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Résumeé

Ce travail au sein de la SAMIR a éféafié comme suit :

La premiere étape a porté sur l'optimisaties additifs pour I'amélioration de la
conductivité du JET Al. Apres la définition de peohe, des causes principales, nous avons
proposeé trois solutions susceptibles a amélioreotaductivité du JET Al pour étre dans la
norme. Ces solutions sont :
 L’ajout de 3,51 de STADIS.

* La purge de I'eau avant I'injection de I'additif.

» L'utilisation des fioles pour mesurer de facon jséd additif

La deuxiéme partie consiste a effectuer une a&ttid de la méthode point d’éclair (PM) pour
accréditation du laboratoire de la SAMIR ISO 1708pres le calcule de la répétabilité detla
reproductibilité de la méthode, ainsi que la justasous avons trouvé que I'appareil est fidéle et
juste ce qui prouve que cette méthode correspdndage pour lequel elle est prévue
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1

Etant un pays non producteur de pétrol&/ARR0OC a décidé d’assurer la maitrise de
ses besoins énergétiques en investissant danstilssde raffinage et de production.

Dans ce contexte, la SAMIR constitue élament essentiel dans la politique
énergétiqgue du pays, qui vise a satisfaire la dema@&m produits raffinés, au moindre co(t
pour la collectivité, toutefois la SAMIR a connueesd modifications dans son
environnement.

Le sujet de mon projet de fin d’étude s’'inscahd cette perspective.

Il porte dans un premier temps sur loptirtia de I'additif pour améliorer la
conductivité du JET Al c.-a-d obtenir une condut@icomprise entre 150 et 400 Ps/m en
injectant une faible quantité d’additif et, dans deuxieme temps sur la validation de la
méthode point d’éclair (PM) pour accréditation dbdratoire SAMIR ISO CEI 17025 qui
est basée dans notre cas sur deux criteres essdatialélité et la justesse

Mon rapport est présenté en quatre chapitres

* Le premier est consacré a la présentation de lalBAM

* Le deuxieme donne un apercu sur le procédée deagtidu pétrole.

* Le troisieme porte sur I'optimisation des additifisur améliorer la conductivité du
JET Al.

» Dans le quatrieme chapitre, il s’agit de faire éhade statistique pour valider
la méthode point d’éclair (PM) pour I'accréditatiau laboratoire SAMIR
ISO CEI 17025
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CHAPITRE 1 : Presentatton de la Samr

Présentation

La SAMIR (Société Anonyme Marocaine tedustrie du Raffinage) est le principal
fournisseur du pays en produits pétroliers, sesxcales activités concernent le raffinage du
pétrole, l'exploration pétroliere et le supply etding. Avec ses deux raffineries a
Mohammedia, elle dispose d'une capacité de ra#iremnuelle de 7,5 millions tonnes, lui
permettant de satisfaire entre 80 % et 85% desirgeshu marché national en produits
pétroliers.

Son principal actionnaire est le Group@RRAL qui détient 67,27% de son capital
social. Ce groupe est une société de droit suédoapitaux saoudiens, elle-méme filiales du

groupe Midroc appartenant a Sheikh Mohammed Hugdemoudi.
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Fiche signalétique

: Société Anonyme Marocaine d’lstlie

de raffinage

: Société anonyme.

: 1959.
:1.189.966.500 DHS.
: CORRAL (66.72%), PUBLIC a teas la
uvse (33.28%).
: 1307 dont 140 cadres.
: B.P. 91, Mohammedia.

: 36.404.860.

: 03100228.
1 1417395.
: 05-23-32-42-01/42 ; 05-23-B280/87.
: 05-23-31-69-56-P3-31-71-88.
: B.P. 89, Route cotidre1IMohammedia,
ahd
: 190 Hectares.

: Propane et butane, Essence supeardatagre Kérosene get feu,
Gasoil, Fuel-oil, Huiles lubrifiantes, Butime.

Evolution de la SAMIR

La Société AnonymeMarocaine de llhdustrie duRaffinage SAMIR a connue depuis sa
création en 1959, un grand développement en ceampaierne l'efficacité et la compétitivité.

Nous rappelons ici quelques faits marquantmel’histoire, celle de la S.A.M.I.R qui a
commenceé en 1959, trois ans apres I'indépendan&tadoc :
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1959 :Pose la premiéere pierre de la nouvelle raffinpaele feu SM. MOHAMMED V.

Ce geste donne la valeur et la mesure de liniéordé par I'état a la maitrise de I'outil

énergeétique.

1962: La S.A.M.I.R fut inaugurée par le feu SM HASSANAlinsi le Maroc avance a grand

pas dans tous les secteurs énergétiques et latéadil 'essor de la SAMIR en sera un
témoignage.

1972 :Une deuxieme extension de la raffinerie rameneajzacité de 1250 000 t /an a 2250
000t/ an.

1974 : Au lendemain de la crise pétroliere de 1973, [&MBA a procédé a la nationalisation

de son capital, la nouvelle raison sociale de f&prise devient: La Société Anonyme
Marocaine de I'Industrie du Raffinage

1975 :La SAMIR décida l'installation d’une nouvelle raférie compléte d’une capacité de 4
000 000 t/an.

1978 : La SAMIR satisfait les besoins nationaux en prislypétroliers grace a une

diversification de ses activités .Dés lors, sa capale raffinage s’élevait a 6250 000 t /an.

1980: Feu SM HASSAN Il inaugure la plus grande extemsle la S.A.M.I.R et pose la premiére pierre de son
futur complexe des huiles lubrifiantes d’'une cagade 1000 000 t /an.
1995 : Dans le cadre de la privatisation des sociétégarsgnant a I'Etat marocain ; plus de

25% du capital de la société a été vendu aux awiogs a la bourse de Casablanca.

1997 :67% du capital est cédé par appel d'offre au gedspe do -Saoudien CORRAL qui a
de méme acheté plus de 70% de la capitale de i@&abérifienne de pétrole.

1999 : La SAMIR a été fusionnée avec la SCP pour avampgbrtations investissements et
organisations

2009 :réalisation d’'un projet de modernisation de lémafie (up grade).

Différentes unités de la SAMIR

La raffinerie de Mohammedia dispose de plusieurstés pour la production et
'amélioration de la qualité des produits finisloseles normes exigées par I'état. Ces unités
sont les suivantes :

Des unités de fabrication des grands produits
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. Deux unités de distillation atmosphérique (Topgieg 1)

. Une unité de désulfuration du kéroséne.
. Une unité du lavage des GPL.
. Une unité de reforming catalytique.

. Deux unités MEROX (GPL — essences légeéres et kéedpse

»= Une unité de distillation atmosphérique (Toppiny Il

*= Une unité d’hydrotraitement du naphta.

= Une unité MEROX GPL et essences legeres.

