de liquide a grande vitesse [7].
» Facteurs influencant I’extraction
e Une température trop ¢levée peut dégrader certains composés bioactifs .[4]
e Une pression adaptée améliore I’efficacité du procédé, notamment dans I’extraction
au CO: supercritique.

1. Temps d’Extraction

Le temps de I’extraction dépend de la méthode utilisée ainsi que de la nature de la matiere
végétale -1l a été remarqué lors de [7] D’extraction de I’huile essentielle de romarin, en utilisant

la hydrodistillation, que plus le temps était prolongé, plus le rendement augmentait.
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Théoriquement, le temps d’extraction est la durée nécessaire pour collecter I’HE totale que 1’on

trouve dans la matiere végétale [7], mais pratiquement, il est difficile de récupérer toute la

quantité d’HE contenue dans le tissu végétal.

e Un temps trop court peut limiter le rendement.

e Un temps trop long peut entrainer I’oxydation de certains composants.[2] .

3. Nature de la Plante et Teneur en Huile

* Certaines plantes, comme Lavandula stoechas (lavande papillon ou lavande francaise), ont

des teneurs en huile trés variables en fonction des conditions climatiques et du stade de

croissance.|[2]

I.8 Comparaison des Méthodes d’Extraction

I.8.1 Méthode Avantages Inconvénients

Tableau I.1: M¢éthodes d’extraction avec leurs inconvénients et avantages

Méthode

Avantages

Inconvénients

Entrainement a la vapeur

M¢éthode  éprouvée,

colteuse

Temps d’extraction long,

dégradation thermique

Hydro distillation

Convient aux

sensibles

Risque  d’hydrolyse des

composes

ESSAM

Extraction rapide, préserve

les composés

Colit  ¢élevé, équipement

spécifique

CO: supercritique

Qualité¢ ¢levée,

solvants

Technologie cotliteuse

Solvants organiques

Bon rendement

Risque de contamination par

les solvants (résidus)
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1.9 La microencapsulation

La microencapsulation permet, en fonction des domaines d’application, de protéger,
stabiliser et rendre compatible une substance active avec son environnement de formulation.
Elle contribue a I’amélioration de la présentation du produit et permet de masquer d’éventuelles

caractéristiques organoleptique indésirables, telles qu’une odeur ou un gout marqué. [32]

Enfin, I’encapsulation peut modifier et contréler le profil de libération d’une
substance active pour obtenir, par exemple, un effet prolongé ou déclenché 32]. L'encapsulation
a un bénéfice pour la modification des caractéristiques physiques du produit original afin de
[33]:

= Faciliter la manipulation
= Aider a séparer les composants du mélange qui réagirait autrement entre
eux.

*  Fournir une concentration adéquate et une dispersion uniforme d'un agent
actif.

D’une maniére générale, I’encapsulation peut étre considérer comme un moyen
qui permet le piégeage d’un ou plusieurs objets au sein d’un matériau en vue de [33] :
*  Son immobilisation
= Saprotection

= Le contrdle de sa libération
=  Sa structuration et Sa fonctionnalisation

1.9.1 Définition de ’encapsulation

L’encapsulation est un procédé technologique visant a enfermer une substance ou un mélange
de substance actives a I’intérieur d’un matériau spécifique, afin d’en assurer la protection, la
stabilité ou le relargage ciblé dans une application donnée. Les substances a encapsuler peuvent
étre liquides, solides ou gazeuses. Ce sont souvent des principes actifs sensibles ou instables a
certains facteurs environnementaux ayant une action ciblée (vectorisation), ou bien des
substances dont on souhaite modifier ’état (transformation d’un liquide en solide par exemple)

[34].
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Dans le domaine d’encapsulation 2 types de particules peuvent étre obtenues selon leurs tailles

v Microparticules
v Nanoparticules

D’apres Benoit et al., (2013) ; la taille des microparticules est comprise entre 1um et 1000um,
Thies, (1987) a réduit I’intervalle de définition des microparticules de 1um a 500um. D’apres
ces intervalles, toutes les particules qui représente un diamétre inférieur & 1pum sont considérées
comme des nanoparticules.[33]

1.9.1.1 Procédés d’encapsulation

Différentes méthodes peuvent étre mises en ceuvre pour optimiser I’encapsulation des composés
bioactifs.la sélection de la technique d’encapsulation la mieux adaptée repose essentiellement
sur les propriétés des matériaux constitutifs et sur les exigences spécifiques du produit cible. De
plus le choix de matériau de la paroi de la capsule a une grande influence sur les propriétés de
la substance encapsulée, particulierement sur ’efficacité d’encapsulation, et devrait étre

considéré soigneusement [32].

Il existe plusieurs manicres de classer les procédés industriels d’encapsulation suivant différents

critéres [34] :

v L’utilisation ou non de solvant organique

v La nature du milieu dispersant : liquide, gazeux ou a 1’état supercritique
v L’utilisation de polymeéres préformés, de lipides ou de monoméres

V' Le procédé utilisé pour réaliser la micro encapsulation.

Cette derniére maniere de classer les procédés industriels est la plus couramment utilisée, donc

on distingue 3 groupes de procédés [33] :

= Les procédés mécaniques :
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Sont basés sur le séchage ou la solidification de gouttelettes contenant tous les constituants de

la future particule.
= Les procédés chimiques :

Sont caractérisés par un déclenchement simultané de la synthése de la membrane (ou de la
matrice) et de I’encapsulation du principe actif. Les procédés chimiques n’utilisent donc pas de
matrices enrobates préformées.

= Les procédés physico-chimiques :
Sont dépendants : -1- de la solubilité des agents enrobant sous 1’effet de variations des conditions

physiques (température, pH, ajout d’un non solvant ou d’un polymere incompatible...), -2- de

changements d’état (fusion et solidification) des agents enrobant [35].

Les procédés de la | Les technique Gamme de tailles de | Références
micro encapsulation microparticules
obtenues
Procédés Coacervation (simple 2-1200 pm [32][36]
physicochimiques ou complexe)
Evaporation /extraction 0.5-200 pwm [33][35]
de solvant

G¢élification thermique

[35]
Procédés chimique | Polymérisation en 2-2000 pm [36]
milieu
Polymérisation
radicalaire ou
. [33]
anionique
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Procédés Procédé basé¢ sur la 1-200 um [36]

mécaniques technologie

Fluide supercritique

Spray drying 200-800 pm [35], [36]

Gélification ou 35-5000 pm [37]

congélation de gouttes

Enrobage en lit fluidisé
[36]

Extrusion
>200 pm [35]

1.9.1.2 Micro encapsulation par coacervation complexe

La coacervation complexe correspond a la désolvation simultanée de deux
polyélectrolytes hydrosolubles, induite par une modification du pH du milieu aqueux. Ce
phénomeéne conduit a 1’association de ces polymeres opposés, formant une structure coacervée
dont la complexité réside dans la présence de deux macromolécules interagissant par des forces

¢lectrostatiques.

Le procédé de micro encapsulation par coacervation complexe se déroule de la fagon

suivante (figure [-12) :

- Dans un premier temps, le produit a encapsuler (sous forme liquide ou solide) est

dispersé dans une solution aqueuse contenant les deux polymeres (phase a).
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- Dans un deuxiéme temps, la coacervation est induite par un ajustement du pH de la
solution, de facon que les charges positives du premier polymere équilibrent les charges
négatives du second (phase b). L'attraction électrostatique des deux polyélectrolytes provoque

'apparition d'un coacervat mixte.

- Dans un troisieme temps, les gouttelettes de coacervat formé viennent s’adsorber
(phase c) a la surface de la mati¢re active a encapsuler et former un enrobage continu (phase d).
Finalement, cet enrobage est consolidé par réticulation (phase e) des macromolécules

constitutives du coacervat [37].
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Figure 1.12.schéma représentant les trois principales morphologies de microcapsules issues du

procédé de coacervation [38]

La micro encapsulation par coacervation complexe trouve de nombreuses applications dans
divers secteurs industriels. En milieu pharmaceutique, elle est notamment utilisée pour
encapsuler des substances telles que la paraffine liquide et les huiles essentielles destinées a

I’aromathérapie. [38]
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Chapitre I ¢ Méthodes d’optimisation planification VS Intelligence artificielle

I1.1 Introduction

L’optimisation des procédés peut étre abordée par des méthodes classiques de planification
(comme les plans d’expériences ou la méthode de surface de réponse) ou par des approches
issues de l'intelligence artificielle, telles que les réseaux de neurones ou les algorithmes bio-
inspirés. Si les premiéres reposent sur des modeles statistiques structurés, les secondes offrent
une plus grande flexibilité face a la complexité croissante des systemes. Ce chapitre détaille ces

deux approches, en mettant en évidence leurs principes, avantages et domaines d’application.
I1.2 Contribution de la Méthodologie de plans d’expérience dans I’optimisation

I1.2.1 Définition d’une expérience
Epreuves, essais effectués pour étudier un phénomene

* Dans le langage scientifique, fait provoquer ou attendu pour vérifier une hypothése,
une loi, et arriver ainsi a une connaissance théorique de la fagon dont se passent les

choses

D’autre part le plan d’expérience est une suite d’essais organisés a 1’avance, de maniere a
déterminer, au moyen d’un nombre réduit d’essais et avec un maximum de précision, I’influence

de multiples paramétres (facteurs) sur une (ou plusieurs) propriété (s) étudiée(s) (réponses) [39]

I1.2.2 L’importance des plans d’expériences

La planification expérimentale joue un rdle trés important dans la recherche scientifique et
l'industrie en permettant une approche systématique pour étudier les relations entre les variables
et obtenir des informations précieuses. Un plan d'expérience bien congu permet de maximiser

l'efficacité des études, de réduire les colts et d'obtenir des résultats fiables et significatifs.
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L'importance de la planification expérimentale réside dans les avantages qu'elle offre :

= Efficacité des études

= Informations précises

= Détection des interactions
= Optimisation des réglages

* Analyse statistique rigoureuse

I1.2.3 Vocabulaire des plans d’expériences

I1 est important de définir le vocabulaire et la terminologie associés aux plans d'expériences :

La compréhension de la méthode des plans d’expériences s’appuie sur deux notions :

e Espace expérimental ;
e Modélisation mathématique.
e Réponse.

On qualifie de réponse la grandeur qui est observée pour chaque expérience réalisée. En
d’autres termes, c’est le résultat mesuré d'une étude. Sachant qu’a chaque point du domaine
d'étude correspond une réponse. L'ensemble de ces derniéres, forme la surface de réponse. La
valeur d’une réponse ne peut étre modifiée que de maniere indirecte en faisant varier les facteurs

[39].
e Facteur

Un facteur peut étre toute variable obligatoirement controlable, pouvant influencer sur la
réponse observée. La différence fondamentale entre la notion de variable et celle de facteur tient
donc dans le fait que tout facteur doit pouvoir étre modifié sans difficulté. La valeur donnée a

un facteur pour réaliser une expérience est appelée niveau [39.].

Les facteurs peuvent étre : Quantitatifs, Qualitatifs, Controlables, Incontrolables, Continus et

discontinus.

