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Résumé

Ce rapport présente le travail que j'ai effectués lde mon stage au sein de la société SystemsnBigstries SBI
MAROC. Il s'agit de deux sujets différents, d'unengparaison statistique entre deux méthodes d'amalys
microbiologique et d’'une étude statistique du pdécgouture des graines de caroube.

Le premier sujet est basé dans un premier templa mmparaison des écarts types de huit niveawcodamination,
suivie d’une comparaison des écarts de répétab#igédeux méthodes et dans un second temps somfzacaison de
leurs moyennes appariées. Les comparaisons eféectaft :

= Une comparaison entre la méthode utilisée parHer&oire et la méthode 1SO pour le dénombremest de
levures et moisissures.

= Une comparaison entre la méthode utilisée parder&oire et la méthode ISO pour le dénombremenade
flore totale.

= Une comparaison entre la méthode utilisée parber&toire et la méthode JECFA pour le dénombremest
levures et moisissures.

Le deuxiéme sujet consiste a vérifier le fonctioneat des moulins du procédé mouture des graineard@be tout en
contr6lant la granulométrie de la farine de caroethé chercher s'’il y en a corrélation avec I'huitdiet 'ampérage.

Mots clés:

Corrélation, comparaison statistique, mouture, giamétrie, tests statistiques, humidité, ampéragalyse
microbiologique.
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Introduction

L’étude statistique constitue aujourd’hui un enjaportant pour les industries dans la gestion
de la qualité. Le SYSTEMS BIO-INDUSTIES est I'unesdsociétés qui cherche a se développer
jour apres jour et dont la satisfaction du clieahstitue le majeur intérét de la société. D'ou il
cherche a employer des méthodes qui fournissentédestats utiles pour une prise de décision et
dans lesquels on peut avoir confiance.

Ma formation « chimiométrie et analyse chimiqugpl&cation a la gestion industrielle de la
qualité » m'a permis d’appliquer plusieurs outilatistiques ce qui m’a aidé a obtenir le maximum
d’informations a partir des données et par la santéliorer la qualité des produits finis.

Le caroubier fournit deux produits distincts : éaiie de caroube obtenue a partir des graines
de caroubes contenues dans la gousse et la poadrardube obtenue a partir de la pulpe des
gousses. Ces deux produits sont utilisés dans ubimg agro-alimentaire ou la qualité
microbiologique des produis finis est une compasaassentielle. L'emploi des méthodes
alternatives internes posent plusieurs contraiatesiveau de la satisfaction du client d’ou il faut
les évaluer par rapport aux méthodes de référeacein®e comparaison statistique, une procédure
permettant la comparaison d’'une méthode alternativee méthode de référence.

La qualité du processus de la mouture des graimesube est liée a la finesse, celle-ci est
bien définie selon la qualité désirée de la farite, travail effectué s’'agit des coupes
granulométriques des différentes étapes du prosgssunettant de contréler le fonctionnement de
tous ses appareils et par la suite de la mouture.

Mon stage effectué a SBI Maroc était une opporfupiecieuse pour moi, il m'a donné I'occasion @ediller sur le
procédé de production de la caroube et pratiquendghodes techniques en appliquant mes connagssaoguises au cours de
ma formation en chimiométrie et analyse chimiqugéméral et en statistique en particulier.

Dans ce sens, j'ai procédé comme suit :
4+ Dans la premiere partie j'ai donné une présematmla société.
4+ Dans la deuxieme partie j'ai décrit le processipmduction de la farine de caroube.
+ Latroisieme partie, je I'ai consacrée au rappaistique.
4+ Dans la quatrieme partie j'ai détaillé les deuxiymes suivants :

1. Evaluation et comparaison statistique de deux naéthd’analyses microbiologiques de la
farine de caroube.
2. Etude statistique du procédé mouture des graineardebe.
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Chapitre 1 :

Description du lieu du
stage

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0) 35602953 Fax:212(0) 35608214




Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

I/ Présentation du Groupe Cargill :

Aujourd’hui, Cargill conduit ses activités sur legontinents, dans 61 pays. 124,000 personnes
dans le monde participent au développement desirdaue Cargill, dans 4 grands secteurs
d’activité : I'agriculture, I'agroalimentaire, leégoce et la finance.

Toutes ces activités nourrissent la nouvelle ligtetégique du groupe : exploiter les
compétences originelles de Cargill sur toute lairdhdogistique afin d’offrir & ses clients des
solutions intégrées et innovantes.

[I/ Présentation de I'entreprise S.B.I :
Fiche signalétique :

-Raison sociale ys$ems Bio Industries SBI (Maroc)
-Forme juridique Société anonyme de droit privé marocain
-Date de création : 1985

-Activité Fabrication de gomme alimentaire a base de
graines de Caroube

Classement :Deuxieme producteur mondial en gomme de caroube
-Capital social 35.750.300 DH

-Capacité de production 3000TM/an.

-Effectif 100

-Directeur Général LAZRAK Azzedine

-Siege social Q:I BENSOUDA - Fés

-Téléphone 0535.65.51.80
-Fax :0535.65.50.88

-Implantation des usines Fes, Essaouira
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SBI MAROC (SYSTEMS BIO INDUSTRES) est une filiale du GroupARGILL, Groupe

Américain géant de I'agroalimentaire.

SBI MAROC est certifiée 1ISO 9001/2008 par AFAQ AFNOR Fradepuis 2001 et ISO

22000/2005 en 2007.

SBI MAROC, Unité de Fes, est sise au quartier industriel BENDA Fés. Cette ville possede

une tradition séculaire dans l'usage de la caraits® situe au carrefour de régions, riches en

caroubier. Son accessibilité géographique permet approvisionnement aisé pour les

fournisseurs tant concasseurs (livrant de la gyajuoe paysans ou intermédiaires (livrant de la

gousse).

La sociétéSBI MAROC possede aussi une unité de concassage au sudrdag, Mans la ville

d’ESSAOUIRA. Cette double situation géographiquemms un acces aisé a des variétés de

matiére premiere précédemment décrites tout en gitanmt une stratégie de marché plus

flexible.

SBI MAROC Fés est constituée de deux unités :

Unité 1: unité de concassage qui a pour activité la réoepte la matiére premiere sous forme

de graines de caroube ou de gousses, le concadealgegousse de caroube, la séparation

graine - pulpe, le triage des graines et la limaide la graine a I'unité 2.

Unité 2: unité de production de gomme alimentaire (farirdadcaroube) pour exportation a

I'étranger.

Organigramme de I'entreprise S.B.l Maroc (site Fes)
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Chapitre Il :

Production
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V. Généralités sur le caroubier :

Le caroubier est un arbre poussant sur le pount@dliterranéen et mesurant de 5 a 7 metres de
hauteur. Les fruits, appelés « caroubes », songjal@sses pendantes de 10 a 30 cm de longueur sur
1,5 a 3 cm de largeur, d'abord vertes, elles deenbrun foncé a maturité, en juillet de I'année
suivante. :

Les graines de caroube sont brunes, de forme ovajiatie,
biconvexes et tres dures. Elles contiennent un sggatme blanc et
translucide qui agit comme épaississant. Elles séptarées les unes des
autres par des cloisons pulpeuses. On en comb d€20 par gousse. Le
caroubier fournit deux produits bien distincts,tdai poudre de caroube, semblable au cacao,
obtenue a partir de la pulpe des gousses et la godarcaroube obtenue a partir des graines de
caroube contenues dans la gousse et plus pantemidnt de I'endosperme blanc et translucide de
la graine.

La caroube est utilisée dans l'industrie alimeatammme substitut du cacao et comme additif,
pour ses propriétés stabilisantes, liantes et igélds, dans [lindustrie pharmaceutique
(principalement contre les diarrhées), textilecsnaétique.

VI.  Procédé de fabrication de la gomme de caroube :
La production de la farine de caroube se réduigésatiquement aux quatre opérations suivantes:

+ Concassage.
+ Traitement chimique.
+ Broyage.
+ Mouture.
Depuis le concassage des gousses de caroube jissglisiribution, la production de la farine est
réalisée suivant différentes étapes qui sont desfiormations physiques et chimiques.

5. Concassage :

La récolte de caroube commence du mois de juilkiy’'au mois de septembre. La matiére premiere
est ramenée a l'usine de concassage sous formeudses ou de graines. Cette opération est effectuée
par des broyeurs ou les gousses subissent dessasté&caniques afin de séparer la pulpe des graiaes.
meélange passe ensuite par une bluterie pour leségmiqui filtre les graines. Elles seront ensuite
récupérées dans des cyclones de stockage.
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* Lapulpe

Concassaqg

__\ .
% |+ Les graines

>

Figure I1.1.1 concassage des gousses de caroube

Le triage sépare les corps étrangers (roches esaibtoutes sortes) a I'aide d’'un aspirateur,
tandis que la torréfaction, une étape trés imptetgermettant le développement de la saveur de la
pulpe, ce qui éventuellement déterminera la sae€lar couleur du produit final; selon l'usage
prévu et la variété de la pulpe, la torréfactiontgre plus ou moins importante en fonction du
degré de torréfaction.

Les gousses sont ensuite broyées et on obtieouldre de caroube semblable au cacao.

Torréfaction

\ 4
Broyage

Figure 11.1.2 De la pulpe & la poudre de caroube

6. Traitement chimique:
- Traitement acide :
Le traitement a 'acide sulfurique a pour but deeel'écorce
| Lesgousse
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(ttgument) qui entoure chaque graine.
Les graines sont traitées dans un réacteur pendardurée limitée, avec de I'acide sulfurique. &atralisation
est effectuée par la chaux (CaO).

- Lavage & Séchage :
Les graines sont ensuite lavées a I'eau, égousiéesees puis refroidies jusqu'a obtenir des ggaine
décortiquées propres ;

- Tri optique :

Chague graine est ensuite triée pour éliminer oycter les graines abimeées ou teintées dans la
masse (mauvaise graine, traitement acide troptomsuffisant...). Ce tri est en général un tri
optique réalisé a l'aide d'appareillage de tymaise optoélectronique chromatique (tri Sortex).

Le tri optique permet de mettre a part les gramabkdécortiquées recouvertes par des fractions
d'écorce encore importantes pour un recyclage.

7. Broyage :
Les graines sont ensuite traitées dans un broyeur

Cotvledan (solt) de maniere a séparer physiqguement I'endosperme
T de la graine en ses deux cotylédons, appelés
orcs (tEaument) "splits”, et a libérer le germe central.

