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Introduction

Afin d’approfondir la dimensiorpratique des connaissances acquises duran
formation en «Chimiométrie et AnalysechimiquesApplication a la Gestion Industrielle
la Qualité », j'ai eu I'opportunité d’effectuer ce stage d’aipption professionnelle dans u
grande entreprise, leader dans le secteur agradhime en I'occurrence le Domaine Ro

Douiet.

Le sujet qui m'a été attribué durant ce stage«le suivi et foptimisation de la

viscosité des jus de fruits lacté par la méthodolagdes plars d’expériences ».

Les expériencestalisées dans le cadre de ctudes d’optimisation ont été ectuées

ausein du laboratoire de contrdle de la qualité duad@ment des produits laitie

En 2011 le domaine de dou. a démarré une nouvelle usine dont le but
d’augmenter la capacité de production et d’'amélitmequalité de ses prodL; or ce
changemende process avait un impact direct sur la glidans la mesure ou I
formules de la fabrication des produits dans l'enoe usine devrait étré revu pe
'adapter a la nouvelle usi. Pour le cas des jus de fruits lactés, et apregreadag ; le
nombre de réclamation remonte du marché conceraavistosité des jus et de plus
plus importantcette situation a obligé les services concerrtéavailler sur la formulatio
en vue de proposer une formule qui permet d’aveiguialité requise avee nouveau

process.
Pour cela I'étude élaborer a pour obje:

+ Le suivistatistiquede la viscosité des jus de fruis lactésla mise en place (

la carte de contré.

+ Obtenir un jus de fruit lacté dont la valeur deikcosité se trouve a l'intériel
delinterval [15¢;17s].

+ Garantir @s jus recelant la propriété de g
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Dans ce rapport, nous développerons les themeargsiv
*** Présentation de la sociéte.

***Une étude bibliographique contient des génééalisur le lait et une présentation de

la méthode des cartes de contréles et les plarpétiences.

***Une étude expérimentale ou nous traitons le$édéntes étapes de fabrication des
produits laitiers et la mise en place des cartesoérdle ainsi I'optimisation de la viscosité

des jus de fruits lactés.
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Présentation de la socié

1. Historigue :
Les origines dudomaine Douie remonte aux années 70, plus exactement c'e

1977 qu'a été créée la ferme mais dont la prodactoété destiné uniquement ¢
propriétaires. Et ce n’est qu’en 1997 qu’une nolevesine destinée a la production laitiér
été crée dont le but essahtétait d’élargir le champ de commercialisatidarde viser une
nouvelle clientele. Apres un an, c-a-dire en 1998, la société a vu la création de -
départements distincts a savoir celui de I'élevéibetrticulture, et les produits laitier
Afin de maitriser au mieux les points critiques dequbkaétape de production,
société a décidé en 2000 de mettre en place uansgACCP qui lui permettra de mene
bien cette mission. En 2003, le domaine de Douent une certification 1ISO 9001ui le
conduit & instaurer une boucle d’amélioration a@estles processus de I'entreprise afir
répondre aux besoins de ses clients. Et en 28@0ciété obtient la certification 1ISO 22(
En 2008, et pour mettre en ceuvre la stratégie dela@penent de 'activité produit
laitiers la nouvelle usinedOUAD NJA a été construite pour répondre au mieux

exigences des cenmmateurs des produits cher

2. Présentation du Domaine
Le domaine Douietde Fes se caractérise par la diversité de sesités productives

en matiere de fruits, légumetransformation deviandes et produits laitiers. Il s’étend ¢
une superficie de 600 Hectares et emploi un effgaiivarie entre 700 et 1000 person
selon les saisons.
Les activitéggue comprend IDomaine sont les suivants :
* Elevage.
* Grandes cultures (alimentati
* Horticulture.

¢ Produits laitiers

2011-2012 Page 6
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v Département d’élevage

Le secteur d'élevage a deux activitées principaleédevage des bovins (jeunes
bovins, vache laitiére, génisses) et des capiassecteur est considéré comme la base de
la production laitiere car le volume et la quatigs produits laitiers sont tributaires de la
guantité et de la qualité du lait collecté par joue secteur comprend deux complexes
placés sous la responsabilité du chef du dépanteme

v' Département d’horticulture :

Le secteur d’horticulture certifié europGAP compteuatre activités principales :
e Arboriculture (péche, vigne,...)
* Floriculture
* Cultures sous serres

v' Département des produits laitiers et fromagqgerie :

L’activité de transformation est étalée sur det@ssde production. L'usine de Douiet
dédié pour la fabrication des fromages et prodsptifiques et I'usine OUAD NJA pour
la fabrication des autres familles des produits GHEa savoir :

» Ligne carton :

» Lait pasteurisé : entier et écrémé.
* Leben : nature, aromatisé et beldi.
» Ligne yaourt :
* Yaourt ferme : nature ,0% MG, chevre et aromatisé.
* Yaourt brassé.
* Yaourt créeme.
» Ligne bouteilles :
* Yaourt a boire. (vanille, amande, fraise et péche).
* Jus de fruits au lait.
Cette usine est constituée d'une :
e Zone de réception du lait.
» Salle de préparation, ou I'on réalise la prépanaties Mix et leurs traitements
thermiques
* Une salle de conditionnement.
» Des chambres froides ou les produits laitiers stoukés.
» Laboratoire d’analyse et contréle qualité qui asdarmaitrise de la qualité

microbiologique, physico-chimique, nutritionnelliesensorielle des produits.
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* Une zone d’expédition.

3. Organigramme des unités de transformation

L’organigramme est représenté dans la page suivdhRigurel)

Responsable de

I'usine

Responsable

Responsable Responsable Responsable

Approvisionnement expédition Magasin MP/EMB Magasin PF

-

Responsable
fromagerie

Responsable production Responsable
et performance maintenance

Figure 1: Organigramme du département des produitdaitiers.

Responsable
Atelier/Extrusion

2011-2012
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Chapitre 1 : le lait

[I. Généralité sur le lait

1. Définition du lait:
Le lait est un liquide blanc mat, légerement visguedont la composition et les

caractéristiques physico-chimiques varient sensibtg selon les espéces animales, et méme
selon les races. Ces caractéristiques varient idgateau cours de la période de lactation,
ainsi qu’au cours de la traite ou de l'allaitemeut,point de vue réglementaire il est défini
comme étant :

« Le lait est le produit intégral de la trait¢éale et interrompu d’'une femelle laitiere bien
portante, bien nourrie et non surmenée. Il doi &cueilli proprement, ne pas contenir de
colostrum et conserver sa saveur agréable.»

Selon la Réglementation Marocaine (Décret n° 2-P®-du 7 décembre 2000 relatif au
contrble de la production et de la commercialigada lait et produits laitiers).

* Le lait est le produit de la sécrétion mammairenade, obtenu par une ou plusieurs

traites, sans aucune addition ou soustraction.

» La dénomination du lait, sans autre indicatiorrésérvée au lait de vache.

* Pour tout autre lait, cette dénomination doit &oeompagnée de l'indiction bien

apparente de I'espéce animale dont il provient.

« Le colostrum est le produit éliminé par la mampkedant le 7" °"de la mise bas.

2. Composition du lait:

Le lait est un aliment liquide complet, tres nossant, réunissant a lui seul tous les

composants nécessaires a l'alimentation humaine.

Dans un litre du lait, on trouve :

e 900g de l'eau.
* 509 des glucides.

* 32g de matieres azotées.
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* 40g de lipides.

e 79 de sels minéraux (calcium, phosphore, magnésiuer).

* La matiere grasse: C’est le constituant le plus variable du laignstituée d'un
mélange d'acides gras saturés et non saturés tjeusent en suspension dans le lait
sous forme de minuscules gouttelettes (globules) gtaforme une émulsion.

* Protéines :On distingue deux groupes :

+ les protéines de la caséine, qui représentent 8@9protéines totales du lait et qui sont
des polypeptides complexes, résultats de la potieasation de différents acides aminés,

dont les principaux sont la leucine, la prolinacite glutamique et la sérine.

+ Les séroprotéines, minoritaires (20 %), mais qeispdent une valeur nutritive plus élevée
gue les premieres. Le lait est, parmi les liquidedogiques animaux, un de ceux qui
contiennent la plus grande concentration d’acideqae, c'est un anticoagulant et |l
s’oppose a la précipitation des protéines.

* Le lactose: C’est un sucre disaccharide qui se présente feone de solution et qui
est généralement le principal élément solide du $n pouvoir sucrant est six fois
plus faible que celui du saccharose. Il peut praeogcertaines intolérances. Les
micelles protéiques ont un diametre de I'ordre deufn.

e Les composants secondairedu lait sont constitués par les sels, les enzyhess,
vitamines et les oligo-éléments. Sa richesse anuralet en phosphore font du lait un
aliment tres adapté a la croissance des jeunestentze phosphore y est fixé sous
forme de phosphates. Le calcium s'associe au phtespha la casé€ine pour donner le
complexe phosphocaséinate de calcium et forme Uoid®e. On y trouve également
du magnésium, du potassium et du sodium mais,idesinoins pour le lait de vache,

pauvre en oligoéléments.