Dromaine du facteur

Facteur 1
[ " 1

= | I~ o

niveau bas niveau haut
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Figure II.1.Domaine de la variation des facteurs

e Domaine d’étude

-Dans I’espace expérimental, les niveaux des facteurs définissent des points expérimentaux.

-Regroupement des domaines des facteurs définis « le domaine d’étude ».

Facteur 2 1
oa e e
@® ®
L
@ @
. @ @
-
-1 . +1 Facteur 1

Figure 11.2.le domaine d'étude

I1.2.4 Surface de réponse

En I’absence de toute information sur la fonction qui lie la réponse aux facteurs, on se donne
une loi d’évolution, c’est le modele mathématique a priori ou le modéle postulé. A chaque point
du domaine d’étude correspond une réponse. A ’ensemble de tous les points du domaine
d’¢étude correspond un ensemble de réponses qui définissent une surface appelée la surface de

réponse.

Les niveaux xi représentent les coordonnées d’un point expérimental et yi est la valeur de la

réponse en ce point. Pour un plan a deux facteurs, on obtient :

Réponse

Facwur
;l/--.c‘ """""""" ®p
//5
-/‘"-:'A. --------------- :,-’"IB- Facteur 1
1 +1
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Figure I1.3.Les réponses associées aux points du domaine d'étude forment la surface de

réponse

I1.2.5 Types de plans d'expériences couramment utilisés :

o Plans factoriels complets ou fractionnaires : Pour identifier les facteurs
significatifs et leurs interactions.

o Plans de criblage (Screening designs) : Quand un grand nombre de facteurs
potentiels sont a 1'étude (par ex., Plans de Plackett-Burman).

o Plans de surface de réponse (Response Surface Methodology - RSM) : Pour
modéliser la relation entre les facteurs et les réponses, et déterminer les
conditions optimales (par ex., Plan Composite Centré - PCC, Plan de Box-
Behnken).

o Meéthode de Taguchi : Pour l'optimisation des processus robustes

Le plan utilisé pour notre étude est le plan linéaire nommé le factoriel complet
I1.2.6 Un plan factoriel complet

Une méthode d'expérimentation puissante utilisée pour étudier 1'effet de plusieurs facteurs
(variables d'entrée) sur une ou plusieurs réponses (variables de sortie). L'objectif est de
comprendre non seulement comment chaque facteur individuellement affecte la réponse,

mais aussi comment ils interagissent entre eux.

e Dans un plan factoriel complet, toutes les combinaisons possibles des niveaux de
chaque facteur sont testées. Par exemple, si vous avez 2 facteurs, chacun a 2 niveaux
(par exemple, haut/bas, ou présence/absence), vous aurez 2x2=4 combinaisons
expérimentales a réaliser. Si vous avez k facteurs, chacun a 2 niveaux, vous aurez 2*
essais. Si les facteurs ont plus de 2 niveaux, le nombre d'essais augmente encore plus

rapidement.

-30 -



Chapitre II : Méthodes d’optimisation Planification expérimentale VS Intelligence artificielle

I1.2.7 Travails antérieurs de I’extraction des huiles essentielles par plans d’expérience :

De nombreuses études emploient des plans d'expériences pour améliorer I'extraction des huiles
essentielles de différentes plantes. Voici quelques travaux qui portent sur l'utilisation de
techniques méthodologiques de plans d'expérience.

e SAHRAOUI et al. [40]ont réalisé une étude sur 'optimisation du rendement et de la
composition de l'huile essentielle de Thymus pallescens par hydrodistillation, en
appliquant un plan composite centré. Cette étude a impliqué la variation de la masse de
la matiere végétale, du temps d'extraction et du débit de vapeur d'eau. Il convient
¢galement de mentionner qu'une autre recherche a utilis¢ des techniques de plans
d'expériences.

e OULD Ali et al,ont fait une étude de la composition chimique, l'activité
antibactérienne, antifongique et antioxydante d'une plante aromatique et médicinale ; Laurus
nobilis L.L'extraction de l'huile essentielle a été effectuée par hydrodistillation. Les
conditions ont été optimisées selon un plan d'expériences en de surface de réponse de type
Box-Benhken Laurus nobilis L. (Tigarsalt) [41]

e BEN NAILI et all, porte sur I'optimisation de I'extraction assistée par micro-ondes de

composés actifs de I'ail, en utilisant la méthode des plans d'expériences [42].

D'autres études ont porté sur la modélisation de la cinétique de 1'extraction, réalisées par :
e HADJ AMMAR et al [43].qui ont modélisé la cinétique d'extraction de l'huile
essentielle de feuilles de myrte par hydrodistillation, en utilisant la loi de Fick, et ont
optimisé les paramétres opératoires (temps d'extraction, rapport eau/maticre végétale) a

l'aide d'un plan composite central.

II.3 Contribution de P’intelligence artificielle a I’optimisation de I’extraction des huiles

essentielles

11.3.1 Introduction

L’extraction des huiles essentielles est une étape cruciale dans la valorisation des plantes
aromatiques et médicinales. Elle consiste a isoler les composés volatils d’intérét a ’aide de
procédés tels que I’hydrodistillation, la distillation a la vapeur ou encore l’extraction par
solvants. Cependant, ces techniques présentent plusieurs limites : variabilit¢ du rendement,
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durée d’extraction parfois longue, influence non maitrisée de facteurs environnementaux ou
techniques, etc. Dés lors, I’optimisation des conditions opératoires devient une nécessité pour

garantir une production efficace, rentable et de qualité constante.

Traditionnellement, cette optimisation repose sur des approches empiriques, des essais
expérimentaux multiples, ou des méthodes statistiques classiques comme la méthode des plans
d’expériences. Bien que robustes, ces méthodes sont souvent cotiteuses en temps, en ressources,

et parfois limitées dans leur capacité a modéliser des phénomenes complexes et non linéaires.

Dans ce contexte, I’intelligence artificielle (IA) s’impose comme une alternative puissante.
Grace a sa capacité a apprendre a partir de données, a détecter des corrélations cachées et a
prédire des résultats avec une grande précision, I’TA permet de modéliser le processus
d’extraction et d’en déduire des conditions optimales sans recourir a des expérimentations
systématiques. Elle peut notamment étre utilisée pour prédire le rendement en fonction de
plusieurs variables (état de la plante, période de récolte, masse utilisée, durée, type de
dispositif...), ou encore pour identifier les facteurs les plus influents sur la qualité des huiles

extraites.

La partie suivante est consacrée a I’application de I’intelligence artificielle dans 1’optimisation
de I’extraction des huiles essentielles. Elle commence par une revue des travaux antérieurs sur
I’'usage de I'TA dans ce domaine, avant de présenter I’ensemble des approche intelligentes
utilisées. L’objectif est de démontrer que méme avec un ensemble de données limité, des
techniques d’IA bien sélectionnées peuvent fournir des résultats exploitables pour orienter les

décisions dans un contexte réel de production.

I1.3.2 Travaux antérieurs et revue bibliographique

11.3.2.1 L’IA dans I’agroalimentaire et les procédés biochimiques

Au cours des deux dernieres décennies, 1’intelligence artificielle (IA) a progressivement trouvé
sa place dans le secteur agroalimentaire et dans les procédés biochimiques, en raison de sa
capacité a traiter des systémes complexes, non linéaires et multivariés. Contrairement aux

approches traditionnelles, qui exigent souvent un grand nombre d’essais expérimentaux, les
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modeles d’IA permettent de prédire les comportements de systémes a partir de données

expérimentales existantes, tout en réduisant les cofits et les délais de développement [44].

I1.3.2.2 Applications en extraction végétale, fermentation et distillation

Dans le domaine de I’extraction végétale, plusieurs études ont utilisé des algorithmes d’IA pour
optimiser les paramétres opératoires (température, durée, taux d'humidité, granulométrie,
pression, etc.) afin de maximiser le rendement ou la qualité des extraits. Les réseaux de neurones
artificiels (ANN), les machines a vecteurs de support (SVM) et les foréts aléatoires (Random

Forest) sont parmi les techniques les plus utilisées dans ce contexte [45].

Par exemple, des travaux sur l'extraction de composés phénoliques a partir de plantes
médicinales ont utilisé des modéeles ANN pour estimer le rendement en fonction de parameétres
d’extraction comme la température et le type de solvant [46.]. Dans d'autres cas, la modélisation
par réseaux de neurones a permis d’identifier les conditions optimales de distillation pour

obtenir une concentration maximale de composés volatils dans les huiles essentielles [47.].

Dans le domaine de la fermentation, des modeles basés sur I’IA ont été utilisés pour prédire la
croissance microbienne et la production de métabolites en fonction des conditions du milieu
(pH, température, concentration en substrat). Ces modéles permettent de simuler des scénarios
complexes, de réduire les essais en laboratoire, et d'améliorer le contrdle en temps réel des

bioréacteurs [48].

De méme, les procédés de distillation, tres utilisés dans la production de parfums, d'aromes ou
de solvants naturels ont bénéficié de I’intelligence artificielle pour le contréle des colonnes de
distillation, I’optimisation de la consommation €énergétique, et la prévision des concentrations

de produits a différents niveaux de la colonne [49].
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I1.3.3 Synthese critique des approches intelligentes appliquées a I’extraction des huiles

essentielles

I1.3.3.1 Forces des approches existantes

Les travaux récents démontrent clairement que I’intelligence artificielle (IA), en particulier les
réseaux de neurones artificiels (ANN), les modeles hybrides, ainsi que les techniques
d’apprentissage profond (Deep Learning), offrent des performances remarquables en matiere de
prédiction du rendement d’extraction et d’optimisation des conditions opératoires. Leur
principal avantage réside dans leur capacité a modéliser des systémes non linéaires complexes,
a partir de données expérimentales limitées. Ils surpassent souvent les méthodes statistiques
classiques telles que la régression linéaire ou la méthodologie de surface de réponse (RSM) en
termes de précision (R* > 0,95 dans la plupart des cas) et de robustesse. L’utilisation
d’algorithmes d’optimisation (comme PSO ou NSGA-II) combinée a des modéles IA permet
par ailleurs de résoudre des problemes a objectifs multiples, intégrant a la fois rendement, qualité

des extraits et propriétés biologiques.

11.3.3.2 Faiblesses et limites identifiées

Malgré leurs performances, ces approches présentent plusieurs limites. Tout d’abord, de
nombreux modeles sont entrainés sur des jeux de données réduits (parfois moins de 30
observations), ce qui limite la généralisation a grande échelle. De plus, ces modéeles sont souvent
développés de facon isolée, sans validation croisée externe ou confrontation a des conditions
réelles de production. Le manque d’intégration de données capteurs en temps réel ou de
parametres dynamiques (pH en continu, température instantanée, évolution du taux d’humidité)
limite également la portée des modeles IA dans un cadre industriel. Par ailleurs, peu d’études
combinent les approches [A avec des systémes de contrdle automatique ou d’optimisation multi-

niveaux, ce qui freine leur intégration dans les chaines d’extraction automatisées.
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I1.3.4 Description du jeu de données

11.3.4.1 Présentation des variables

Le jeu de données est composé de 30 enregistrements (ou runs), chacun représentant une
expérience d’extraction d’huile essentielle réalisée sous des conditions variables. Les variables

incluses sont les suivantes :
e Run : identifiant de I’expérience (entier),
e Lieu : site de prélévement ou d’extraction (Mostaganem ou Ghardaia),
e Période : saison de la récolte (printemps, été),
o [Etat : état de la matiere végétale (fraiche, seche),
e La durée : durée de I’extraction (en heures),

e Sonication : traitement par ultrasons (binaire : Avec ou Sans), a une puissance de 195

watt.

e Rendement : taux de rendement de I’extraction (%), exprimé sous forme décimale.