Apres tamisage, les splits et le germe passent par
Pomrme un deuxieme tri séparément.

Figure. 11.3.1 Graine de caroube

Le schéma suivant regroupe toutes les étapes pitéed’obtention du « split » :

Traitement Iri Tpi
acide Lavage aptinque aptique
] ll v" "
& g & g g ) & > P11 C
Heutralisation nchans Bravage

Figure. 11.3.2 Production du « split »

8. Mouture :
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Farine de caroube ou

Mouture H gomme de caroube E
410
\ <

(s = Bl | B2 — B3|B4 = B

\_/
l I Refus (B1&B2&B3)
Planchi- > F1 Refus (B4)
ster —> F2

I g —
Refus (R2

Refus (RSI Refus (Rl' 1

F1 F2
F2 F2

117 [— /Fl

RS = 2
l ' Refus (R5) \ refus = R2 | — -
F1
F2

P : Planchister (compartiment de tamisage).
B1, B2, B3, B4, R1, R2, R3, R4, R5 et RBes moulins a cylindres.

Figure 11.4.1 Procédé mouture
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Le split passe par six compartiments de broyagaguoh contient deux moulins a cylindres. A
chaque passage entre les cylindres, le produéaksminé vers un tamiseur pour une classification
du produit en fonction de la granulométrie.

- Bluterie F1 . Mélangeur

088 — [Bincerie 1] = (Cyctone | — (ovitcur

< |Bluterie 2=
Mélangeur Bluterie Ultrafine

Figure 11.4.2 Suite du procédé mouture
VIl.  Description du laboratoire de controle de qualité :

Le laboratoire a pour but le contr6le de qualitgpdaduit semi-ouvré et du produit fini. Il
vérifie la conformité des produits par rapport a dpécifications par des analyses physico-
chimiques, bactériologiques et rhéologiques et gide produit est conforme, acceptable ou non
conforme.

En cas de non conformité, il alerte le responsadiepétent (responsable production,
responsable qualité) afin de mettre en ceuvre Issireg correctives pour rectifier la non conformité
et éventuellement bloquer les produits non confsrme seront traités a part.
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Rappel statistique
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3. Moyenne et variance :

La moyenne arithmétique ou moyenne empirif§udune série statistique est la moyenne
ordinaire, c'est-a-dire le rapport de la somme @’distribution d’'un caractere statistique quanfitat
discret par le nombre de valeurs dans la distionuti.
1+ T+ ... + Ty 12

= -3z
n i=1

T =
n
La variance (V ou encore noté8 sesure lalispersiord'une série de valeurs autour de leur
moyenne. Elle est définie comme la moyenne degesudes écarts a la moyenne. Sa racine carrée
est appelée écart type
, _ Ip(Xi-X)

n—1

A

4. Test de normalité :
Les tests de normalité permettent de vérifier sidtennées réelles suivent une loi nornmale
non.

I. Tests graphiques :
a. Boite a moustache :
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Uneboite a moustachgm®rmet de visualiser rapidement la symétrie akdtmibution des
données réelles et la présence de valeurs atypiques

S —

<~ H
) 1
Normale Non normale

Figure 5.i.a Tracé de boite & moustache

b. Droite dHENRY :
Si les données sont compatibles avec la loi norneds forment une droite, dite droite de
Henry, alignés sur la diagonale principale.

re

Figure 5.i.b Tracé de la droite d’'Henry
ii. Tests paramétriques :

1. Test de Shapiro-Wilk :

La méthode développée par Shapiro-Wilk est danmsdes cas, la plus puissante, en particulier
lorsque I'échantillon provient d’'une distributiosyanétrique. Cette méthode implique I'emploi de
tables, actuellement calculées pour une tailleldiatllon comprise entre 5 et 5051 < 50).
Comme dans tout autre test, il faudra détermif@vance un risque de rejeter 'hypothese nulle
alors que celle-ci est vraie)(

Le test de Shapiro-Wilk est basé sur le rapode deux estimations liées a la variance de la
population.

Le rapportW sera comparé a une valeur théoritjie, , .

En effet les étapes de réalisation du test de 8h#pilk sont les suivantes:

1. Classer les observations par ordre de grandeur croissante :

XSXS . SXS S XS X
2. Calculer laSomme de<arrés de&carts:
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SCE=Y (x-¥2=(n1 &

3. Calculer les différences :

d1 =X"X

d, = %5~ %
d3 =X T X
Calculer :

b=>ad
Les coefficients; sont donnés dans une table en fonction dd.
4. Calculer :

b2
SCE

5. CompareW aWyn:
W..n €st trouvé dans la table de Shapiro-Wilk en fiomctiu risque d’errewx et de la taille de
I'échantillon (le nombre d’observations)

Finalement,
siW < W, la distribution NE SUIT PAS UNE LOI NORMALE
siW> W, , la distribution SUIT UNE LOI NORMALE

2. Test de Khi-2 :

On calcule la moyenne et I'écart-type. Les donséassegmentées en classes de longueur
égale. Pour chaque classe on compte le nombrengd'gté la composant. On compare ce nombre au
nombre correspondant pour la méme étendue pouounermale de parametres la moyenne et
I'écart-type mesuré. On calcule :

2

£7= (1 - Nprev)®/ Mprewy pour chaque classe i.
i lkvu= N . P(X<X<X+AX)
Avec : X et xA&x sont les bornes des classes
nEni

La somme de ces écarts au carré est comparéevalene du Khi2 tabulée a n-1 ddl.
Pour ne pas tomber sur des données non interpesialgitte méthode n'est valable qu'a partir
de 5 éléments par classe.

3. Recherche de valeurs aberrantes :
L’'analyse statistique de données tient compte elles aléatoires, mais il faut étre conscient,
du fait que pratiguement tout jeu de données coinéigalement des erreurs d’un autre genre. Des
mesures sont parfois complétement fausses, ddseshifans une base de données sont transmis ou
copiés avec des fautes, une expérience est efeatiee les fausses valeurs des facteurs, etc.

Il convient alors d'éliminer ces valeurs qui, $eglsont prises en compte dans le calcul des
parameétres statistiques, fausseraient la validiteédultat.
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Définition :
Une valeur aberrante est une valeur qui differéagen significative de la tendance globale des

autres observations quand on observe un ensemblentées ayant des caractéristiques
communes.

Soitx(1), X(2),...,x(n)les données ordonnées dans l'ordre croissant. dlesingx(1) etx(n)
sont respectivement I'observation extréme infégeatrsupérieure.

Propriétés :
» Les valeurs extrémes peuvent étre ou ne pas &reatlurs aberrantes.
e Une valeur aberrante est toujours une valeur exrden’échantillon.

a. Test de student :
Le test de student permet de savoir si les vakexirémes sont aberrantes.

i ¥mazx=F
Valeur maximale : mak = m“j

: F—¥mi
Valeur maximale : mil = 5”’“”

Le principe est de comparer les statistiques oédsul,ax et Tmin @ la valeur critique de la
table de student

Si Teriique< T observel@ Valeur n’est pas aberrante.
Si Teriique < Tobsenvd@ valeur est aberrante.

b. Test de Dixon :
Principe :
Le test de DIXON consiste a comparer la distamteedes points les plus éloignés du
modéle et les points immeédiatement plus voisinétaridue totale des résidus. Le test de Dixon sera
pratique si < 30.
On commence a classer les résidus par ordre aniss

R] Rg R3 oo Rn-l Rn
I i i I | » Résidus

A la suite de ce classement, les points abersantiouvent soit en Roit en R. On calcule alors
les rapports :

oA R, R R, R,

Si 3=m=7 Ql:R_ —R1 et o, = A
- 1 R, — R

Si1 8=m=12 g_)l _ 2 1 et g_)r’ — " mr—1
Rn—l - Rl N Rn - R12

Si n>=12 le _ 3 Rl et ij: — Rn _ RH72
RH72 *R1 N Rn - R3
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Les valeurs de (pu Q,sont d’autant plus élevées que les points extré&meisplus aberrants.

Ces valeurs sont comparées a des valeurs limiteguiiépendent du seuil de risque considéré
(5% et 1 %), voir table de DIXON. Le test se praéigle la maniere suivante:

Q,ou Q,> QL (1%) R, ou R, sont aberrants
QL (5 %) <Q,ou Q,<QL (1 %) R,ou R, sont douteux
Q,o0u Q,<QL (5 %) R,ou R, ne sont pas aberrants

4. Comparaison de plusieurs variances :

Le test de Bartlett est couramment utilisé en \vaieahtrdler I'égalité des variances de
plusieurs populations. Il s’applique a des échlamd d’effectifs égaux ou inégaux.

Pour p populations, I'hypothéese nulle s’écrit :

Ho : (512 =022 = ... :sz

La réalisation du test implique tout d’abord leccdides différentes variances estimées ou, Si

les effectifs sont égaux, simplement le calculdiiérentes sommes des carrées des écarts :
&%= SCE/ (n-1) (pouri=1, ..., p)

Ce test exige aussi la détermination d’'une sommedaées des écarts et d’'une variance

estimée globales :

SCE= ¥?_ SCE, et 6°=SCE/(n-p),

n désignant 'effectif total : n E_, ni
L’expression relative a ce test est alors :

Xzobs — (1—p) log i E][’: l[l:ﬂ-f— 1) lag 3’%]

I _wp T 1.
1+ Ip=1 "Ef:lnf-l n-p}

Cette quantité est approximativement une valeuemiée d’une variable % p-1 degré de
liberté, et le rejet de I'hypothése nulle intertignand %ops > 71

5. Comparaison de deux variances, Test de Fischer:
a) Test unilatéral :

On se place par exemple dans le cas de la compamdésdeux méthodes :
Méthode 1 :n, mesures, écart-type s

Méthode 2 :n, mesures, écart-typg s
Il faut d'abord classer les deux indices de fagmgp s,
On calcule ensuite le rapport des deux variances :

F=(3)? avec > 1

et on compare cette valeur a une valeur test fetv, degres de liberté et au seuil de risque

Comme on a classé les deux méthodes par variagceistante on effectue un test unilatéral
au seuil de risque :

, F>F (vl,v2,1 -a)
Dans ce cas la variancg est significativement supérieure a.s
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b) Pratique du test bilatéral :

Le test de Fisher est le plus souvent utilisé deiéne unilatéral et on parle souvent faussement
« d’égalite de variances » alors qu’on tes{eeW, . On peut également tester une veritable egalite
en opérant de la méme maniere, mais en prenarmguilnde risque bilatéral.