3. Caracteres physiques

Sur le plan physique, le lait a la fois une solnti(lactose, sels minéraux), une
suspension (matieres azotées) et une émulsion é@sitigrasses) et qui possede les

caractéristiques suivantes :
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Caracteres Valeurs
Ph 6.5a6.6
Point de congélation -0.55a -0.57°C
Acidité 16 a 18°D
Chaleur spécifique a 15°C 0.940 cal/g °C
Activité d’eau 0.995
Viscosité dynamique a 25°C 2.20 Cp
Conductivité électrique a 25°C 45 * 10* mS

Densité Lait entier 1,032

Lait écrémé 1,036

Tableau 1: Caractéres physiques du lait

4. Valeur nutritionnelle

Aliment complet par excellence, le lait a étégptemier aliment et médicament de I'étre
humain et reste au cceur de son alimentation toldregude sa vie. Le lait d'origine animale,
outre ses qualités nutritionnelles essentielles porganisme humain, des méfaits qui font de
plus en plus I'objet de recherches dans le dontadiotechnologies alimentaires.

Il n'existe toujours pas de consensus parsncleercheurs sur les qualités nutritionnels du
lait. D'un c6té, certains affirment que le lait tient des lipides dangereux pour la santé, de
l'autre, il est considéré comme un aliment de chgixgé de bienfaits, qui assure le
développement de la masse musculaire, la formagsndents et des o0s. Le calcium participe
a la contraction musculaire et a la coagulatiorsag, en plus de prévenir I'ostéoporose et
I'hypertension artérielle. Les protéines empéclhemnintoxications bactériennes.
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Chapitre 2 : Présentation de la méthode des cades
contrbles et les plans d’expériences

. Carte de contrble

Unecarte de contrdlest un outil utilisé dans le domairtkicontréle qualité&fin
demaitriser statistiquement les procédédfabrication. Elle permet de déterminer le moment
ou apparait une cause assignable entrainant uive diér processus de fabrication. Ainsi, le
processus sera arrété au bon moment, c’est-a-daet @u'il ne produise des piéces non

conformes (hors de l'intervalle de tolérance).

Suivant le type de la caractéristique contréléexiste deux grandes familles de cartes

de contrble :

La carte de contrble aux mesuregjui permet de suivre une caractéristique mesurdéble

fagon continue, par exemple une dimension, un poids

La carte de contrble aux attributs qui permet de suivre une caractéristique non mbkura
ou contrdlée a l'aide de calibres, par exemple amtréle visuel, un contrdle réalisé avec un

calibre mini-maxi permettant de trier les piéces nonformes

1. Carte de controle aux mesures (de la moyenne et betendue).

Ce sont les cartes les plus utilisées. Ces cani@séablies ensemble et interprétées

ensemble.

Cette carte de contrble permet de visualiser li¢ian et la variation de la valeur
moyenne des dimensions fabriquées. Elle est trpeéepoints successifs représentant la

valeur moyenne d'échantillon prélevés a intervabgsiliers.

Le but est de comparer les performances moyenngwatkiction dans le temps a
laide d'une carte qui caractérise la tendanceadealeur centrale. On effectue plusieurs
observations individuelles sur plusieurs sous-gesupumeérotés a une fréquence de temps
donnée (toutes les heures, trois fois par jour Suy.chaque sous-groupe k chronologigue on
effectue n observations. On reporte sur la cartendgenne la moyenne du sous-groupe en
fonction de son numéro chronologique qui sera tépsur I'axe horizontal des cartes de
contrble. En raison du théoreme de la limite cémtda moyenne des valeurs sur la carte de
contr6le suit unéoi normaleque les observations soient normalement distribogewsn.
2011-2012 Page 13
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Une production sera dite 'stable’, si la tendarncéa edispersion sont statistiquement
constantes dans le temps. La carte de contrOlen@yanne surveille le réglage du procédé, la

carte des étendues surveille les dispersions.
On positionne les deux éléments suivants :
Les valeurs relevées ou calculées,

* La moyenne

» Limite de contrdle inférieure et supérieure résul@dun calcul effectué a partir des valeurs

relevées.

Ces deux valeurs sont les limites a l'intérieurgdeties le processus est sous contrble. Les

valeurs de la caractéristique contrélée doivenitaeser a l'intérieur de ces limites, sinon cegued

sont hors controle et doivent étre examinées.

> La moyenne_X

Dans le cas ou une analyse sur un échantillorépstée un certain nombre de fois (n)
fois, La valeur moyenne de ces mesures est un momiportant, qui se calcule selon la

: N7 -
formule suivante : o X
s

Avec: x est les mesures.

n est le nombre de mesures.
> L'étendue R

L'étendue est la différence entre lawamaximale et la valeur minimale du caractére

statistique.
Etendue = ax — Xmin

Ces deux paramétres_(x et R) sont indépendantomaplémentaires. La valeur

moyenne peut varier sans que la dispersion ne ganwersement.
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% Limites de contrélepour la moyenne

= | 'écart type est connt

Le calcul des limites de la carte de moyenne diffelon que I'éca-type est connu ou

lorsque I'écartype du processus est connu, les caractéristicuiés distribution normal

permettent de calculer les limites du controlentetivalle # — 307 1+ 3rif], contient

99,7% des données et représente les linLSC et LICdes cartes de contrd

LSC =pn +30c =
LIC =n —3c6 =

= | 'écart type est inconnt

Dans beaucoup de cas, I'écart o est inconnu et doit étre estimé parloi de
Student au lieu de la loi normale standard. On se sersalm coefficient A2 qui déper
du nombre d'observations dans chaque échantillo €gpe de carte utilisé. Les limit
de contrble sont estimées en utilisant I'étendugemue des observations a érieur d'un

sousgroupe comme mesure de variabi

[SC =X + AR
ITC = X — A-R
Avec:
X La moyenne des moyen.
R Etenduemoyenne dans I'échantillc
% Limite de contrdle pour I'étendue
ILSC = D .R
LI = IR

Avec A2, D3 et D4 sont les coefficients (servent a calculer les limites de contr

en fonction de la taille des échantillons et dwetge carten utilisant le tableau suiv :
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Taille A2 D3 D4

2 1,88 0 3,267
3 1,023 0 2,575
4 0,729 0 2,282
5 0,577 0 2,115
6 0,483 0 2,004

2. Carte de contrble aux attributs

Les attributs sont des données fondées sur dewurgakeulement (conforme/non

conforme, succes/échec, passe/ne passe pas).

La technique des cartes de contrble aux attritaws¢c le méme type de calcul des
limites que les cartes aux mesures, est intéresgaart elle permet de suivre les progres

réalisés en cours de production.

Par contre les cartes aux attributs ne donnent dagertissement, en cas de

changement dans le procédé, avant la productianrbmbre accru de non conformes.

De plus, pour obtenir une image significative deptaduction, des échantillons de

grande taille sont nécessaires.

Il faut distinguer les produits non-conformes qsiit ne respectent pas les
spécifications techniques, soit présentent desutfiellement graves qui sont rebutés, et
d’autre part les non-conformités qui sont des déféapparences, rayures..) qui n’entrainent
pas automatiquement la mise au rebut mais sontng#és pour donner une mesures de la

qualité de la production.
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. Plans d'expériencss :

1. Introduction
Les plans d’expériences permettent d’'organiser @uxries essais qui accompagn

une recherche scientifique ou des études induss lls sont applicables a de nombreu
disciplines et a toutes les industries a partimoment ou I'on recherche le lien qui exi
entre une grandeur d’intérét, y, et des variabled) faut penser aux plans d’expérience:

I'on s’intéresse a une fonction du type y=f.

Avec les plans d’expériences on obtient le maximden renseignennt avec le
minimum d’expérience. Pour cela, il faut suivre dégles mathématiques et adopter
démarche rigoureuse. Il existe de nombreux plamxp&riences adaptés a tous les
rencontrés par un expérimentateur. Les principeddmentaux de cetméthodologie serot

indiqués et les principaux plans seront passés\aret

2. Domaine d’application
Le scientifigue est souvent amené a comprendre @rnhméagit un systeme

fonction des facteurs susceptibles de le modifiersystéeme connu sous le nom de boite 1
(figure 2). Pour visualiser cette évolution, il mesure wédponse et va ensuite ayer

d'établir des relations de cause a effet entreclesnses et les facte

Facteur=s de « bruit =
contralables

Facteurs Boite noire _ -
Reéponse(s)

contrdlés « le procédé = e

Facteurs de <« bruit »
incontrélables

Figure 2 : Systeme de type boite noire
Un facteur est une grandeur le plus souvent melsunalais il peut s'agir d'ur

grandeur qualitative comme les différents d'une matiére premiére.
Parmi les facteurs on distingue

* les facteurs contrblables qui dépendent direeténdu choix du technicie

(pression, température, matériau.
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 les facteurs non controlables qui varient indélaenment du choix du technicien

(conditions climatiques, environnement d'utilisatio).

» les facteurs d'entrée dont on cherche a analysernfluence (matiere premiéere,
vitesse d'agitation, température, rendement ...) [mseurs étudiés dans un plan

d'expériences sont bien entendu les facteurs é&ntr

La réponse est la grandeur mesurée a chaque kEsgd&in vise a déterminer quels
facteurs l'influencent ou quelle est son évolugarnfonction de ceux-ci. Cette grandeur est le

plus souvent mesurable mais elle peut égalementiaalitative.

Dans ce cas ce peut étre par exemple une appoéciasuelle sur I'état d'une surface

ou une appréciation bon, moyen ou mauvais suraahut alimentaire.

% Exemples des domaines d'application des plans d'e&pences

o Formation d’un composé chimique, d’'un aliment, doédicament...

o Détermination des facteurs clés dans la conceptiom nouveau
produit ou d'un nouveau procédé.

o Optimisation des réglages d'un procédé de faboicaiu d'un appareil
de mesure.

0 Minimisation des défauts d’'une machine...

3. Les Objectifs
Le succes de la démarche originale des plans dlerpés réside dans la possibilité

d'interprétation de résultats expérimentaux aveeftort minimal sur le plan expérimental :
la minimisation du nombre nécessaire d'expériepemet un gain en temps et en codt

financier.