I1.3.4.2 Traitement des valeurs manquantes ou aberrantes

Le jeu de données expérimentales ne contient aucune valeur manquante ou aberrante. Pour que
les modeles intelligents produisent des résultats fiables et performants, il est essentiel que la
base d’entrainement contienne un nombre suffisant et représentatif d’enregistrements. A cette
fin, il est souvent nécessaire de recourir a une augmentation des données, en appliquant des
techniques issues de la science des données telles que la duplication contrdlée, la synthese
d’observations, ou la génération artificielle de données a 1’aide d’algorithmes. Le jeu de données
enrichi présente certaines valeurs aberrantes susceptibles d’influencer négativement
I’entrainement des modeles. Ces valeurs ont été identifiées par des techniques d’analyse
exploratoire (visualisation, €carts statistiques) et traitées par suppression ou correction selon
leur impact. Aucune valeur manquante n’a été détectée dans les attributs considérés, ce qui

permet une exploitation directe des données apres nettoyage.
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I1.3.5 Etapes a suivre pour appliquer un algorithme IA

Pour appliquer un algorithme d’intelligence artificielle, il est essentiel de suivre un processus
structuré (cf. Erreur ! Source du renvoi introuvable. ). Cela commence par la collecte et la
préparation des données, incluant le nettoyage, 1’encodage des variables et éventuellement la
normalisation. Ensuite, on procéde a la division du jeu de données en ensembles
d’apprentissage, de test (et parfois de validation). L.’étape suivante consiste a choisir et entrainer
I’algorithme adapté (régression, classification, réseau de neurones, etc.), suivi de 1’évaluation
de ses performances a I’aide de métriques appropriées (R?, MAE, précision, etc.). Enfin, on peut
ajuster les hyperparameétres, interpréter les résultats et, si nécessaire, réentrainer le modéle pour

optimiser sa précision avant son déploiement éventuel.

Préparation Encodage des . .
. . Séparation
du jeude variables X
p L des données
données catégorielles
Collecte et nettoyage des Conversion des données Division des données en
données catégorielles en format ensembles d'entrainement
numeérique et de test
. - Evaluation du Entrainement
Visualisation R R
modeéle du modéle
Affichage des résultats du Evaluation des Application de l'algorithme
modele a travers des performances du modéle a sélectionné aux données
graphiques l'aide de métriques d'entrainement

Figure 11.4.Processus d'application d'une approche IA.
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Chapitre II1 : matériel et Méthodes

Notre travail a été effectué au niveau du laboratoire de recherche « Technologie alimentaire et
nutrition » de la faculté des Sciences de la Nature et de la Vie (SNV) de I’Universit¢ UMAB de

Mostaganem.

Nous avons choisi de travailler avec 1’eucalyptus (Eucalyptus globulus), car cette espece
végétale est abondante dans notre région et est connue pour sa richesse en HE et pour son fort

potentiel antimicrobien, anti-inflammatoire, expectorant et mucolytique (bronchite, sinusite).

Les échantillons ont été¢ récoltés au niveau de deux sites différents par leur situation
géographique et leur climat ; Mostaganem, et Ghardaia, a deux périodes différentes de 1’année

; en début de printemps (mars) et en début d’été (juin).
III.1 Régions de récolte :

II1.1.1 Mostaganem

La wilaya de Mostaganem est située dans le nord-ouest de 1’Algérie et est caractérisée par un
climat de type méditerranéen. Avec ses hivers doux et ses étés chauds, Mostaganem constitue
un environnement propice au développement de 1’eucalyptus. Ce type de plante, connue pour
sa résistance a la sécheresse, résiste bien aux faibles précipitations estivales de la région. Grace
a ses racines ancrées en profondeur, elle est capable de 1'eau en profondeur, ce qui fait d'elle une
plante bien adaptée aux régions semi-arides. Si le sol est correctement drainé et [égerement acide

ou neutre, I’eucalyptus peut y pousser sans probleme.
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Figure II1.1.Carte représente le site de la récolte d’eucalyptus de la wilaya de Mostaganem.

> Ghardaia

La wilaya de Ghardaia, située dans le centre-sud de 1'Algérie, dans la vallée du Mzab, elle est
localisée dans une zone saharienne (Coordonnées : Environ 32°29'N, 3°40'E), ou le climat est
désertique chaud (BWh selon la classification de Koppen) caractéris¢ par une aridité extréme,
de fortes amplitudes thermiques et une tres faible pluviométrie. Pendant I’été (mai a septembre),
la chaleur peut y atteindre des températures de 45 °C le jour, tandis qu’en hiver (décembre a
février), les températures du jour varient entre 15°C a 20°C- Dans ces conditions des especes
telles que l'eucalyptus arrivent a s'adapter aisément. L'eucalyptus par son enracinement profond,
est possédant la capacité d’absorber 'humidité présente dans le sol, ce qui lui confére la capacité
de résister méme sans précipitations fréquentes. En outre, il supporte bien les températures
hautes, courantes dans cette région . Néanmoins, pour garantir un bon développement, un
arrosage de base est indispensable, en particulier durant les premicres années apres la plantation.
Par conséquent, méme si Ghardaia n'offre pas les conditions idéales pour toutes les especes
végétales, l'eucalyptus peut y prospérer a condition qu'il bénéficie d'un soutien hydrique

approprié.
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Figure I11.2.Carte représente I’emplacement de la récolte 8 GHARDAIA

Nous avons effectué plusieurs essais, en maintenant le poids a 100g de la matiere végétale, en
variant le temps d’extraction entre 2 a 3 heures, la tailles des feuilles (coupé, et totalement

broyée), et I’état de la matiere végétale (seche et fraiche).

II1.1.2 La méthode d’extraction choisie

Nous avons choisi I’hydrodistillation par le Clevenger, une méthode conventionnelle mais trés
efficace, simple et fiable, elle permet de séparer efficacement les composes volatils a I’aide de

la vapeur d’eau sans I’utilisations des solvants.

La deuxiéme méthode que nous avons utilisée est une forme de 1’hydrodistillation assistée par
les ultrasons, mais pas en temps réelle mais en passant par une étape de prétraitement
ultrasonique.

II1.1.3 Prétraitement avec les ultrasons (sonication)

Dans un flacon en verre fermée, ont ét¢ introduits 100g de feuilles d’eucalyptus séchées et

broyées, ensuite on a introduit le flacon dans un bain d’ultrasons, de 10 minutes en 10minutes
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pendant 30 minutes, avec deux intervalles de 2 minutes, & une température de 28°C et a une
fréquence 195Hz. L’application des ultrasons par intervalles de 10 minutes permet de limiter la
montée en température, controler I’intensité de la cavitation, et suivre I’évolution du traitement.
Cette méthode protege les composés sensibles, évite la formation d’émulsions, et optimise

I’efficacité du prétraitement sans altérer la qualité de la matiére végétale.

Figure II1.3.Appareil de bain ultrasonique

I11.1.3.1 Hydrodistillation avec le Clevenger

Apres le bain d’ultrasons, la maticre végétale a été introduit dans un ballon de 1 litre, rempli
jusqu’au 2/3, relié au Clevenger au systéme de refroidissement enfin connectée au chauffe
ballon. Lorsque I’eau entre en ébullition la vapeur de 1’eau monte a travers Clevenger, puis subit
le refroidissement ce que permet la séparation I’Hydrolat et I’huile essentiel. A la fin du procédé,
I’huile obtenu est récupérée et stockée dans un flacon opaque, conservée a une température de
4°C. L’hydrolat est également récupéré et mis dans un flacon et conservé a une température de
4°C.
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Figure I11.4.Etapes de I’extraction par Hydrodistillation conventionnel Clevenger
III.2 Le rendement de HE

Le rendement de I’huile essentielle permet d’évaluer 1’efficacité de la méthode choisie, il a été
calculé en faisant le rapport entre la masse de I’huile essentielle obtenu, et la masse de la matiére

végétale, le tout multiplié¢ par 100 comme suit :

Rendement (%) = Masse de HE / Masse de maticre végétale X 100 II-1
II1.2.1 Le protocole de la micro capsulation par coacervation complexe

111.2.1.1.1 Matériel

e 2 Béchers ;
e | agitateur ;
e Le Thermomeétre ;

e Pipette ;
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e pH-meétre ;

e Filtre a café ;

e 2gde la gomme arabique ;
e 2gde gélatine végétale ;

e 1 microscope.

I11.2.1.2 Etapes du protocole
1. Préparation de la solution des polyméres
Nous avons dissolu 2g de la gomme arabique dans 50ml de 1’eau distillée chaude (45°C), puis

nous avons agitée, jusqu’a avoir une solution homogene, ensuite nous avons aussi dissolu 2g de

gélatine dans 50ml chaude a 45°C de I’eau distillé.

Figure II1.5.Solution des polyméres(gomme arabique et gélatine végétale).
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2. Mélange de la solution des polymeéres

Nous avons versé la gomme arabique dans la solution de gélatine, puis nous avons laissé mis

sur I’agitateur de 15min a 45°C.

I—

a o »==23

) S0
SR & e

Figure I11.6.M¢lange de la solution des polymeéres

3. Ajouter HE et ajuster le pH

Nous sommes ajoutés, Sml d’HE dans la solution des polyméres, ensuite nous avons mesur¢ le

pH et puis ajusté avec NaOH, jusqu’a 4.2.

Figure I11.7. pH-metre
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IIL.3 Les analyses physico-chimiques

1I1.3.1 Indice de réfraction

L’indice de réfraction est un paramétre important qui donne une indication sur la pureté¢ de
I’huile essentielle. Des écarts significatifs par rapport aux valeurs de référence peuvent révéler
une contamination, une adultération ou une altération de la qualité. Il a été déterminé par le
refractometre a 29.1°C. Une goutte d’huile est placée sur la lame du réfractométre, et puis la

valeur et lue.

Figure II1.8 . Le refractométre

I11.3.2 Le pH
Pour mesurer le potentiel d’hydrogéne, on a utilisé le papier pH.

Lorsqu’on plonge la bandelette dans I’échantillon, une réaction immédiate se produit entre les
indicateurs et les ions présents, entrainant un changement de couleur. Cette couleur est ensuite
comparée a une échelle standard fournie par le fabricant, permettant d’estimer la valeur du pH

sur une échelle généralement comprise entre 1 et 14.

/1

Figure II1.9.Papier pH
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I11.4 Plans d’expérience

Nous avons maintenu constant 3 parameétres ; la masse de la matiére végétale, et la température

de 1’ebuillition de I’eau et la teneur en eau.

