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Résumé

Leader sur le marché marocain au niveau du secgualimentaire en production sucriére, la
COSUMAR vise a conserver et consolider sa position.

Pour atteindre ce but, la COSUMAR a adopté unetigoé d’amélioration continue par son
engagement dans une démarche qualité en se baséeg standards internationaux, en I'occurrence :

# L’accréditation du laboratoire selon la nor®0 17025(prescriptions générales concernant
la compétence des laboratoires d’'étalonnages ssa® qui vise principalement a accroitre la
satisfaction envers ses clients.

# Pour répondre aux exigences de cette présente ntertaboratoire doit disposer d’un plan
d’échantillonnage basé sur des méthodes statistigpigropriées afin de maitriser la variation
des processus, d’'améliorer ses performances etnwat d’'assurer la validité des résultats
des essais.

Pour cela, mon projet de fin d’étude porte farrmise en place des plans d’échantillonnage
représentatifs des populations étudiées au caupatessus de fabrication, au niveau detdéion
d'épuration et la station de cristallisation récemment implanté&TG2. Tout en suivant un
ensemble d’'étapes en accord avec les principesadeoime francaiséNF-X06 023 des plans
d’échantillonnage par mesure.

Dans ce rapport, nous avons essayé de donnegrearches et les étapes poursuivies pour la mise en
ceuvre de ces plans de contréle.

L'instauration de ces plans était d’'une grandpartance pour la societé. Nous avons pu assurer la
représentativité des échantillons, détecter legogssles produits non conformes et enfin suivre la
marche du procédé de fabrication pour contrbledésaation et sa dérive, tout en se basant sur les
cartes de contrbles par mesure mises en ceuvres.

Mots clés: Qualité, norme, plans d’échantillonnage par mesuregartes de controles.
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Notation
X : Caractére mesurée

X : Résultat d'une mesure X sur un lo

X : Moyenne des valeurs indivitkged'un échantillon issu d’un lot

X : Moyenne des valeurs individuelles de I'échantilttanlot

Xmax : Valeur maximale de la moyenne d’un échantilloord@acceptation d’'un lot

Xomin : Valeur minimale de la moyenne d’un échantillon péacceptation d’'un lot

c : Ecart —type intra-lot inconnu

S . Estimation de I'écart-type inttat inconnu

S; : Estimation de I'écart-type intra-lot inconnu du dof »

S max : Estimation de la valeur acceptable de I'écart-typéthode « s », tolérances
séparées

ETME : Estimation de I'écart-type maximale debantillons, méthodea«», tolérances
Combinées.

O max : Valeur maximale de la production, méthode « tolérance séparées

ETMP . Ecart-type maximale de la productionthoée « «, tolérances combinées

T, : Tolérance supérieure de X en vailedividuelle

T, . Tolérance inferieur de X en valeur individuelle

NQA : Niveau de qualité acceptable

n . Effectif d’échantillon

Ds : Rapport de discrimination

PA : Pourcentage de valeurs non conforfigs ot qu’on a la probabilité A%
d’accepter

K . Constante d’acceptation

Ap . Aptitude spécifique a des tolérance

Qs . Indice de qualité par rapport a Ts

Qi . Indice de qualité par rapport a Ti

Fs Coefficient pour le calcul de TETME, méthodetolérance combinées.
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Introduction

La qualité est un sujet vaste qui fait intervenir beaucoupma#hodes pour la planifier, la
maitriser et surtout, pour I'améliorer.

Depuis toujours lesnéthodes statistiquesde la qualité occupent une place centrale et
importante dans l'ensemble des moyens dont disjg®®ncepteur et le producteur pour
assurer et améliorer la qualité de ses produgsmices. Plusieurs méthodes statistiques ont été
congues et développées a l'origine pour compreladgealité des fabrications. En particulier,
les cartes de contrble et les plans d'inspectiofotdepar échantillonnage furent développés
dans les années 1920- 45 en réponse a des bgséaifigsies de maitrise de la qualité.
L'utilisation de ces techniques pour conduire uncpssus de fabrication permet :

e de prévenir les effets de déréglages au lieu de les subir et de trier la production a
postériori;

e d’éviter le controle a 100 % (controle de toutes les unités produites) ;

e de rationaliser les plans d’échantillonnage (nombre et fréquence des contrdles) plutot
gue de les choisir « par expérience » (souvent a l'inspiration).

Conscient de I'importance de I'échantillonnagejdkoratoire de la raffinerie nous a confié
limplantation des plans d’échantillonnage basésdes tests statistiques et des méthodes
normatives plus conformes, pour compléter la pattchantillonnage qui manque au niveau
de l'accréditation. A savoir que le laboratoir@xploitation de la COSUMAR est accrédité
selon la norme ISO 17 025.
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Notre formation en ingénierie Industrielle Agrieatt Alimentaire nous a permis d’avoir un
bagage théorique et pratique qui touche plusisgpésialités dans le milieu professionnel. On
peut dire que c’est la matiere premiére de basenque avons essayeé de la faconner durant ce
stage professionnel.

Ainsi pour lintroduction du controle statistiqws cours de fabrication, en prenant comme
base les résultats d’analyse apres l'instauratesnplans d’échantillonnage adéquats au niveau
des différentes stations (épuration et STG 2) énessité un passage par deux stades :

(a) 'analyse statistique préliminaire de la fabrioati
(b) le choix des plans d’échantillonnage et leurdiegions.

Pour cela, notre étude a été répartie en quaadiep. La premiéere traite une présentation
générale de la COSUMAR et particulierement la naffie de CASABLANCA. La deuxieme
concerne I'étude des différentes étapes de rafimagsucre. On a consacré la troisieme partie
pour une étude bibliographique des plans d’échHantibge, mettant I'accent sur le plan de
contrble par mesure. Finalement, la derniére pasieune partie pratigue, au niveau de
laquelle I'exposition des démarches et les résultg I'étude étaient les plus exaustifs
possibles.

11
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I-Présentation de la COSUMAR

COSUMAR «CompagnieSucriere Marocaine et deRaffinage », filiale du Groupe ONA
« Omnium Nord Africain », est une société anonyme Leader sur le marci@nahtlu sucre.
Elle comporte laraffinerie de Casablanca la sucrerie de Sidi Bennouret le centre de

conditionnement de Zemamraayant comme métiers principales :

* Extraction du sucre a partir des plantes sucriéres
* Raffinage du sucre brut.
* Conditionnement du sucre.