= Une unité de séparation C3/C4.

= Un reforming catalytique.

»= Une unité d’hydrodésulfuration des gasoils et dw&éne.

= Une unité de lavage aux amines.

= Une unité de distillation sous vide (unité 10).

= Une unité de désasphaltage au propane (unité 11).
= Une unité d’extraction aux furfurals (unité 12).

»= Une unité de déparaffinage (unité 13).

= Une unité d’hydrofinishing (unité 14).

= Une unité de traitement des paraffines (unité 15).

= Une unité d’'oxydation des bitumes (unité 16).

= Une unité de production des utilités.

»= Une unité de distillation sous vide (unité 31)

» Une unité d’hydrotraitement Gasoil (unité 33)

= Une unité d’hydrocraquage (unité 34)

= Une unité de production d’hydrogéne (unité 36)

*= Une unité de régénération d’amine (unité 37)

»= Une unité de Stripping des Eaux Acides (unité 38)

= Une unité récupération du soufre (unité 39)
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Des installations off sites comprenant :

" Un parc de stockage de pétrole brut, des produnitsdt semi-fini.

" Deux centrales thermoélectriques pour produire dé&rentes utilités : vapeur, électricité, eau
déminéralisée, air comprimé, eau tempérée.

] Unité de traitement des eaux résiduaires.

Produits de la Samir

La SAMIR élabore 14 produits a partir du pétiatet importé de :

RUSSIE
6%

| RAK Kirculc
AL SAOUDITE Arabie light
I RAN Iranian tigh
RUSSIE Usat

L e traitement du pétrole brut permet de dégageaiosrtomposants a caractere chimique
différent, et qui peuvent étre classés en fondtierleurs masses moléculaires ou leurs points

d’ébullition. On distingue les catégories suivante

» Les Gaz de Pétrole Liquéfiés (GPL) :
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Les GPL sont des mélanges d’hydrocarbures stockés dles sphéres et comprenant

essentiellement du propane et du butane.

Il doit étre constitué de 90% au moins du propanprepéne. Sa masse volumique doit étre
supérieure ou égale a 0,502 kg/l a 15°C et il dadir un point d’ébullition inférieur ou égal a -
15°C;

Il doit étre constitué de 19% au moins du butaneuétne. il doit avoir une masse volumique
supérieure ou égale a 0,559 Kg/l a 15°C. Le finé@ballition du butane doit étre inférieur ou égal
a 1°C et sa pression de vapeur relative & 50°Ciénfiee & 7,5 bars.

» Les essences:
On distingue actuellement un seul type d’esseadsucant : le supercarburant sans plomb.

Carburant des moteurs a allumage commandé, sa malsrique doit étre entre 0,730 et
0,780 kg/l a 15°C. Il doit avoir un indice d’octasepérieur ou €gal a 95; une teneur en plomb
inférieure ou égale 0,013 % et la densité a 15t &n690 — 0,765.

» Le pétrole lampant :
C'est un liquide semi-fini, incolore et neutreedit destiné pour 'alimentation des moteurs

de pompes a irrigation, ou bien pour usages doqmesi (éclairage, chauffage, cuisine...).
50% du volume du pétrole lampant doit étre distdléant 255°C et 80% avant 285°C, sa
teneur en soufre total ne doit pas dépasser 0,2t %gn point d’inflammabilité doit étre a
38°C.

> LeJetAl:

C’est un carburant destiné a l'alimentation dedeon® des turboréacteurs d’avion. Sa densité
a 15°C est comprise entre 775 et 830 Kg/h9% de son volume doit étre distillé avant 208tC
son point final doit étre = 250°C, Sa teneur emeatiques tolérée étant fixée a 25 % et son point

d’'inflammabilité ne doit pas étiaférieur a 38°C.

» Le Gas-oil 50ppm:

Carburant des moteurs Diesels utilisés notammard atransport en commun, transport de
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marchandises ainsi que pour les machines agricoles.

» Le fuel-oil:

Combustible utilisé par l'industrie et pour la piotion d'énergie électrique ; on prend a
titre d’exemple le fuel-oil N°2, sa teneur en seudsst inférieure ou égale a 4 %, sa viscosité a
50°C doit étre entre 110 et 380 Cst (Centistoks).

> Les huiles de base :

Il s'agit des 4 produits finis qui ne contienhpas d'additifs: Les huiles de base BSS, les
huiles de base 150 NS ,les huiles de base 300 NS éiiles de base 600 NS. Ce sont des
eéléments qui rentrent dans la fabrication des &uil@es (selon la formulation), et ils sont

destinés aux blending des sociétés qui fabriqesnililes lubrifiantes.

» Les bitumes :

Produits qui servent a préparer des enduits imparheg a l'eau, pour le revétement des
routes et I'étanchéité. Des normes du point de lfessement et de ductilité et d’autres sont
fixées pour ce produit important. Notons qu'il egiplusieurs qualités de bitumes qui sont

proposées aux utilisateurs.

> Les paraffines :
Employées dans l'industrie des bougies, pneumajcraballagest autres. Il doit avoir
un indice d’acide inférieur ou égale a 0,001 KOk paraffine, et une teneur en huile

inférieur ou égale a 4%.
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Pétrole :

Le pétrole représente 40 % de la consommationdiale d'énergie primaire.
De plus c'est la principale matiere premgda chimie organique.

Origine

Le pétrole s'est formé sous la surface de la Tarrla suite de la décomposition
d'organismes marins. Il y a plusieurs millions d&ées, dinnombrables végétaux, micro-
organismes et espéces planctoniques, vivaient tEn®céans. Lorsque les générations
successives mouraient, leurs restes se déposaidond des océans. Pendant des millions
d'années, ils s'accumulerent et se mélangerenb@uka et au limon, pour former des couches

de sédiments riches en matiéres organiques.
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L'accumulation continue de sédiments enfouit cescloes organiques a de grandes

profondeurs ; sous l'effet de la compression, sallese transformerent en roches qui
devinrent des réservoirs de pétrole. Les rochetenant la matiere premiere du pétrole sont
appelées «roches meres». L'épaisseur de ces cowgdusentaires augmentent, la
température s'éleva, entrainant une transformatiem matieres organiques d'origine en

substances plus simples, les hydrocarbures, compeséarbone et d’hydrogene.

Composition
Les pétroles bruts, les coupes pétrolieres, camtiein une tres grande variété de

composés chimiques qui sont constitués de deux e@liSmprincipaux : lecarbone et
I"hydrogene On trouve également au sein de certains de cepases d’'autres éléments qui
sont souvent considérés comme des impuretésagitsiusoufre, de l'azote de l'oxygeneet
de certains métaux comme le Nickel et le Vanadium.

Le tableau ci-dessous donne les valeurs habitueliewbservées pour la composition

globale des pétroles bruts.