L’optimisation de 1’extraction des huiles essentiel a été établie par 1’hydrodistillation
conventionnel et assisté par les ultrasons des essentielle d’Eucalyptus globules. A été réalisée
en utilisant un modéle mathématique, établi a I’aide du plan factoriel 2°. Ce modéle exprime la
variation du rendement en huile en fonction des variables réduites de cinq parameétres
accessibles expérimentalement, en [’occurrence, la région de récolte de 1’espece vegétal.la
période de récolte, état de I’espece végétal, la durée de 1’extraction, et avec ou sans les ultrasons

L’optimum de 1’équation mathématique du modele, déterminé par le logiciel design expert.
Les différents facteurs et leurs niveau mentionnées dans le tableau II-1 ci-dessous :

Tableau III.1: Niveaux inférieurs zinf, de base zi, et supérieurs zjsup des parametres

Paramétres | Période Lieu Etat Durée Sonication | Codage
d’extraction(h) (X))

Niveau Eté Ghardaia | Séche | 2 Sans -1

inférieur,Ziinf

Niveau Printemps | Mostaganem | Fraiche | 3 Avec +1

supérieur zi

sup

Ces cinq parametres indépendants, de nature et d’unités de mesure différentes, ont été
remplacés par des variables réduites adimensionnelles, respectivement X1, variable réduite de la
période de récolte, X, variable réduite du lieu de récolte et x3, variable réduite de 1’état de
I’espece végétale, x4,variable réduite de la durée de I’extraction, xs, variable réduite de la
sonication. Les valeurs des variables réduites X, X» ,X3,X4 et X5 évoluent dans un méme
intervalle, allant de —1 a +1. Le plan factoriel complet a deux niveaux des cinq parametres
prévoit, dans ce cas précis, 32 essais. Les conditions opératoires de ces essais programmeés et
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réalisés par la suite, ainsi que les rendements Rug en huile obtenus sont regroupés dans le tableau

I1-2 suivant.

Tableau III.2 : Conditions opératoires des essais programmes par le plan factoriel des

expériences2’et rendements Ry en huile obtenu

Rendement
Lieu Période Etat Durée d'extraction | Sonication(h) (%)
-1 1 1 -1 1 0,16
1 1 -1 1 1 0,6
1 -1 -1 1 -1 0,25
1 -1 1 1 -1 0,11
-1 -1 -1 -1 1 0,95
1 1 1 1 1 0,91
1 1 1 -1 -1 0,38
1 1 1 1 -1 0,3
1 1 -1 1 -1 0,35
-1 1 -1 1 -1 0,48
-1 -1 1 1 1 0,09
-1 -1 -1 -1 -1 0,7
1 -1 1 1 -1 0,68
-1 1 1 -1 -1 0,55
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-1 1 -1 1 1 0,82
1 1 -1 -1 1 0,98
1 1 1 -1 1 0,6

-1 -1 1 -1 -1 0,07
1 1 -1 -1 -1 0,45
1 -1 1 -1 1 0,5

-1 1 -1 -1 -1 0,78
-1 1 1 1 -1 0,14
1 -1 1 -1 -1 0,71
1 -1 -1 -1 -1 0,4

1 -1 1 1 1 0,85
1 -1 -1 1 -1 0,68
-1 1 1 1 1 0,168
-1 -1 1 -1 1 0,22
1 -1 -1 1 1 1,2

1 -1 -1 -1 1 0,8

1 1 -1 1 1 0,75
1 1 -1 -1 1 0,56
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III.S Approches intelligentes choisies
IT1.5.1 Apprentissage automatique

I11.5.1.1 Forét aléatoire

L’algorithme Random Forest (forét aléatoire) est une méthode d’apprentissage ensembliste qui
combine plusieurs arbres de décision pour améliorer la robustesse et la précision des prédictions

[50]. Chaque arbre est entrainé sur un sous-échantillon aléatoire des données (cf. Figure II1.10).

Données
d’apprentissage

B échantillons
bootstrap

A chaque nceud : tirage aléatoire de m variables parmi les p variables

Classification : m = Vp
Régression : m = p/3

L A
N

Prédiction

Classification : classe majoritaire prédite par les B arbres
Régression : moyenne des valeurs prédites par les B arbres

Figure I11.10 .Principe de fonctionnement des foréts al€atoires

Caractéristiques principales :

e Fonctionne pour la régression ou la classification
e Chaque arbre apprend indépendamment
e Les prédictions sont agrégées :

o moyenne des sorties pour la régression,

o vote majoritaire pour la classification

e Réduction du surapprentissage grace a la diversification des arbres
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Pseudo-code — Random Forest pour régression

Entrée :
D : dataset original (features X et target y)
n_estimators : nombre d’arbres a construire

max_features : nombre de variables aléatoires a tester a chaque nceud

Sortie :

RF : modeéle forét aléatoire entrainé

Procédure RandomForestRegression(D, n_estimators, max_features) :

Initialiser RF « liste vide

Pouride 1 an_estimators :
1. Tirer un échantillon bootstrap D; de D (avec remplacement)
2. Construire un arbre de décision T; sur D; :
- A chaque nceud, sélectionner aléatoirement max_features variables
- Trouver la meilleure variable de séparation sur ces variables
- Répéter jusqu’a atteindre les conditions d’arrét (min_samples_leaf, max_depth...)

3. Ajouter T; a RF
Retourner RF

Prédiction pour une nouvelle instance x :
1. Appliquer chaque arbre Ti € RF a x — obtenir une prédiction y;

2. Retourner la moyenne de toutes les yi (régression)

La méthode de la forét aléatoire présente plusieurs atouts notables qui expliquent sa popularité

en modélisation prédictive. Elle offre une bonne performance globale sans nécessiter de réglages
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complexes des hyperparamétres, ce qui la rend accessible méme aux utilisateurs non experts.
Par sa structure fondée sur I’agrégation de plusieurs arbres, elle est naturellement robuste au
bruit présent dans les données et résiste efficacement au surapprentissage (overfitting), un
probléme fréquent avec les modeles trop spécialisés. De plus, la forét aléatoire gere bien les
données manquantes, grace a son mécanisme d’agrégation partielle qui peut s’appuyer sur des
sous-ensembles disponibles. Enfin, elle fournit une évaluation directe de I’importance des
variables, permettant d’identifier les facteurs les plus influents dans la prédiction, ce qui est

particuliérement utile en phase d’interprétation ou de réduction dimensionnelle.

I11.5.1.2 La régression linéaire

Dans le contexte moderne de 1’apprentissage automatique (machine learning), la régression
linéaire est considérée comme un algorithme d’intelligence artificielle supervisée [51]. La
régression linéaire est une méthode statistique utilisée pour modéliser la relation entre une
variable dépendante y et une ou plusieurs variables indépendantes x1,X2,...,Xa. Elle suppose que
cette relation est linéaire, ¢’est-a-dire que la sortie peut étre prédite comme une combinaison

linéaire des entrées :

Y = Bo + Bixy + Baxy; + -+ Bpxy

y est la valeur prédite,

B, est ’ordonnée a 1’origine (interception),

Bi sont les coefficients associés a chaque variable explicative.

L’objectif de D’apprentissage est de trouver les coefficients f; qui minimisent [’erreur

quadratique moyenne entre les valeurs réelles et les valeurs prédites.
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Pseudo-code —Régression Linéaire

Entrée :
X : matrice des variables explicatives (n observations x m variables)

y : vecteur des valeurs cibles (rendement, par exemple)

Sortie :

B : vecteur des coefficients (incluant I’interception)

Procédure LinearRegression(X, y) :
1. Ajouter une colonne de 1 a X pour représenter 1’interception (X «— [1 | X])

2. Calculer B a I’aide de la formule analytique (moindres carrés) :

B=(X'X)" X'y

3. Retourner

Prédiction pour une nouvelle instance X :
1. Ajouter 1 devant les x (x < [1, xu, ..., Xa])

2. Retourner: y=x - B

La régression linéaire est I’un des modeles les plus simples et les plus largement utilisés en
modélisation prédictive supervisée. Elle présente I’avantage d’étre rapide a entrainer, méme sur
des jeux de données volumineux, et facile a interpréter grace a la signification claire des
coefficients. Chaque coefficient indique la contribution linéaire d’une variable indépendante a
la variable cible, ce qui en fait un outil utile pour analyser les relations entre variables. La
régression linéaire est également robuste en présence de multitudes de variables numériques et
constitue souvent un point de départ solide pour I’analyse exploratoire. De plus, son

implémentation simple et son faible colit computationnel en font un modele adapté aux
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environnements contraints en ressources. Toutefois, elle repose sur I’hypothése de linéarité, ce

qui peut étre une limite si les données présentent des relations complexes ou non linéaires.
II1.5.2 Apprentissage profond

I11.5.2.1 MLP — Multi-Layer Perceptron

Le perceptron multicouches MLP est un type de réseau de neurones artificiels, utilisé a la fois
en apprentissage automatique et en apprentissage profond, selon sa profondeur (cf. Figure
I1.11) [52.]. Lorsqu’il comporte une seule couche cachée, le MLP est généralement classé dans
I’apprentissage automatique classique. En revanche, lorsqu’il inclut plusieurs couches cachées,
il devient un réseau de neurones profond, relevant alors de 1’apprentissage profond (deep

learning), il est structuré en plusieurs couches :
e une couche d’entrée,
e une ou plusieurs couches cachées,

e une couche de sortie.

Couche Couche Couche Vecteurs
d’entrée cachee de sote désirés
(n Noeuds) (m Noeuds) (p Noeuds)

0|

Vecteurs d'entrées (outputs)
Vecteurs de soriées (ouiputs
"
="
Vecteurs désirés

Erreur

1= Rétropropagation de ['erreur pour
Y, =f(A)) l'ajustement des poids et biais

Figure III.11 : Principe de fonctionnement des MLP.
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Chaque neurone dans une couche est connecté a tous les neurones de la couche suivante (réseau
dense ou fully connected) (cf. Erreur! Source du renvoi introuvable.). Le MLP peut
modéliser des relations non linéaires complexes entre les variables d’entrée et la sortie, grace a

I’utilisation de fonctions d’activation non linéaires (comme ReLLU ou sigmoide).

Le MLP est couramment utilisé pour des taches de régression, classification, ou méme de

prévision de séries temporelles.

Pseudo-code — MLP (Apprentissage supervisé)

Entrée :
X : matrice des variables explicatives (n observations x m variables)

y : vecteur des valeurs cibles (rendement, par exemple)

Sortie :

B : vecteur des coefficients (incluant I’interception)
Procédure LinearRegression(X, y) :
1. Ajouter une colonne de 1 a X pour représenter 1’interception (X «— [1 | X])
2. Calculer B a I’aide de la formule analytique (moindres carrés) :
B=(X'X)" X'y
3. Retourner 3
Prédiction pour une nouvelle instance X :

1. Ajouter 1 devant les x (x < [1, Xu, ..., Xa])

2. Retourner: y=x - B
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Le MLP est un mod¢le d’intelligence artificielle particuliérement puissant pour résoudre des
problémes non linéaires. Contrairement aux mode¢les linéaires traditionnels, il est capable de
capturer des relations complexes entre les variables, grace a sa structure en couches multiples
et a I'utilisation de fonctions d’activation non linéaires. Le MLP est également tres flexible : il
peut s’adapter a une grande variété de taches (régression, classification, reconnaissance de
formes), simplement en ajustant le nombre de couches et de neurones. De plus, il s’appuie sur
des techniques d’apprentissage profond comme la rétropropagation de 1’erreur, qui permet un
ajustement automatique des poids en fonction de ’erreur prédite. Il est enfin facilement
extensible (vers des architectures plus profondes ou spécialisées comme les CNN ou RNN), ce

qui en fait un modele fondamental dans I’IA moderne.