1. Historique de la COSUMAR
= Fondée en avril 1929, sous le sigle « COSUMA x, lpacompagnie sucriere de SAINT
LOUIS (MARSEILLE), la compagnie sucriere marocaifig créée pour une capacité de
production de 100 tonnes de sucre par jour. Ellpreduit actuellement 2700 tonnes par jour.

= En 1967, I'Etat marocain devient actionnaire a S5@%capital de COSUMA d’oul le nom
COSUMAR.

= En 1985, prise de controle du capital COSUMAR gaGroupe ONA et introduction en
Bourse.

= En 1993, COSUMAR integre, par fusion, les sucredie@emamra et de Sidi Bennour.
= En 2005, COSUMAR acquiert 4 sucreries : SURAC, SUSHCRAFOR & SUNABEL.

2. Données générales

» Production annuelle : avec la commercialisation d'un tonnage de 600000e® par
an, la COSUMAR contribue a la satisfaction d'enviit0% des besoins du marché
national.

» Sources énergétiques la vapeur d’échappement produite au niveau de tarale
thermique, portée a haute pression fait tournsitaidines alternateurs a grande vitesse
et produisant ainsi une quantité importante d’éeegtectrique.

» Les produits : le sucre raffiné de la COSUMAR est présenté sousrgkes formes
pour la vente :

* Pains de sucres de 2Kg en cartons de 20 et 24kg.
* Sucre en lingots en boites de 1 kg ou en fardeaux de 5kg.
e Sucre granulé en sachets de 1ou 2kg ou en sacs de 50kg.

» Les sous produits :0n trouve :

e Bagasse : environ 60000 tonnes/an.
* La mélasse : 48000 tonnes/an.

12




PLANS D’ECHANTILONNAGE

> Les projets de la COSUMAR

La politique évolutive de la COSUMAR Ilui a permie dancer un vaste programme
INDIMAGE « Intégration, Développementlndustriel et Mise a Niveau Globale » dés
I'acquisition des sucreries nationales.
Les projets de modernisation concernent toutesstesétés du Groupe, en citant comme
exemple :
Projet de mise a niveau et extension de la raffiner de Casablanca une production de
3 000 T/J. Produire deux qualités de sucre blanc :

+* Produit de base a 45 Ul (unité ICUMSA), destinée au consommateur.

+* Produit spécial a 20 Ul (destinée aux industriels et produits a valeur ajoutée).

+ Installer des silos de stockage de sucre en vrac pour découpler la production du

Conditionnement.
¢  Etat d’avancement:

e Atelier livré et mis en exploitation: STG2 comprenant le processus de
(cristallisation, condensation, séchage et Refroidissement de sucre).
e Ateliers en cours de montage : deux silos de Stockage de sucre blanc en vrac :
= Silo de 10 000 T pour produit de base 45 Ul.
= Silo de 3500 T pour produit spécial 20 Ul.

3. Présentation de la raffinerie de CASABLANCA
La raffinerie de sucre de Casablanca effectue degiians environ le raffinage du sucre brut
de canne. Jusqu'ici, elle transformait environ 230D de sucre brut de canne soit en pains de
sucre (environ 55 % de la production) soit en suaffiné (environ 45 %).
3.1. Fiche d’identité

Raison Social Raffinerie de COSUMAR

Directeur Geénéral : M. Moned FIKRAT

Adresse siege Rue EL Mouatamid ibnou Abbad B.P.30§8
Roches-Noires Casablanca. Maroc

Capital social 194105.700 de dirhams

Nature juridique . |é anonyme

Téléphone 12222) 67 83 83

Fax 1212 (22) 2410 71

Site web . Www.cosumar-ona.com

13




PLANS D’ECHANTILONNAGE

[ PRESIDENT DIRECTEUR GENERAL ]

f Direction des ]

l filiales

( Directeur Général )

Directeur Général Directeur Général Adjoint
Adjoint Finance et section

Direction des Direction des RH Direction des Direction
achats Information commerciale

Laboratoire Bureau de contréle industriel et de Directeur Directeur d’exploitation et
gestion de production et d’énergie Maintenance d’énergie

Figure 1: Organigramme de I’organisation hiérarchique de la raffinerie de CASABLANCA
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4. Présentation du service laboratoire

4.1. Role et importance du laboratoire

Le laboratoire joue un réle dynamique au sein dsifle en dirigeant plusieurs paramétres
rentrant dans la production pour garantir au clienproduit de qualité.

la COSUMAR a équipé depuis ses premiéres annéesvitéd de son unité de production ,
d’'un service laboratoire en vue d’'un contréle uggux.

L’activité de contrbéle s’effectue soit de manierieecte et touche les différentes étapes du
raffinage allant du sucre brut jusqu’au sucre n@ffien passant par les produits intermédiaires
(sirop, commune, masse cuite etc.....) soit de manngelirecte exercant sur d’autres produits
dont la non conformité aux exigences peut avoirrdpsrcussions sur le produit fini tel que
'eau et la chaux, ou encore sur I'hygiene tel tpgeproduits de désinfection. Ce contréle
s’exerce également sur tous les produits fournia £OSUMAR et ce dans un but de
s’assurer de leur correspondance aux conditioretgiyks dans le contrat.

4.2. Analyses effectuées

Afin de suivre la qualité du sucre dans ses diffeas étapes de transformations, le
laboratoire est amené a faire un certain nombneatiygaes qui concernent le sucre brut pour
prévoir la qualité du sucre blanc qu’il donneradéterminer son prix d’achat, on analyse
notamment : la polarisation, le taux de cendeetalix de réducteurs, la coloration, le pH, le
taux de dextrane, le taux d’amidon et I'humidité.

Les produits intermédiaires sont suivis de preslgs laborantins, ils contrélent ainsi le
brix, le pH, la coloration, la pureté, les cendzete glucose.

Ces produit sont: égout riche d’empattage, masste ad’empattage, commune avant
carbonatation, commune filtrée, commune décoloréeraifinade, raffinade concentrée,
masse cuite, sirop 1, le sucre humide et la melass

» Le sucre raffiné : que ce soit les pains de sunmceaux ou sucre granulé, ils sont tous
sujets a divers contréles qui sont : la coloratlarteneur en Sgles cendres, le glucose,
la pureté, 'humidité, le pH et la granulométrie.
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I-I'activité du
raffinage

Le raffinage est le procédé qui permet d’obtenipaatir du sucre brut, un sucre raffiné au
maximum et une mélasse contenant le maximum d’etésuet le minimum de sucre. Ceci
dans les conditions les plus satisfaisantes, santle plan de I'énergie, de I'emballage, des
autres matieres consommables, que du rendemenicde. s

Le processus de raffinage comprend un certain nomlaopérations (figure 2), que nous

pouvons décrire plus en détail dans ce qui suit.
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1. Stockage de sucre brut

Le sucre brut constitue la matiére premiere deaffinerie, il est stocké dans les gran nds
magasins "silos" dont la capacité est de 78 000e®n .