Tableau 1 : les différentes compoisihs du pétrole brut.

i Composition en masse dans le

Elément i

pétrole brut
Carbone 84 a 87 % en masse
Hydrogéne 11 & 14 % en masse
Soufre 0.04 a 6 % en masse
Oxygene 0.1 a2 0.5 % en masse
Azote 0.1 a4 0.5 % en masse

0.005 a 0.015 % en masse
Métaux . N

Soit 50 a 150 g
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Le Vanadium représente habituellement plus de 78%adteneur en métaux. Les

pétroles bruts contiennent aussi des élémentsgéramon organiques comme l'eau, les
sédiments, les sels minéraux.

L'extréme facilité que possede I'atome de carbome’dssocier avec d’autres atomes
conduit a une tres grande diversité de composésighés que I'on peut toutefois regrouper
dans des familles possédant des propriétés casticiges. Certaines de ces propriétés sont en
relation avec I'utilisation des produits pétroliess ont donc une incidence directe sur les
traitements de raffinage.

Hydrocarbures

On trouve trois types d’hydrocarbures présents déms les pétroles bruts, leurs

proportions varient en fonction de la provenancelets :

e premier type correspond aux hydrocarbures algpned saturés linéaires : les
paraffines, ou ramifiés : les iso paraffines. Bpnésentent 18 a 65 % de la fraction
|égere du brut.

e second type est celui des hydrocarbures cycligaagés que I'on appelle dans
I'industrie des naphténes. lIs représentent env2@a¥b a 90% de la fraction Iégere du
brut.

e troisieme type correspond aux hydrocarbures diques. Ils représentent
approximativement de 15% de la fraction |égere . b

Procédé de raffinage du pétrole brut :

Le raffinage du pétrole désigne I'ensemble detetraints et transformations visant a
tirer du pétrole le maximum de produits & hautewmacommerciale. Selon I'objectif visé, en
général, ces procédés sont réunis dans une radfiner

Il'y a trois grandes familles d’opérasajui vont subir le pétrole brut :

e La séparation qui se fait par distillation atmosphée, pour obtenir les différents types
de produits des plus lourds aux plus légers ;
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* La transformation (ou conversion), pour modifierctamposition des coupes pétrolieres
pour répondre a la demande des consommateurs ;

e L'amélioration, pour éliminer les composants inddsies et améliorer les
caractéristiques de certains produits pour lesreecoimpatibles aux normes.

TOPPING :

TOPPING c'est I'unité dans laquelle se déedalprocédé de distillation atmosphérique :
Le schéma suivant présente le fractionnement linigétrole brut:

Essences+ GPL
= L__ . Colonne de distillation
'—B\—:- Naphta
_E“ » Kéroséne
———W—  Gasoill
| ————»  Gasoilz

Bacdestockage de

= Bcshabu —— I—h—;.EF'-f.'irh 1 atmmenhénome
PRECHAUFFAC gy, DESSALAG s CHAUFFAGE
DISTILLATION ATMOSPHERIQUE SOUTIRAGE DES PRODUITS

-—/ Figure 1 : Schéma présentarm/rocédé de raffinegdu pétrole brut

a. Préchauffage

A son entrée dans l'unité de raffinage, &rgle brut se trouve a la température du
réservoir de stockage c'est-a-dire, le plus souwera température ambiante. L'apport de
chaleur qu’il faut lui fournir pour 'amener aux raditions souhaitées a I'entrée de la colonne
est trés important.

Ce pétrole brut ayant été réchauffé par tedyots qui quittent les strippers ou la colonne a
haute température. Cela est réalisé par un tréichdnge dans lequel le pétrole brut est

progressivement réchauffé par échange de chaleardms produits de plus en plus chauds.

b.Dessalage

Apres le préchauffage, le brute peut attengine température comprise entre 125°C et
135°C. A cette température, la viscosité du pétdheinue ce qui lui permet un mélange
intime avec I'eau de dessalage permettant aindisisolution des sels contenus dans le brut
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(Principalement le chlorure de sodium, le magnésétite calcium). Au sein du dessaleur les
gouttelettes d’eau sont tellement dispersées daniel qu'il est difficile de les séparer par
gravité. Pour cela, le dessaleur est muni de dé&otrédes qui créent un champ électrique
dont les forces électriques obligent les gouttetett'eau de se rassembler et former de plus
grosses gouttes qui, sous l'effet de la gravit&adtent au fond du dessaleur apres avoir
injecté un désémulsifiant et de la soude.

L’eau du dessalage soutirée au fond du dassabt refroidie a I'eau de réfrigération, puis
recueillie dans le ballon de saumure.

A la sortie du dessaleur, les acides orgesqet I'acide chlorhydrique produit par
hydrolyse des sels sont neutralisés par injectéosadide.

c.Chauffage

Le pétrole brut est chauffé et vaporisé successve dans la zone de convection du four
pour atteindre une température de 375°C avantedgdyer dans la colonne de distillation

atmosphérique.

d.Distillation atmosphérique

L’installation de distillation atmosphérique réalig premiére séparation du pétrole brut et
permet d’obtenir plusieurs coupes principales elisamt en général une seule colonne de
distillation a soutirage multiple appelée coloneediktillation atmosphérique.

Les constituants leplus volatils ou Iégers sont ceux qui se dirigent de préférence dans la
phase gazeuse. lls odies basses températures’ébullition et des tensions de vapeur
élevées.

Les constituanttes moins volatilsou lourds préférent, au contraire, la phase liquide. lls ont

de hautes températures d’ébullition et des faitelesions de vapeur.

e.Soutirage des produits

La coupe gaz + essences qui sort a I'état gazeworumet de la colonne, est condensée
puis soutirée du ballon de reflux ; une partie idquitle du ballon retourne en téte de colonne
comme reflux externe, afin d’assurer un reflux inéea l'intérieur de celle-ci pour faire

refroidir les autres produits.
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Le fractionnement est réalisé alors grace aux hmeux plateaux de la colonne

atmosphérique. Partant du plateau supérieur peewa en descendant la température

augmente.
' Au plateau 35 : soutirage de la coupedéme
Températd®0°C
Au plateau 25 : soutirage de la coupe lgagger
Températ@i70°C
! Au plateau 15 : soutirage de la coupe lganmyen _
Tableau 2 : les . differents
plateaux de | TempératGil0°C . soutirage.
Au fond ; soutirage de résidu atningsimie]
! i - == GAZ + ESSENCE
! (fuel) températur= 270
_______________________ P
B L LI i =————={=— KEROSENE
___________ =——o—ox—"> GASOIL LEGER
——————————— p=——————==— GASOIL MOYEN
PETROLE BRUT E—

RESIDU ATMOSPHERIOUI

Figure 2 : Soutirage des produits pétroliers d’unecolonne de distillation

Traitement du Kéroséne (G-C1pa Ci5-Ca).
La coupe Kéroséne est utilisée pour lai¢abion du JET Al

Les exigences de qualité en relation avecvdéatilité et les points de coupe sont
essentiellement :
- Le point d’éclair : Pour le JET Al la spécification correspond gpuomt d’éclaire ABEX>
38°C.