Si F 1,02, 0/2) > F>F (o1, v2, 1 -a/2) les variances sont égales, autrement elles sont
significativement différentes.

Remarque il faut que la variance la plus élevée soit au mategir.

6. Comparaison statistique de deux échantillons appa#s :

Ce cas se présente chaque fois que I'on comparerndéthodes de mesures (ou deux séries de
mesures différées dans le temps) en soumettamtépe®es individus a ces 2 méthodes. A chacune
des méthodes correspond alors une population deresesnais ces populations et les échantillons
qgue I'on peut en extraire ne sont pas indépendants.

La méthode paramétrique usuelle pour analyser delantillons non indépendants (appariés)
est le test du t de Student.

La comparaison de la moyenne de deux échantillppargs est fondée sur I'analyse des
différences observées pour chacunerdesires d’observationsd; = (Xj1 —Xi2).

« L’échantillon des valeursd; a une moyennd et un écart typ&,.

« La variable aléatoird a elle-méme une moyenne

Hd = —Ho

(la moyenne des différences est égale a la difééreles moyennes) et une erreur type

sd =s4/n

* On utilisera pour le test la variable centréeuried

T=(d -/ Sd

qui obéit a une loi de Studentra« 1) degrés de liberté avest le nombre de paires

d’observations.

Hypothese alternative Reégle de décision
Ho: Ha=0 Rejeter Hsi T > ty2n-10U T<-ty2n-1
Hi: a#0
Hi: ug>0 Rejeter Hsi T >t n1
Hi: ug<0 Rejeter H si T<-{,n1

7. Test de corrélation :

Le but est de décider si une corrélatofiservée entre deux caractéseistiques, mesurés sur
les mémes individus, est ou non significative.
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Pour le_modele probabilistees observations proviennent d'un échanti{ldf,Y1),...,(XnYn))
d'une loi normale bidimensionnelle, d'espérafgeyy) .

C'est la loi d'un couple de variables, dont le®espces respectives seriet py et les
variances?, et cszy, le coefficient de corrélatio@tantp. L'estimateunaturel dep est le_coefficient
de corrélatiorempirique, a savoir la variable aléatdResuivante :

[

ST - X - )

rR= i=1

J i{X- - E)ZJ i{x— -Yy

=1

ou X et¥ désignent les moyennes empiriques destXes Yrespectivement. L'hypothéese nulle

gue I'on souhaite tester est :

Ho: p=0
On utilise pour cela le résultat suivant :
Si Ho est vraie, alors latatistique T = |%3
suit laloi de Studenavec n-2 ddl. o
Régle de décision :
Hypothese T de student

Ho:p=0 Rejeter H si T>t2 020U T<-t2n-2
Hi:p#0
Ho:p=0 Rejeter H si T>t0 12
Hi:p>0
Ho:p=0 Rejeter H si T<-t2n-2
Hi:p<O
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Chapitre IV :

Partie expérimentale
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EVALUATION ET COMPARAISON
STATISTIQUE DE DEUX METHODES
D’ANALYSES MICROBIOLOGIQUES
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IV. Méthodologie de travail :

Huit échantillons sont prélevés avec soin par enbriique aseptique visant a prévenir la
contamination de I'’échantillon et mis dans un flastérile. Ces huit échantillons correspondent a
huit niveaux de contamination et pour chaque niyeauéalisé dix mesures avec deux répétitions
pour chague mesure. J'ai calculé ensuite la moydares deux répétitions.

V. Protocole du travalil :
1. Préparation de la dilution pour examen microbiologque :
Objet :
La méthode donne les directives générales pougfaapation de I'échantillon en vue
d’analyses microbiologiques.

Diluant :
Eau peptonée pour la méthode ISO et I'eau distitie la méthode usuelle.

Appareillage et verrerie :
Matériel courant de laboratoire de microbiologi@etamment :
- Appareil pour stérilisation en chaleur humide oalgve pour maintenir une

température de 121°C pendant 30 mn.

- Appareillage pour homogénéisation : homogénéisateumacher avec des sacs
stériles en plastique, avec ou sans filtre, et supje sac.

- Flacons de capacité suffisante pour contenir 208amiluant.

- Balance portée 2000g. Sensibilité 0,01 g.

- Hotte stérile.

o Baguettes de fermeture de sacs stomacher (ou saajle

Mode opératoire :

Préparation du diluant :

Répartir I'eau distillée a raison de 100 ml +/- R dans des flacons de capacité appropriée.
Stériliser a I'autoclave a 121°C pendant 30 mn.

Préparation de I'échantillon pour la pesée :

Nettoyer les flacons d’échantillon avant la pesézaine lingette désinfectante pour éliminer
les contaminations dues aux nombreuses manipusadicent analyse (prélevement usine, transport,
enregistrement, etc).

Prise d’essai :

Dans un flacon stérile peser 1g de I'échantilldiaide d’'une cuillére stérile.

Dilution :

- Introduire la prise d’essai dans le sac stomadiéeitespar rotation lente du flacon (pas de
tapotage qui entraine d’éventuelles poussiéreduékes dans le sac).
o= Ajouter le diluant, et fermer le sac a I'aide desrbttes.
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o Mettre dans le stomacher pour ’lhomogénéisatidaiet fonctionner 1 a 2mn.

- Laisser gonfler 2 & 3 mn, et homogénéiser a noute&a mn si nécessaire jusqu’a
dissolution complete de fagon a obtenir une réamtaussi uniforme que possible des
microorganismes contenus dans la prise d’essai.

Durée des opérations :

La mise en solution doit étre suivie immédiatendmt'analyse a effectuer.

Le temps qui s’écoule entre la fin de la mise datgm et le moment ou I'inoculum entre en
contact avec le milieu de culture ne doit pas degrad0 mn.

2. Dénombrement des levures et moisissures :
Objet:
La procédure décrit la méthode de dénombremeriedases et moisissures.
Matériel :
Matériel courant de laboratoire de microbiologi@etamment :
- Appareil pour la stérilisation en chaleur humidaitoclave pour maintenir une température
de 121°C pendant 15 min.
Balance de portée 200 g, sensibilité 0,1mg.
Flacons 250 ml.
Bain d’eau bouillante.
Bain-marie thermostaté a 45°C.
Pipettes graduées stériles 5 ou 10 ml, a usageetniq
Boites de Petri plastiques stériles, diameétre 90 anusage unique.
Incubateur permettant de maintenir une températe22°C+/-1°C.
Compteur de colonies.
Enceinte refrigérée a 4°C+/-2°C.
Milieu de culture :
Gélose pour le dénombrement des levures et maisssigelose de SABOURAUD
- Dissoudre le milieu déshydraté dans de I'eau téstilselon les indications du fournisseur.
- Répatrtir le milieu en flacons.
- Stériliser a I'autoclave a 121°C +/- 1°C pendantrith
- Si le milieu est utilisé extemporanément, le refioa 45°C dans un bain thermostaté, sinon
le conserver a I'obscurité a 4°C +/- 2°C pendantnais au maximum, (le milieu est daté
du jour de la stérilisation) pour toute modificatide sa composition.
Au moment de I'emploi, faire fondre complétemenirigieu gélosé au bain d’eau bouillante puis le
refroidir dans un bain-marie thermostaté a 45°C.

6% 9%¢eEeY

Mode opératoire :
- Préparation de la solution.

o Ensemencement : prendre 2 boites de pétri stidlesférer dans chacune de ces boites la
guantité de la solution a tester correspondantnad I'aide d’une pipette stérile.
o Couler dans chaque boite 12 a 15 ml du milieu SABAUD Agar maintenu a 45°C.
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o Mélanger soigneusement lI'inoculum avec le milieurpéation lente (minimum 20
secondes) sans que le milieu ne déborde passsetaolidifier sur une surface plane et
fraiche.

- Incubation : apres solidification compléte, retairrtes boites et les placer fermées dans une
étuve a 22°C pendant 7 jours.

o Dénombrement des levures et moisissures : proeédenmptage des colonies a 'aide d'un
compteur apres 7 jours.

Expression des résultats :

Exprimer le résultat en nombre de levures + maisesspar gramme de produit :
Faire la somme des colonies trouvées sur les 2hyaibit x colonies.

Calculer :

(X) x 100 CFU
2x1 _FU/g
Si le nombre de colonies sur les deux boites ede&gzéro, donner le résultat:100 CFU/g
Recommendations pour des microbes:
+ Les boites ne doivent pas étre bougées pendaétitadp d’'incubation pour éviter la
croissance secondaire des spores.
+ Afin de respecter une bonne répartition de la teatpée pour toutes les boites il est
recommandé de ne pas mettre plus de 6 boitesgar ta

3. Dénombrement de la flore totale:

Objet :

La procédure décrit la méthode de dénombremenmdasorganismes par comptage des
colonies obtenues en milieu solide aprés incubatida°C.

Principe :

o Ensemencement de la solution-mére dans le milicauldere approprié.

- Incubation des boites pendant 72 heures a 30°C.

- Calcul du nombre de germes totaux par gramme diuftro

Appareillage et verrerie:

Méme matériel nécessaire pour le dénombrementegiasals et moisissures avec incubateur
permettant de maintenir une température de 30°Q3/-1

Milieu de culture:

Gélose pour le dénombrement de la flore totaleA A&ate Count Agar)

- Dissoudre le milieu déshydraté dans de I'eau téstilselon les indications du
fournisseur.

- Répartir le milieu en flacons ou en tubes.

- Stériliser a I'autoclave a 121°C +/- 1°C pendantrirh

- Si le milieu est utilisé extemporanément, le refioa 45°C dans un bain thermostate,
sinon le conserver a I'obscurité a 4°C +/- 2°C andin mois au maximum, (le milieu
est daté du jour de la stérilisation) pour toutalification de sa compaosition.
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Au moment de I'emploi, faire fondre complétemenirigieu gélosé au bain d’eau bouillante
puis le refroidir dans un bain-marie thermostad& eC.

Mode opératoire:

Ensemencement :

- Prendre 2 boites de Petri stériles, y introduingl tle la solution.

o Couler dans chaque boite 12 a 15 ml du milieu PGéntanu a 45°C.

o Mélanger soigneusement lI'inoculum avec le milieugpamouvement de rotation, sans que
le milieu ne déborde pas.