' Le sucre est transféré vers la station d'affinageega des bandes transporteuses en bassant

i ' par deux servo-balances, un aimant pour élimiremétaux ferreux et un tamis pour |soler

' les grosses impuretés.

' Le sucre brut est constitué des cristaux de sassbanrobes d'un film de sirop contenélnt la

' majorité des impuretés tant au point de vue matiémganiques (acides organiques et

' composés azotés) que matieres minérales. Poureerdes impuretés, on a acces a Iafflhage

\ Ce dernier constitue la premiere étape du raffiagsucre. |

1
1

\

" 2. Affinage ;
Au moment de I'affinage, on procede a I'étape @enpattagequi permet de ramoU4r la
gangue (les impuretés extérieures) entourant leesbeut. Il consiste a mélanger
une quantlte d'égout d' empattage (eaux sucreescre@zy) et de sucre‘orut pour

température de 45 a 50°C.
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Au cours de cette opération, les non-sucres castelans la gangue a une concentration
supérieure a celle de I'égout d'empattage voritsdif dans cet égout.

3. Epuration
L'épuration a pour but d'éliminer les impuretéslises dans le systeme cristallin de sucre
affiné. Cette opération se fait en deux étapes
3.1. Fonte du sucre affiné

C'est la dissolution du sucre affiné afin de défde systéme cristallin pour attaquer ses
impuretes.

Cette opération s'effectue dans des fondoirs audee est mélangé avec les eaux sucrées
sous-saturées qui ne contiennent pas de sels mnéadubles, qui risquent d'augmenter la
concentration de la fonte en cendres. Le siropaderite obtenu est appemmune non
carbonatée ou bien fonte commune.

3.2. Carbonatation
La carbonatation est le procédé de précipitatiorcaibonate de calcium dans la fonte. Ce
précipité est volumineux et gélatineux, il présame grande surface active et permet ainsi
d’absorber les impuretés internes dans les cristaux

La fonte commune est mélangée au lait de chagkiaulage »en teneur de 5g/l environ,
obtenu par la réaction suivante :

CaO + H-O —_— Ca(OH)»
Chaux Eau Lait de chaux

Apres le

chaulage, on procede a l'ajout du gaz carboni@@®, a travers une vanne de régulation
située en haut de la chaudiere, on obtient dorzadootage. Le réle du gaz est de former un
précipité de carbonate de calcium qui permet ddiEso les colorants, suivant les
réactions suivantes:

CO, + H,O e H,CO;s
Gaz carbonique Eau Acide carbonique
Ca(OH)z + H2C03 CaCO 3 + 2H20
Lait de chaux Acide carbonique Carbonate de calcium Eau

Le CQ utilisé provient des chaudieres de la centraleandson utilisation, il passe par un
dépoussiéreur puis subit un lavage a l'eau comirpour le débarrasser des matieres
indésirables.

Pour une bonne carbonatation, on fait entrergadaiere chaudiére 5.6 g/l de lait de chaux,
on doit le faire sortir de la deuxieme chaudierecaune concentration de I'ordre de 0.05 a
0.1 g/l et de la troisieme avec 0 g/l sous un ptieeB.3 et 8.4.

> >
>

= " r—-—= 1 1@ - -=-=-=== 1

mE ! mE ! mE '

Lait de : : +

chaux | I |
! . || 0054l
: : ' pH=8,:
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______ CO,
Sirop

4. Filtration
La filtration permet I'élimination des précipitésrmés contenus dec _Aaté.
Cette opération s'effectue dans une installatiosixdiltres de typeDiastars contenant 80
poches dont chacune est enveloppée d'une toilaigae passer le sirop seulement, alors que
le carbonate de calcium s'accumule autour de le, ten formant un gateau d'une certaine
épaisseur, qui facilite d'avantage la filtration,abtient donc un sirop limpide, qui est envoyé
vers le bac de la commune filtrée puis vers lesroods de décoloration.

5. Décoloration
Les colorants dans la commune filtrée sont predeiment des Mélanoidines (produits finales
de la réaction de MAILLARD), des produits de dégttémh alcaline des hexoses (PDAH), des

caramels et d’autres complexes. Pour atteindogebtif de la coloration, on utilise souvent la
résine comme adsorbant de ces colorants.

Pour avoir des bonnes conditions de décolorateostdtion de ICOSUMAR renferme deux
sous stations : une comporte trois colonnes échiaegganioniques fortes) reliées en série et
avec un débit d85 m/ h et I'autre sous station est formée de troi®maobs reliées en
paralléle avec un débit 00 nt/ h.

« Chaque colonne est divisée en deux compartimens cwacun contient et deux
types de résines anioniques fortes et inertesédme anionique a pour role d’'éviter
le blocage des crépines (buses).

» L’alimentation des colonnes en sirop se fait du &s le haut. Pendant la phase de
décoloration, la résine se charge en anions diwdes,se sature au cours du temps.
C’est pour cela qu’il est nécessaire d’extraire ilepuretés ainsi retenues par une
régénération de la colonne.

* Lors dela régénération une solution saturée de chlorure de sodium basigumet
de retirer les matieres colorantes qui ont étééemppar les résines au contact avec le
produit final. Un rincage en fin de la phase étienilexcédent en saumure de
régénération

Remarque :
*La commune filtrée passe par deux filtres de séguqui ont pour réle de retenir les traces
de carbonates de sodium échappés a la filtration.

*Le taux de décoloration apporté par le traitemesitde I'ordre de 80 a 90% suivant la nature
du sirop a traiter ainsi que I'age des résines.

6. Evaporation

La claire ou raffinade a la sortie de décoloratiom une pureté de lI'ordre de 99,5% et le
Brix de 65. A ce niveau, la raffinade est préte astalliser, mais il est toutefois intéressant
dans un souci d’économie de calories de la réchaufét de I'évaporer avant de I'envoyer a
la station de cristallisation|[1]

Le réchauffage se fait dans un échangeur- un faiscetubulaire — que lI'on appelle
réchauffeur, dans lequel le fluide chauffant et Ruide froid sont séparés par une surface
d’échange. En se condensant sur la paroi, la vapeede sa chaleur latente de vaporisation
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au fluide froid. La raffinade qui sort de I'évapot#on a un Brix de 70 a 75, et une pureté
supérieure a 99,5%. Elle est préte a étre cristdk. Cette opération se fait dans des Corps
d’Evaporation a Flot Tombant (CEFT).Ces derniersoist alimentés par la vapeur
parvenue du bouilleur.
7. Cristallisation
7.1. Fondements

La cristallisation du sucre est I'opération teclugodue décisive pour extraire le saccharose
contenu en solution dans le jus concentré.
Elle permet de réaliser une excellente séparatioaucre et des non-sucres et la production
d’'une masse cristalline a faible pourcentage dgloomérés et de faux grains.
A la sortie de I'évaporation, la raffinade est@-775 brix .Si on continue de concentrer la
raffinade on arrivera a la saturation, puis a lsawration et des grains vont apparaitre et la
masse se transforme. Elle passe de I'état liquide &tat mi-liquide mi-solide appetgasse
cuite.