- Le point final de distillation doit étre égal a 250°C.
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- Freezing point ou le point de congélationloit étre<- 47 °C
On a aussi la conductivité du JET Al qui doit &upérieur a 100 Ps/m

Pour ce qui concerne la différence entre le Kéresthe JET Al on a:

Coupe Kéroséne JET A1
- Teneur en soufre - Soufre <0,3% masse
0,01 a 0,07% masse sur bruts BTS - Mercaptans< 30g/t
0,07 a 0,3% masse sur bruts HTS - Conductivité> 150 Ps/m

Exceptionnellement plus de 0,3%
- Teneur en mercaptans RSH
10 & 300 g/t selon les bruts

- Conductivité 0 ps/m

Pour la fabrication du JET Al on voit que si ledsgme est issu d'un brut BTS (Basse
Teneur en Soufre), il est inutile de le traitenl 85t issu d'un brut contenant du soufre, on
envoie cette coupe vers l'unité d'hydrotraitemdint d'enlever tout le soufre que celle-ci
contient. Celui-ci, en présence d’hydrogene, vanéorde I'hydrogene sulfuré qui va étre
envoyeé vers le réseau de gaz Riche ¢8. H

Un autre procédé pour éliminer les produits suffucéntenus dans le kéroséne est le
traitement dans une unité d'adoucissement le MEREe&t un procédé a la soude. Ce
procédé n'est utilisé que pour des coupes contgreante produits sulfurés particulierement
des mercaptans. Dans ce procédé, contrairemdmnidadiraitement, on n'élimine pas le soufre
contenu dans la coupe mais on le rend complexeefteh on transforme les mercaptans
corrosifs en produits désulfurés non corrosifs.Xc@une sont pas éliminés et restent dans la
coupe mais ne présentent plus de risque.

Apres la sortie MEROX on constate que ladomtivité est du Ops/m donc on ajoute un agent
antistatique afin de conférer au Jet A1l une condté&télectrique et d'éviter la création d'une
charge statique pouvant conduire a enflammer lgewa de carburant par une étincelle. Le
STADIS 450, avec comme ingrédient actif I'acideodiylnaphtylsulfonique (DINNSA)
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Introduction
Dans cette partie, nous avons travaillé lystimisation de l'additif pour améliorer la

conductivité du JET A1, qui doit étre compriserert50 et 400 Ps/m afin d'éviter la création d'une
charge statique pouvant conduire a enflammer Ipswa de carburant par une étincelle.

Au cours de ce travail j'ai suivi une déolge qui consiste a, définir les causes principats
chercher une solution qui répond aux exigencesadsotiété le plus vite possible et avec le
minimum codt.

¢+ Définir le probléeme :

Avoir une conductivité hors spécificatigfaible) en ajoutant une grande quantité d’addigB8TADIS 450)

Rechercher les causes.

Cette phase se déroule en plusieurs étapes. Tagrd; on cherche toutes les causes possibles

puis on retient, apres veérification, les causegples probables.

Rechercher toutes les causes
Dans cette étape nous avons utilisé commesdatbrainstorming

Afin de n'oublier aucune cause, il est nécesgie lister 'ensemble des causes possibles. On a
formé une équipe de 6 personnes et on a posé wstiajudu type : « qu’elles sont les causes
principales de ce probléme » ou bien « qu’elleg Emncauses conduisant a ce probleme » la liste
des sujets étant compléte, il reste a trier ceypoear ne garder que les plus intéressants.

Objectif
Produire un grand nombre d’idées sur un themaedlogt susciter la créativite.

Dans notre cas les causes sont les suivantes :

» faible température
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* Faible Quantité de STADIS 450 (additif)

L’additif est périmé

» Laprésence de I'eau influence dans le bac
* Le conductimetre n’est pas calibré.

* Probleme dans la ligne d’injection.

e Probleme dans la pompe.

* L’injection n’est pas réalisée.

* Le personnel n’a pas de formation.

* Mangue de matériel de mesure

Classer les causes par nature
Pour classer les causes citées nous avons udildi@dramme cause-effets.

Objectif

Les diverses causes sont classées selondaine, mais toutes sont conservées entendu.

Il est & noter qu'il est possible de classer lesesau moment du brainstorming, ce qui peut faire

gagner du temps.

Cet outil s’appelle aussi diagramme d’'ISHIKAW®&u nom du spécialiste japonais de la qualité

apres-guerre) ou diagramme des 5M ou diagrammedén de poisson.
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méthode matiére premiére matériel

éthode d'injection n'4st pas correcte conductimetre n'est pas calibre

additif perime probléme de pompe

ible quantité d'additi -
mangue de matériel de mesure

>aible conductivité

-Température

anque de formation
présence d'eau dans le bac

milieu main d'oeuvre

Figure 3 : Diagramme d’'ISHIKAWA

Trier les causes
L’outil utilisé dans cette étape est le vote pordér

Objectif
L'objectif est de classer des opiniod$nérieur d’'un groupe en dégageant celle quiorép
le mieux a une question donnée.

Déroulement

» On prépare la question a poser. Celle-ci est de tyQuelles sont les eghosedes plus
importantes? ". Il s’agit de_classepar ordre d’'importance dashoses: problémes,
causes, ...

» Chacun attribue 3 points adhosela plusimportante puis 2 a celle moinsnportante
puis 1 point. Les autrehosesont 0 point.
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1 0 1 0 2 5

0 0 1 1 1 4

Tableau 3: les coefficients d'importance des causdsnnés par chaque opérateur

D’apres le vote pondéré on constate que les cquespales sont :

» Faible température

» Faible quantité d’additif

* Présence d’eau

» Additif périmé

* Manqgue des moyens de jaugeage du STADIS.