Pour ce faire, la méthode vise a optimiser la déhwrexpérimentale. Les points

centraux de la méthode consistent a :

v Choisir le nombre n d’essais.
v Définir et mettre au point la matrice d’expérierft® qui indique dans quelles
conditions chacun des n essais doit étre réalisé.
v" Choisir le modele de régression (E) qui dirigermkthode d’interprétation.
(E) et (M) sont tres liés, la nature du modele a nfluence sur n donc sur (M). La donnée

d’un plan d’expérience est la donnée d’'une mafiite(et donc de n), et d’'un modéle (E).
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4. Les étapes de la mise en place d’'un plan d’expériem
L’originalité de la méthode des plans d’expérienestssa globalité dans le sens ou elle

commence au niveau 0 de I'expérimentation c’estr@&-dla position du probleme ; elle
contingente la réalisation des essais et se payusgu’'a la conclusion de I'étude. On peut,

pour mettre en place un plan d’expérience, considés étapes suivantes :

Instruction du probleme.

Construction de la matrice d’expérience.
Préparation et réalisation des essais.
Analyse des résultats.

Conclusion.

o g0k~ w b RE

Validation éventuelle de la conclusion.

a. Instruction du probleme
La phase d'instruction du probléme est fondamergaleadicalement différente des

techniques statistiques usuelles. En effet, ilis’dg réfléchir avant d’agir (ce qui n'est pas
toujours le cas). Elle vise a définir et a donnes ohformations afin de choisir le modéle (E),
la matrice (M) et le nombre d’essais (n). Cettgétast I'occasion de rassembler tout le

personnel intervenant sur le systeme. On peut t&aiser les étapes suivantes :

Définir le probléme.

Définir I'objectif.

Recenser les contraintes.
Définir la (ou les) réponse(s).
Définir les facteurs.

Définir les modalités ou niveaux des facteurs.

N o g M wDdRE

Pressentir les interactions.

b. Construire la matrice d’expériences
“+ Matrice d’expérience

Dans cette étape, il s'agit de batir la matricexpérience c’est-a-dire de définir
chacune des expériences a mener. Cette constrisgigmésente sous forme d’'un tableau
appelé matrice d’expérience.

La matrice d'expériences est le tableau qui indigugombre d'expériences a réaliser

avec la facon de faire varier les facteurs et fohns lequel il faut réaliser les expériences.
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Ce tableau est donc composé de +1 et de -1. Pait,exemple, la matrice

d'expériences suivante :

Expérience X X5
_ 1 -1 -1 .
Tableau 2 : matrice 2 +1 1 d’expérience
pour 2 facteurs 3 -1 +1
4 +1 +1
Dans le cas ou I'on ajoute a droite de

la matrice d'expérience une colonne avec les r&sos obtient la « matrice d'expériences et

des réponses ».

5. Les différents types des plans d’expériences
Il existe actuellement un nombre important de pldif§rents. Chacun, par ses

propriétés, permet de résoudre certains probléragiyliers. On peut cependant diviser les

plans d’expériences en deux grandes catégories :

» Les plans pour étudier (estimer et comparer) letsefles paramétres.

* Les plans pour régler les parametres afin d’atteimin optimum.

% Le criblage des facteurs :

Rechercher rapidement, parmi un ensemble de facpaientiellement influents, ceux

qui le sont effectivement dans un domaine expériatdixe.

% Les études guantitatives des facteurs :

Etudier les facteurs retenus d'une facon plus fineractions possibles entre les

différents facteurs.

% Les études quantitatives des réponses :

* Rechercher l'optimum d'une ou plusieurs répemexpérimentales.

e Connaitre en n'importe quel point du domaine expémtal d'intérét la valeur

d'une ou plusieurs réponses expérimentales.
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% Les mélanges :

» Etude de linfluence des quantités relatives desiplrs constituants sur les

manifestations d'un phénomene physico-chimique.

* Connaissance d'une ou plusieurs propriétés, dépermt#ala proportion de

chague constituant dans le mélange étudié.

a. Plan de Plackett et Bruman (Matrice d’'Hadamard) :
% Matrice d'HADAMARD

Les matrices d'expériences d'Hadamard permettestirder les "poids" (pde k
facteurs en N expériences, avec une variance :
var (a) =6 IN
Les matrices d’Hadamard sont orthogonales et amt @@ment 1 ou -1.
Hadamard a démontré qu’elles n’existent que poardNet N = multiple de 4 (2, 4, 8,
12, 16, 20,...).

1-1-11
X= 1 1 X=111-1-1
1 -1 1 -11-
111
N=2 N=4

s Propriétés

o [Economique, orthogonal et permet d’estimer leaupatres du modele avec une
précision optimale.

o Si le nombre d'essais est une puissance de 2afle gst équivalent a un plan

factoriel fractionnaire.

< Construction de la matrice c'HADAMARD

»= Elles se construisent selon un algorithme qui ddangére ligne (ou la®F
colonne) de la matrice d’expériences, présentéessous,

» Les autres lignes sont générées par permutatiaulaire horizontale (ou
verticale) de cette ligne.

= La derniere ligne de la matrice d’'Hadamard estcimg une ligne ne

comportant que des signes (-).
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Premier essai du plan d’'un plan de Plackett et Bunan

+1+1-1
8 +1+1+1-1+41-1-1
12 +1+1-1+1+1+1-1-1-1+1-1
16 +1+1+41+1-1+1-1+1+1-1-1+1-1-1-1
20 +1+1-1-1+1+1+1+1-1+41-1+1-1-1-1-1#11-1
24 +1+1+1+1+1-1+1-1+1+1-1-1+1+1-1-1-42+1-1-1-1-1

Tableau 3 : Construction de la matrice dHADAMARD

b. Plans factoriels complets
Ce sont les plus utilisés car les plus simplesstgdlus rapides a mettre en ceuvre.

lls permettent de trouver:

0 Les facteurs influents sur un phénomene.

o0 Lavaleur de linfluence.

0 Les interactions entre les facteurs.

Un plan factoriel complet est un plan pour lequeités les combinaisons possibles
aux limites du domaine d’étude auront été réalis@sst le nombre maximal d’essais pour
un plan d’expériences factoriel. Le nombre d’esbbse calcule d’aprés la formule suivante :

N=2"

Le principe consiste alors a répartir de facorinogle les essais dans le domaine
expérimental. Soit par exemple un plan factoriehptet & 2 facteurs, noté? 2

La meilleure stratégie consiste a choisir les {soole mesures aux extrémités du

domaine expérimental, ce qui accroit la précisiomé&bultat et ne demande que 4 essais.

| C | D
\J J
P Domaiexpérimental
A B
—0——0,—
- + > facteur 2

Figure 3 : Emplacement des points expérimentaux dane domaineexpérimental

Facteur 1

A

]

Plan Z: facteur A et B : 4 expériences

Y=o+ &.A + &.B + a,.A.B
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PlanZ: facteur A, B et C : 8 expériences
Y=g, + a.A + &.B + &.C + a,.A.B+ a3.A.C + 33.B.C + 3,3A.B.C

Plus généralement, la matrice d’expérience complortmlonnes pour les facteurs

principaux et 2 lignes soit 8 essais. Elle se construit selon la régle suivante

e Colonne du ¥ facteur : alternance de -1 et +1

« Colonne du Z"facteur : alternance de -1 et +1 de 2 en 2
e Colonne du $"facteur : alternance de -1 et +1 de 4 en 4

e Colonne du #"facteur : alternance de -1 et +1 de 8 en 8
Expressions des résultats :

Yl=a0-al-a2+al? El=(+yl +y2 +y3 +y4)/4 =a0
Yl=a0+al-a2-al2 El=(-yl+y2-y3+y4)/d=al
Yl=a0—-al +a2-al2 El=(-yl-y2 +y3 +y4)/4d =a2
Yl=a0 +al +a2+al2 El=(+yl-y2-y3+y4H/d12

c. Plans factoriels fractionnaires a deux niveaux
Les plans factoriels fractionnaires sont des plaetoriels qui permettent d’étudier

tous les facteurs, mais dont le nombre d'essaigéshtit par rapport aux plans factoriels
complets. Un plan factoriel fractionnaire a 2 fam®ins ou 4 fois moins ou®®ois moins

d’essais que le factoriel complet correspondant.

A la fin d’'un plan factoriel fractionnaire, on a agstéme de équations & inconnues
avecp plus grand que. On ne sait pas résoudre un tel systeme. Comme peut pas
augmenter le nombre d’équations, il faut dimineendmbre d’inconnues. On y arrive en
utilisant un artifice : on regroupe les inconnugesrerésout le systéme pour ces groupes
d’'inconnus. On appelle ces groupes d’inconnuesdesaste®t on dit que les inconnues

sontaliaséeslans les contrastes.

Notation des plans factoriels fractionnaires :

Pour k facteur prenant deux niveaux, le plan cotgsenoté 2
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Le plan fractionnaire, moitié du plan complet, gms 2.2 ou Z*essais. On peut donner

une signification a chaque caractére de cetteinatat

v Le k signifie qu'il y a k facteurs étudiés.

v Le 2 signifie que chaque facteur prend deux niveaux

v Le 1 signifie que le nombre d’essais du plan al@&t&é par 2.

Un plan 22 permet d'étudier cing facteurs prenant chacun deusaux en 8 essais. Le

plan complet a été divisé par24.