7.2. La cuite

Le terme cuite est utilisé en raffinerie pour dasigla cristallisation d’'un sirop (alors que
I'évaporation avait comme objectif la concentrattun sirop et augmenter son brix, la cuite
est une concentration plus poussgg).

Dans l'appareil a cuire, le sirop continue de sparar. Au fur et & mesure de sa
concentration, le sirop s’épaissit, devient visquele moment de formation des cristaux est
conditionné par l'instant ou le sirop atteint umtaan degré de sursaturation.

Industriellement, pour que les cristaux se forndants la cuite, il est indispensable qu’il y ait
une sursaturation notable. On distingue généraleBeanes dans la phase sursatuirée.

* La zone métastable: la plus voisine de la sursaturation, les cristaux existants
s’accroissent mais il ne peut s’en former de nouveaux.

e La zone intermédiaire : il peut se former de nouveaux cristaux, mais seulement en
présence de cristaux existants

* La zone labile : les cristaux existent grossissent et il s’en forme en méme temps de
nouveaux

L’expérience indique le moment propice pour prowarda cristallisation, c'est-a-dire amorcer
le grainage. A COSUMAR ils utilisent le grainager gnsemencement qui se fait par
introduction d’'une quantité importante de petitsstaux de sucre trés pur. Les grains
introduits forment le point de départ de la fotiora des cristaux ; ce sont des germes. Le
sucre introduit doit étre bien sec. Humide, il fenait de petits grumeaux.

7.3. Conduite de la cuite
Une cuite comprend 4 phases principales :

1. Concentration: Apres confection du pied de cuite sous vide, le produit
d’alimentation est entierement dans I'appareil, il est concentré jusqu’a atteindre la
sursaturation a une température donnée.

2. Grainage par ensemencement : Le grainage favorise la formation des grains .On
procede a un ensemencement des cristaux finement broyés dans da I’alcool (éthanol
ou isopropanol), c’est a dire on introduit un nombre connu de germes pour obtenir
en fin de cuisson le nombre correspondant de cristaux.
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3. Montée de la cuite: Apres ensemencement, on alimente en raffinade concentrée,
sirop ou égouts "appareil a cuire progressivement tout en maintenant la sursaturation
constante. Les cristaux grossissent, on obtient un mélange de cristaux et eau-mere.

4. Serrage de la cuite: On arréte l'alimentation en raffinade. On augmente Ia
concentration jusqu’a atteindre un certain brix par évaporation d’eau .La cuisson se fais
sous vide de 500 a 600 mm Hg a température constante 80 a 82 C. A la fin de cette
phase, la teneur en cristaux est élevée a I'ordre de 40 a 60 %. Quand la cuite est serrée
au maximum, on la lache on cassant le vide et on ouvre la vanne de vidange de
I’appareil vers les malaxeurs.

7.4. Malaxage

Le malaxage est une opération qui consiste a go@edant un certain temps la masse cuite
sortie des appareils a cuire, avant de la turbietegui a pour but de compléter la formation
des cristaux et de pousser I'épuisement de |'eae. e

La masse cuite, apres son passage au malaxage, est envoyée au turbinage afin de séparer le

sucre de I'égout.

7.5. Turbinage

Le cycle du turbinage se caractérise par une ssiore d’opérations permettant une
séparation de la phase liquide (égout) et dbdse solide (sucre affiné).
Lors du travail des égouts successifs, au fur et a mesure qu’il y a cuisson, malaxage,

turbinage, la pureté diminue. Cette diminution est consécutive de I'’épuisement en sucre.

A COSUMAR la station de cristallisation STG2 comporte un systéme de cristallisation en
continue, implanté récemment (VKT le sigle est formé a partir des premiéres lettres de
Verdampfungs-Kristallisations Turm, terme allemand dont la traduction est « tour de
cristallisation par évaporation »), relier avec un systeme de cristallisation en discontinus
comprenant plusieurs jets (Un jet est un ensemble constitué par: Une cristallisation / un
malaxage/ un essorage). (Voir figure 4)

Aprés le turbinage on obtient un sucre humide qai subir d'autres transformations
technologiques, a savoir :

» Séchage
Dans un sécheur tambour, le sucre est séché @& aantrant par rapport a I'air de séchage.Le
sucre séché doit encore recevoir un traitemenefteidissement dans un refroidisseur a lit
fluidisé.

> Refroidissement
A l'intérieur du refroidisseur, le sucre est fligdia I'aide de I'air de refroidissement, ainsi au
moyen des plaques tubulaires intégrées refromheseau.
Apres, le produit final se dirige pour alimentes tifferentes stations de conditionnement.

8. Le conditionnement
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* Conditionnement pains de sucre : le sucre humidifié est coulé dans des moules
coniques. On obtient des pains de sucre, qui sont démoulés (lochage), séchés
(étuvage), puis mis au poids commercial (fraisage) habillés et mis en sacs.

e Conditionnement en morceaux: le sucre humide est comprimé dans des mouleuses,
en donnant des lingots de sucre, qui sont ensuite étuvés.

* Conditionnement en sucre granulé :

Le sucre sorti du refroidisseur est ensaché dars sbes c2 kg ou de 50 Kkg.

Figure 4: Produits finis de la raffinerie COSUMAR
CASABLANCA
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SCHEMA DE RAFFINAGE DE COSUMAR CASABLANCA
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Figure 5: Schéma du raffinage du sucre de = COSUMAR CASABLANCA

22



PLANS D’ECHANTILONNAGE

|- Plans d’échantillonnage
1. Introduction

L'utilisation de l'inspection par échantillonnagst éraditionnellement employée en cours de
réception des marchandises. Elle est aussi empleyésours de fabrication a l'usine. Les
arguments en faveur de cette pratique :

* Quand le produit est assujetti a un test destruéchantillonnage est de toute évidence
absolument essentiel.