-54 -



Chapitre IV : résultats et discussions

Chapitre IV : résultats et discussions

Ce chapitre représente les principaux résultats et leurs discussions issu de ce travail

Nous avons entamé notre recherche par une hydrodistillation, en recourant au soxlet sans
l'utilisation de solvant organique, cependant, le rendement s'est avéré tres faible, se situant entre
0.069 et 0.1725%. Cela est dii au fait que le soxlet a été configuré pour une extraction avec des
solvants organiques. Aprés avoir terminé les essais avec le soxlet, nous avons opté pour le

Clevenger, tout en intégrant ¢galement un prétraitement par ultrasons.

Nous avons varié plusieurs parameétres dans le but de tester leurs impacts sur le rendement de

I’extraction

e [L’origine géographique (Mostaganem et Ghardaia).
e [ ’état de la maticre (séchée ou fraiche).

e La durée d’extraction.

e Le prétraitement par sonication ou non.

e Le type de solvant.

Les rendements obtenus varient entre 0.18% et 1.2.

Nous avons utilisé le tableau II-2 comme matrice d’expérimentation
IV.1 Discussion des résultats

1V.1.1 Effet de la sonication

L’introduction de la sonication en tant que le prétraitement, nous a donné une amélioration

significative dans le rendement d’extraction, avec une augmentation parfois supérieure a 60% :
9

e Mosta, 28/05/2025 (fraiche, 3h, avec sonication)-0.91%
e Mosta, 20/05/2025 (fraiche, 3h, sans sonication)-0.16%

Cela peut étre, due a la rupture des structures végétales (cellules, parois et glandes a essence),

que facilitent la libération de composés actifs.
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» L’énergie ultrasonique génére de la chaleur. En interrompant le traitement toutes les 10
minutes, on permet a I’échantillon de refroidir 1égeérement, ce qui évite la dégradation
thermique des composés sensibles (comme les monoterpenes).

» Un traitement continu trop long peut provoquer une cavitation excessive, ce qui
risquerait de détruire les structures moléculaires ou méme de former des émulsions
difficiles a séparer. L’alternance améliore 1’efficacité sans agresser la matiére végétale.

» Travailler par paliers de 10 minutes permet aussi d’évaluer a chaque étape ’effet des

ultrasons, et d’arréter I’opération au bon moment si nécessaire.

IV.1.2 Effet de I’état de la matiére premiere

L’état de la maticre végétale a un impact important sur le rendement de 1’extraction des huiles
essentielle dans les conditions suivante(une masse de maticre de 100g,une température de
100°C) ,I’extraction par hydrodistillation assisté par ultrasons les feuilles de ’eucalyptus
fraiche ont un rendement de 0,6% pour une durée d’extraction de 2 h, en revanche pour 1’état
séche nous avons eu un taux de rendement de 0,8% ,avec une amélioration de 0 ,2% ceci due a
la superficie contact plus est petite, plus est la diffusion de 1’eau est importante, cela permet

d’avoir un bon rendement.

Le plus grand rendement a été¢ constaté avec 1’eucalyptus bien broy¢.

IV.1.3 L’influence de la durée de I’extraction

Une durée d’extraction de 3h s’est révélée globalement plus favorable. Toutefois, au-
dela d’un certain seuil, les rendements tendent a se stabiliser, cela prouve ce que
plusieurs littératures affirment.

Une durée d’extraction tres longue et une température élevée, rend le transfert de chaleur
a la matiere plus rapide, en revanche les températures tres élevées peut engendre la

combustion des composantes thermosensible.
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Iv.14 L’influence de provenance géographique

Le rendement de eucalyptus de Ghardaia s’est révélé intéressants (jusqu’a 1.07), mais le
HE de provenance de Mostaganem qu’a montré le plus €élevée rendement, cela peut étre

liés a des facteurs pédoclimatiques, la richesse du sol ou la saison de la récolte.

IV.2 Meilleure condition identifi¢e

La condition optimale identifiée est la suivante : huile représentée sur la figure [V-1
Lieu : Mostaganem

Etat : Séché a température ambiante

Durée :3 heures

Solvant : eau distillée

Sonication : oui

Couleur : claire

Rendement obtenu :1.2%.
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Figure IV.1 .(a) huile eucalyptus de MOSTAGANEM VS (b) huile eucalyptus de
GHARDAIA

IV.3 Les analyses physico-chimiques de HE

Les indices de réfraction obtenus dans les différents échantillons vont de 1,520 a 1,558. Ce
parameétre donne une idée sur la pureté de I’huile essentielle et aussi sur sa composition. Plus
précisément, il peut indiquer si I’huile est riche en composés oxygénés ou hydrocarbonés. Par
exemple, quand I’indice est élevé, comme 1,558, cela peut vouloir dire qu’il y a plus de
composés lourds ou polaires. Au contraire, un indice plus bas, comme 1,520, peut montrer qu’il
y a plus de composés 1égers, peut-Etre a cause de la sonication. Donc, on peut dire que la manicre
dont I’huile a été extraite (avec ou sans ultrasons, matiere fraiche ou séche) influence aussi cette

valeur.

» L’échantillon de Mostaganem (frais, sans sonication) présente I’IR le plus élevé (1,558),
ce qui peut indiquer une plus forte concentration en composés lourds ou oxygénés,
souvent plus réfractifs.

» Les échantillons avec sonication (Mostaganem sec et Ghardaia sec) présentent des
indices de 1,540 et 1,520 respectivement. La sonication pourrait favoriser la libération
de composés plus volatils, donc moins réfractifs. Ces variations suggerent que le type de
maticre végétale (séche/fraiche) et I'utilisation ou non des ultrasons influencent la

qualité chimique de I’huile.
IV.4 pH

Tous les échantillons présentent un pH égal a 5, ce qui est légerement acide, et correspond

généralement au pH de I’hydrolat (et non de I’huile elle-méme).

Cela indique que le milieu aqueux extrait avec I’huile (I’hydrolat) a un caractére faiblement
acide, ce qui est conforme aux propriétés des hydrolats d’eucalyptus, connues pour leur légereté

et leur douceur.
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Ces analyses montrent que la nature de la matiére premiére (fraiche ou séche), la région de

récolte, et I'utilisation de la sonication influencent la qualité finale des extraits. L’indice de

réfraction peut €tre utilisé comme paramétre de suivi de qualité dans un processus industriel,

tandis que le pH stable autour de 5 suggere une bonne stabilité microbiologique de I’hydrolat.

IV.5 Etude comparative sur les rendements de I’extraction

Le tableau ci-dessous représente des travaux qui ont fait 1’objet d’une extraction des huiles

essentielle d’Eucalyptus globulus par hydrodistillation.

Tableau IV.1 .Etude comparative des principaux travaux sur I’HE

Auteurs

Espéce

Protocole expérimentale

Rendement (%)

MECHANI
et al(2014)

Mouna

Eucalyptus

camadulensis

Récolté en Mai
2010

200g des feuilles
séches
Extraction par
Clevenger

temp d’extraction
2h

Nort ouest de
I’Algérie
Solvant : eau

0,99

CHERIT Chahinez
et al(2023)

Eucalyptus

Camadulensis

Ont été récoltés
dans la région de
Tissemsilt durant
la période
matinale vers 11h
: 30min , en mars
2023.

Extraction par
hydrodistillation
3-4h

Echantillon en
petits morceaux

0,26

KRAIFFI Fella et
al(2020)

Eucalyptus
globulus

Ont été récolté
dans la région de
BISKRA

0,76
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Extraction par
hydrodistillation
6h

200 g broy¢
Solvant : eau

KSOURI Samir et
al(2020)

Eucalyptus
globulus

Les feuilles ont
été
¢chantillonnées
en Mars 2017 sur
des arbres de
territoire de la
wilaya de
Guelma,
commune de
Bouchegouf
(Djebel Beni
Salah),
Extraction par
hydrodistillation
100 g matiere
seche

Solvant : eau

2,43

Catia,S,D.oliviera et

al()

Eucalyptus
globulus

Les

feuilles ont été

échantillonnées

Portugal

Taille particules
broy¢ entre 2-
3mm

Extraction par
hydrodistillation
durée : 3h

Solvant : eau

1,7

Fiker = maria et

al(2019)

Eucalyptus
globulus

Influence de
I’age de I’arbre
sur le rendement

2,97(2ans)

3,89 (6ans)
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Extraction par
hydrodistillation
pendant 3h
Seulement les
feuilles (200 g
broyées)

Age de I’arbre
2ans,8ans

Tshepo pheko-
ofitlhile et al(2024)

Eucalyptus
globulus

Extraction par
hydrodistillation
conventionnel
Hydrodistillation
assistée par les
ultrasons
fréquence SOW
Hydrodistillation
assistée par
ultrasons
fréquence 300W
Pays
BOTSWANA

2,20
2,24

2,5

Atmeni et BOA et
al(2025)

Eucalyptus
globulus

Espéce récolté la
matinée dans
deux régions
MOSTAGANEM
GHARDAIA
Extraction par
hydrodistillation
conventionnel
Hydrodistillation
assistée par
ultrasons

100 g especes
(fraiche /seche)
En morceaux et
broyer

1,2(Mostaganem

ultrasons))

0,98(GHARDIA

ultrasons))

IV.6 Modélisation par la méthodologie de plans d’expérience

Pour modéliser les résultats expérimentaux nous avons opter a utiliser deux différentes

méthodes pour choisir le protocole expérimental adéquat pour la production des huiles avec des
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rendements importants, pour cela la méthodologie de plans d’expérience et intelligence

artificielle ont fait I’objet de cette partie d’étude, les résultats obtenus sont présentés en dessous :

Les résultats de ce tableau II1.2 montrent que le rendement en huile est trés influencé par les

conditions opératoires d’hydrodistillation.

La variation du rendement Ryg en huile a été exprimé par la fonction polynomiale du premier

ordre en X1, X2 et X3 X4 et X5 (4) :

a15x1x5 + x23xe3 + St e wen we wes +a123x1x2x3 + 0 e wras +E IV-I

L’équation du mod¢le mathématique obtenu s’écrit :

Ryr = 0.537 + 0.086X; — 0.022X, — 0.022X5 — 0.137X5 — 0.0135X, + 0.097X; —
0.0815X1X2 + 0-127X1X3 + 0-086X1X4_ + 0.031X1X5 - 0.0123X2X5 + 0-0171X3X4 -
0.0629X5Xs + 0.0521X,Xs + € IV-2

Les valeurs des coefficients de cette équation (VI-2) permettent d’évaluer I’influence sur le
rendement en huile, des effets individuels de chacun des parametres étudiés et de leurs
interactions. On releve que D’effet simple de x5 qui représente le mode d’extraction
(conventionnel ou assisté par les ultrasons) sur le rendement est positif et prédominant par
rapport aux effets linéaire de lieu, de récolte et 1’état de I’espece végétale, en ce qui concerne
I’effet de la durée de ’extraction et la période de récolte sur le rendement sont négligeable,

n’ont pas d’impact statiques sur la réponse (Rendement).