- Laisser solidifier sur une surface plane et fraiche

Incubation :

Apres solidification compléte, retourner les boteses placer dans une étuve a 30°C pendant
72 heures.

Comptage des colonies:

Procéder au comptage des colonies a 'aide du-stytgpteur ou du compteur de colonies.

Expression des résultats:

Exprimer le résultat en nombre de CFU par grammgrdeuit :

Faire la somme des colonies trouvées sur les 2yaibit X colonies.

Calculer:

(X) x 100 _

BT CFU/g

Si le nombre de colonies sur les deux boites edeé&gzéro, donner le résultat:100CFU/g

VI. Comparaison entre la méthode ISO et la méthode uidée par le
laboratoire:
Les deux méthodes sont appliquées de la méme fdgon,les mémes conditions et sur les mémes
échantillons, la seule différence qui existe essda diluant. Comme déja cité dans la préparation
de la dilution, le diluant utilisé est I'eau pepéenpour la méthode 1SO et I'eau distillée pour la
méthode usuelle.

l11.1 Comparaison dans le cas des levures et moisigres :

3. Méthode usuelle : (Eau distillée)
Niveaux
Mesuresf— - : : - - : :

Niveau 1| Niveau 2| Niveau 3| Niveau 4| Niveau 5| Niveau 6| Niveau 7| Niveau 8
1 100 100 100 200 250 1200 900 800
2 100 100 150 300 200 350 600 850
3 100 150 100 350 200 750 550 650
4 100 100 150 200 150 550 600 350
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100 100 100 100 250 700 650 650
150 150 150 250 400 950 600 400
100 150 150 250 150 800 600 750
100 100 100 150 300 600 550 700
100 100 150 200 100 750 700 800
100 100 150 100 300 600 650 800
a. Adéquation a une loi normale :
Test de Normalité : CHI2
Moyenne StandarcEcart-Type StandardRegroupement demand&egroupement effectu
353,7500 281,6964 Non Non
Nombre de Classes Largeur(classe) Statistique Calculée
9 122,2222 30,1695
D.D.L.: Loi Confiance % Risque (alpha)%
6 CHI2 99,9964 0,0036

La distribution est significativement différente d'une loi normale.

Dans les analyses physico-chimiques, les réstatisen général répartis normalement, mais

b. Détermination des valeurs aberrantes :

Test sur Valeurs Aberrantes : Student

en microbiologie la distribution normale est rdPeur cette raison, dans ce qui suit nous allons
considérer des populations des résultats qui gpatrtis selon une loi normale.

0

Minimum: Maximum: Etendue Médiane
100,0000 1200,0000 1100,0000 200,000
Stat. Minimum: Stat. Maximum: Confiance % Seuil:
0,9008 3,0041 95,0000 3,1300
Aucun extréme n'est aberrant.
c. Comparaison des écarts types des huit niveaux :
Bartlett : Modalités d'une qualitative.
Nombre d'Echantillong=cart-Type Fusionnéd.D.L. Fusionne Loi
8 117,2604 72 CHI2
"E" de Bartlett D.D.L. Confiance %| Risque (Alpha
83,2077 7 100,0000 0,0000

%
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Il y a au moins un Ecart-Type différent des autres.
Les Ecarts-Types ne sont donc pas fusionnables.

Les écarts types ne sont pas fusionnables, datisparsion de la variable
mesurée est différente d’un niveau a l'autre.

d. Ecart type de répétabilité :

o=117,2604 ddl =72
4. Méthode de référence : (Eau peptonnée)
Mesures Niveaux
Niveau 1| Niveau 2| Niveau 3| Niveau 4| Niveau 5| Niveau 6| Niveau 7| Niveau 8
1 100 100 100 150 200 350 400 300
2 100 100 100 300 250 450 400 850
3 100 100 100 350 100 500 450 300
4 100 100 150 100 100 500 450 500
5 100 100 250 100 100 500 600 550
6 100 100 200 250 150 300 450 850
7 100 100 250 150 200 450 450 600
8 100 100 100 150 250 500 500 750
9 100 100 100 200 200 700 450 450
10 100 100 150 250 100 650 550 750

a. Adéquation a une loi normale :

Test de Normalité : CHI2

Moyenne StandargEcart-Type StandardRegroupement demand®egroupement effectug:
283,1250 209,2699 Non Non
Nombre de Classes Largeur(classe) Statistique Calculée
9 83,3333 25,2638
D.D.L.: Loi Confiance % Risque (alpha)%
6 CHI? 99,9695 0,0305

La distribution est significativement différente d'une loi normale.

b. Détermination des valeurs aberrantes :
Test sur Valeurs Aberrantes : Student
| Minimum: | Maximum: | Etendue Médiane
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100,0000 850,0000 750,0000 200,0000
Stat. Minimum: | Stat. Maximum Confiance %: Seuil:
0,8751 2,7088 95,0000 3,1300

Aucun extréme n'est aberrant.

c. Comparaison des écarts types des niveaux :
Bartlett : Modalités d'une qualitative.

Nombre d'EchantillonsEcart-Type FusionnéD.D.L. Fusionne Loi
8 97,4858 72 CHI2
"E" de Bartlett D.D.L. Confiance %| Risque (Alpha)%
30,8741 7 99,9934 0,0066

Il y a au moins un Ecart-Type différent des autres.
Les Ecarts-Types ne sont donc pas fusionnables

Les écarts types sont différents, la dispersiorvdésurs n’est pas la méme pour les huit niveaux.
d. Ecart type de répétabilité :

Sp= 97,4858 ddl =72
e. Comparaison des écarts types de répétabilité desudeméthodes :
Ecart-type
Ecart-Type D.D.L. Statistique . 1
. . . . . Loi
Fusionné Fusionné Calculée
S
107,8274 144 1,4468 FISHER 117,2604
Ecart-type
Confiance Risque 2
% (Alpha)% D.D.L.1. D.D.L.2.
S
94,0304 5,9696 72 72 97,4858
Les 2 Ecarts-Types ne sont pas significativementftirents.

Les dispersions de la variable mesurée de la méthsgelle et la méthode ISO sont
équivalentes.
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5. Tests des différences appariées :
Niveau de Confiance défini : 95,00 %.
Comparaison d'une Moyenne / Standard

Statistique CalculéeMoyenne StandarndEcart-Type Standatjd Nzrégrﬁbs
3,5845 0,0000 Non défini. 80
Confiance % Risque (Alpha)% Loi D.D.L.
99,9417 0,0583 STUDENT 79
Les deux séries sont significativement différentes.

Les variances des deux méthodes sont égales nuass feoyennes sont différentes donc les
deux méthodes ne sont pas équivalentes.
Nous allons comparer la grandeur de ces deux megenn

Niveaux m (ED) - m (EP)
5
15
-20
10
65
235
170
85

O NOO|OB|WIN|F

Comparaison d'une Moyenne / Standard

Statistique CalculéMoyenne StandardEcart-Type StandardNbr d'Obs défin
2,2250 0,0000 Non défini. 8
Confiance % Risque (Alpha)% Loi D.D.L.
96,9289 3,0711 STUDENT 7

La moyenne est significativement supérieure au staard.

C'est-a-dire que : m(ED) — m(EP) > 0
m(ED) > m(EP)
La méthode usuelle donne une moyenne des réspltatgrande que la méthode 1SO.
Nous allons réduire le domaine d’application dasxdeéthodes par une nouvelle
comparaison :
6. Analyse de la variance du niveau 1 au niveau 5 :
» Test des différences appariées :
Comparaison d'une Moyenne / Standard
Ecart-Type Nbr d'Obs
Statistique Calculé Moyenne Standard Standard défini
0,6088 0,0000 Non défini. 7

D
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Confiance % Risque (Alpha)% Loi D.D.L.
42,4439 57,5561 STUDENT 4
La moyenne n'est pas significativement différente ul standard.
Les deux moyennes sont équivalentes.
= Analyse de la variance de la méthode usuelle (ED) :
Bartlett : Modalités d'une qualitative
Nombre d'EchantillonsEcart-Type FusionnéD.D.L. Fusionne Loi
5 56,4702 45 CHI2
"E" de Bartlett D.D.L. Confiance %| Risque (Alpha)%
36,0480 4 100,0000 0,0000
Il y a au moins un Ecart-Type différent des autres.
Les Ecarts-Types ne sont donc pas fusionnables.
Sp =56,4702 ddl =45
= Analyse de la variance de la méthode ISO (EP) :
Bartlett : Modalités d'une qualitative.
Nombre d'EchantillonsEcart-Type FusionnéD.D.L. Fusionne Loi
5 54,8229 45 CHI?
"E" de Bartlett D.D.L. Confiance %| Risque (Alpha)%
1,4740 4 16,8764 83,1236
Les Ecarts-Types ne sont pas significativement défents.
lIs sont donc fusionnables.
o=54,8229 ddl =45
= Comparaison des écarts de répétabilité :
Ecart-type
Ecart-Type D.D.L. Statistique Loi 1
) . . . . oi
Fusionneé Fusionné Calculée
Sn
55,6526 90 1,0610 FISHER 56,4702
Ecart-type
Confiance Risque 2
% (Alpha)%6 D.D.L.1. D.D.L.2.
S
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57,8275 42,1725 45 45 54,8229

Les 2 Ecarts-Types ne sont pas significativementftérents.

Les écarts de répatabilité de la méthode usueliereéthode ISO sont équivalents.

Conclusion :

Du niveau 1 au niveau 5 les deux méthodes &guitvalentes les moyennes soggales ainsi que
les écarts de répétabilité. La méthode ISO a urnikenre dispersion relativement a la méthode
usuelle. Les écarts types de la méthode 1ISO sanbbenes et par suite fusionnables, ce qui n’est
pas le cas pour la méthode usuelle.

L’application de la méthode usuelle semble meibeguie la méthode ISO; Elle apparait donc
comme la plus appropriée a l'utilisation sur leder.

La différence entre ces deux méthodes est que jeptonée utilisée dans la méthode I1ISO est
remplacée par I'eau distillée dans la méthode isugkau peptonée est composée de I'eau
distillée, le peptone et le sel, donc la différean&re les deux méthodes est dans le peptoneset le
Mais la gélose utilisée dans les deux méthodesertraussi du peptone donc ce dernier est présent
dans les deux méthodes. De ce fait la seule diféérgui existe entre la méthode ISO et la méthode
usuelle est le sel, et on sait trés bien que leesa@tde la croissance des microbes mais a un
pourcentage supérieure a 20%, c’est pour cetterrgige la méthode ISO qui emploi I'eau
peptonée donne des résultats de moyenne inféadaremoyenne de la méthode usuelle, et elle
permet le dénombrement des levures et moisissards pourcentage de sel est faible (1,5%).