* La production des mélanges homogénes dans lindualimentaire ou dans lindustrie
chimique favorise le prélevement d’échantillonsmpagrifier les propriétés du produit.

* En certaines circonstances l'inspection par éilammage est un moyen tout indiqué pour
protéger le client. Par exemple, lorsque la livoaislu produit est retardée ou se fait dans des
conditions de transport inférieures aux standdb#gsméme, lorsque le produit est exposé a
des conditions environnementales hasardeuses poac@gérer sa détérioration.

» L’échantillonnage peut s’avérer une méthode gm¢e pour évaluer les fournisseurs dans
un programme de certification. Cette activité pdratiétablir la performance historique de
qualité du fournisseur.

* L'inspection par échantillonnage peut étre emgdogans des activités d'audit qualité, en
particulier pour des évaluations spontanées dadét§ d'un produit.

Tous ces arguments poussent les industriels a adopter une méthode d’échantillonnage
adéquate tout en assurant I’efficacité et bien évidement le coiit de contréle.

Mais comment définir un plan d’échantillonnage, quelles sont ces principaux objectifs et
quelles sont les exigences normatifs au niveau du laboratoire d’analyse ?

2. Définition et objectifs d’'un plan d’échantillonnage

L’échantillonnage est une procédure définie pand#lg une partie d’'une substance, matériau
ou produit, est prélevée pour fournir, a des firssshis ou d’'étalonnage, un échantillon
représentatif de la totalité&]
On distingue trois types distincts d’objectifs lgue I'on veut effectuer des prélevements dans
une population donnée :
1- Connaissance du niveau moyen de la qualité et da dispersion :
L’expérimentateur souhaite dans ce cas disposeledvaluation de la qualité moyenne et de
la dispersion d’'un ensemble défini d’objets proslidans des conditions déterminées. Les
éléments déterminants du choix de I'échantillonndges ce cas, sont :
e Les dispersions désirées sur le résultat (exprimées par exemple en termes
d’intervalle de confiance a 95 ou 99,7 %).
e La dispersion de la méthode de mesure (supposée connue).
e L’hétérogénéité de la population a évaluer (en général non connue).
* Le nombre d’individus a prélever.
e Le résultat de [I'échantillonnage se traduit par un encadrement de Ila
valeur « vraie » de la moyenne et de la dispersion.
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2- Suivi de la production en cours de fabrication

L’objectif de I'échantillonnage est de vérifier egla production en cours est conforme a des
normes préétablies de qualité. Le résultat de éigtthonnage se traduira éventuellement par
une action ou un réglage de la production par fafeeir, dans le cas ou celui ci mettrait en
évidence un écart significatif par rapport a laevisée.

L’échantillonnage et les regles d’interventions kuprocessus doivent étre menés de fagon
a:
e minimiser les interventions inutiles : régler le processus alors que ce n’était pas
nécessaire.
e minimiser le taux de production non conforme ; ne pas régler le processus alors que
celui-ci a dérivé.
3- Accéptation ou refus d’un lot de production:
L’objectif de I'échantillonnage est de permettre mtendre la décision d’accéptation ou de

refus d'un lot bien déterminé de produit. Cetteisiéa doit étre prise en tenant compte de
deux risques :

e Lerisque client (B) : accépter un lot alors que celui-ci est non conforme au niveau de
la qualité spécifiée.

¢ Le risque fournisseur(a): refuser un lot alors que celui-ci est conforme aux
spécifications.

L’échantillonnage concerne différents aspects deelation fournisseur-client (ce dernier
étant interne ou externe), comme par exemple :
e la réception d’'un lot de matiéres premiéres qui seront mises en ceuvre dans une
fabrication.
¢ |'accéptation d’unités intermédiaires fabriquées a un stade du processus, avant leur
incorporation au cours du stade suivant.
* |’accéptation d’une fabrication avant expédition.
e laréception d’une fabrication par le client externe.

3. Types de plans d’échantillonnage

Il existe deux types de plans de contréle :

¢ Le controle de la proportion d’individus non conformes par comptage (ou contrdle
par attribut) : Une ou plusieurs caractéristiques de type qualitatif sont controlées sur
chaque individu dans le but de le classer conforme ou non conforme suivant certains
critéres. La décision est prise d’apres le nombre d’individus non conformes trouvés
dans le (ou les) échantillons prélevés.

¢ le contrdle de la proportion d’individus non conformes par mesurage (controle par
mesure) : Une caractéristique est mesurée sur chaque individu d’un échantillon et Ia
décision est prise en fonction de la moyenne et de la dispersion de la caractéristique
calculée sur I'ensemble des individus prélevés.
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4. Exigences normatives de plans d’échantillonnage

Selon la norme NF EN ISO CEI 17025: Cette normendéfes exigences générales
permettant de connaitre un laboratoire d’essaig’étalonnage comme compétant et fiable,
afin de faciliter son accréditation, d’établir landiance entre les laboratoires et de favoriser
les échanges internationau|
a) Le laboratoire doit disposer d’un plan d’échantillonnage et de procédure
d’échantillonnage lorsqu’il procéde a I'’échantillonnage de substances, de produits
destinés a des essais. Le plan d’échantillonnage ainsi que la procédure
d’échantillonnage doivent étre disponibles sur les lieux ou I’échantillonnage est
effectué : les plans de controles doivent se baser sur des méthodes statistiques
appropriées. Le procédé d’échantillonnage doit tenir compte des facteurs qu’il
convient de maitriser afin d’assurer la validité des résultats d’essai.

b) Le laboratoire doit avoir des procédures d’enregistrement des données
pertinentes et des opérations se rapportant a I’échantillonnage qui fait partie des
travaux d’éssai ou d’étalonnage entrepris. Ces enregistrements doivent
notamment indiquer la procédure d’échantillonnage utilisée, I'identification des
échantillonneurs, les conditions ambiantes (s’il ya lieu) et les diagrammes ou
autres moyens équivalents permettent d’identifier le lieu d’échantillonnage et
s'il ya lieu, les statistiques sur lesquelles s’appuient les procédures
d’échantillonnage.

Au niveau du laboratoire de la raffinerie, le plan d’échantillonnage qu’il faut établir est un
plan de controle par mesure. Puisque tous les caractéres sont quantificatifs et nécessitant
pour leurs mesures des analyses et des essais. Mais a quoi consiste ce plan de contréle ?