Parmi les effets conjugués des parametres, les plus importants sont les interactions lieu-état
et celui de lieu-durée. En revanche, le rendement en huile est trés peu affecté par les
interactions lieu-sonication, période-état, période-durée, période-sonication et aussi durée-

sonication, ces termes de 1’équation (IV.I) ont été négligés.

Le modele mathématique corrigé s’écrit alors :
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Ryg = 0.537 + 0.086X, — 0.022X5 — 0.137X5 + 0.097Xs — 0.0815X, X, + 0.127X, X5 +
0.086X,X, + 0.0215X,X; — 0.0298 X, X, + —0.0629X:Xs + €  IV-3

trace des résidus normal

0ol ()

Predicted
Normal % Probability
3
L

T
T T T T T T
-02 0 02 04 06 08 1 12 22,00 -1.00 0.00 1.00 2.00 3.00

Actual Externally Studentized Residuals

Figure IV.2 . (a) tracé des variables prédites VS expérimentale, (b) tracé des quantiles des

résidus en distribution normale

La figure IV-2 (a) représente le tracé des variables prédites par le modele de 1’équation IV-3 en
fonction des variables expérimentales issu des expérience ; on remarque que le modele prédit
ajuste bien le résultat expérimentale avec une erreur maximal de 8%.De plus la figures IV-2(b)
représente des quartiles des résidus a ceux d’une distribution normale théorique ,sachant qu’un
résidus représente 1’écart entre les variables observés et les variables prédites par le modéle
mathématique, les résidus soit normalement distribués, en raison que les quantiles des résidus
sont alignés étroitement avec la line droite, ce qui nous permit d’étudier la signification et

I’adéquation du modéle mathématiques.
IV.7 Validité du modele mathématique

La validit¢ de ce modéele corrigé a été vérifiée par le test de Fischer et confirmé par une

évaluation statistique, effectuée a 1’aide du logiciel Design-expert 13
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L’analyse de la variance ANOVAS montre que le P-value du mod¢le mathématique est
significative par le fait que P-value < 0.05 cela a permis de conclure que les facteurs d’effet
linéaire comme lieu, état et la sonication ont des P-value trés faible en comparant au seuil qui
est 5%, ces variables ont des effets significatifs sur le rendement. En revanche, la période et
la durée de I’extraction ne sont pas significatifs pour leur P-value supérieur au seuil de
signification, De plus les interactions entre facteurs, on observe que seulement
AB,AC,AD,CE sont significatifs ce résultat est confirmé par I’analyse de variance tableau

IV-1

L’analyse mathématique de I’équation (IV.3) a montré qu’elle posséde d’un point correspond
au maximum de I’équation de coordonnées réelles [lieu :mosta,état, seche, période :été, durée

de I’extraction 3H, et avec sonication qui engendre un taux de 1.098% par prédiction.

Les essais réalisés dans les conditions opératoires, définies par ce point, ont fournis un
rendement moyen en huile de 1,2%. Cette valeur du rendement est nettement supérieure a la
valeur 1.098%, calculée a partir de I’équation (IV-3) du mode¢le. La différence observée nous
a amené a conclure, d’une part, que le modele mathématique n’est valable que dans le
domaine expérimental et ne peut étre extrapolé. Ce qui confirme que le modéle mathématique
nécessite des modifications, Pour le coefficient de détermination on remarque bien que le R?
égale a 0.87, signifie que seulement 87% de la variabilité qu’elle a été prédite, de plus la
différence entre le R? prédit et ajusté est supérieure a 0.2 ce qui nous améne a dire que notre
modele nécessite une amélioration. Ce résultat nous a suggéré a rechercher un éventuel
maximum du rendement en huile en dehors de ce domaine. A cet effet, nous allons dans le
futur entrepris une recherche exploratoire, en utilisant une variante de la méthode du gradient,

mise au point par les plans de surface de réponse.
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Tableau IV.2 .Analyse de la variance

Somme des Ecart au
Source carrés Degré de liberté carré F-Value | P-Value |Signification
Model 2.42 15 0.1616 7.51 0.0001 Significatif
A-lieu 0.2367 1 0.2367 11 0.0044 Significatif
Non
B-Période 0.0167 1 0.0167 0.7784 0.3907 significatif
C-état 0.581 1 0.581 27.01 <0.0001 Significatif
Non
D-la durée 0.0058 1 0.0058 0.2711 0.6097 significatif
E-sonication 0.3058 1 0.3058 14.21 0.0017 Significatif
AB 0.2126 1 0.2126 9.88 0.0063 Significatif
AC 0.5233 1 0.5233 24.33 0.0002 Significatif
AD 0.2401 1 0.2401 11.16 0.0041 Significatif
Non
AE 0.032 1 0.032 1.49 0.2402 significatif
Non
BC 0.0148 1 0.0148 0.6877 0.4192 significatif
Non
BD 0.0283 1 0.0283 1.32 0.2681 significatif
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Non
BE 0.0048 1 0.0048 0.2232 0.643 significatif
Non
CD 0.0094 1 0.0094 0.4363 0.5183 significatif
CE 0.1265 1 0.1265 5.88 0.0275 Significatif
Non
DE 0.0869 1 0.0869 4.04 0.0616 significatif
Résiduel 0.3442 16 0.0215
Cor Total 2.77 31

Figure.V1.3Représente les graphiques de iso réponses des interactions entre facteurs, d’ou
représente des points optimaux qui sont : période : été, lieu : Mostaganem, été : seéche,

durée :3, et finalement hydrodistillation assistée par ultrasons

La différence entre le rendement expérimentale et réelle est d’un résidu égal a 0.102 avec

une erreur relative maximale de :8%
a0 1

(b)

(d)

D: la durée (h)
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Figure IV.3.is0 réponse de différentes interactions entre facteurs(a) AB,(b) AC,(d) CE,(c) AD,

IV.8 Modélisation par 1A

IV.8.1 Formules d’évaluation des modeéles :

IV.8.1.1 Coefficient de détermination (R?)

Formule :
2=1-[Z(yi- 9071/ [E(yi - §)°]
ou :
yi = valeur réelle
Vi = valeur prédite
¥ = moyenne des y;

n = nombre total d’observations

Le R? mesure la proportion de variance expliquée par le modele. Il est compris entre -oo et 1.
Plus il est proche de 1, meilleur est le modele.
IvV.8.1.2 Erreur quadratique moyenne (RMSE)
Formule :
RMSE = V[Z(y; - §:)? /1]
ou :
yi = valeur réelle

i = valeur prédite

n = nombre d’observations

Le RMSE mesure la racine carrée de I’erreur quadratique moyenne. Plus elle est faible, plus les

prédictions sont proches des valeurs réelles.
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IV.8.1.3 Erreur absolue moyenne (MAE)
Formule :

MAE =Xy - §i| /n
ou:

yi = valeur réelle

Vi = valeur prédite

n = nombre d’observations

La MAE mesure la moyenne des écarts absolus entre valeurs réelles et prédites. Moins sensible

aux valeurs extrémes que le RMSE.
IV.8.2 Random Forest

IvV.8.2.1 Jeu de données expérimental

Les résultats obtenus a I’issue de I’entrainement du modele Random Forest Regressor sur un jeu
de 32 enregistrements révelent une capacité modérée de prédiction. Le modele atteint un
coefficient de détermination R* de 0,696, ce qui signifie qu’il parvient a expliquer environ 70 %
de la variance observée dans les données de rendement. Ce score est globalement satisfaisant
compte tenu de la taille relativement réduite du dataset. En revanche, la valeur ¢élevée de I’erreur
moyenne absolue en pourcentage (MAPE), qui s’¢leve a 54,1 %, indique une variabilité
importante entre les valeurs prédites et les valeurs réelles, ce qui réduit la précision absolue du
modele pour certaines observations. Ce décalage peut s’expliquer par une dispersion forte du
rendement selon les combinaisons de facteurs, ou encore un sous-échantillonnage de certaines
configurations expérimentales. Ces résultats suggeérent que le modele capte des tendances

globales, mais gagnerait en fiabilité avec un jeu de données plus riche et mieux équilibré.
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1vV.8.2.2 Meilleures interactions
La Tableau IV.3. Les meilleures interaction en Random Forest

et la Figure IV.4 présente les dix interactions de variables les plus influentes identifiées par le
modele Random Forest Regressor dans la prédiction du rendement d’extraction. Ces interactions
combinent deux facteurs expérimentaux (comme le lieu, 1’état de la plante, la période, la durée
ou I’utilisation de la sonication), et sont classées en fonction de leur score R?, indiquant leur
contribution individuelle a la performance prédictive du mode¢le. Par exemple, I’ interaction entre
le lieu B et I’état frais des échantillons obtient le score le plus élevé (R? = 0,736), suggérant
qu’elle joue un role déterminant dans la variabilit¢ du rendement. De méme, d’autres
combinaisons telles que lieu A X sonication avec ou durée X sonication montrent également
une forte influence. Ces résultats mettent en évidence I’importance de considérer non seulement
les effets simples des facteurs, mais aussi leurs interactions croisées, qui peuvent avoir un impact
significatif sur les performances du modele et sur la compréhension fine du procédé

d’extraction.

Tableau IV.3. Les meilleures interaction en Random Forest

Interaction R?* Score
lieu B x état fraiche 0.736799
lieu A x sonication_Avec 0.686866
lieu A x période été 0.632702
durée x sonication Avec 0.624796
durée x sonication_Sans 0.619944
lieu A x sonication_Sans 0.608758
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période printemp x sonication Sans | 0.606276

¢tat fraiche x sonication Sans 0.593040
lieu A x état fraiche 0.589967
durée x lieu B 0.588748

Top 15 des variables les plus importantes

lieu_B_x_état_fraiche -
durée_x_sonication Avec 4
durée_x_lieu_B
durée_x_sonication_Sans 4
duree -

sonication_Avec -
période_printemp x_sonication Sans 4
lieu_8 4
lieu_A_x_période_été -
lieu_A_x_sonication_Sans 1
lieu_A 4

sonication_Sans
période_printemp

état _séche

éfat_fraiche 4

T
0.0 01 0.2 0.3 04 05
Importance relative

Figure IV.4.Importance relative des interactions en Random Forest

Interprétation des 3 premieres interactions :
1. lieu_B_x_état fraiche — R*>=10.736

o Selon le modele, le fait que I’échantillon provienne de Ghardaia et soit dans un
état frais est la combinaison la plus explicative du rendement en huile.

o Cela peut indiquer que les plantes récoltées a Ghardaia en état frais sont
particulierement efficaces pour I’extraction

2. lieu_A_x_sonication_Avec — R?>=0.687

o Les échantillons provenant de Mostaganem avec ultrasons semblent également
offrir un bons rendements.

o Cela peut indiquer une synergie entre ce lieu et la méthode d’extraction
assistée.
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3. lieu_A x_période été — R*=0.633

o Un lien fort entre le lieu de la récolté Mostaganem et la période estivale : les
conditions d’été au lieu A peuvent favoriser la qualité des huiles extraites.