Chercher la solution

Pour ce qui concerne la température et la curateon d’additif ajouté jai utilisé un plan
factoriel complet pour savoir qui est le facteuplies influant et la valeur d’influence.

v’ Les facteurs :

Facteur Niveau bas (-1) Centre Niveau haut (+1)
Concentration 0,2 ppm 0,6ppm 1ppm
Température 10°C 30°C 50°C

v Plan d’expérience

températureconcentratiomconductivité
50 0,2 190
30 0,6 300
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50 1 745
10 0,2 100
30 0,6 290
10 0,2 95

50 0,2 200
10 1 600
30 0,6 295
10 1 590
30 0,6 300
50 1 750

v' Les coefficients :

Moyenne 408,8
Température 62,5
Concentration 262,5
Température, Concentration 13,8
temperature concentration Point Type
700+ —a&— Corner
—@— Center
600 -|
5004
] = |
1+
< 400
.//
3004 ] ]
200 |
100 B T T T T T T
10 30 50 0,2 0,6 1,0

Save copy of current worksheet in a new file

Figure 4. La conductivité en fonction de la tempérture et de la concentration
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Figure
& Centerpoint 5: Ie
1 ® Factorial Point domain
e
expeéri
mental
concentratjon _925
10 50
temperature On
constate

gue la concentration est le facteur le plus influgrar contre la température n'a pas une grande
influence, car d’apres les coefficients on a leffocient de la concentration est plus grand queicel
de la température et on constate d’aprés la figugee la pente de la courbe de la concentration en
fonction de la conductivité est trés grande quéecdd la température et d’aprées la figure 5 on
constate que si on travaille au centre on a uneecaration de 0,6 ppm et a 30°C on va obtenir une
bonne conductivité.

Pour savoir la concentration ajoutée allistrie j'ai réalisé un suivi pendant le mois derif

et j’ai obtenu les résultats suivants :

Date N° du| Quantité d'additif| quantité du jet Conductivité
Bac ajoutée (I) dans le bac (I) Concentration (ppm) Ps/m

01/02/2012 612 1,5 7400000 0,233108108 100
03/02/2012 614 2,5 7400000 0,388513514 180
07/02/2012 611 3,5 7400000 0,543918919 320
12/02/2012 612 3,5 7400000 0,543918919 230
16/02/2012 614 2,5 7400000 0,388513514 80
17/02/2012 614 15 7400000 0,621621622 100
18/02/2012 614 1,5 7400000 0,233108108 180
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15/02/2012 613 1 7400000 0,155405405 60
19/02/2012 612 3,5 7400000 0,543918919 100
20/02/2012 611 3,5 7400000 0,543918919 150

Tableau 4 : Suivi de la concentration d’additif aucours du mois de février

D’apreés le tableau N° 4, la concentratiopllzs utilisée est 0,54ppm, mais on constate pendant
le 16, 17, et le 18 février qu'on a ajouté 5,5ektde STADIS dans le bac 614 et on a obtenu une
faible conductivité et aussi il y a des jours ouapajouté la méme quantité de STADIS et on a
obtenu des conductivités différentes. Donc nousnsmvpaité la troisieme cause selon le vote
pondéré qui concerne la présence d’eau qui pelukeimter sur la réaction entre I'additif et le JET
Al.

Dans le laboratoire on a mélangé le Kéros@nps(m) avec I'eau, et on a injecté une faible
guantité d’additif, apres agitation nous avonseobs un changement de coloration d’eau donc il y
a une réaction entre I'eau et le STADIS ce quiupeoque I'eau a une influence sur la
concentration d’additif ajouté. On a demandé awsqarel de purger I'eau chaque fois avant
d’injecter I'additif. Aprés 2 semaines on a remarquie le probleme persiste.

Il reste a traiter le probleme qui concernm&thode et I'équipement de mesure de STADIS. On
a procédé selon la démarche suivante :

On a visité I'endroit d’injection de STADIS eh a trouvé qu’il y a un manque d’équipement,
car I'opérateur injecte I'additif selon la procédwwuivante :

L’'opérateur mesure la quantité du STADIS &kad’'une simple bouteille de 0,5 litre puis il le
verse dans un bidon de 200 litres, aprées il ajontpeu de Kérosene pour diluer 'additif, puis il
démarre la pompe pour aspirer tout le liquide présians le bidon pour l'injecter dans le bac.
L'utilisation d’'une bouteille non graduée peut caimd a mesurer une quantité différente que celle
demandée pour corriger le bac, et puisque la geéaatiajouter est trés faible par rapport a la
guantité de Kérosene présent dans le bac, il fant dnesurer I'additif d’'une fagon précise, car le
fait d’avoir un manque de 0,5 litre ou bien 1 ligeut conduire a avoir une faible conductivité.

Pour résoudre ce probleme, on a proposé umglssisolution, au lieu d’acheter une nouvelle
pompe qui indique la quantité injectée (qui demameieucoup de temps), on a seulement mis une
vanne dans le bidon qui contient le STADIS et atoané aux opérateurs différentes fioles pour

bien mesurer la quantité du STADIS a ajouter.
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Vérifier les solutions.

Pour vérifier les solutions proposées nouma\effectué un suivi du mois de Mai et nous avons
obtenu les résultats suivants :

Date N° du| Quantité d'additif| quantité du jet = Concentration | Conductivité
Bac ajoutée (I) dans le bac d’additif (ppm) Ps/m
02/05/2012 613 3,5 7400000 0,543918919 180
07/05/2012 614 3,5 7400000 0,543918919 180
08/05/2012 611 3,5 7400000 0,543918919 260
11/05/2012 612 3,5 7400000 0,543918919 250
14/05/2012 613 3,5 7400000 0,543918919 220
16/05/2012 614 3,5 7400000 0,543918919 200
18/05/2012 611 3,5 7400000 0,543918919 200
21/05/2012 612 3,5 7400000 0,543918919 200
24/05/2012 613 3,5 7400000 0,543918919 220
25/05/2012 614 3,5 7400000 0,543918919 170
27/05/2012 611 3,5 7400000 0,543918919 250
30/05/2012 612 3,5 7400000 0,543918919 200
31/05/2012 613 3,5 7400000 0,543918919 250

Tableau 5: Suivi de la concentration d’additif au ours du mois de Mai
D’aprés ce tableau on constate que la réalisates solutions proposées conduit a obtenir une
conductivité dans la norme et qui répond aux exigsere la société.
Conclusion
Dans cette partie, nous avons traité un probleémi est basé sur I'obtention d'une faible
conductivité du JET Al en ajoutant une grande diéakadditif et apres le traitement de ce
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probléme, nous avons proposé trois solutions qusrant donné, apres la vérification, de bons

résultats qui répondent a la norme ainsi que lexog de la société
Ces solutions sont :
* L'ajout de 3,51 de STADIS selon le plan d’expédes et le suivie pendant le mois de

Février
* La purge de I'eau avant l'injection de I'additif.

» L'utilisation des fioles pour mesurer de facon jéd’additif.

e ot e O

I

Introduction
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Les valeurs de points d'éclair peuvent étigsaés pour le transport, le stockage, la manwenti

et la réglementation de sécurité, comme caradtprestde classification pour définir les produits
«inflammables» et «combustibles». Une définitioacse des différentes classes est donnée dans
chaque réglementation particuliére.

Une valeur de point d'éclair peut indiquemplasence de produits hautement volatils dans un
produit relativement non volatil ou ininflammableéessai de point d'éclair peut donc constituer une
étape préliminaire dans I'étude de la composit®praduits inconnus.