5. Présentation des plans d’échantillonnage par mesure selon la norme
NF X 06-023
5.1. Domaine d’application

La norme est applicable pour tout caractere con&dbkur la méme unité, lorsque les
conditions suivantes sont remplies :

a) Le caractére X est une grandeur continue mesurable ; le résultat de la mesure et
désigné par X. la dispersion des résultats de mesure comprend donc la dispersion
réelle des unités contrélées et la dispersion due a 'opération de mesure.

b) Le caractére est distribué suivant une loi normale ou voisine d’une loi normale.

c) Il existe une ou deux tolérances permettant de classer chaque unité en
« conforme » ou « non conforme ». [7]

5.2. Efficacité d’un plan d’échantillonnage

Pour caractériser I'efficacité d’un plan d’échantillonnage, on choisit le plus souvent les
niveaux de qualité « particuliers » suivants, exprimés en pourcentage d’unités estimées
non conformes :
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e Niveau de qualité pour lequel la probabilité d’accéptation est de 95% : ce niveau de
qualité, noté pgs, correspond a un risque a de 5% de refuser un lot qui devrait étre
accepté (risque fournisseur).

* Niveau de qualité pour lequel la probabilité d’accéptation n’est que de 10% : il est
noté p;o et correspond a un risque 8 de 10 % d’accépter un lot qui devrait étre
refusé (risque client).

e La distinction entre lots acceptables et lots inaccéptables est mesurée par le
rapport de discrimination DS :

P10
~ P95

Cette discrimination est d’autant meilleure que DS est petite.

DS

e Niveau de qualité Pso pour lequel la probabilité d’acceptation est de 50% : ce niveau
de qualité indique le pourcentage d’unités estimées non conformes qui conduit en
moyenne une foi sur deux au rejet du lot et une fois sur deux a son acceptation. [8]

5.3. Niveau de qualité acceptable NQA
Dans I’esprit de la norme internationale ISO 3534-2, le NQA est le pourcentage d’unité non
conformes qui ne doit pas étre dépassé pour qu’une production, contrélée sur une série de
lots, puisse étre considérée, en moyenne, comme satisfaisante.
Les plans donnés dans cette norme comportent une sélection de « NQA recommandées ».

[9]

5.4. Tolérances « séparées » et tolérances « combinées » [10]

a. Deux tolérances (inférieure Ti, et supérieurs Ts) sont considérées comme « séparées »
si le critére de qualité choisi (par exemple le NQA) s’applique indépendamment a
chacune d’elles. Dans ce cas, un lot peut étre accepté pour une tolérance et refusé pour
Iautre : il est alors refusé. Un lot n’est accepté que s’il est, séparément, pour chaque
tolérance.

b. Deux tolérances sont dites « combinées » si le critére de qualité (par exemple Py est
fixé pour I’ensemble des deux tolérances, indistinctement I'une de I'autre. Un lot est
dans ce cas accepté ou rejeté en fonction de ce critére unique de qualité.

c. On conseille de considérer les tolérances comme séparées lorsque le coefficient
d’aptitude spécifique Ap d’un plan d’échantillonnage est supérieur a 1,33 et comme
combinées lorsque Ap est inférieur a 1,33; le coefficient d’aptitude spécifique se
calcule par :

Ts —Ti

P =Sks

5.5. Les méthodes de plans d’échantillonnage par mesure
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Il existe deux méthodes de plan d’échantillonnage [11] :

a. Méthode S : utilisée lorsque I’'écart type intra- lot moyen o des lots est inconnu : I’écart
type est dit inconnu lorsqu’il s’agit de lots fournis par un nouveau fournisseur. Cette
méthode est plus onéreuse en contréle que la méthode o, c’est pourquoi, lorsqu’on
établit avec suffisamment de précision que ce nouveau fournisseur livre des lots dont
les dispersions intra-lot Sj sont stables, on estime I’écart type o moyen d’un lot a partir
des écarts types Sj des premiers lots et on passe a la méthode o plus économique.

b. Méthode o utilisée lorsque I’écart type intra lot moyen o est connu. Cette méthode est
plus économique que la méthode S. cependant on doit vérifier sur chaque lot regu que
la dispersion intra lot ne dérive pas.

Dans cette partie bibliographique en va traiter que la méthode O, du fait que cette

derniére qu’on va utiliser pour la détermination des plans d’échantillonnage au niveau des
différentes stations de COSUMAR.

5.6. Les différents types de controéle [12]

a. Le contréle normal : est adopté au début du contréle d’une série de lots.

b. Le contréle renforcé : est un contréle plus strict que le contréle normal. Il est instauré
par le réalisateur du contréle lorsque les résultats du contréle normal lui donnent de
sérieuses raisons de penser que la qualité des lots n’est plus ce qu’il était en droit
d’attendre (rejet du lot).

c. Le contréle réduit : est un contréle plus économique que le contréle normal (faible
effectif d’échantillons). Il peut étre décidé par I'auteur du contréle lorsque sur les
échantillons précédemment contrélés et tous acceptés, sont réunies des conditions qui
lui permettent d’estimer que la qualité des livraisons est réguliére et trés satisfaisante
compte tenue des objectif recherchés.

Les conditions de passage du contréle normal au contréle renforcé ou au contréle réduit
sont données dans la figure ci-dessous.

= 10 lots consé&cutifs cnit
@rd acceptés et ces lols
aurgient &té sccepibs
=i lg ML avait 418 fock
& la valaur immédiate-
mant inférisure et

— le dient aestime que le
niveaw de gualitt de la

production est sats- — 2 lots sont re:etés sur | ~
faisant et asprouve le 5 (ou moins da §)
passage en contrédls soumis au contrdle
réaduit. ncrremal.
r r
E MNormal :_i- Renforcé
L .

I — un I:_rtu.t rejets —I — & lots cnr:s&culifs_l
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Figure 6: Organigramme de passage du contrdle norma | au contrdle réduit ou renforcé (Norme AFNOR X

06-023)

6. Plan d’échantillonnage dans le cas d’un contréle normal écart-type connu
(méthode « o »)
6.1. Présentation du plan [13]

A partir des valeurs ;Sbtenues sur les échantillons de r lots (j=1,2r)..0n
calculec

o= |~ Si les effectif$y des échantillons sont identiques.
Ou

Si les effectify des échantillons sont différents

Avec dans les deux cas :
>.N;j=100

6.2. Choix du plan a partir de l'effectif des lots et du NQA
La table A.1 (voir annexe) donne des lettres-cadidisées en fonction de la taille N des lots
(a noter que celle-ci fixent en conséquence ['¢iffeles échantillons).14]
A la ligne repérée par la lettre-code conseillégair la colonne correspondant au NQA
souhaité, la table A.2donne dans un cartouchdfet&f n des échantillons, la valeur de la
constante d’acceptation K, les valeurs de P10,eR5®5 et le facteur de discrimination DS.
Les criteres les plus importants pour la déternonat’'un plan d’échantillonnage efficace
sont :
e Le NQA: le niveau de qualité acceptable
* Pa: le pourcentage de valeur non conformes d'un lot qu’on a A% de risque
d’accepter.
» Leffectif n des échantillons : cout de controle.
e On pourra revenir au choix des deux criteres NQA et I'effectif n des échantillons si
elles conduisent a une valeur non souhaitée du Pa.