Les deux méthodes sont équivalentes du niveauveawn5 (niveaux de contamination
répondant aux normes) ou la contamination estdalbeffet du sel n’est pas significatif du niveau
1 a niveau 5, le domaine ou les deux méthodesésprivalentes.

[11.2 Comparaison dans le cas de la flore tate :
2. Méthode usuelle : (Eau distillée)

Mesures Niveaux
Niveau 1| Niveau 2| Niveau 3| Niveau 4| Niveau 5] Niveau 6| Niveau 7| Niveau 8
1 100 100 850 1150 1300 1100 500 1350
2 150 100 950 850 1450 140( 75( 1790
3 150 150 1050 1000 700 1150 45( 2130
4 150 100 850 700 900 145( 25( 1790
5 100 100 150 350 800 135( 65( 3270
6 100 100 200 750 800 185( 110p 1430
7 400 100 1100 400 200 200( 60( 2570
8 350 150 150 100 350 260( 45( 2950
9 100 100 1050 450 3850 1350 70( 2440
10 200 100 550 650 4100 150( 85( 3140

a. Test d’adéquation a une loi normale :
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Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Loi
NORMALE

Confiance Po Risque (alptha)
100,0000 0,0000

Statistique Calculée
0,8271

La distribution est significativement différente d’'une loi normale.

b. Détermination des valeurs aberrantes :
Test sur Valeurs Aberrantes : Student

Minimum: Maximum: Etendue Médiane
100,0000 4100,0000 4000,0000 725,0P00
Stat. Minimum] Stat. Maximum{ Confiance %} Seuil:
0,9246 3,4716 95,0000 3,1300
Le maximum est aberrant.

* Elimination du point aberrant :
Test sur Valeurs Aberrantes : Student

Minimum: Maximum: Etendue Médiane
100,0000 3850,0000 3750,0000 700,0P00
_S_tat. .| Stat. Maximum| Confiance %| Seulil:
Minimum:
0,9516 3,5020 95,0000 3,1250
Le maximum est aberrant.

* Elimination du point aberrant :
Test sur Valeurs Aberrantes : Student

Minimum : Maximum : Etendue Médiane
100,0000 3200,0000 3100,000070%’OOO
.S.tat. .| Stat. Maximum| Confiance %| Seuil:
Minimum:
0,9825 3,0069 95,0000 3,1210
Aucun extréme n’est aberrant.
c. Analyse de la variance :
niveaux Effectif Moyenne Variance Ecart-type
nv1 10 180,0 11777,8 108,525
nv 2 10 110,0 444,444 21,0819
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nv 3 10 690,0 154333,0 392,853

nv 4 10 640,0 102111,0 319,548

nv5 8 8125 179107,0 423,211
nv 6 10 1575,0 207361,0 455,369
nv 7 10 630,0 57333,3 239,444
nv 8 10 2260,0 462111,0 679,788
Total 78 863,462 603810,0 777,052

Tests des variances :

Test C de Cochran : 0,393427 Proba. = 0,00121595
Test de Bartlett : 2,75472 Proba. = 3,74713

Cette statistique teste I'hypothése nulle geettmarts-types de chacune des 8 niveaux sont les
mémes. Comme la valeur de probabilité est inféeieud,05il y a une différence statistiquement
significative entre les écarts-types au niveau degfiance de 95,0%.

d. Ecart type de répétabilité :
Analyse de variance

Source Somme des carrés Ddl Carré moyen F Proba.
Inter-groupes 3,6280% 7 5,182%1 35,52  0,0000
Intra-groupes 1,021% 70 145900,0
Total (Corr.) 4,64934E7 77

rlg \/Vint

5= 381,968585 ddl =70

3. Méthode de référence : (eau peptonnée)

Niveaux

Mesures
Niveau 1| Niveau 2| Niveau 3| Niveau 4| Niveau 5] Niveau 6 | Niveau 7| Niveau 8

150 100 600 250 500 180( 180p 175

200 100 650 400 500 165( 100p 170

100 100 550 150 1050 180( 185p 22(

100 100 500 100 1200 195( 90( 135

100 100 150 150 1000 150( 50( 219

100 100 150 350 1550 210( 65( 240

250 100 750 100 750 170( 90d 155

150 200 250 100 750 140( 60( 125

©| o] N| o] G| M| W] M| -
O OO0 O0OO0OO0o oo

100 100 100 150 1350 250( 45( 240
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100 | 300 | 1250] 205 1600  80¢

a. Adéquation a une loi normale :
Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK
Statistique Calculée Loi Confiance PRisque (alpha)?
0,8410 NORMALE| 100,0000 0,0000

La distribution est significativement différente d’'une loi normale.

b. Détermination des points aberrants :
Test sur Valeurs Aberrantes : Student

Minimum : Maximum : Etendue Médiane
100,0000 2500,0000 2400,00005750'000
.S.tat. .| Stat. Maximum| Confiance %| Seuil:
Minimum:
0,9782 2,2515 95,0000 3,1300
Aucun valeur n’est aberrant.

c. Test des variances :

N° Libellé Moyenne| Ecart-TypeNbre Obs

1 |NV1-NV1| 140,0000 51,6398 10

2 |NV2—-NV2 110,0000] 31,6228 10

3 | NV3 - NV3| 400,0000] 236,8778 10

4 | NV4 — NV4| 300,0000] 350,396¢ 10

5 | NV5—-NV5/1070,0000 488,3077 10

6 | NV6 — NV6|/1800,0000 320,5897 10

7 | NV7 — NV7| 945,0000] 497,4658 10

8 | NV8 — NV8|1850,0000 416,3332 10

Bartlett : Modalités d’'une qualitative.

Nombre d’EchantillonsEcart-Type FusionnéD.D.L. Fusionné Loi
8 343,6174 72 CHI?
“E” de Bartlett D.D.L. Confiance %| Risque (Alpha)%
65,4796 7 100,0000 0,0000

Il y a au moins un Ecart-Type différent des autres.
Les Ecarts-Types ne sont donc pas fusionnables.
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d. Ecart type de répétabilité :

FST FES

S, =343,6174 ddl = 72
e. Comparaison des écarts types de répétabilité :
Ecart-type
Ecart-Type D.D.L. Statistique . 1
. . . . I Lol
Fusionné Fusionné Calculée
Sn
363,0296 142 1,2357 FISHER 343,6174
Ecart-type
Confiance Risque 2
% (Alpha)% D.D.L.1. D.D.L.2.
S
81,3019 18,6981 72 70 381,9686
Les 2 Ecarts-Types ne sont pas significativementftérents.
La distribution est la méme pour les deux méthodes.
4. Test des différences appariées :
Comparaison d’'une Moyenne / Standard
Statistique CalculéeMoyenne Standard Ecart-Type Nbr d’Obs défin
Standard
0,9499 0,0000 Non 40efine. 80
Confiance % Risque (Alpha)% Loi D.D.L.
65,4866 34,5134 STUDENT 77
Les deux séries ne sont pas significativement difentes.

Les moyennes des deux méthodes ne sont pas siginiiment différentes, elles sont donc

équivalentes.

Conclusion :

Il n'ya pas de différence entre la méthode usuwalla méthode ISO pour le dénombrement de la

flore totale.

VIII.

pour le dénombrement des levures et moisissures :

Comparaison statistique de la méthode usuelle et taéthode JECFA
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La méthode JECFA est une norme japonaise poumlendérement des levures et moisissures, le
protocole de travail est le méme, la différencedasis la température et le durée d’'incubation qui
sont de 25°C pendant 5 jours au lieu de 22°C peartdprurs de la méthode usuelle.

3. La méthode usuelle (22°C) :

Ecart type de répétabilité : (déja calculé dans la comparaison de la méthodeet3®
méthode usuelle)
Sq1=117,2604 ddl =72

4. La méthode JECFA 25°C :

a. Adéquation a une loi normale :
Test de Normalité : CHI2

Moyenne StandartEcart-Type StandafidRegroupement demand&egroupement effectug:
300,6250 261,1433 Non Non
Nombre de Classes Largeur(classe) Statistique Calculée
9 111,1111 44,3139
D.D.L.: Loi Confiance % Risque (alpha)%
6 CHI2 100,0000 0,0000

La distribution est significativement différente d’'une loi normale.

b. Détermination des points aberrants :

Test sur Valeurs Aberrantes : Student
Médiar

0 150,Q
: Seuil:
3,13(

Minimum:
100,0000
Stat. Minimum
0,7683

Maximum:
1100,0000
Stat. MaximumConfiance %
3,0611 95,0000

Aucun extréme n’est aberrant.

Etendue
1000,004q

e
000

0

c. Comparaison des écarts types:

Bartlett : Modalités d’'une qualitative.

Nombre d’EchantillonsEcart-Type FusionnéD.D.L. Fusionné Loi
8 102,7233 72 CHI2
“E” de Bartlett D.D.L. Confiance % | Risque (Alpha)%
39,9214 7 99,9999 0,0001

Il y a au moins un Ecart-Type différent des autres.
Les Ecarts-Types ne sont donc pas fusionnables.

d. Ecart type de répétabilité :
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S, =102,7233 ddl =72
e. Comparaison des écarts types de répétabilité :
Ecart-Type D.D.L. Statistique Loi Ecart-type
Fusionné Fusionné Calculée 1
Sn
110,2318 144 1,3031 FISHER 117,2604
Confiance Risque D.D.L.1. D.D.L.2. Ecart-type
% (Alpha)% 2
S
86,8127 13,1873 72 72 102,7233
Les 2 Ecarts-Types ne sont pas significativementftérents.
f. Test des différences appariées :
Comparaison d’une Moyenne / Standard
Statistique Ecart-Type , e
Calculée Moyenne Standard Standard Nbr d’Obs défin
2,4624 0,0000 Non 42efine. 80
Confiance % Risque (Alpha)% Loi D.D.L.
98,4022 1,5978 STUDENT 79
Les deux séries sont significativement différentes.

Les deux méthodes ne sont pas équivalentes.