Un plan 29 permet d'étudier k facteurs prenant chacun deuganix. Le plan complet a

été divisé par®

d. Plan d’optimisation : méthodologie des surfaces d&ponses :
Les plans pour surfaces de réponse permaeattétablir des modéles mathématiques du

second degré. Pour deux facteurs, on a :
Y=ap+ aXy + & Xo +a Xq Xo + &y Xo° + &oXo°

Il existe plusieurs types de plans du second ddgré les principaux sont décrits ci-

dessous :

K/

+» Les plans composites :

Un plan composite est constitué de trois parties :
* Un plan factoriel dont les facteurs prennent daugaux.
* Au moins un point expérimental situé au centre clmaine d’étude.
» Des points axiaux : Ces points expérimentaux siués sur les axes de chacun des
facteurs.
La figure suivante représente un plan composite geux facteurs. Les points A, B, C et
D sont les points expérimentaux d'un plan. Le phieist le point central. Ce point peut avoir
été répliqué une ou plusieurs fois. Les points FH@t | sont les points axiaux. Ces quatre
derniers points forment ce que l'on appd#eplan en étoile On réalise 9 essais et 6

coefficients doivent étre déterminés. Il faut dogsoudre un systéme de 9 équations a 6

inconnues.
I <IJ + ot
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Figure 4 : Plan composite pour deux facteurs.
Le nombre total n d’essais d’un plan compositadlesné par la relation :

_ K
K > 3 7] 5 N=2° + 2k +N,
N 9 15 25 27
P 6 10 15 21
Avec k:le nombre de facteurs : IBlnombre d'essais

P : le nombre de coefficients N =1 (point au centre)

«» Plan de Doehlert

La caractéristique principale des plans de Doebkrt'avoir une répartition uniforme
des points expérimentaux dans l'espace expérimémtdigure 5 donne la disposition de ces
points pour un plan a deux facteurs (essais 1 &oljs les points sont a la méme distance du
centre du domaine d'étude et sont situés sur lelecerigonométrique. lls forment un
hexagone régulier.

-0866 7

Figure 5: Plan de Doehlert.

Les points 1 a 7 illustrent un premier plan de DeehLes trois points 8, 9 et 10
illustrent les expériences supplémentaires. Lesitpa?, 7, 8, 9, 10, 3 et 1 illustrent un
deuxieme plan de Doehlert.

Si l'expérimentateur désire explorer le domaineédrpental, il peut facilement
ajouter des points d'expériences supplémentainetretver une disposition identique a celle
de départ.

Les plans de Doehlert se construisent & la basesimplex.
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> X1

Figure 6: Simplex initial pour deux facteurs

Exemple d’'urréseau obtenu pour 3 facte

Z

obilenu
par

Obtention du réseau -

W~ 0hbhwN-=

% Les plans de BoxBehnken

Les points expérimentaux sont au milieu deréts de chacun des cotés du ct
(Figure 7. Ce plan comporte douze essais auxquels on pauteaun (ou plusieurs) poil
central. La matrice du Tableau 4 indique ces doeg®ais accompagnés d'un seul p
central. Dans la pratique on réalise souvent 3 paidts au centre

Les plans de BoBehnken répondent a un critére d'optimisation galigr : I'erreut
de prévision des réponses est la méme pour tog®iets d'une sphere (ou une hyper sph
centrée a l'origine du domaine expérimental. Geegtitere diso varianc par rotation. Le

plus connu des plans de B&ehnken est celui qui permet d'étudier trois fast
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Facteur 3 50O e
o
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%’ e Facteur 2
),
1
Facteur 1

Figure 7 : Plan de Box- Behnken pour trois facteurs

n° essai |Facteur1 |Facteur2 |Facteur3
1 0 -1 -1
2 + 1 0 -1
3 0 + 1 -1
4 -1 0 -1
5 -1 -1 0
6 + 1 -1 0
7 + 1 + 1 0
8 -1 + 1 0
9 0 -1 + 1
10 + 1 0 + 1
11 0 + 1 + 1
12 -1 0 1
13 0 0 0

Tableau 4 : Matrice de Box-Behnken pour 3 facteurs
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Partie 2
Etude expenimentale

Chapitre 1: procédeés de fabrication des produits
laitiers

|. Etapes de fabrication des produits laitiers
1. Réception du lait :

a. Collecte du lait
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Les domaines de Douiet, Bouderra et Sid Lkamel urag$ constamment,
I'approvisionnement de I'unité de production laiéieen matiere de lait cru, moyennant
des camions- citernes :

-Camion- citerne : 12 et 20 tonnes

Origine Volume Fréquence
Domaine de DouietC1 et C2 | 10000 litres 2 fois/jour
Kouacem 9000 litres 1fois/2jours
Bouderra et Sid Kamel 19000-20000 litres 1fois/jour
Caprin Douiet 1300 litres 1fois/jour
Caprin Ras maa 700 litres 1fois/jour

Tableau 5 : La collecte du lait
b. Tests:

Avant son dépotage vers les tanks de réceptidajtledoit subir certains tests
physico-chimiques de conformité pour toute prépamaechnologique, a savoir :
» pH
> MG
» EST
» MAP
» Test d'inhibiteur (beta-star) Permet de controlaptitude fermentaire

du lait destiné a la production de ses dérivés.

Y

Test organoleptique : Réalisé par la dégustati@sgect visuel.

Y

Température : C'est un test préliminaire et ellé mesurée par un
thermomeétre.
c. Refroidissement et stockage :

Apres sa filtration, le lait subit un refroidissemheéx 4°C+2 afin de limiter le
développement des germes, puis stocké des cuveapésqd'agitateurs servant a

homogénéiser la température du lait dans le bac

2. Standardisation

Selon les besoins de la production, la salle dpgsadion recoit, en début de la
journée, un programme de fabrication journaliensdiaquelle sont indiquées toutes les

préparations a faire pendant la journée.
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On entend par la standardisation I'ajout des dhffés ingrédients entrant dans
la composition du Mix ; que ce soit la poudre du1&o ou 26%, ainsi que le sucre, le
texturant et les aromes (facultatifs).

3. Stockage
Le mix préparé est ensuite stocké dans des citennds produit va séjourner

jusqu’a I'étape de pasteurisation.

4. Pasteurisation et homogéneéisation

C’est une opération de stabilisation du produitrpaugmenter sa durée de
conservation et par le fait méme, élargir les fmlgis de commercialisation et de
consommation, elle assure les fonctions suivantes :

» La destruction de 90% de la flore banale et tosiggmes pathogénes.

» La formation de I'acide formique qui active les téaes lactiques.
» Dénaturation maximale des protéines solubles padteréle phénoméne de la
synérese.
Le lait passe par une vanne de déoingtour boucler le lait s’il est pas bien
pasteurisé, cette opération peut étre automatigderoée.

Le Mix entre alors dans le pasteurisateur pore gtéchauffé, au niveau de la
deuxieme section (section de réception de chaldu®ssort du pasteurisateur pour
pénétrer dans I'homogénéisateur ensuite il se ffedfeter a travers un clapet de
diamétre réglable a une grande pression (154 bar).

Cette opération a pour objet de réduire ladades globules gras par un
cisaillement poussé, afin de :

» Eviter la formation d'une couche de creme en serfale yaourt pendant
l'incubation (yaourt ferme), garantir une distrilom uniforme de la matiére grasse
dans le yaourt.

» Améliorer la consistance, la viscosite.

» Améliorer la rétention de sérum a l'intérieur duléa

» Donner un produit plus crémeux et plus onctueux.

A sa sortie de I’'homogénéisateur, le Mix réintégrer pasteurisateur au niveau de
la troisieme section (section de chauffage a I'gzaude), en ressortira pour séjourner 4 a
5 min dans le chambreur, ou il sera maintenu atem@érature de 95°C et pénétrera une

troisieme fois dans le pasteurisateur ; dans Ixidme section ( section de récupération)
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ou il subira un léger refroidissement par le Mixrant puis dans la premiere section
(section de réception de chaleur) avant d'étreordifipar I'eau glacée au niveau de la
section de refroidissement.

5. La maturation

Pendant cette étape le Mix pasteurisé subira ddommes modifications
notamment sur le plan organoleptique (changementegire, aromatisation ...) et
physico —chimique (acidification du milieu et foriwen de coagulum). Ceci est dU a
I'action conjuguée de deux souches de fermentiglaest, se développant en symbiose :

» Streptococcus salivarius subsp thermophilus

C’est une bactérie micro -aérophile mésophile ;auait de facon optimale entre
42°C et 45°C. Elle est thermorésistante, pouvanige a des baremes thermiques de
65°C / 30’ ou bien 74°C / 15”. Moins acidifiant gu.actobacillus, il donne un caillé
doux et fin.

» Lactobacillus bulgaricus:

C’est une bactérie micro aérophile mésophile; quiéveloppe de fagcon optimale
entre 47°C et 50°C. Elle un pouvoir acidifiant omant et permet d’obtenir un caillé
de saveur acide.

Selon les caractéristiques qu’'on souhaite obtewiiscosité, consistance, acidité,
saveur — on va jouer sur la proportion de ces aeigroorganismes dans le levain. Donc,
pour chaque produit existe un levain particuliennposés des mémes souches de base,
mais dans des proportions différentes.

6. Conditionnement

Le domaine de Douiet est équipé de six camdieuses :
» RG 250, VPA et VPB : Pour le conditionnement desied) jus et yaourt a boire.
» Mini cross: pour le conditionnement des jus 280 g.
» ARCIL1 et ARCILZ2 : pour le conditionnement des yés.
7. Stockage/Expédition

A la sortie de la machine le produit fini est cotieet encaissé, palettisé et stocké a
4°C jusqu’a sa livraison.