Il n'est pas recommandé d'effectuer une ohétation de point d'éclair sur des produits
potentiellement instables, décomposables ou expjasauf s'il a préalablement été établi que le
chauffage de la quantité spécifiee de tels prodentscontact avec les éléments métalliques de
l'appareil de point d'éclair, dans la plage de tmafore requise par la méthode, n'induira pas de
décomposition, d'explosion ou tout autre effet si&fa

Il est recommandé de considérer l'interprétates résultats de point d'éclair obtenus sur des
produits contenant des hydrocarbures halogénés @ésaution, étant donné que ces meélanges
peuvent donner des résultats anormaux.

Pour démontrer que la méthode de point diecarrespond a l'usage pour lequel elle est
prévue nous avons utilisé la validation qui estbadans notre cas sur deux critéeres essentiels la

fidélité et la justesse.

Détermination du point d'éclair : Méthode Pensky-Matens en vase
clos

Domaine d'application
La présente Norme internationale décrit dexthodes, A et B, pour la détermination du point

d'éclair des liquides combustibles, des liquidesteant des matieres solides en suspension, des
liquides ayant tendance a former un film en surfdees les conditions d'essai, et d'autres liquides,
au moyen de l'appareil d'essai Pensky-Martens se #@s. Elle est applicable aux liquides ayant
un point d'éclair supérieur a 40 °C.

La méthode A est utilisée pour la détermoratiu point d'éclair des peintures et des vernis qu
ne forment pas de film en surface, des huiles fiabtes neuves et d'autres produits pétroliers ne
faisant pas partie du champ d'application de ldhou B.
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La méthode B est utilisée pour la détermaratu point d'éclair des combustibles contenant des
résidus, des bitumes fluidifiés, des huiles lubrifes usagées, des liquides ayant tendance a former
un film en surface, des liquides contenant des arexti solides en suspension et des produits
hautement visqueux tels que des solutions polymési@t des adhésifs.

Remarque: dans notre cas nous avons utilisé la méthode A
Définition

Point d'éclair : température la plus basse de la prise d'essaigéera la pression barométrique
de 101,3kPa, a laquelle l'application d'une soufagflammation provoque linflammation des
vapeurs émises par la prise d'essai avec propag#ida flamme sur toute I'étendue de la surface
du liquide, dans les conditions d'essai spécifiees

Principe

La prise d'essai est placée dans le vaseagdpareil Pensky-Martens, puis chauffée de maniere
a produire un accroissement constant de sa terap&raieci sous agitation continue. Une source
d'inflammation est dirigée a travers une ouvertirecouvercle du vase d'essai a des intervalles de
température réguliers avec interruption simultadéd'agitation. La température la plus basse a
laquelle I'application de la source d'inflammatmovoque l'inflammation des vapeurs émises par
la prise d'essai avec propagation de la flammeasue I'étendue de la surface du liquide est notée
comme étant le point d'éclair a la pression baroquet ambiante. Cette température est corrigée a

la pression atmosphérique normale au moyen d'umnetiéq.

Mode opératoire
Remplir le vase d'essai avec la prise d'essai jsqniveau indiqué par la marque de

remplissage. Mettre le couvercle sur le vase atepl#ensemble dans la chambre de chauffage.
Vérifier que le dispositif de positionnement ou wErouillage est convenablement engage, puis
insérer le thermométre. Allumer la flamme d'esdalaerégler de fagon qu’elle ait un diametre
compris entre 3mm et 4mm, ou mettre en marchedecead'inflammation électrique. Allumer la
flamme du brdleur, ou mettre en marche le chauf@getrique et chauffer de fagon que la vitesse
d'accroissement de la température indiqguée pahdamomeétre soit de 5°C/min a 6°C/min, et
maintenir cette vitesse de chauffage tout au lomdadprise d'essai. Agiter la prise d'essai a une

vitesse de rotation de 90tr/mn a 120tr/mn, le 8tant dirigé vers le bas.
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Si le point d'éclair présumé de la prisessbe est inférieur ou égal a 110°C, effectuer la

premiere présentation de la source d'inflammataegue la température de la prise d'essai est
€gale a la température présumée diminuée de 23€CEhensuite tous les 1°C. Pour cela, arréter
I'agitation et présenter la source d'inflammationm&nceuvrant le mécanisme situé sur le couvercle,
et qui commande a la fois le volet et la sourcefldinmation. Abaisser la source dans l'espace de
vapeurs du vase en 0,5s, la laisser dans cetteégomobasse pendant 1s, puis la relever rapidement
en position haute.

Noter, comme point d'éclair obserle température de la prise d'essai lue sur le
thermometre au moment ou la présentation de laceadimflammation provoque un éclair net a
l'intérieur du vase d'essai. Ne pas confondre lgalde éclair avec le halo bleuté qui entoure
quelquefois la source d'inflammation lors des pr&gens approchant le point d'éclair réel.

Répétabilité r
La différence entre deux résultats d'esdderus par le méme opérateur avec le méme
appareillage, dans des conditions opératoires igleeg et sur un méme produit, en appliquant
correctement et normalement la méthode d'essailewmeit pas a long terme dépasser plus d'une

fois sur 20 les valeurs données dans le Tableaarsti

Produit Plage de point d'éclair Répétahilité, r
°C °C
Peintures et vemis — 15
Distillats et huiles lubrifiantes neuves 404250 0,029X2
2 X estla moyenne des résultats dessai comparés.

Reproductibilité R
La difféerence entre deux résultats d'esagjues et indépendants, obtenus par des opérateurs

différents travaillant dans des laboratoires défés sur des produits réputés identiques, en
appliguant correctement et normalement la méthdeiesai, ne devrait pas a long terme dépasser

plus d'une fois sur 20 les valeurs données datableau suivant :
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Produit Plage de point d'éclair Reproductibilité, i
° °c
Peintures et vemnis — —
Distillats et huiles lubrifiantes neuves 404250 0071X*®
# X estla moyenne des résultats d'essai comparés.

Généralité sur la validation des méthodes d’analyse

Définition de la validation
Objectifs: avoir une méthode juste (sans biais) et corma#ia fidélité (répétabilité et
reproductibilité)
Moyens :estimation puis élimination du biais de la méthode
La norme ISO/CEI 17025 définit la validatioomme étant « la confirmation par examen et
fourniture de preuves réelles que les exigencesicpi@res d'un usage projeté donné sont
remplies ».
Une validation n’est pas une opération qoe Effectue une seule fois, plus les conséquences

d’un résultat sont importantes, plus la rigueutadealidation doit étre poussée

Notion statistique

a. La moyenne :

La moyenne ou la moyenne arithmétigdest la quantité obtenue en divisant la somme des

résultats individuels de différentes prises pardmbre de mesures effectuées :

> %
Y — =1

X =

n

b. La variance

La variance est égale a la moyenne degeses écarts a la moyenne, la variance est déduit

de la relation suivante
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Ecart type de I'échantillon, qui est unesore de précision est égale a la racine carréa de |

variance.