Tests d’hypotheéses :
Moyenne de I'échantillon = -53,7975
Médiane de I'échantillon = 0,0

testt:

Hypothése nulle : moyenne = 0,0

Alternative : inférieur a

Statistique t calculée = -2,46339

Proba. = 0,0079826

Rejet de I'hypothese nulle pour alpha = 0,05.
C’est-a-dire que m(25°C) — m(22°C) <0 = m(22°C) > m(25°C)

Conclusion :
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Les deux méthodes usuelle et JECFA sont différebbes incubation a 22°C pendant 7 jours
donne une moyenne plus grande qu’une incubatid&?@ Bendant 5 jours.

ETUDE STATISTIQUE DU PROCESSUS
MOUTURE
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II.  Principe :

Un processus de production est I'ensemble de psaseate fabrication et processus de contréle.
Processus mouture

PROCESSUS DE CONTROLE

Produit
Fini

Matiéres

o EL
Premicéres

|

PROCESSUS DE FABRICATION

Le processus de la production de la farine desigsaile caroube est lié a son contréle tout en
vérifiant le fonctionnement des différents moul@siu planchister de la mouture en réalisant des
coupes granulométriques des différentes sortiesndedins et du planchister.

J'ai choisi la granulométrie comme critére de adletcar c’est une caractéristique
fondamentale qui est en relation directe avecdgdge, ainsi toute autre opération possible de
mélange ou transfert.

Comme référence j'ai le tableau de bord suivarts&aar un expert :

Moulin Moulin Moulin Moulin Moulin Moulin Moulin Moulin Moulin Moulin
B1 B2 B3 B4 R1 R2 R3 R4 R5 R6
<200p 0,60% 5,58% 13,81% 30,03% 48,93% 50,23% 50,32% 51,15% 55,60% 61,80%

>= 200p et 0,39% 8,24% 20,05% 29,13% 31,93% 34,90% 33,24% 36,63% 37,82% 29,62%
<300u

>300u 97,57% 85,02% 64,31% 44,23% 18,99% 14,50% 16,87% 13,00% 6,85% 7,80%

[ll.  Meéthodologie de travalil :
Mesure 1 :
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A la sortie de chague moulin j'ai pris un échaatilidont j'ai prélevé 4 sous échantillons.
Chacun de ces derniers est tamisé a part puisyarme est calculée.

Mesure 2 :

A chaque heure, j'ai pris un échantillon de chamaeilin. L’'ampérage est pris, I'humidité et la
granulométrique sont mesurées. Au total j'ai pungre six échantillons pour chaque moulin. La
moyenne est calculée par la suite.

FST FES

1. Granulométrie :

But :
Détermination du pourcentage de la farine inféréela taille des mailles des tamis de 300 et
200y.

Mode opératoire :

* Peser avec précision, une prise d’essai de 10g.

» Tamiser manuellement la prise d’essai en prer@ntde récupérer toutes les particules.
* Peser la quantité trouvée.

2. Humidité :
But :
Détermination de la teneur en eau qui se trouve tafarine de caroube.

Mode opératoire:

. Mesurer
environ de 2g de la farine.

. Etaler la
farine sur le plateau en aluminium pour obtenir coi¢che mince.

. Attendre a
fin de la réaction.

. Lire

'lhumidité en % H20.

3. Comparaison des mesures avec le standard :

Moulin B1 Moulin B2
Standard  Mesure 1 Mesure 2 | Standard | Mesure 1 Mesure 2
<200p 0,60% 16,32% 20,88% | 5,58% 20,19% 21,48%
<300u 0,39% 32,60% 35,55% | 8,24% 27,61% 35,83%

Moulin B3 Moulin B4
Standard  Mesure 1 Mesure 2| Standard | Mesure 1 Mesure 2
<200u| 13,81% 47,52% 34,94% 30,03% @ 48,93% | 7,44%
<300u| 20,05% 71,74% 53,53% 29,13% @ 85,15% @ 24,58%
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Moulin R1 Moulin R2 Moulin R3
Standard | Mesure 1| Mesure 2| Standard | Mesure 1| Mesure 2| Standard | Mesure 1 | Mesure 2
<200u 48,93% 28,29% 35,07% 50,23% 71,66% 47,38% 50,32% 50,77% 42,27%
<300p | 31,93% 69,92% 72,29% | 34,90% 89,23% 83,02% | 33,24% 85,26% 82,13%
Moulin R4 Moulin R5 Moulin R6
Standard | Mesure 1| Mesure 2| Standard | Mesure 1| Mesure 2| Standard | Mesure 1 | Mesure 2
<200p | 51,15% 86,84% 40,23% | 55,60% 56,17% 4537% | 61,80% 56,12% 42,95%
<300p | 36,63% 96,63% 80,88% | 37,82% 93,16% 86,87% | 29,62% 88,63% 86,96%
4.1. Granulométrie inférieure a 300U :
Suivi Chronologique -
= 8TO
I» MS3
n= 10y=0.26195s =0.126873
STH —
0870 — -
0870 —
0.770 —_
0670 — y+3s = 0,64
0570 —
| _yt2s=0,52
0470 ——
0370 —
0.270 —_ y =026
0.170 ;
0.070 ——
L L L BT e e e e e e mmm 2 y-25 =0,01
-0.030 ——
-0.130 ; y-35 =-0,12
-0.230 T T T T T T T
0 1 2 2 4 & 6 7 a8 9 10 11 12 Obs
Figure IIl.1 Suivi de la granulométrie inférieure a 300u dediints moulins

4.2. Granulométrie inférieure a 200y :
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STDH#

1.000

0.520

0.640

0.460

0.250

0.100

-0.080

-0.260

-0.440

Suivi Chronologique

n= 10y =0.36805s = 0.224948

— y+3s = 1,04
] ]
— LN _________ y+2s = 0,82
i -
= - o
/-—/.\'\'/-\- y =037
[ i
L _y:2s=-0,08
y-38 = -0,31
T T T T T T T
] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 Obs

Figure 111.2 Suivi de la granulométrie inférieure a 200 defd#ints moulins

Dans ce tableau je compare d’aprés les graphearalgmétrie de la derniere mesure
effectuée, c’est-a-dire la mesure 2 par rappodtandard et mesure 1.

Moulins Granulométrique < 300u Granulométrique < 2@u
Bl Augmentation par rapport au| Augmentation par rapport au
standard. standard.
B2 * Augmentation par rapport au standarce Augmentation par rapport au standard
et a la mesure 1. et a la mesure 1.
» Stabilisation par rapport au moulin Bl Stabilisation par rapport au moulin Bl
(mauvais écrasement). (mauvais écrasement).
B3 * Augmentation par rapport au standarce Augmentation par rapport au standard.
 Diminution par rapport a la mesure 1./ Diminution par rapport a la mesure 1.
B4 * Diminution par rapport a la mesure 1 ptDiminution par rapport a la mesure 1
méme par rapport au standard. méme par rapport au standard.
R1 * Augmentation par rapport au standard. Diminution par rapport au standard.
« Stabilité par rapport au standard 1.
R2 e Augmentation par rapport au standare. Diminution par rapport au standard et
 Diminution par rapport au standard 1. ala mesure 1.
R3 Diminution par rapport au standard et

» Diminution par rapport a la mesure

* Augmentation par rapport au standﬂrd.

. alamesure 1.
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R4 * Augmentation par rapport au standﬂrd. Diminution par rapport au standard e
« Diminution par rapport a la mesure 1. ala mesure 1.

R5 * Augmentation par rapport au standﬂrd. Diminution par rapport au standard e
 Diminution par rapport a la mesure 1. ala mesure 1.

R6 * Augmentation par rapport au standjrd. Diminution par rapport au standard et
» Stabilisation par rapport a la mesureg 1. a la mesure 1.

» Granulométrie inférieure a 300 :

Mesure 1 :le pourcentage de la granulométrie de tous ledinsoest supérieur au standard.

Mesure 2 :nous remarquons que le pourcentage de la grantrieraét supérieur au standard
pour tous les moulins sauf B4 mais on a comme ndgealiminutions par rapport a la premiere
mesure.

» Granulométrie inférieure a 200y :

Mesure 1 :le pourcentage de la granulométrie est inférieurstandard pour les moulins R1 et R6.
Mesure 2 : A partir du moulin B4 le pourcentage de la granudtne est inférieur au standard.

Conclusion :

Ces résultats indiquent un déréglage des moulins.

Pour pousser I'étude plus loin, jai choisi de nresu’autres facteurs qui peuvent avoir influence
sur la granulométrie. Les facteurs choisis somyiérage et 'humidite.

lll.  Corrélation :
1. Corrélation entre la granulométrie et 'ampérage :

But : Déterminer s'il existe une corrélation signifisatientre la granulométrie et 'ampérage.
J'ai choisi de veérifier la normalité pour les maliou il y a la normalité pour que I'étude soit
plus significative.

Moulin R5:

Moulin |Ampérage |<300 (<200

24,4 86,4146,37

22,5 86,2946,92

RS 21,5 (89,61/46,11

21,6 90,1749,39

22,7 |82,25/40,3

25 86,51/43,15

D’abord je vérifie la normalité :
*  Ampérage :

Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Statistique Calculée Loi Confiance %

0,9111 NORMALE 52,1495

Risque (alphal
47,8505

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi normale.
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Granulométrie <300y :

Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Statistique Calculée Loi Confiance o Risque (alpha)
0,8924 NORMALE 64,8040 35,1960

La distribution n’est pas significativement difféte d’une loi normalg

Granulométrie < 200y :

Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Statistique Calculé
0,9368

D

Confiance Risque
Loi

% (alpha)%
NORMALE 31,9731 68,0269

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi normale.

Toutes les variables suivent une loi normale.

a. Corrélation entre 'ampérage et granulométrie < 30 :

Niveau de Confiance défini : 95,00%.
Nbre d’Observations: 6
Coefficient de Corrélation : -0,4087

R = -0,4087 n=6
Ho:p=0
Hi: P * 0
L'écart réduit : r= 20
N
T =-0,8956

07@25 L 4= -2,7764
T > - ty2 . n2, donc on garde I'hypothése nullg H = 0
C’est-a-dire que la corrélation est non signifieatentre les variables.

b. Corrélation entre ampérage et granulométrie < 2001
Niveau de Confiance défini : 95,00 %.
Nbre d’Observations: 6
Coefficient de Corrélation : -0,3913
R =-0,3913 n==6
Ho:p=0
Hi: P * 0
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L’écart réduit : T=— fi:?f::
*JI 4
T=-0,8504

o2 ;4= -2,7764
T > b n2, donc on garde I'hypothése nullg Hh =0
C’est-a-dire que la corrélation est non signifieatentre les variables.