6.3. Plan d’échantillonnage dans le cas d’une seule tolérance
Sur I'échantillon d’un lot « j » & contrdler, oalcul I'indice de qualité :

- . (s — =i
Cisly = f

- . (=y — Tir
il = ——M—

=
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Les conditions d’acceptation peuvent s’écrire :

F = Ts — K.o

Comme Ti ou Ts, K etexsont ¢ornues-avant bexécution du contrdle, il isufé calculer a

l'avance :
) xj S X max
Tmax=Ts—K.o @ccepte le lot « J » si :
. O . p
Pour/chaque lot, on peut de plus estimer le poﬂ:mgenéle aleurs dépassant la tolérance
A2 IR = + . L, .
Bhsitérsdd raide d&Ta loi normale réduite. % = Tmin
x—Ti n
o \n-1

On préleve a partir de la table de la loi normaduite la probabilité P des valeurs hors
tolérance.

En écrivant les conditions limites d'acceptation uso le forme |

xXj <Ts—K.o]ou[xj > Ti+ K.co], on voit que, dans un systéeme d’axes ou les vatiss
sont portées en abscisse et les valeurg da ordonnée, la droitef = Ts — K. g], passant
par le point( x =Ts;S = 0) et de penté- k), ou la droit¢ x = Ti + K. g], passant par le
point ( x =Ti;S =0) et de pentg+ k) séparant le plan en « région d’acceptation » et
« région de rejet », conformément au figure ci-sdas.ces droites sont tracées au début du
contréles , a chaque lot regue, il suffit de plaserle graphique le point de cordonnées €)

pour voir pouvoir juger le lot ( accepter ou rejgtel 5]

Zone de rejet

|\ Lot refuse
[}

Lot acciﬂé :
_ . = B Figure 8: Cas d'une tolérance inferieure
Figure 7 : Cas d'une tolérance supérieure

6.4. q;giemd___g deuwinces /—é/ﬁ
i Ti

séparées

On admet quon attache la méme ; : &
importance au franchissement de chaque
limite. Le méme critere de qualité
s'appligue indépendamment a chaque tolérdnée.
On fixe lesTset T;, les conditions d’acceptation s’écrit :
Xxmax=Ts—K.o
xmin < xj < xmax Avec xmin=Ti+K.o

Pour qu’un intervalle d’acceptation des valeurschantillons existe, il faut ques soit
suffisamment petit par rapport a I'intervalle (T8-Ton peut calculer une valeur maximale de

I'écart type 6nax au dela de laquelle il n'est pas possible de trouwe intervalle
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d’acceptation. On peut également calculer un égpg-limite 6| au dela duquel il n’est pas
possible de respecter le critére de qualit& P

& _ (Ts-Ti)
max 2K
Ts-Ti
6, =510
2UL

Dans un systéeme d'axe ol la valeur elest portée en abscisse et les valeurstiden
ordonnée, la plage d’acceptation est la régiormriguée au trapeze inscrit dans le triangle [Ts-

Ti- Omax €t borné pao,. Pour une valeur déterminée glda région d’acceptation se réduit au
segment d’acceptation SA d’abscissevoir figure ci- dessous).

Aome B0

Zone d'accptation
T

Ti

Figure 9: Graphique de la zone d'accéptation et des rejets, le cas de deux tolérances
6.5. séparées

On fixe les tolerances Ts et Ti, la condition dggiation s’ecrit egalement dans ce cas :
xmin < Xj < xXxmax

Pour qu'un intervalle d’acceptation des valeurschantillons existe, il faut quec soit
suffisamment petit par rapport a l'intervalleg —T1). On peut calculer une valeur maximale
ETPM de I'écart-type au dela de laquelle il estasgible de trouver un intervalle :

ETPM = £. (Ts -Ti)
f,. Coefficient donnée par des tables
La région d’acceptation exacte est représentéivaau de la figure.

Axe X
' -

_,_,/ | Zonederejet |
Ts

Sh

Axe pour o

,Figure 10: Graphique de la zone d'accéptation et de s rejets, le cas de deux tolérances
combinées.

Le cunupic ciingyuwio uo CUuUI meme asremusicivaic o piouune o oelie se fait
généralement anemehts -dont-chasuBoumis a un essal. L’ensemble des
résultats < 2te ] stique » telle que
moyenne, étendue....les valeurs sont reportées, ldmdee chronologique, sur cette carte
dite « carte de contrble », et interprétées d'apeess position par rapport a des limites
tracées en avance sur la carte. Il est ainsi pessitintervenir rationnellement dans le
processus de fabrication pour maintenir la qualitéiveau désire.

7.1. Principe de la carte de contréle par mesure

Pour la carte de contrble par mesure, le caracténetrolé est une grandeur mesurable ou
repérable et l'appareil de contrdle permet dere lla valeur, les cartes de controle
correspondantes sont :
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* Pour le contrdole de la tendance centrale de la fabrication : La carte de contréle de la
moyenne, la carte de contrdle de la médiane

* Pour le contrdle de la variabilité de la fabrication : La carte de contréle de I'étendue de

la carte de controle de I'écart type.
Si I'o connait la loi que suit, pour des échantilod’effectif n, la statistique considérée
(moyenne, étendue, proportion de défectueux....jjlarda variabilité de la fabrication n’est
due gu'aux seules causes aléatoires (fabricatemus controle »), on peut déterminer
I'intervalle dans lequel cette statistique, a ura@bpbilité donné se trouve.
On choisit généralement les probabilités suivantes

* 0,998 (99,8%) a laguelle correspond l'intervalle entre les limites de contrdle.

e 0,950 (95,0%) a laguelle correspond l'intervalle entre les limites de surveillance.
Ainsi, dans une fabrication sous contréle, il ya qu’une chance sur mille pour que la statistique
prenne une valeur supérieure a la limite supérieure de contréle et une chance sur mille
pour gqu’elle soit inferieure a la limite inferieur de controle.