Criteres de la validation

a. Généralités et définition
L’environnement actuel des entreprises esteeutres, constitue :
v De clients de plus en plus exigeants
v' D’un besoin de services associés de plus en plpsriant
v" D’une concurrence de plus en plus forte
v" D’un marché de plus en plus international
v" D’un contexte économique de plus en plus incertain

Pour s’adapter a cette évolution, I'entiemoderne dispose d’'une arme : la qualité.

La qualité peut étre définie comme l'addouramaximum entre les besoins du client et le
produit proposé en matiére de couts, de performahce délais. Pour obtenir la qualité, il faut
donc :

v Bien détecter les besoins du client et s’assurédrajaxprimé toutes ses exigences.

v' Toujours avoir a I'esprit la capacité de I'entrgpra fournir le produit commandé en termes
de cout, de performance et de délai.

v' Mesurer la satisfaction des clients, analyser etlianer le fonctionnement de I'entreprise et

ses prestations, dés que nécessaires.

Pour étre sdr que la qualité demandéefésttive, I'assurance qualité permet de fourmis d
preuves objectives que le produit ou service satisti peut satisfaire les besoins du client.

La validation de méthode est ainsi unmmosante essentielle des mesures gqu’un laboratoire
devrait mettre en ceuvre pour lui permettre de gredies données analytiques fiables.

Une validation dépend a des critereg éats toujours en fonction de celui-ci. Par exeenpl

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 FST FES

v Valider un protocole de production : on vérifie gies étapes d'un protocole sont bien

effectuées lors de la production d’un objet.

v/ Valider un travail : on vérifie la cohérence duvai, on regarde s'il ne comporte pas
d’erreurs, d’oublis, etc.

v' Valider une méthode d’analyse : on vérifie que léthnde est fidéle, juste, sensible,

spécifique et sélective.

Les critéres de validation les plus souvenscsnt :
v’ Sélectivité, spécificité
v Justesse
v fidélité
v’ linéarité
v' sensibilité

v' limite de détection, limite de quantification.

Avant d’étre validé, une méthode d’analysé dobir une démarche de validation comportant
plusieurs étapes, ci-aprés on propose une repad@entésumée de ces étapes dans la figure ci-

dessous :
[ Validation de la méthode ]
A 4
[ Définition du domaine d’application ]
[ Détermination pratique de la justesse et la fidélit }

NON ou

Critéres de

validation

[ Méthode non validée »| Méthode validée

Les critéres pouvant étre appliquéssda cas de notre méthode danalyse sont
- la fidélité

- la justesse
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b. La fidelité

La fidélité est I'étroitesse de I'accord enkes résultats d’essais indépendants obtenusd#asns
conditions bien établies.
La notion de fidélité d’'une méthode compaiteix aspects la répétabilité et la reproductéilit

<> Répétabilité : c’est la fidélité dans des conditions de répiétéb

Les conditions de répétabilité lorsque lesumes sont faites :
- Par le méme opérateur

- Par le méme laboratoire

- Par le méme matériel

- Par la méme méthode

- Sur des échantillons identiques

- Pendant un court intervalle de temps

X Reproductibilité : c’est la fidélité dans des conditions de reproithilité

Si au moins un des éléments cités précédemroeahge, on parle de conditions de
reproductibilité
X Limite de répétabilité (r)

L’écart maximum au niveau de confiance 958tseedeux résultats obtenus pour une méme
méthode, par un méme opérateur travaillant sur &men échantillon en utilisant le méme
appareillage dans un délai court (condition de tedplte)

r= k\/ESr

X Limite de reproductibilité

L’écart maximum au niveau de confiance 98itse deux résultats obtenus sur un échantillon
commun par deux opérateurs ou deux laboratoiré&relifts (condition de reproductibilité)
R=k+/2S,
Remarque :
Comme N (nombre total de mesures est géméealiegrand, pour un niveau de confiance 95 %
on prend pour K la valeur arrondie de studgnrtd~ 2

r = 2835, R= 2835,

X Métrologie d’'une étude de la fidélité :

Pour évaluer la fidélité de notre méthodaléder, on a procédé comme suit :
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1) On a demandé a 4 opérateurs de realiser le mémédraode répétitions sur
I'échantillon
2) On a calculé la moyenne et I'écart type pour chaguie de mesure
3) On a vérifié la présence des points aberrantsiksant la loi de GRUBBS
4) On a veérifié ’lhomogénéité des variances en utilisa loi de COCHRAN
5) On a calculé I'écart type et la limite de répéiabil
6) on a calculé I'écart type et la limite de reprochitté
7) apres le calcule de la limite de répétabilité etinasite de reproductibilité on a

compare les résultats obtenus avec les résultatgédgar la méthode

c. lajustesse

Selon la norme ISO 5725, la justesse faiéregfce a I'étroitesse de I'accord entre la
moyenne arithmétique d’'un grand nombre de résulfatssai et la vraie valeur ou la valeur de
référence acceptée.

Pour évaluer la justesse on applique undeeSTUDENT.

Les tests statistiques

a. Testde STUDENT

+« Principe
La loi de STUDENT est notamment utilisé&ipla comparaison d’une variable (moyenne) a aew de

référence donnée (A)
% Démarche
X-A
On calcule Tobs : Tops = 7
Jn

Aprées on compare Tobs avec Tcrit lue darialble de STUDENT pour un risqueet pour un degré de libergé
qui égale a n-1
% Regle de décision
Si Tobs < Tcrit : la différence entre la moge des mesures et la valeur standard n’est paificagive.
Si Tobs > Tcrit : la différence entre la mogerdes mesures et la valeur standard est siginiécat

b. Test de COCHRAN
X Principe

C’est un test utilisable pour détecter 'h@@néité des variances et il nous permet de
détecter la variance aberrante ou suspecte.
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o Démarche

On demande a chaque opérateur de réaliseéhneenrmombre de répétitions sur I'échantillon
aprés la moyenne et la variancé) (Sour chaque opérateur et on calcule Jg 8vec :

2
C. = S max
obs ~ p
2
2.5
=1

Ensuite, on va compareg,ca Git lue dans la table de COCHRAN pour un risguet pour
un nombre de répétitions « n » et pour un nomhopétateurs « P ».

X/

X Régle de décision :

Si Gops < Cerit : les variances sont de méme ordre de grandeur.
Si Gops™> Cerit - la variance maximum est significativement plusngle que les autres.