Exemple de processus de fabrication
2. JUS DE FRUITS LACTES

Réception du lait frais
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T°C=92-98°C

Pression=200 ba

=

pH=3.90 - 4.15
T°C <15

Brix=12-15

T°C =4-8°C

—_

‘ Standardisation

Pasteurisation +
homogénéisation

l

E Refroidissement

A\

=

y

A\
‘ Stockage

‘ Conditionnement

N

7

v
tockage froid

| S|

: pH= 3.80-4.15
Brix=12 - 15

: T°C<15°C

: pH=3.80-4.15
Brix=12 - 15

l‘ Expédition l <:|I DLC< 30 jours

Figure 8: Diagramme de fabrication du jus de fruitlacté.
3. YAOQURT A BOIRE :

{ Lait frais

)

l pH=6,6 — 6,8
[ Standardisation B Brix=15-18
) MG=17-20 g/l
T°C=92-98°C + .
Chambrage > [ Pasteurisation ]] MP=25-30g/l
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Refroidissement <: T°C=36-44°C
Ajout du ferment
ferment lactique Ensemencement
concentré

lyophilisé
[[ Incubation B <: T°C=36-44°C
jusqu'a pH<4.80
H<4.80
p :> [W
Brix=14-17 7

T pH<4.60
Refroidissement et
stockage T°C=4-6°C
DLC = 30 jours :>I| Expédition l

Figure 9 : Diagramme de fabrication du yaourt a baie

4. PRODUITS DE LA LIGNE YAOURT

. . \\
pH=6.6 — 6.8 | Lait frais
Brix=16 — 21
N
MG=25-35 Standardisation
g/l(entier) )
MG :0—5g/I(0%)| y
Pasteurisation + T°C=92-98
homogénéisation +Chambrage
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.

3
T°C =37-46°C [ Refroidissement
/4
[[ Ensemencement ]<:IIAjOUt du ferment
)

N\

T°C=4-6°C

Incubation

Jusqu’a pH<4.70

>

pH <4.70

(D
Incorporation fruits

pH<4.60 I|=> Conditionnement
\

Brix= 15 -20

\ ~ |
- * pH<4.60
Refroidissement et o _ o
stockage re=a6c
\_
. 2

DLC < 30 jours

Expédition \

Figure 10 : Diagramme de fabrication du yaourt brasé

[1l.  Analyse de contrble qualité

Dans le cadre de sa politique d'assurance qualitédans ['objectif d'étre
continuellement conforme aux normes nationalestetnationales en matiére d’hygiéne et de
qualité, le Domaine de Douiet dispose d’'un lalbmrat d’analyses physicochimiques et

microbiologiques performant.

Ce laboratoire est équipé d'outils d’anatyse pointe. Il intervient au contrble de
réception de la matiere premiére et des produiis fiinsi qu'au suivit des produit tout au
long des processus de fabrications, dans le butaidrller tous les points critiques
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susceptibles de causer une contamination microbiennaffecter la qualité nutritionnelle,

physico-chimique ou organoleptique des produits.

Toutes ces analyses se font suivant un plan dedteret un plan d’échantillonnage
qui doivent étre respectes.

Toute anomalie constatée, doit faire I'objet dehdéi de NC communiquée aux
processus concerneés, dans le cas de matiere peemoig@ conforme, elle doit étre directement
retournée au fournisseur, alors que pour les ptedinis non conformes, ils doivent faire
'objet d’'un PV de destruction, cette opérationtdiire assister par le responsable d’analyse

qui signe la fiche en question et s’assure du saudement de 'opération.

Egalement, en plus de sa mission de contrble tqudé laboratoire effectue des
prestations pour les autres départements, notamhiél@vage culture pour l'analyse de
Khliaa, des ensilages et des laits, I'horticultyyeur le contrdle MB des produits de &%

gamme etc...

Les analyses que jai effectuées dans ce lahiceade contrle qualité sont réparti

comme suite :

% Analyses microbiologigue :

1. Recherche de La flores mésophiles aérobies fer&A[).
2. Recherche des coliformes totaux et fécaux.

3. Recherche des levures et moisissures.

«» Analyses physicochimique :

Mesures de pH.

Mesure de la viscosité.

Mesure des matieres grasses par méthode Gerber.
Mesures de I'extrait sec total par étuvage selameo
Mesures du taux de sucre par réfractometre.

o gk w DN R

Mesures de point de congélation (par cryoscopie).
7. Mesures de la matiere azotée protéique (par uersgsti’ultrason).

< Analyses sensorielles :

1. Texture (ferme, liquide, irréguliere, pateuse....sd&s types de produits).
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2. Gout.
3. Autres (synérese, couleur, odeur).

«» Analyses de conditionnement :

poids.
Scellage

Sécabilité des pots.

P w0 Dh PR

Qualité d'impression et d’emballage.

Chapitre 3 : La mise en place de la carte de coldro
pour la viscosité des jus

. Laviscosité

La mesure de la viscosité d'un fluide fait partela rhéologie, qui est la science des
écoulements de la matiere.

Plusieurs facteurs importants doivent étre pris@npte dans la conception des usines
alimentaires pour garantir la qualité des prodiiiis.

Dans lindustrie laitiere, en particulier, les caéistigues des produits laitiers

peuvent étre partiellement altérées si I'on ne misaipas leur écoulement.
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[I. Le suivi de la viscosité des jus de fruit lacté

Tous les résultats sont traités par le logiciel $TRRAPHIQUE

1. Tableau des mesures :

taille des échantillons
Echantillons X1 X2 X3 X4 moyenne max Min etendue
1 13,53 14,05 12,65 12,88 13,27 14,05 12,65 1,4
14,06 14,25 13,69 13,55 13,88 14,25 13,55 0,7
3 12,32 12,18 12,15 13,01 12,41 13,01 12,15 0,86
4 14,10 13,85 14,06 12,81 13,70 14,1 12,81 1,29
5 13,21 13,25 12,85 14,02 13,33 14,02 12,85 1,17
6 14,05 14,00 14,10 16,02 14,54 16,02 14,00 2,02
7 14,58 15,03 15,02 12,55 14,29 15,03 12,55 2,48
8 12,69 12,56 13,05 13,08 12,84 13,08 12,56 0,52
9 13,05 13,07 13,02 13,15 13,07 13,15 13,02 0,13
10 13,05 13,12 13,05 13,03 13,06 13,12 13,03 0,09
11 13,68 14,16 13,42 14,16 13,85 14,16 13,42 0,74
12 13,05 12,69 12,69 12,72 12,78 13,05 12,69 0,36
13 13,06 12,88 12,94 13,00 12,97 13,06 12,88 0,18
14 14,65 15,00 14,88 13,66 14,54 15,00 13,66 1,34
15 14,05 14,20 13,75 13,71 13,92 14,20 13,70 0,5
16 13,02 13,00 12,77 13,05 12,96 13,05 12,77 0,28
Moyenne 13,467% 0,87875

Tableau 6 : Les mesures de la viscosité des jus
Une série de mesure d’'une méme grandeur, on charsheoir si I'on peut considérer

gue ces mesures représentent une population sugllada caractere mesuré (viscosité) est
une variable aléatoire qui suit une loi normale.
Deux tests seront présentés :
% Test visuel de normalité : Histogramme.
+ Test de normalité : test de Shapiro et Wilk.

% Principe du test visuel :

Le premier test grossier que I'on pourra faire awdeffectuer un test plus rigoureux
(Shapiro et Wilk). On fera un histogramme en regesu les données en classes.

<+ Reégles de décisions

Les graphiques étant fait on regarde si on envel@oprespond approximativement a
une courbe en cloche, si oui le caractére meslirérse loi normale donc I'lhypothése de
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normalité est vérifiée. Si non le caractere mesweésuit pas une loi normale donc

I'hypothése de normalité n’est pas vérifié.

%= Principe du test Shapiro et Wilk :

On formule les deux hypotheses suivantes :
v' HO : les données Xi forment une distribution quest’ pas significativement
différentes d’une loi normale.
v' H1: la distribution est significativement difféterd’'une loi normale.
Le test est fondé sur :
- Le calcul d’une quantité Ws
- La comparaison de cettejypour un risque donnée a une valeur. W
- Wa sera lu sur la table de Shapiro et Wilk.
- WopsSe calcul de la maniere suivante :

= || faut classer les n mesure Xi par ordre croissant

X1<X2<X3<...ovnenne. <Xn
= On calcul toutes les différences suivantes :
di=X, - X
d2=X1 - X2
d3=X2 - X3
di = Xpiv1 - Xi

On calcul Wysde la maniére suivante :
o X :Moyenne de mesures avec : aj sont des coeffieieis sur la table des coefficients,
pour n donnée.
0 On choisit un risque. (5% ou 1%) et on lit dans la table de Shapiro dk W tableau
de W @,n).

Wobs: (Zj:ll, a]d])z/ Zirll(Xl__ X)Z

“ Regles de décisions
Si Wobs > W, n): On accepte HO
Si Wobs<W (a, n): On rejette HO

2. Résultats et discussion
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Histogramme

40

30

20
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12 13 14 15 16
viscosite du jus

B[
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R
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Figure 11 : Histogramme : viscosité des jus

L’histogramme est sous forme d’'une cloche de Gausaccepte I'hypothese HO, la
distribution des mesures n’est pas significaticifédénte d’'une loi normale. Donc on peut
effectuer la carte de contréle.