Prenant un autre exemple :

Moulin R2 :
Moulin | Ampérage| <300| <200
11,2 88,8 11,4
10,26 89,7410,26
10 90 10
R2 10 90 10
10,22 (89,78 10,22
11,4 | 88,6/ 11,4

Tests de normalité:
* Ampérage :

Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Statistique Calculée  Loi Confiance %

Risque (alpha)%

0.8182 NORMAL

E 92,4043

17,5957

normale.

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi

* Granulométrie < 300y :
Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

- . . Confiance] Risque
Statistique Calculég Loi % (alpha)%
0,9502 NORMALE 21,5383 78,4617

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi normale.

* Granulométrie < 200y :
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Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

- . . Confiance| Risque
Statistique Calculég Loi % (alpha)%
0,9468 NORMALE 24,0727 75,9273

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi normale.

Toutes les variables suivent une loi normale.

a. Corrélation entre 'ampérage et granulomeétrie < 30Qx :
Niveau de Confiance défini : 95,00%.
Nbre d’Observations: 6
Coefficient de Corrélation : -0,0035

R =-0,0035 n==6
Ho: p= 0
Hi: p #0
L’écart réduit : T= 008
S
T =-0,007

obos ;4= -2,7764
T > b n2, donc on garde I'hypothése nullg Hh =0
C’est-a-dire que la corrélation est non signifieatentre les variables.

b. Corrélation entre ampérage et granulométrie < 200
Niveau de Confiance défini : 95,00 %.
Nbre d’Observations: 6
Coefficient de Corrélation : -0,0543

R = -0,0543 n=6
Ho:p=0
Hi:p#0
L'écart réduit : T = —_fﬁ:u:.:i
*JI_ .
T=-0,1087

07625 c4= -2,7764
T > b n2, donc on garde I'hypothése nullg Hh =0
C’est-a-dire que la corrélation est non significatentre les variables.
Conclusion :
Il n"existe pas de corrélation significative eriteenpérage et la granulométrie.
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4.3. Corrélation entre 'humidité et la granulométrie :

Moulin R1 :

Moulin | Humidité <300 <200
10,88 89,12 10,88

11,3 88,7 11,3

11,18 88,82 11,18

R1 10,98 89,02 10,98
11,9 88,1 11,9

11,52 88,48 11,52

Test d’adéquation a une loi normale :
e Humidité :

Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

- . . Confiance Risque
Statistique Calculéeg Loi % (alpha)%
0,9583 NORMALE 15,7416 84,2584

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi normale.

* Granulométrie < 300y :

Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Statistique Calculd

e Loi

Confiance ¢

Risque (alpha)¢

0,9050

NORMALE

56,5166

43,4834

La distribution n’est pas significativement différente

d’une loi

normale.

* Granulométrie < 200y :
Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK

Statistique Loi Confia] Risque
Calculée nce %i(alpha)?
0,9877 NORMALE 1,681[08,3190

La distribution n’est pas significativement différente

d'une loi normale.

o
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a. Corrélation entre 'humidité et la granulométrie < 300 :
Niveau de Confiance défini : 95,00%.
Nbre d’'Observations: 6
Coefficient de Corrélation : 0,5149

R =0,5149 n==6
Ho p= 0
Hi: pf¢ 0
L'écart reduit : T = %
*..fl_ ; -
T=1,2013

-bo2s: 4~ -2,7764
T > - ty2 . n2, donc on garde I'hypothése nullg H = 0
C’est-a-dire que la corrélation est non significatentre les variables.
b. Corrélation entre 'humidité et la granulométrie < 200y :
Niveau de Confiance défini : 95,00%.
Nbre d’Observations: 6
Coefficient de Corrélation : 0,8801

R =0,8801 n==6
Ho p= 0
Hi: pf¢ 0
L’écart réduit : T = E
|4—D0,7T45
W 4
T=23,706

-bpzs;&:-2;7764
T ne se trouve pas dans l'intervallgs tn-2, ty2 n-2, donc on rejette I’hypothese nulle Hp = 0
C’est-a-dire que la corrélation est significativere ’lhumidité et la granulométrie < 200u pour
le moulin R1.

Prenant un autre exempl&toulin B2

Moulin | Humidité <300 <200
14,1 36,52 21,04
14,8 49,62 30,96
15,92 33,82 20,51
B2
17,49 31,2 18,47
17,6 34,06 20,35
15,98 29,76 17,54
Test d’adéquation a une loi normale :
Apres élimination du point aberrant de la granuloiaé 300y :
Moulin | Humidité <300 <200
B2 14,1 36,52 21,04

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0) 35602953 Fax:212(0) 35608214



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

15,92 33,82 20,51
17,49 31,2 18,47
17,6 34,06 20,35
15,98 29,76 17,54
e Humidité :
Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK
- . . Confiance] Risque
Statistique Calculég Loi % (alpha)%
0,9015 NORMALE 51,8563 48,1437

La distribution n’est pas significativement différente d’'une loi normale.

* Granulométrie < 300y :
Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK
Statistique Calculée Loi Confiance #Risque (alpha)$
0,9656 NORMALE 7,1642 92,8358

La distribution n’est pas significativement différente
d’'une loi normale.

o

* Granulométrie < 200y :
Test de Normalité : SHAPIRO ET WILK
Statistique Calculée Loi Confiance #Risque (alpha)d
0,8997 NORMALE 53,2014 46,7986

La distribution n’est pas significativement différente
d’'une loi normale.

o

c. Corrélation entre I'humidité et la granulométrie < 300y :
Niveau de Confiance défini : 95,00%.
Nbre d’Observations: 5
Coefficient de Corrélation : -0,5139

R =-0,5139 n=5
Ho p= 0
Hi:p#0
L’eécart réduit : T = -D_i:ffn
*..II_ s
T=-1,0376
ob2s 3= -3,182

T > - ty2 n-2, donc on garde I'’hypothese nullg Hb =0
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C’est-a-dire que la corrélation est non signifieatentre les variables.

d. Corrélation entre I'humidité et la granulométrie < 200y :
Niveau de Confiance défini : 95,00%.
Nbre d’Observations: 5
Coefficient de Corrélation : -0,3775

R =-0,3775 n=5
Ho : p= 0
Hi:p#0
L’écart réduit : T = 23775
[i-wai4as
Ry B
T =-0,7060
-to,025;3 =-3,182

T > - ty2 n-2, donc on garde I'hypothése nullg Hh =0

Conclusion :
Il n’existe pas de corrélation entre I'humiditdagranulométrie.

Pour mieux visualiser la non corrélation entrevi@sables, je les ai présenté dans le méme graphe :
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o = Humidité
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Figure 4.2.1non corrélation entre 'humidité et la granuloneétiu moulin B1

% 60 —— Ampérage
e < 300
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Mesures

Figure 4.2.2non corrélation entre 'ampérage et la granuloméln moulin B1

Les graphes montrent tres bien qu’il n’existe pasadation entre les variables, ni entre la
granulométrie et 'ampérage, ni entre la granulom&t I'humidité.
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Ce stage au sein de la société Systems Bio-Indsg®iBI) a été tres formateur, il
m’a donné 'opportunité de développer mes connacEasur le plan pratique ainsi
gue théorique.

Lors de ce stage, jai traité deux sujets indispbles au contrdle de la bonne
marche du procédé de la production de la faringytiiees de caroube.

Le premier sujet étudie le fonctionnement des mguliu processus mouture. Les
résultats ont montré un déréglage des moulins. Dancécessité de prendre les
précautions possibles qui aboutissent au bon famadiment.

Le deuxieme sujet a pour but de comparer deux rdéthod’analyses
microbiologiques de la farine des graines de carolles resultats ont montré une
différence significative entre la méthode utiligze le laboratoire et la méthode ISO,
et la méthode JECFA.

Les deux sujets traités sont intéressants pouswg'as de la bonne marche du
procédé de fabrication et de contrdle et faire @@smisations en se basant sur les

résultats obtenus.
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Annexe
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Seuil de probabilité
ddl 0,10 0,05 0,025 0,01 0,001
1 2,71 3,84 5,02 6,63 10,83
2 4,61 5,99 7,38 9,21 13,82
3 6,25 7,81 9,35 11,34 16,27
4 7,78 9,49 11,14 13,28 18,47
5 9,24 11,07 12,83 15,09 20,52
6 10,64 12,59 14,45 16,81 22,46
7 12,02 14,07 16,01 18,48 24,32
8 13,36 15,51 17,53 20,09 26,12
9 14,68 16,92 19,02 21,67 27,88
10 15,99 18,31 20,48 23,21 29,59
11 17,28 19,68 21,92 24,72 31,26
12 18,55 21,03 23,34 26,22 32,91
13 19,81 22,36 24,74 27,69 34,53
14 21,06 23,68 26,12 29,14 36,12
15 22,31 25,00 27,49 30,58 37,70
16 23,54 26,30 28,85 32,00 39,25
17 24,77 27,59 30,19 33,41 40,79
18 25,99 28,87 31,53 34,81 42,31
19 27,20 30,14 32,85 36,19 43,82
20 28,41 31,41 34,17 37,57 45,31
21 29,62 32,67 35,48 38,93 46,80
22 30,81 33,92 36,78 40,29 48,27
23 32,01 35,17 38,08 41,64 49,73
24 33,20 36,42 39,36 42,98 51,18
25 34,38 37,65 40,65 44,31 52,62
26 35,56 38,89 41,92 45,64 54,05
27 36,74 40,11 43,19 46,96 55,48
28 37,92 41,34 44,46 48,28 56,89
29 39,09 42,56 45,72 49,59 58,30
30 40,26 43,77 46,98 50,89 59,70

pour un degré de liberté supérieur a 30 la variable u :
u = racine(2*Khi2) — racine(2*ddl — 1)
suit une loi Normale réduite