Le rendement n’est pas uniquement influencé par les variables isolées, mais fortement par des
combinaisons spécifiques (interactions).

1vV.8.2.3 Jeu de données augmenté

L’application du modéle Random Forest Regressor (RF) sur un jeu de données augmenté a 120
enregistrements a permis d’obtenir une distribution stable et cohérente des prédictions de

rendement (cf.

Figure IV.5). Avec un jeu de données de 120 observations, le modele Random Forest démontre

d'excellentes performances prédictives, comme en témoignent les métriques suivantes :

- R?de 0.9079 : Cette valeur proche de 1 indique que le modele explique 90.8 % de la variabilité
du rendement, confirmant une adéquation remarquable entre les prédictions et les données

réelles.

- MSE (0.00594) et MAE (0.04855) faibles : L'erreur quadratique moyenne et 'erreur absolue
moyenne sont tres réduites, suggérant que les prédictions sont précises et proches des valeurs
réelles. Ces résultats témoignent de la capacité du Random Forest & généraliser efficacement
sur un volume de données plus important, en capturant les régularités tout en maintenant une

stabilité prédictive. Cela renforce I’intérét de I’augmentation de données comme atout principal

pour améliorer la robustesse des modeles d’IA dans le cadre de procédés expérimentaux
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complexes. La

Random Forest : Réel vs Prédit
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Figure IV.5met en évidence cette corrélation forte : la majorité des points s'alignent autour de

la droite idéale, avec des écarts minimes pour quelques observations. Les 1égeres déviations

observées (par exemple, quelques points dispersés aux extrémités) pourraient refléter des

variations aléatoires ou des limites dans la généralisation du modele pour des combinaisons

extrémes de parameétres.

Random Forest : Reel vs Prédit

1.0 H -
o
0.8 4 s
aco .
-
e
-
-
= o
2 0.6 e
a e
= e
= - e
: o
= L J -
5 0.4 o
== -
’/
-
J’
0.2 @ .-
P
-
)
-
-
-
-
0.0 =
T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Rendement réel

Figure IV.5 .Rendement Réel vs prédit RF, Dataset 120

La figure IV.5représente la structure de I’arbre généreé.
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Structure du premier arbre de décision dans la Random Forest

lieu B x état fraiche <= 0.5
squared_error = 0.0
samples = 100.0%

value = 0.005

™
squared_error = 0.0
samples = 23.1%
value = 0.001

sonication_Sans <= 0.5
squared_error = 0.0
samples = 76.9%
value = 0.007

~
squared_error = 0.0
samples = 30.8%
value = 0.005

lieu A x_période_été <= 0.5
squared_error = 0.0
samples = 46.2%
value = 0.008

lieu A <=10.5
squared_error = 0.0
samples = 38.5%
value = 0.008

ol e

Figure IV.6 .Les sous arbres générés par application du Random Forest pour un jeu de

~

données augmentés (120 enregistrements).

L'entrainement d'un modele Random Forest Regressor sur le jeu de données synthétique "dataset
_12000" a conduit a des performances remarquables, reflétant une capacité prédictive tres élevée
(cf. Figure IV.7, Figure IV.8, Figure IV.9). Le coefficient de détermination R?, évalué a 0,9948,
indique que le modele parvient a expliquer plus de 99 % de la variance totale du rendement, ce
qui témoigne d’un excellent ajustement aux données. L’ erreur quadratique moyenne (MSE) est
extrémement faible (0,00039), traduisant une précision fine et une treés faible dispersion des
prédictions par rapport aux valeurs réelles. De plus, 1’erreur absolue moyenne (MAE) atteint
0,0157, ce qui signifie que les prédictions s’écartent en moyenne de seulement 1,57 % d’unité,
ce qui est négligeable a 1’échelle des rendements observés. Ces résultats démontrent non
seulement la puissance du modele Random Forest pour modéliser des relations complexes et
non linéaires, mais aussi I’intérét d’un jeu de données riche, varié et bien dimensionné pour

obtenir des prédictions stables, précises et généralisables.
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Réel vs Prédit Distribution des erreurs
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Figure IV.7. Rendement réel vs prédit RF (Dataset 12000) et distribution des erreurs
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Figure IV.8 . Importance des variables RF (Dataset 12000)
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Visualisation d'un arbre (max_depth=3)

Etal <= 0.0
squared_error = 0.074
samples = 5854

value = 0.516
True False
Sonication <= 0.0 Lieu <= 0.0
squared_error = 0.044 squared_error = 0.078
samples = 2809 samples = 3045
value = 0.631 value = 0.409
Durée <= 0.0 Lieu <= 0.0 Période <= 0.0 Sonication <= 0.0
squared_error = 0.031 squared_error = 0,021 squared_error = 0,023 squared_error = 0.041
samples = 1501 samples = 1308 samples = 1506 samples = 1539
value = 0.51 value = 0.775 value = 0.192 value = 0.621
Lieu <= 0.0 Lieu <= 0.0 Durée <= 0.0 Période <= 0.0 Sonication <= 0.0 Durée <= 0.0 Période <= 0.0 Durée <= 0.0
squared_error = 0.026 squared_error = 0.027 squared_error = 0.009 squared_error = 0.012 squared_error = 0.004 squared_error = 0.032 squared_error = 0.033 squared _error = 0.03
samples = 747 samples = 754 samples = 749 samples = 559 samples = 747 samples = 759 samples = 749 samples = 790
value = 0.579 value = 0.441 value = 0.866 value = 0.654 value = 0.122 value = 0.262 value = 0.516 value = 0.718
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Figure IV.9 .Visualisation de I'arbre RF (Profondeur = 3) pour Dataset 12000

IV.8.3

IV.8.3.1

Régression linéaire :

Jeu de données expérimental

Le tableau ci-dessous présente les cinq interactions binaires les plus explicatives identifiées par

un modele de régression linéaire multiple appliqué au jeu de données. Ces interactions

représentent des combinaisons spécifiques de deux variables expérimentales ayant une influence

notable sur le rendement d’extraction. Par exemple, I’interaction lieu B (Ghardaia x état frais

obtient un coefficient de détermination partiel (R?) de 0,737, ce qui signifie que cette

combinaison contribue fortement a expliquer la variation du rendement. Des interactions comme

durée x sonication avec ou lieu A (Mostaganem) X période été révelent également des liens

linéaires importants.
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Cependant, bien que ces interactions permettent d’améliorer le modele en utilisant le jeu de
donnée expérimental, les performances finales de la régression linéaire restent modérées, avec
un R? global de 0,757. Cela signifie que pres de 76 % de la variance du rendement est expliquée
par le modele. En revanche, la MAPE atteint 48,9 %, ce qui indique une importante erreur
relative moyenne sur les prédictions. Ce niveau d’erreur peut s’expliquer par la nature non
linéaire des relations entre certaines variables ou par une hétérogénéité dans le jeu de données,
que la régression linéaire ne parvient pas a modéliser correctement. Ces résultats soulignent
I’intérét potentiel de recourir a des modeles plus souples, comme les réseaux de neurones ou les

foréts aléatoires, pour capturer des interactions plus complexes.

Tableau IV.4.Top 5 des interactions doubles selon le modele de régression linéaire

Interaction R? Score

lieu B x état_fraiche 0.736799

lieu_ A x sonication_Avec | 0.686866

lieu A x période été 0.632702

durée x sonication Avec | 0.624796

durée x sonication_Sans | 0.619944

1v.8.3.2 Jeu de données augmenté

L’application d’un modele de régression lin€aire sur un jeu de 1200 enregistrements augmentés
a permis d’obtenir des performances globalement satisfaisantes (cf. Figure IV.10). Le
coefficient de détermination R?, estimé a 0,790, indique que le modele est capable d’expliquer
environ 79 % de la variance totale observée dans les rendements d’extraction. Cela refléte une
bonne capacité du modele a capturer les tendances linéaires présentes dans les données. Par

ailleurs, I’erreur absolue moyenne (MAE), qui s’¢éléve a 0,1207, indique que les prédictions du
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modele s’écartent en moyenne d’environ 0,12 unité par rapport aux valeurs réelles. Ce niveau
d’erreur, relativement modeste par rapport a I’échelle des rendements, témoigne d’une précision
raisonnable, tout en laissant entrevoir une marge d’amélioration potentielle. Ces résultats
montrent que la régression linéaire reste un modele simple mais robuste, particuliérement

efficace lorsque les relations entre variables sont proches de la linéarité.

Régression linéaire : Réel vs Prédit
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Figure IV.10 .Rendement réel vs prédit par l'algorithme de la régression linéaire

IvV.8.4 MLP

Avec un jeu de données de 120 observations, le modele MLP Regressor (perceptron
multicouche) présente des performances nettement inférieures a celles du Random Forest (cf.

Figure IV.11), comme en témoignent les métriques suivantes :

e R?de 0.2360 : Cette valeur faible indique que le modele n'explique que 23,6 % de la
variabilité du rendement, ce qui suggere une mauvaise adéquation aux données. Un R?
proche de 0 signifie que le modele ne capture pas correctement les relations entre les

variables.
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e MSE élevée (0.04930) : L'erreur quadratique moyenne est presque 10 fois plus grande
que celle du Random Forest (0.00594), ce qui traduit des prédictions beaucoup moins
précises.

e MAE élevée (0.17163) : L'erreur absolue moyenne est également 3,5 fois supérieure a

celle du Random Forest (0.04855), confirmant une moins bonne performance globale.

MLP Regressor : Réel vs Prédit
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Figure IV.11. Rendement réel vs prédit MLP Regressor (120 observations)

IV.9 La Microencapsulation

L’image ci-dessous, confirment la réussite de la méthode utilisée pour la microcapsulation des

HE, les microcapsules ont été vu a I’aide d’un microscope.

Les microcapsules sont reparties uniformément, avec un fort potentielle d’intégration dans la

formulation de cosmétiqués pour une libération contrdlée des actifs.
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Figure IV.12 . Les microencapsulassions des huiles

IV.10Intensification des procedes

Bien que la méthode d’hydrodistillation assistée par ultrasons soit déja utilisée dans plusieurs
travaux de recherche, elle est généralement réalisée a I’aide d’un montage sé€par¢, souvent peu
pratique : le ballon est plongé manuellement dans un bain a ultrasons classique, sans controle

précis des parametres, et sans intégration directe avec le systeme de distillation.

Notre proposition consiste a intégrer directement le dispositif de Clevenger dans un bain a
ultrasons programmable, avec contrdle de la température, du temps et de la fréquence des

ultrasons. Ce systeme compact et controlable présente plusieurs avantages :

e Sécurité et stabilité du montage, évitant les risques liés aux montages artisanaux ou
instables ;

e Contrdle précis des conditions d’extraction (fréquence, température, durée) pour une
meilleure reproductibilité scientifique ;

e (ain de place et facilité d’utilisation dans les laboratoires de recherche ou dans des

unités semi-industrielles ;
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e Possibilité d’industrialisation ou de fabrication comme équipement pour startups ou

petites industries cosmétiques et aromatiques.