+ Test Shapiro et Wilk

On classe les donnes par ordre croissant :

12.41<12.78<12.84<12.96<12.97<13.06<13.07<13.2B3K33.70<13.85<13.92<
14.29<14.54=14.54

di=X, - X ——> d1=14.54 -12.41 =2.13
d2 = X1 - X2 ———>d2=14.54 -12.78 =1.76
d3=X2 - X3 ——=d3=14.29 -12.84 =1.45
dd =X1 - X4 ————>d4 =13.92 -12.96 =0.96
d5=X2 - Xs ——>= d5=13.85 -13.06 .7
dé = X1 - Xe ——> d6 =13.70 - 13.07 =0.63
d7 = X2 - X7 ———=d7 = 13.33 -13.27 =0.06
On a: n =5
X =13.4675
Selon la table des coefficients (test de Shapilii),

al1=0.5150
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a2=0.3306
a3=0.2495
a4=0.1878
a5=0.1353
a6=0.0880
a7=0.0433

On calculW gps

Wobs = £ (0.5150+0.3306+0.2495+0.1878+0.1353+0.0880+0.3433)
(12.41-13.46)2 + (12.78-13.46)2 +(12.84-13.46)?2495-13.46)2 +(12.97-13.46)2 +(13.06-
13.46)2 +(13.07-13.46)2 +(13.27-13.46)2 +(13.3%6} +(13.70-13.46) +(13.85-13.46)2 +

(13.92-13.46)2 +(14.29-13.46)2 +(14.54-13.46)2

Wops = 2.4009
(1.1025+0.4626+0.3844+0.25+0.24+0.16+0.1521+0.06611:69+0.576+0.1521+0.2116+0.
6889+1.08)

Wops = 2.4009  — -'

5.5132

Pour un risquei=5%, on lit dans la table de Shapiro et Wilk laeualde W ¢, 15) :
on trouve :
W (0.05, 15)= 0.835
Selon la regle de décision, ony*W (.05, 15)donc on accepte I(hypothése HO qui dit
que les données forment une distribution qui npest significativement différentes d’une loi
normale.

Donc on peut effectuer la carte de contrdle.

«» La carte de contrble

Carte X-barre pour la viscosité du jus

LCS=1411 0

141,2 /\( /\ CTR_:13.47
wio A N A NG
N/ N N\
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Figure 12 : Carte de contrdle de la moyenne pour lgiscosité des
jus

v Calcul des limites de contr6les pour la moyenne :

LSC — X + A-R
LIC — X — A,

A

X=13.4675 et R=0.878
Avec : A2 =0.729 selon la table desfficients
Donc :

LSC =13.4675 + (0.729*0.878) ——m—— LSC =14.11
LIC=13467- (0.729*0.878) e LIC = 12.83

Carte aux étenduespour la viscosité du jus

25

E /\ q Lcs=2m
2F 4 CTR=08
(] C m
S E 1 L=0m
° 5E /\/ E
c N ]
5 af\ A3
+ [ -
L o N—" ]
05 F 3
O:_ 1 1 I_:
8 © 1

6
Echantillons

Figure 13 : Carte de contrble des étendus pour lascosité des jus
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v’ Calcul des limites de contr6les pour I'étendue :

r.sc = 7 .F
o ia” — 2 = R
Avec D, =2.282 et =0
LSC =2.282*0.878 e LSC=2.01
LIC =0*0.878 = LIC=0

3. Interprétation

= La viscosité moyenne est 13.47 s.
= La limite supérieure est 14.11 s.
» Lalimite inférieure est 12.83 s.
Le procédé de fabrication est donc sous controle
= L’étendue moyenne est 0.88 s.
= La limite inférieure est: 0 s.
= La limite supérieure est: 2.01 s.
Le procédé de fabrication est donc sous étmtr

Chapitre 4 : Etude de la viscosité des jus par la
methodologie des plans d’expérience

Partie 1 : Criblage des facteurs
l.  Obijectif de I'étude

L’étude ici présentée est avant tout une étude dlobfjectif est de réduire les
dimensions de I'espace étudié par la mise en ozlevifférentes techniques de criblage. Du
jeu de données initial, 7 facteurs ont été retesarame potentiellement influents sur les
réponses, donc susceptibles de varier dans uwvatieed'intérét, tous les autres facteurs étant

fixés a leur valeur nominal. L’espace considérésdasite étude comporte donc 7 dimension.

Les facteurs a étudiés sont :
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= La nature du lait.

= La nature de la pectine.

= Le taux de la pectine.

= Température de la réhydratation.
= Temps de la réhydratation.

= Température de l'eau.

= Température de pasteurisation.

5. Etude de criblage
Rappelons qu'une étude de criblage peut étramid&fomme une étape permettant de

repérer rapidement dans un grand nombre (k) deuec potentiellement influents, les
guelques facteurs (f) quile sont effectivemearisiun domaine expérimental fixé.

Cette étude va permettre de déterminer le "poitks'thaque niveau de chaque facteur,

pour ensuite les classer par ordre d'importancienSe principe de "Pareto".

6. Déterminer les niveaux des facteurs

Facteurs nature du ggtll;re % de la|T°C de temps de T°C de T°C de

lait pectine pectine |réhydratation | rehydratation | I'eau pasteurisation
2')‘“?""“ C | 6creme 0% 1 21|70°C 1h 70°C 85°C
?J'r‘ﬁa“ lait en p 1% 2 2,3|80°C 3h 80°C 95°C

Tableau 7 : Les niveaux des facteurs

La détermination des niveaux des facteurs esbpgeation délicate qui nécessite une
connaissance assez élevée par rapport au procdsdabrication ainsi que les différentes

caractéristiques du produit.

7. La matrice d’'Hadamard :
Les matrices d'expériences de criblage les pluswsipour des facteurs a 2 niveaux

sont les matrices d'Hadamard ou de Plackett et 8ut(1946).

Dans notre cas, la matrice d'expériences de sog@ptimale, réalisée pour estimer
les poids des 7 facteurs a 2 niveaux en un minim@ssais, est une matrice d'Hadamard a

N = 8 expériences
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-1 1 1 1 -1 1 -1
-1 -1 1 1 1 -1 1
1 -1 -1 1 1 1 -1
-1 1 -1 -1 1 1 1
1 -1 1 -1 -1 1 1
1 1 -1 1 -1 -1 1
-1 -1 -1 -1 -1 -1 -1

Tableau 8 : Matrice dHADAMARD

[I. Matériel et méthode

+ Mode opératoire

+ Préparation du jus

Dans un mélangeur mettre :

v' Préparation de la solution hydrocoloidale:

o Ingrédient 1 300g.
o |2 6.89
o I3 7.5g
o 14 15¢g
v Préparation de la solution du fruit
o 11 270g
o 14 60g
o I5 40g

Dans une carafe mettre 300 g du lait (écrémé 0%aiowen poudre reconstitué 1%),
ajouter la solution hydrocoloidale, en agitantuégo a la fin le mélange contenant le fruit.

Ajouter I'acide citrique jusqu’a I'obtention du pH=

= La pasteurisation

On met les carafes dans un bain-marie a la tempérabulue (85°C — 95°C) pendant

10min.

=+ Le refroidissement

Aprés la fin d la pasteurisation, on fait sortis lkearafes et on les laisse refroidir au
réfrigérateur a une température inférieur a 15°C.

2011-2012 Page 44



\ 7 Faculté des sciences et technique de Fes

% La mesure de la viscosité

On utilise un viscosimetre qu’on remplit avec leoguit et on mesure le temps
d’écoulement a l'aide d’'un chronométre. On refaitiesure 3 fois et on prend la moyenne

des résultats :

1. Résultats obtenus

Apres avoir effectué les huit expériences et awogsuré soigneusement leurs
réponses, on fait entrer ces dernieres au planpdi@rentation ou bien a la matrice
d’expériences. Les résultats obtenus sont traitéedagiciel Nemrodw.

Le tableau ci-apres représente la planificationedgeriences telle qu’elle a été donné

par le logiciel, ainsi que les réponses enregistré
s Plan d’expérimentation

Aprés avoir obtenu le plan d’expérimentation, oBaKe les expériences en suivant le

méme mode opératoire précédemment cité et on stnetgs résultats au logicidemrodw.

La répartition des expériences est donnée damablesu suivant :

N°Ex | nature | nature | Le taux T° de temps de T° T° de Temps
p du lait de la de la réhydratation| réhydratation| de | pasteurisation d’écoulement
pectine | pectine I'eau
1 lait en 2 2,3 70 3h 70 85 14s:35
p 1%
2 lait 2 2,3 80 1h 80 85 12s:04
écrémeé
0%
3 lait 1 2,3 80 3h 70 95 13s:22
ecreme
0%
4 lait en 1 2,1 80 3h 80 85 12s:12
p 1%
5 lait 2 2,1 70 3h 80 95 13s:83
ecreme
0%
6 lait en 1 2,3 70 1h 80 95 12s:34
p 1%
7 lait en 2 2,1 80 1h 70 95 11s:83
p 1%
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8 lait 1 2,1 70 1lh 70 85 11s:74
écréme
0%

Tableau 9: Planification des expériences

s Etude graphique des effets des facteurs

-III.I?IIII

rature du lait b

nature de pectine bz

Zpectine bz

T* de réhpdratation =8 -0.38

temps de réhpdratation b5 070
T* de l'eau b5

T* de pasteurization =¥

L’étude graphique montre que le temps de réhydoataist le facteur qui influe le
plus la viscosité (b5= 0.70), suivi la températieeéhydratation (b4= -0.38) ensuite la nature
de la pectine (b2=0.33), et le taux de la pedinds0.30).