Annexe 1 :Table de la loi de khi-deux
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a
0.40 0.25 0.10 0.05 0.025 0.01 0.005
32492 1.000000 3.077684 6.313757 12.70620 31.82062 63465
28867 0.816497 1.885618 2.91998¢ 4.30265 6.96456 9.92483
27667 0.764892 1.637744 2.353363 3.18245 4.54070 5.8409
27072. 0.740697 1.533206 2.131841 2.776435 3.7469b 4.6040
26718 0.726687 1.475884 2.015048§ 2.57058 3.364983 4.0321
26483 0.717558 1.439756 1.94318( 2.44691 3.1426) 3.7074
26316 0.711142 1.414924 1.89457¢ 2.36462 2.9979b 3.4994
26192. 0.706387 1.396815 1.859548 2.30600 2.89646 3.3553
26095! 0.702722 1.383029 1.833113 2.26216 2.82144 3.2498
26018! 0.699812 1.372184 1.812461 2.22814 2.7637Y7 3.1692
25955 0.697445 1.363430 1.795885 2.20099 2.71808 3.1058
25903 0.695483 1.356217 1.782288 2.17881 2.68100 3.054%
25859: 0.693829 1.350171 1.770933 2.16037 2.65031 3.0122
25821. 0.692417 1.345030 1.761310 2.14479 2.62449 2.9768
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25788! 0.691197 1.340606 1.75305C 2.13145 2.60248 2.9467
25759 0.690132 1.336757 1.745884 2.11991 2.58349 2.9207
25734 0.689195 1.333379 1.7396071 2.10982 2.56693 2.8982
25712. 0.688364 1.330391 1.734064 2.10092 2.55238 2.8784
25692 0.687621 1.327728 1.729133 2.09302 2.53948 2.8609
25674 0.686954 1.325341 1.724718 2.08596 2.52798 2.8453
25658 0.686352 1.323188 1.720743 2.07961 2.51765 2.8313
25643, 0.685805 1.321237 1.717144 2.07387 2.5083p2 2.8187
25629 0.685306 1.319460 1.713872 2.06866 2.4998Y 2.8073
25617. 0.684850 1.317836 1.710887 2.06390 2.49216 2.7969
25606 0.684430 1.316345 1.708141 2.05954 2.48511 2.7874
25595! 0.684043 1.314972 1.705618 2.05553 2.478683 2.7787
25585i 0.683685 1.313703 1.703288 2.05183 2.47266 2.7706
25576 0.683353 1.312527 1.701131 2.04841 2.46714 2.7632
25568 0.683044 1.311434 1.6991271 2.04523 2.46202 2.7563
25560! 0.682756 1.310415 1.697261 2.04227 2.45726 2.7500
25334 0.674490 1.281552 1.644854 1.95996 2.3263b 2.5758

Annexe 2 :Tableau de la loi de student
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2 3 4 5 6 7 8 9 10

99,¢ 215,7 224.,6 230,2 234 236,8 239 240,5 2419 .
19 19,16 19,25 19,3 19,33 19,3% 19, 19,38 19(4
),5¢ 9,28 9,12 9,01 8,94 8,89 8,85 8,81 8,79
5,94 6,59 6,39 6,26 6,16 6,09 6,04 6 5,96
WA 5,41 5,19 5,05 4,95 4,88 4,82 4,77 4,74
,14 4,76 4,53 4,39 4,28 4,21 4,15 4,1 4,06
1,74 4,35 4,12 3,97 3,87 3,79 3,73 3,68 3,64
1,4¢€ 4,07 3,84 3,69 3,58 3,5 3,44 3,39 3,35
1,2¢€ 3,86 3,63 3,48 3,37 3,29 3,23 3,18 3,14
4,1 3,71 3,48 3,33 3,22 3,14 3,07 3,02 2,98
3,9¢ 3,99 3,36 3,2 3,09 3,01 2,93 2,9 2,8%
3,8¢ 3,49 3,26 3,11 3 2,91 2,85 2,8 2,73
3,81 3,41 3,18 3,03 2,92 2,83 2,71 2,71 2,67
3,74 3,34 3,11 2,96 2,85 2,76 2,7 2,65 2,6
3,6¢ 3,29 3,06 2,9 2,79 2,71 2,64 2,59 2,54
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3,68 3,24 3,01 2,85 2,74 2,66 2,5¢ 2,5 2,49
3,9¢ 3,2 2,96 2,81 2,7 2,61 2,55 2,49 2,4%
3,58 3,16 2,93 2,77 2,66 2,58 2,51 2,46 2,41
3,92 3,13 2,9 2,74 2,63 2,54 2,48 2,42 2,38
3,4¢ 3,1 2,87 2,71 2,6 2,51 2,45 2,39 2,3%
3,41 3,07 2,84 2,68 2,57 2,49 2,47 2,37 2,32
3,44 3,05 2,82 2,66 2,55 2,46 2,4 2,34 2,3
3,42 3,03 2,8 2,64 2,53 2,44 2,37 2,32 2,27
3,4 3,01 2,78 2,62 2,51 2,42 2,36 2,3 2,25
3,3¢ 2,99 2,76 2,6 2,49 2,4 2,34 2,28 2,24
3,31 2,98 2,74 2,99 2,47 2,39 2,32 2,21 2,22
3,38 2,96 2,73 2,57 2,46 2,37 2,31 2,25 2,2
3,34 2,95 2,71 2,56 2,45 2,36 2,29 2,24 2,19
3,3< 2,93 2,7 2,55 2,43 2,35 2,28 2,22 2,18
3,32 2,92 2,69 2,53 2,42 2,33 2,21 2,21 2,16

Annexe 3 :Tableau de la loi de student paur 0,05
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1 0.7071| 0.7071] 0.6872 0.6646 0.6431 0.6233 0.6085888 0.5739

2 0.0000| 0.1677 0.2413 0.2806 0.3031 0.3164 4@.520.3291

3 0.0000, 0.087% 0.14C1 0.1743 0.1976 @214
4 0.000C 0.0561 0.0947 0.1224
5 0.0000 0.03€9

n 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
J

1 0.5601| 0.5475 0.5359 0.5251 0.5150 0.5056 0.49634886  0.4808 0.4734
2 0.3315| 0.3325 0.3325 0.3318 0.3306 0.3290 0.32038253 | 0.3232 0.321]
3 0.2260| 0.2347, 0.2412 0.24¢0 0.2495 0.2521 0.258553  0.2561 0.2565
4 0.1429| 0.1586 0.1707 0.18()2 0.1878 0.1939 0.1988027  0.2059, 0.2085%
5 0.0695| 0.0922 0.1099 0.1240 0.1353 0.1447 0.15P41587 | 0.1641 0.1686
6 0.0000| 0.0303 0.053% 0.07z7 0.0830 0.1005 0.11091197  0.1271 0.1334
7 0.0000/ 0.0240 0.0433 0.0593 0.0725 0.03370932 | 0.1013
8 0.0000 0.0196 0.0359 0.0496 0.06120711
9 0.0000 0.01683 0.0303 0.0422
10 0.000D 0.0140
n 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
J

1 0.4643 | 0.4590 0.4542 0.4493 0.4450 0.4407 0.43664328 | 0.4291 0.4254
2 0.3185| 0.3156 0.3126 0.30¢8 0.3069 0.3043 0.3008992  0.2968 0.2944
3 0.2578| 0.2571) 0.2563 0.2584 0.2543 0.2533 0.25P2510 | 0.2499 0.2487
4 0.2119| 0.2131 0.2139 0.2145 0.2148 0.2151 0.2162151 | 0.2150, 0.2148
5 0.1736| 0.1764, 0.1787 0.18(}7 0.1822 0.1$36 0.18681857  0.1064, 0.1870
6 0.1399| 0.1443 0.1480 0.15]12 0.1539 0.1563 0.15841601  0.1616/ 0.1630
7 0.1092| 0.1150 0.1201 0.1245 0.12833 0.1316 0.13861372 | 0.1395 0.141%
8 0.0804| 0.0878 0.0941 0.09¢7 0.1046 0.1089 0.11p81162  0.1192] 0.1219
9 0.0530| 0.0618 0.0695 0.07¢4 0.0823 0.0676 0.09230965 0.1002] 0.1036
10 0.0263| 0.036§ 0.0459 0.053 0.0610 0.0672 0.C728778  0.0822 0.0862
11 0.0000| 0.0122 0.0223 0.0321 0.0403 0.0476 0.(58M598 | 0.0650 0.0697
12 0.0000, 0.0107 0.0200 0.0234 0.0358 0.04240483 | 0.0537
13 0.000C, 0.0094 0.01¥8 0.0253 0.0320038&1L
14 0.00000 0.0084 0.01%9 0.0227
15 0.000D 0.0076

Annexe 4 :Table des coefficients de la loi de Shapiro etkWil
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N Risque 5% Risque 1%
5 0.762 0.686
6 0.788 0.713
7 0.803 0.730
8 0.818 0.749
9 0.829 0.764
10 0.842 0.781
11 0.850 0.792
12 0.859 0.805
13 0.856 0.814
14 0.874 0.825
15 0.881 0.835
16 0.837 0.844
17 0.892 0.851
18 0.897 0.858
19 0.901 0.863
20 0.905 0.868
21 0.908 0.873
22 0.911 0.878
23 0.914 0.881
24 0.916 0.884
25 0.918 0.888
26 0.920 0.891
27 0.923 0.894
28 0.924 0.896
29 0.926 0.898
30 0.927 0.900
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31 0.929 0.902
32 0.930 0.904
33 0.931 0.906
34 0.933 0.908
35 0.934 0.910
36 0.935 0.912
37 0.936 0.914
38 0.938 0.916
39 0.939 0.917
40 0.940 0.919
41 0.941 0.920
42 0.942 0.922
43 0.943 0.923
44 0.944 0.924
45 0.945 0.926
46 0.945 0.927
47 0.946 0.928
48 0.947 0.929
49 0.947 0.929
50 0.947 0.930

Annexe 5 :Table des valeurs limites de Shapiro et Wilk

Composition de I'eau peptonée :

Peptone......cccvviii 109/l
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Chlorure de sodium............ccooeiiiniennns 5g/l
Phosphate disodique..............c.cccvvvvnnn. 1,59/
Phosphate monopotassique..................... 1,59/
Eaudistillée............cooiiii i, 1000ml
Composition du milieu Sabouraud :
Peptone.......cooi i 109/l
GlUCOSE...evviee e 20g/!
AQar-Agar.......ccooo i 154/l
Eaudistillée............cooviiiiiii . 1000ml
Composition du milieu PCA :
Peptone..... ..o 5,09/
Extraitde levure..............ccooiviiiiii i, 2,59/l
GlUCOSE. ... 1,0 g/l
AQar-Agar.......oooe e 15,0 g/l
Eaudistillée............cooooviiiiiii . 1000ml

Annexe 6 :Composition des milieux de culture et de I'eautpepe
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