C. Test de GRUBBS

K/

X Principe
Utilisable pour déterminer la présence d'waleur aberrante c.-a-d une valeur qui differe de
facon significative de la tendance globale deseautibservations pour un ensemble de données
ayant des caractéristigues communes.
< Démarche
Tout d'abord, on classe les résultats dfagen croissante aprés on va vérifier si la valeur

minimal et maximal sont aberrantes en calculanet3ab :

G, = X = Xoin Et G, = Xoax = X
S S
X = la moyenne de toutes les données.
S='écart type
Apres on lit les valeurs critiques dansalale du test de GRUBBS simple pour n mesures au
risquea
X Reégle de décision
Si I'un des rapports est supérieur a laewallue dans la table au risque la valeur
correspondante est considérée comme aberrante.

Etude pratique :

On a demandé a 4 opérateurs d’effectuer Jitips sur le méme échantillon et on a obtenu les
résultats suivants :
Tableau 6 : les résultats trouvés par les 4 opéraies sur le méme échantillon
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Opérateurs

Température

(°C)

ni

ni

Moyenne

Ecart type

Variance

ni(y, -Y)

(ni-1).5i2

65

64

65

65

64

25

64,6

0,54772256

0,3

0,6125

1,2

65

65

66

65

64

25

65

0,70710678

0,5

0,0125

66

65

65

66

65

25

65,4

0,54772256

0,3

1,0125

1,2

65

65

65

64

65

25

64,8

0,4472136

0,2

0,1125

0,8

64,95

20

100

64,95

0,34156503

1,3

1,75

5,2

<l

<l

S()

(V)

SCEd

SCEr

Traitement des valeurs aberrantes
Pour ce traitement on a utilisé le test de GBBBelon le tableau suivant.

Test de GRUBBS

Test des moyennes Ne Gerit (5%, 4)
max 65,4 1,3174651 1,481
min 64,6 1,02469508
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test des valeurs suspeci€&s Geri (5%, 5)

max 66 1,41421356 1,715

min 64 1,41421356
Interprétation

Dans le test des moyennes, on constateegugelux rapports calculés sont inférieursa IGe
dans la table de GRUBBS avec un risgquede 5% donc la moyenne maximale et la moyenne
minimale ne sont pas aberrantes.

Dans le test des valeurs suspectes, on terwgie les deux rapports calculés sont inférieurs a
G.it lue dans la table de GRUBBS avec un risgude 5% donc la valeur maximal et la valeur

minimal ne sont pas aberrantes.

Test d’homogénéité de variance
Pour étudier ’lhomogénéité des variancesaartilisé le test de COCHRAN selon le tableau

suivant :

Somme des variances/ariance max Gbs Valeur critique a 5%

1,3 0,5 0,385 0,629
Interprétation

On a Gys (0,385) est inférieur a & lue dans la table de COCHRAN avec un risque 5%

(0,629) donc les variances sont homogenes.

Répétabilité et reproductibilité de la méthode
a. Reépétabilite

Apres vérification de ’homogénéité des vaces, on a évalué I'écart type de répétabiljigt S

Sr= SCEr
V\N-P

- SCEr est la somme des carrées des écarts dabiipét

la limite de répétabilité (r):

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 FST FES

p
SCEr=> (ni-1)*?

i=1
- N est le nombre total de mesures.

- P est le nombre d’opérateurs

r=2,83*Sr

Variance ($) t (95%) Seuil de répétabilité

Répétabilité 0,33 2,000 1,61

b. Reproductibilité

Apres I'évaluation de I'écart type et laibele répétabilité, on a évalué I'écart type esdeiil

de reproductibilité :
S:=S+S  Avec a:‘/Sd;Sf et S, = %

SCE, = ini(yi -9)?

() est le nombre de répétition pour chaque opérateur

La limite de reproductibilité : R=2,83%S

n Sd2 S|_2 SR2
Reproductibilité 5 0,58 0,05 0,38
T (95%,) Seuil de reproductibilité
2 1,74
Interprétation
Calculé Selon la Norme
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Seuil de Répétabilité 1,61 1,88

Seuil de Reproductibilité 1,74 4,61

- On constate que le seuil de répétabilitéuta@lest inférieur a celui indiqué par la
norme donc la méthode est répétable.

- On constate aussi que le seuil de reprodlit#ibdalculé est inférieur a celui
indiqué par la norme donc la méthode est reproolecti

Donc on peut conclure que la méthode est fidele.

La justesse
Pour évaluer la justesse de notre méthodea appliqué le test de STUDENT selon la

procédure suivante :
On a mesuré le point d’éclair d'un matédelréférence qui a un point d’éclair de 68°C et

on a obtenu les résultats suivants :

Essais 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1( moyenrg

Température 68 | 68 | 67 | 69 | 68| 69| 67| 68 69 68 68,1 0,74
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Aprées on a calculé lgpylet on I'a comparé avec,f lue dans la table de STUDENT  pour
un risquen et pour un degré de liberéqui est égale a n-1

Tons = XA _loed_
obs S 0,74 '
W s
(0,05 oF 2,26

Interprétation
On a Jus < Tt : la différence entre la moyenne des mesures eliur standard n’est pas
significative donc la méthode est juste.
Conclusion
D’apreés la validation de la méthode point d'@&{RM) on a constaté que la méthode est fidele et
juste ce qui prouve gue cette méthode correspdndage pour lequel elle est prévue

I /.
Ce travail au sein de la SAMIR a été effectué corsmk:
La premiere étape a porté sur I'optimisation deditdsl pour I'amélioration de la
conductivité du JET Al. Dans cette partie, nousnauvoaité un probleme qui est basé

sur I'obtention d’'une faible conductivité du JET A&h ajoutant une grande quantité

d’additif et apres le traitement de ce problemejsnavons proposeé trois solutions qui
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nous ont donné, apres la vérification, de bonsltasuqui répondent a la norme ainsi

gue I'exigence de la société
Ces solutions sont :
* L’ajout de 3,51 de STADIS selon le plan d’exgértes et le suivie pendant le mois
de Février
» La purge de I'eau avant I'injection de 'additif.
» L'utilisation des fioles pour mesurer de facogqse I'additif.

La deuxiéme partie consiste a effectuee walidation de la méthode point
d’éclair (PM) pour accréditation du laboratoireldeSAMIR ISO CEI 17025. Apres le
calcule de la répétabilité et la reproductibiligéld méthode, ainsi que la justesse, nous
avons trouvé que la méethode est fidele et justequieprouve que cette méthode

correspond a l'usage pour lequel elle est prévue.

3 [ [

[0M0 et

+» Données internes SAMIR.
% NF ISO 5725-2 Décembre 1994 diffusé par AFNOR
“* NF EN ISO 2719 Mai 2003 diffusé par AFNOR : Détaration de

point d’éclair.
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