Le diagramme de Pareto appuie les résultats dgmeréke diagramme des effets en
classant les facteurs selon leur contribution dansariation de la réponse et permet de

dégager les facteurs les plus influents.

nature du lait
R 100 lait Scrémsns
]

lait en p 13

nature de pectine
1
5663
=2

Hpectine
21
2.2
T* de rehypdratation
Falnl
=0
temps de réehpdratation
Th
Zh
T7 de I'eau
Falnl
=0
T* de pasteurization
25
=151

temps de réhwdratation ]
T de iéhydratation bd
hature de pecting bz
Zpecting b3
T* de pasteurization b7
T* de l'eau b

rature du lait b1
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Figure 14 : Effets Pareto individuels et cumulés

La loi de Pareto dit que 80% des effets sont d28% des causes. Ainsi, le temps de
réhydratation, la température de réhydratatiomakare de la pectine et le taux de la pectine

sont les facteurs qui influencent a plus de 80%ideosite.

En se basant sur la loi de Pareto,
* Le temps de réhydratation.
* Latempérature de réhydratation.
» Lanature de la pectine.
* Le taux de la pectine.
S’avérent étre les facteurs qui influent le plusiszosité.

Partie 2 : Etude de la viscosité et le golt des jus

La société cherche a améliorer la viscosité des guasutilisant une autre pectine
moins chere et avec des concentrations inféricusle utilisées habituellement (la pectine
2), il est donc souhaitable d’étudier, comme patearie taux de la pectine qui entre dans la
fabrication du jus.

Dans ce cas, on a choisi un plan de surface denséppour 'optimisation de la
viscosité et le godt des jus.

Connaissant maintenant les facteursi@nfis, nous pouvons les étudier d’'une fagon

plus fine. Dans le cas de notre étude, on a faielg un plan de Box-Behnken.

. Obijectif de I'étude

Etudier en détail les effets de trois facteurs pi@éement influents ainsi que les

effets des différentes interactions sur la viséositle golt d’un jus de fruit lacte.
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Pour le godt la réponse étant qualitative, la meeslait se faire a I'aide d’un systeme

de notation fait par un comité de dégustation dtugsd’au moins 5 personnes qui donnent

leurs avis indépendamment les unes des autres.

Ce qui nous intéresse, dans cette partie de I'éegtede connaitre en n'importe quel

point du domaine expérimental d’intérét la valeadalréponse expérimentale.

Connaissant ceci, il est trés facile ensdéedéterminer la zone la plus intéressante

gue nous désignons par le termz@ne compromis acceptable.

On cherche a pouvoir prévoir en tout point intéri@w domaine expérimental la valeur

de la réponse sans étre obligé d’effectuer I'exxpee.

Cette partie de l'outil méthodologique est appetééthodologie des surfaces de

réponse.

. Résultats obtenus

< Le modele

Y= b0 + b1*X1 + b2*X2 + b3*X3 + bL1*(X1*X1) + b22%(2*X2) + b33*(X3*X3) +
b12*(X1*X2) + b13*(X1*X3) + b23*(X1*X3)

Il s’agit d’'un modéle polynomial de aégme degré

% Caractéristiques du probléme

Objectif de I'étude

Etude dans un domaine expérimental : surface de r@mse

Nombre de variable

3

Nombre d’expérience 15
Nombre de coefficients 10
Nombre de réponse 2

Tableau 10 : Caractéristique du probléeme

Notre choix s’est porté sur le plan de BotxiBeen pour sa compatibilité avec les

conditions expérimentales de notre étude ainspgue ses différents avantages notamment :

* Un nombre raisonnable d’expériences.

* Un réglage facile des différents parametres.

* La possibilité de séquentialité.
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L’étude porte sur trois facteurs, ce qui néiteda réalisation de 15 essais (y compris 3
points au centre du domaine) pour la déterminaties dix coefficients du modele
mathématique postulé.

R/

% Domaine expérimental

Facteur Unité Centre Pas de variation
Taux de pectine % 2.2 0.2

Temps de réhydratation Min 60 30
Température de réhydratation  °C 70 10

Tableau 11 : Domaine expérimental
Aprés avoir obtenu le plan d’expérimentation, ogaie les expériences en suivant le
méme mode opératoire précédemment cité et on simetgs résultats au logiciel Nemrodw.
La répartition des expériences est donnée daablieau suivant :

R/

% Plan d’expérimentation

Taux de

N°Exp Temps Température la

pectine

Min °C %
1 30 60 2
2 90 60 2
3 30 80 2
4 90 80 2
5 30 70 2
6 90 70 2
7 30 70 2
8 90 70 2
9 60 60 2
10 60 80 2
11 60 60 2
12 60 80 2
13 60 70 2
14 60 70 2
15 60 70 2

Tableau 12: Plan d’expérimentation

% Validation du modele mathématique postulé
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+ Pour la viscosité

» L’analyse de la variance
Le tableau ci-dessous donne les résultats de Ya@ale la variance en regroupant les

différentes sources de variation :

Ecart Type de la réponse 0.492
R2 0.929
R2A 0.803
Nombre de degrés de liberté 5
v La variation due a la régression.
v' Erreur expérimentale.
Source de Somme des Degrés de | Carré moyen Rapport Signif
variation carrés liberté
Régression 205.5941 9 22.8438 94.3044 0.955*1
Résidus 15.5938 5 3.1188
Validité 15.1094 3 5.0365 20.7918 4.56*
Erreur 0.4845 2 0.2422
Total 221.1879 14

Tableau 13 : Analyse de la variance : réponse Y1: Viscosité

L’analyse de la variance montre que la varianceadlaerégression est supérieure a la

variation résiduelle.

Donc le modéle postulé explique bien le phénoméunié

> Le coefficient de détermination
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Tableau 14 : Estimations et statistiques des coefifents : réponse Y1 : viscosité

Le coefficient de détermination est égal a 0.929qui signifie que 92.9% de la

variable Y est attribuable a la variation de laafale de X.

Cette valeur est acceptable mais le coefficieni@ermination ajusté montre que le

modeéle postulé est représentatif du phénoménééétud

> Les résidus

Fésidus Frobahilité
i - o
142 1, . *
] -
n.71 . " . £¢
¥ Calculé e —
noo 12 ¥ ¥ ¥ ¥ *
771 10710 1250 14.89 17.28 1;9.58 —
* * * =
-0.71 1 . .
* > =
-1.42 1 142 071 o000 071 142
* Feésidus

Figure 15 : Etude des résidus de la réponse Y1 :sosité

Les figures ci-dessus montrent bien que les réssdus distribués de facon aléatoire

autours de zéro, et sont distribués normalemeriaginoite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions garmettent, en plus des autres
précédemment citées (I'analyse de la variance @idéficient de détermination), de valider le

modele postulé.

% La signification des coefficients du modele
Le tableau de signification des coefficients peraetdéterminer les coefficients qui

sont significativement différents de zéro et gtietent les effets des facteurs correspondants.

Nom Coefficient Ecart-Type t.exp. §fg %
b0 19.677 0.284 69.25 0.0204 **t
bl 2.531 0.174 14.55 0.302 **
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b2 1.235 0.174 7.10 1.59 *
b3 0.741 0.174 4.26 4.84 *
b1l -4.663 0.256 -18.21 0.186 **
b22 -2.491 0.256 -9.72 0.762 **
b33 -1.463 0.256 -5.71 2.59*
b12 -1.048 0.246 -4.26 4.85*
b13 -0.175 0.246 -0.71 55.1
b23 -2.858 0.246 -11.61 0.505 **

Tableau 15 : Estimation des coefficients du modéle

D’aprés I'analyse de ce tableau, on peut déduies: qu

Les deux coefficients blet b2 sont significatiesindifférents de zéro ; ces deux
facteurs correspondants (la température de la ratatibn et le temps de réhydratation) sont

influents sur le champ d’écoulement du produit.

Pour améliorer le modéle, il faut éliminer les ffioeents qui ne sont pas

significativement différents de zéro et vérifiexr vMalidé du modele par la suite.

«» Etude graphique en 2D

température de rebpd
y -

F
S4.14

Fo.oo —

1240

7

T T T
17.57 50.00 102,43
tempsdershpdratation

55.806 —]
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Figure 16 : Variation de la réponse — Viscosité des le plan : (temps, Température)
Facteur fixe : Taux de la pectine = 2.2 %

temparature de rehwd
Y

Fooo —j

1240

T
102 43
tempsderehudratation

55255 —

Figure 17 : Variation de la réponse - Viscosité danle plan : (temps, Température)
facteur fixe : Taux de la pectine = 2.4 %

Pour atteindre une viscosité optimale il faut mdaegglage a :

Une température comprise entre 60°C et 70°C.
Une durée de temps suffisante jusqu’a 90min.

+ Pour le goit :

» L’analyse de la variance

Source de Somme des Degrés de | Carré moyen Rapport Signif
variation carrés liberté
Régression 9.6500 9 1.0722 7.1481 2.34*
Résidus 0.7500 5 0.1500
Total 10.4000 14
Tableau 17: Analyse de la variance : réponse Y2 : goQt

L’analyse de la variance montre que la varianceallzerégression est supérieure a la

variation résiduelle.
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Donc le modéle postulé explique bien le phénoméuntié

> Le coefficient de détermination

Tableau 18 : Estimations et statistiques des coefients : réponse Y2: golt

Le coefficient de détermination est égal & 0.@28qui signifie que 92.8% de la
variable Y est attribuable a la variation de laaale de X.

Cette valeur est acceptable mais le coefficierdétermination ajusté montre que le
modeéle postulé est représentatif du phénoménééétud

Ecart Type de la réponse 0.387
R2 0.928
R2A 0.798
Nombre de degrés de liberté 5

» Les résidus

Fesidus Frobabilita
s EAY

* *

0.30 1

4]

015 7 - .
Y Calcule

0.00 * - =

282 317 372 42¢7 482 537 -

-

-0.15 1 -

’ $

=
-0.30 -01% 000 015 030

-0.30 1 Fesidus

Figure 18: Etude des résidus de la réponse Y2 : god

2011-2012 Page 54




Faculté des sciences et technique de Fes

Les figures ci-dessus montrent bien que les résdus distribués de facon aléatoire

autours de zéro, et sont distribués normalemeriaginoite d’Henry.