Figure IV.13 .Le dispositif hydrodistillation assisté par ultrasons intensifier
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Conclusion

Cette ¢étude a démontré l'efficacité et la pertinence de l'intégration des ultrasons dans le
processus d'extraction des huiles essentielles, offrant une alternative prometteuse aux méthodes
conventionnelles. L'assistance ultrasonique a permis d’intensifier I'extraction, se traduisant par
des rendements améliorés, des temps de traitement réduits et une consommation énergétique

potentiellement moindre.

L'application rigoureuse de la méthodologie des plans d'expérience (DoE) a été cruciale pour
comprendre l'influence des différents parameétres opératoires (tels que la puissance ultrasonique,
le temps d'extraction, le ratio solvant/matrice, et la température) sur les performances
d'extraction. Cette approche a permis d'identifier les facteurs les plus influents et de

cartographier leur interaction, ouvrant la voie a une optimisation systématique.

En poussant l'optimisation plus loin, l'intelligence artificielle (IA), et plus particulierement les
techniques de modélisation prédictive et d'apprentissage automatique, ont jou¢ un role
déterminant. L'IA a permis d'analyser de vastes ensembles de données générées par les plans
d'expérience, de prédire les conditions optimales pour maximiser le rendement et la qualité des
huiles essentielles, et méme de déceler des relations complexes non évidentes par les méthodes
statistiques traditionnelles. L'intégration de 1'TA a non seulement affiné les parametres optimaux

mais a également jeté les bases d'une approche plus prédictive et adaptative de I'extraction.

En somme, cette étude confirme que la combinaison synergique de l'extraction assistée par
ultrasons, de l'optimisation par les plans d'expérience et de la modélisation par I'IA, et qui
constitue une stratégie puissante pour le développement de procédés d'extraction d’HE plus
efficaces, plus durables et plus économiques. Cette approche intégrée ouvre de nouvelles
perspectives pour l'industrie des huiles essentielles, permettant une production a plus grande
échelle avec une meilleure maitrise des cotits et un impact environnemental réduit, tout en

garantissant une qualité optimale du produit final.
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Business Model Canvas

Théme : Optimisation de I’extraction des huiles essentielles d’eucalyptus, valorisation des

déchets et micro encapsulation assistée par I’A
1. Segment de clients

Clients individuels

Consommateurs recherchant des produits naturels : produits tracables, locaux et

respectueux de I’environnement.

e Personnes sensibles / santé naturelle : huiles essentielles pures pour aromathérapie ou

usage personnel.
« FEtudiants / chercheurs : échantillons pour études ou tests expérimentaux.
e Influenceurs bien-étre : tests de produits différenciés, revue ou diffusion.

Clients entrepris

o Industrie cosmétique : actifs naturels, huiles encapsulées stables.

Industrie pharmaceutique : extraits standardisés avec fiches techniques.

Secteur agroalimentaire : ardmes naturels, microencapsulés.

Laboratoires de recherche : matieres premiéres pour études.

Distributeurs bio et boutiques spécialisées.

2. Relations clients

Assistance personnalisée pour formulation.

Service apres-vente.

Plateforme de suivi intelligent de la qualité.

Support technique (chat, appels, emails...).

3. Canaux de distribution
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e Site web.
o Salons scientifiques et industriels.
e Réseaux sociaux professionnels (Instagram, LinkedlIn, etc.).

4. Proposition de valeur

e Appareil innovant pour I’extraction des huiles essentielles, combinant les ultrasons et

chaleur douce pour maximiser le rendement et la qualité.
e Huiles essentielles 100 % naturelles et locales.

e Valorisation de résidus de ’extraction, comme fertilisant. Valorisation écologique des

sous-produits (tiges, feuilles...).
o Stabilité prolongée des actifs grace a la micro encapsulation.

e Réduction des pertes et amélioration du rendement, grice a I’intensification des

procédés.
5. Activités clés (Etapes de production)
1. Récolte et préparation
o Récolte des feuilles.
o Ringage a I’eau distillée pour €liminer les impuretés.
2. Séchage et broyage
o Séchage complet.
o Broyage fin pour faciliter I’extraction.
3. Prétraitement par ultrasons (sonication)
o 30 min a 38 °C pour améliorer la libération des principes actifs.
4. Extraction des huiles essentielles

o Meéthode : hydrodistillation par I’appareil Clevenger.
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5. Analyse de la qualité des HE
o pH, densité, indice de réfraction, GC-MS.
6. Micro encapsulation
o Incorporation dans une solution avec agitateur.
7. Analyse de la stabilité
o Température, humidité, lumicre, durée.
o Libération contrélée des actifs.
8. Valorisation des déchets
o Tiges/fibres transformées en charbon actif (cosmétique, filtration...).
9. Commercialisation & partenariats
o Mise sur le marché des HE en capsules.
o Recherche de distributeurs, industriels, chercheurs.

6. Ressources clés
Ressources humaines

e Chercheurs et techniciens spécialisés en extraction et formulation.
e Biochimistes, ingénieurs en procédés, experts en [A.

« Equipe commerciale et marketing.

e Partenaires académiques ou professionnels.

Ressources financiéres

Investissements initiaux (équipements, aménagement du laboratoire).

Financements publics ou privés (subventions, concours, investisseurs).

Revenus réinvestis dans la R&D et 1’optimisation technologique.

Budget dédié au marketing et a la distribution.
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Ressources végétales

e Feuilles et tiges d’eucalyptus localement cultivés.
e Résidus végétaux valorisables (déchets secs, branches, fibres).
e Autres plantes complémentaires si ¢largissement du projet.

7. Partenaires principaux

o Agriculteurs locaux.
o Universités et centres de recherche.
e Marques cosmétiques ou pharmaceutiques.

e Startups technologiques (IA, bioinformatique...).

Distributeurs bio.

8. Flux de revenus
Revenus directs

o Vente des huiles essentielles et hydrolats.
e Vente de I’appareil intensifiée extracteur 2 en 1.
e Vente de produits encapsulés.

e Formulation sur-mesure.

Licences IA ou services d’optimisation.

Revenus indirects

e Vente de charbon actif (déchets valorisés).
e Vente de résidus de I’extraction comme fertilisant.

o Partenariats scientifiques ou industriels.

9. Structure des coiits
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Coiits d’investissement

e Achat de machines : broyeur, sonicateur, Clevenger, GC-MS.
o Développement IA et plateforme numérique.

e Conception de I’appareil 2 en 1.

o Aménagement d’un laboratoire ou atelier.

Coiits d’exploitation

o Salaires du personnel.
o Consommables : plantes, solvants, eau distillée, gélifiants.
e Transport, communication, logistique.

e Maintenance des appareils.
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Congu pour: Congu par: Date: Version:
Business Model Canvas
Partenaires clés Activités Clés Propositions de valeur Relation Client Clients
Agriculteurs locaux. /Universités et Récolte et préparation Séchage et e Appareil innovant pour e« Assistance Clients individuels
e ) ) P Dt TR 'extraction des huiles personnalisée pour . Consommateurs bio et
centres de recherche. /Marques broyage /Prétraitement par ultrasons essentielles, combinant formulation. naturels
cosmétiques ou pharmaceutiques. (sonication)/Extraction des huiles les ultrasons et chaleur e Service aprés-vente. . Personnes sensibles /
[Startups  technologiques  (IA, essenticlles/Analyse de qualité des douce pour maximiser » Plateforme de suivi sante na'tu rel.le
) ) le rendement et la intelligent de la qualité. . Etudiants / chercheurs
bioinformatique...). /Distributeurs huiles/Micro encapsulation/Analyse qualité. « Support technique . Influenceurs bien-étre
; tabilita/ ant] ) s Huiles essentielles 100 (chat, appels, emails...). Clients entrepris
bio. de la stabilité/Valorisation des % naturelles et locales. . Industrie cosmétique
déchets/Commercialisation « Valorisation de résidus . Industrie
ot de I'extraction, comme pharmaceutique
partenanats fertilisant. Valorisation . Secteur agroalimentaire
. écologique des sous- . Laboratoires de
Ressources clés produits (tiges, Canaux recherche
Ressources humaines feuilles....). e Site web. . Distributeurs bio et
Ressources financiéres « Stabilité prolongée des *  Salons scientifiques et boutiques spécialisées.
actifs grace a la micro industriels.
5 A i Boutique bio
Ressources végétales encapsulation. ¢ BUW
9 « Réduction des pertes et distributeurs
amélioration du s Réseaux sociaux
rendement, grace a professionnels
lntensification des (Instagram, Linkedin,
procédes. etc.).
Couts Revenus

Couts d'investisement : 19 600 000 DA
Couts d’'exploitation : 20141455 DA

Revenus directs

s Vente des huiles essentielles et hydrolats.
s Vente de l'appareil intensifiée extracteur2 en 1.
s Vente de produits encapsulés.

« Formulation sur-mesure.

s Licences |A ou services d'optimisation.
Revenus indirects
« Vente déchets valorisés comme charbon actif
+« Vente de résidus de I'extraction comme fertilisant.
e Partenariats scientifiqgues ou industriels.
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MASSE SALARIALE

Année 01 Total Période
E Table de tri en inox 150 000
o g ETP Total
‘; P Poste N°01 1,00 0
K E
: 1énérateur de vapeur (électrique ou fuel) ...2000000 R
° _condenseur +essencier séparateur 1000000 M
cuve de mélange (inox) + agitateur .
systéme de rdofage pH ( I}!agH/ HCl) A U,.wsg‘,:re‘tal,r.eu,.u.,,.%'oqw”.,.,75§09.0_,
séchage ( Iyophilisation ou it fluidisé) N femmedemenage 200 604800
] e recltewr 400 2568000
b N ... PosteN°08 000 0
‘  PosteN09 000 0 |
T . PosteN°10 00 o
N Sous-Total (01) 19 600 000,00 19 600 000 ) Sous-Total (2) 7766 455
CHARGES EXTERNES AChat direCtS
Libellé Total
Sous-traitance 1000000
C A '
h ; Prestation Tota
r h
¢ a Produt/Service N'01 2160000
) t ProduitSenice N'Q 140000
: § ~ Produit/Seniee N'03 2700000
. ProdutService N'04 750000
n d IIIIII e o ——s—nm— D n — — — .
. i Produt/Service N'05 1500000
Sous-Total (04) 3 825 000,00 L Sous-otal (B 8550000
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SYNTHESE

,,,,,,,,,,,, g investissement 19600000 49%
___________ & Massesalariale 7766455 20%
& Achatsdirects 8550000 22%
____________ @ _______ Chargesexternes 3825000 10%
39 741 455
KPI Financiers

FY23 FY24

CA 159 000 159 000

EBITDA 138859 147 885

Tx d'EBITDA 87% 93%

FCF 117 834 147 885

94

M investissement
B Masse salariale
= Achats directs

Charges externes

FY25
190 800

179095
94%
178 955

FY26
265000

249474
94%
249 064

FY27

371000

347311
94%

346 761
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