Donc, les résidus vérifient les deux conditions parmettent, en plus des autres
précédemment citées (I'analyse de la variance @idéficient de détermination), de valider le

modele postulé.

+ La signification des coefficients du modele
Le tableau de signification des coefficients perohetdéterminer les coefficients qui

sont significativement différents de zéro et quifletent les effets des facteurs

correspondants :
Nom Coefficient Ecart-Type t.exp. Signif. %
b0 4.000 0.224 17.89 < 0.01 ***
bl 0.125 0.137 0.91 40.6 Ta
bleau 19:
b2 -0.625 0.137 -4.56 0.662 ** i .
Estimatio
b3 0.750 0.137 5.48 0.331 ** n des
coefficient
b1l 0.125 0.202 0.62 56.6
s du
b22 -0.375 0.202 -1.86 12.0 modele
b33 -0.125 0.202 -0.62 56.6 D’
b12 -0.250 0.194 -1.29 25.3 apres
b13 0.000 0.194 0.00 100.0 Fanalyse
de ce
b23 -0.500 0.194 -2.58 4.88 *
tableau, on

peut déduire que :

Le coefficient b3 est significativement différatd zéro ; ce facteur correspondant (le
taux de pectine) est influent sur le goat des jus.

Pour améliorer le modeéle, il faut éliminer les ffioeents qui ne sont pas

significativement différents de zéro et vérifiexr alidité du modele par la suite.

+ Etude graphique en 2D

temperature de rebpd
. - 2

414 —
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Figure 20 : Variation de la réponse — gout danlplan : (temps, Température) Facteur

fixe : Taux de la pectine = 2.2 %

termpérature de rehpd
=
L

8414 —
4. 60
=1

FOo.0o0 —

55.86 —
1 1 |

1757 e0.00 102,432
tempsderéghpdratation

2011-2012

Page 56




Faculté des sciences et technique de Fes

Figure 21: Variation de la réponse— gout dans le plan : (temps, Température Facteur
fixe : Taux de la pectine = 2.4 %

V. Conclusion

Pour atteindréobjectif d’optimisation de la viscositées jus de fruit lactés, il faut

améeliorer le modele mathématique pos

Apreés la validation du modele, I'utilisation d’'utap de surface de réponse perme
de:

» Déterminer la zone de compromis acceptable danselieql’objectif est visé e

atteint.
» Connaitre la vieur de la réponse en n'importe quel poinidomaine expériment
> Prévoir, par la suite, la ronse expérimentale sans savoir effect'expérience.

Le résultat final montre que la nouvelle pectinésdt par la société donne les mér

résultats que la pectine utilisé habituellen

Conclusion

A l'issue de ce travaide terrain (stage en usine), les principaux résubiaxquel:
nous avons abouti, grace a l'utilisation de la mdéhdes plans d’expériences, se prése

comme Suit :

Tout d’abord nous avons réussi a déterminerfacteursinfluencan sur la viscosité

des jus en utilisant le plan de cribla

L’étude nous a montré qu’il ya seulent trois facteurs influence sur la viscosité des

jus tel que :
» Le taux de la pectine

» Latempérature de réhydratati

2011-2012 Page 57

FST FES



Faculté des sciences et technique de Fes

» Le temps de réhydratation.

Ensuite, I'industrie a décidé d'utilisene nouvelle pectine moins chére, ce qui nous a
mené a la fabrication d’'un jus de fruit lacté négant aux exigences prédéfinies par
l'industriel avec un temps d'écoulement apparterartintervalle [15s; 17s] et un go(t

appréciable.

C’est grace au plan de surface de mpa@omme autre outil d’'analyse, on pourrait
déterminer facilement les conditions opératoirégléges) permettant d’atteindre la valeur du

temps d’écoulement et le golt choisie comme r&moasgec la pectine choisi par I'industrie.

Le réglage qui permet d’atteindre cet objectiflesuivant :
» Le taux de la pectine : 2.4%.
» Température de réhydratation : 60 a 70°C.
» Temps de réhydratation : 90min maximum.

L’avantage de la méthode poursuivie réside tmpossibilité de prévision des réponses

expérimentales sans avoir réaliser des expériences
Ces résultats obtenus peuvent permettresaciate :

» Un gain sur les prix de reviens en utilisant lanfake optimisée, résultats

de ce travalil.

» Elaboration d'un diagramme de fabrication qui pdrngéavoir une

répétabilité de la qualité souhaitée.

» Réduction des non conformités internes dues aumaitrise de processus

de fabrication du produit.
» Obtention d’'un produit avec une texture et un goéiileur.

Il faut signaler que ces résultats dntvétre vérifiés a I'échelle du processus, car les

conditions opératoires sont différentes de celheoatrées au sein du laboratoire.

Nous pouvons conclure de ce travail djuélisation de la méthode des plans

d’expériences a plusieurs avantages dont les pangisont :
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v Tirer le maximum d’informations a partir du minimuitessais.
v' Avoir une stratégie d’essais : essais planifiés.

v Précision et optimisation facile des résultats.

v’ Interprétation graphique simple.

v' Révélation des interactions entre les paramétres.

v Conclusions fiables.

v' Amélioration de la qualité des produits et des pdés.

v' Optimisation du nombre, du temps et du cout degi®ss

v Acquisition du savoir-faire.

Enfin au niveau de la qualification g@inelle, le stage en entreprise est une occasion
d’ouverture de l'université sur I'environnement Bomique et social. Il offre au stagiaire
'opportunité de confronter le savoir académiquia &alité du monde professionnel et des

rapports sociaux.

D’une part, il permet au stagiaire devéiller d’'une maniere plus méthodique, l'initier
a la maitrise et a la gestion du temps et le gealifar conséquent pour accéder au monde du
travail dans des conditions plus avantageuses.

D’autre part, le travail au sein d’'uneuipg améliore considérablement les rapports

d’échange et de communication.
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Annexe
- _________________________________________________J}

Coefficient du test de Shapiro & Wilk
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n
1 07070 0.7071 0.6872 0.6646 0.6431 0.6233 0.3052 0.5888 0.5739
2 0.0000 0.1677 02413 0.2806 03031 03164 0.3244 0.329]
3 0.0000 0.0875 0.1401 0.1743 0.1976 0.2141
4 0.0000 0.0561 0.0947 0.1224
5 0.0000 0.0399
n
1 05601 05475 0.5359 05251 0.5150 05056 04968 0.4886 0.4808 04734
2 03315 03325 03325 03318 03306 03290 03272 0.3253 03232 0.3211
3 02260 02347 0.2412 0.2460 0.2495 0.2521 0.2540 0.2553 0.2561 0.2565
4 01429 0.1586 0.1707 0.1802 0.1878 0.1939 0.1988 0.2027 02059 0.2085
5 00695 0.0922 0.1099 0.1240 0.1353 0.1447 0.1524 0.1587 0.1641 0.1686
6 0.0000 0.0303 0.0539 0.0727 00880 0.1005 0.1109 0.1197 0.1271 0.1334
7 0.0000 0.0240 0.0433 0.0593 0.0725 0.0837 0.0932 0.1013
8 0.0000  0.0196 0.0359 0.0496 0.0612 00711
9 0.0000 0.0163 0.0303 0.0422
10 0.0000 0.0140
n
1 04643 04590 0.4552 04493 0.4450 04407 04366 0.4328 04291 04254
2 03185 03156 03126 0.3098 0.3069 03043 03018 0.2992 0.2968 0.2944
3 02578 02571 0.2563 0.2554 0.2543 0.2533 02522 0.2510 0.2499 0.2487
4 02119 02131 02139 02145 02148 02151 02152 0.2151 0.2150 0.2148
5 01737 0.1764 0.1787 0.1807 0.1822 0.1836 0.1848 0.1857 0.1864 0.1870
6 0.13990 0.1443 0.1480 0.1512 0.1539 0.1563 0.1584 0.1601 0.1616 0.1630
7 0.1092 0.1150 0.1201 0.1245 0.1283 0.1316 0.1346 0.1372 0.1395 0.1415
8 00804 0.0878 0.0941 0.0997 0.1046 0.1089 0.1128 0.1162 0.1192 0.1219
9 0.0530 0.0618 0.0696 0.0764 0.0823 0.0876 0.0923 0.0965 0.1002 0.1036
10 0.0263 0.0368 0.0459 0.0539 0.0610 00672 0.0728 0.0778 0.0822 0.0962
11 0.0000 0.0122 0.0228 0.0321 0.0403 0.0476 0.0540 0.0598 0.0650 0.0697
12 0.0000 00107 0.0200 0.0284 0.0358 0.0424 0.0483 0.0537
13 0.0000 0.0094 00178 0.0253 0.0320 0.0381
14 0.0000 0.0084 0.0159 0.0227
15 0.0000 0.0076

Valeur critigue de SHAPIRO-WILK
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44 0924 0933 0944 0952 0973 0985 0987 0990 0.991
| 45 | 0926 0.934 0945 00953 0973 00985 0988 0990 0.991
46 0927 0935 0945 0953 0974 0985 0988 0990 0,991
| 47 | 0928 0936 0946 0954 0974 0985 0988 0.990 0991
48 0929 00937 0947 0954 0974 0985 0988 0.990 0.991
| 49 | 0,929 0,937 0947 0955 0974 0985 0988 0,990 0,991
50 0930 0938 0947 0955 0974 0985 0988 0990 0,991
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