Pour les limites de surveillances, il ya 2,5 chances sur 100 de dépassement au dela de la
limite supérieure d'une part et en décus de la limite inferieure
d’autre part.[17]

7.2. Etude préliminaire pour la construction d’une carte de contréle

Il ya une série d’étude a effectuer avant d’étalotie carte de contrdle.
1. Choix du caractére a controler: se sont des caractéres qui sont susceptibles

d’affecter I'utilisation du produit et qui doivent I'objet d’une attention particuliere.
2. Analyse de procédé de fabrication et de vérification :

e |l faut déterminer ol et comment peuvent survenir des irrégularités dans la
fabrication.

e |l faut aussi décider si la fabrication sera controlée globalement ou par partie.

e Une étude du procédé de vérification des individus prélevés est également
nécessaire: en effet les irrégularités révélées peuvent provenir non
seulement du processus de fabrication, mais également du procédé de
vérification (contréleur déficient, calibres ou instrument de mesure
défectueux ou inadéquats, etc.).

e |l faut vérifier les erreurs dues a lI'instrument de mesure : lorsque la dispersion
est sous controOle, la dispersion des erreurs dues a ces instruments soit
inferieurs au dixieme de la dispersion totale des résultats enregistrés.

e |l faut que les vérifications soient rapides et que les préléevements soient
effectués le plus pres possible de I'opération de fabrication a controler. [18]

3. Choix du type de contrdle : dans notre cas on va adopter un controle par mesure.
e Contréle de la tendance centrale : on utilise soit la carte de contréle de la
moyenne, et la carte de contréle de la médiane. Généralement lorsque
I’effectif des échantillons dépasse n = 11, on emploie presque toujours la
moyenne arithmétique, qui permet un contréle plus efficace.
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e Contréle de la dispersion : il ya la carte de contréle de I’étendue et celle de
I’écart type.

4. Prélévements des échantillons — effectif et périodicité

e pour des raisons de commodité, on préléve généralement des échantillons
constitués d’individus consécutifs (le nombre d’effectifs est déterminer selon
le plan d’échantillonnage choisis).cette fagon d’opérer permet, dans tous les
cas, de contrdler la stabilité de la fabrication, a condition, que I’écart- type
utilisé correspond a la dispersion d’individus consécutifs.

* Quant a la périodicité des prélevements, elle est notamment fonction de la
cadence de la production, du niveau de la qualité recherchée, du temps
nécessaire au contréle et de la stabilité du caractére contrélé.

7.3. Construction de la carte de contréle par mesure

On peut calculer directement les limites de con&bkt de surveillance et effectuer
immédiatement le contrdle. [19]
a. Contréle de la tendance centrale

Limites de contrdle et de surveillance de la mogendes échantillons :

- " 3,09
* Limites de contrdle: m, + & 00
- . 1,96
* Limites de surveillance : m, + 7 90

b. Controle de la dispersion

On utilise généralement que les limites supérieurele premier risque est alors égal a
0,001(contrdle) et 0,025(surveillance). Cependagd limites inferieurs sont susceptibles de
révéler :
e Une amélioration de la dispersion due, par exemple, a une modification non
signalée du processus de fabrication.
e Une anomalie dans la mesure du caractére contrélé : par exemple défaillance de
I’appareil de mesure.

Sur la carte de contréle des écarts-types centnéla valeur cible5)=C,.6 et ayant comme
limites de contréleLci= B5.6 et Lcs= B6s, on porte les valeurs des écarts-types des
échantillons. (B5, B6 et C4 sont représenté auanide I'annexe C). On peut aussi tracer sur

cette carte la valeur d®;., (ou mieuxOy,, pour deux tolérances seéparées olideMP pour
deux tolérances combinées.

c. Interprétations des cartes de contrales [20]
Différentes regles sont données dans la littérature pour repérer des séquences: (voir

tableau 1)
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Tableau 1: Régles de décision du pilotage des cartes de contrile

Reégles de décision pour le pilotage par cartes de contréle

Graphique Description Décision carte des moyennes Décision carte des étendues
Procédé sous contréle Production (pas d’intervention)
s - - e Les courbes X et R oscillent
’Yvamnuu de chaque cété de Ila
= moyenne.
° 2/3 des points sont dans le
tiers central de la carte.
Point hors limite Réglerle procédé Cas limite supérieure
: . : .| de la valeur de I'écart qui sépare le point de la |* La capabilité court terme se détériore. Il faut
15¢ iy Lg dgrqler point trqce a franchi valeur cible. trouver l'origine de cette détérioration et inter-
H N $Ewn une limite de controle. e
uc hs e Il y a une erreur de mesure.
Cas limite inférieure
 La capabilité court terme s'améliore.
* Le systéme de mesure est bloqué.
Tendance supérieure ou Réglerle procédé Cas tendance supérieure
inférieure de l'écart moyen qui sépare la tendance a la |+ La capabilité court terme se détériore. Il faut
sC - b 7 points consécutifs sont supé- | valeur cible. trouver 'origine de cette détérioration et inter-
2 H- ‘X“"" rieurs ou inférieurs a la venir.
e moyenne. Cas tendance inférieure
* La capabilité court terme s’améliore. Il faut trou-
ver l'origine de cette amélioration pour la main-
tenir.
Tendance croissante ou Réglerle procédé Cas série croissante
décroissante si le dernier point approche les limites de contrble | » La capabilité court terme se détériore. Il faut
Us \ » ";I“"" 7 points _c:onsé'cutif:s sont en d_e I'écart qui sépare le dernier point a la valeur trou.ver I'origine de cette détérioration et inter-
" CEEATTTTT T augmentation réguliére, ou en | cible. venir,

diminutien réguliére.

Cas série décroissante
La capabilité court terme s'améliore. Il faut trou-
ver |'origine de cette amélioration pour la main-
tenir.

15C

uc

EERRNES
3 ¢f(aﬂ

1 point proche des limites
Le dernier point tracé se situe
dans le 1/6 au bord de la carte
de contréle.

(Appelé parfois limite de surveil-
lance).

Confirmer
en prélevant immédiatement un autre échantillon.
Si le point revient dans le tiers central — produc-
tion.
Si le point est également proche des limites ou
hors limite, régler de la valeur moyenne des deux
points.

Cas limite supérieure
Surveiller la capabilité

Si plusieurs points de la carte sont également
proches de la limite supérieure, la capabilité se
détériore. |l faut trouver I'origine de cette détério-
ration et intervenir.

En cas de réglage : un nouvel échantillon est mesuré et marqué sur la carte. Pour étre acceptable, le point doit se situer dans le tiers central de la carte des moyennes
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I- Méthodologie de travail

Le laboratoire d’analyse traite et suive la quatig différents produits en cours de
fabrication. Les plans d’échantillonnage implantésconcernent que certaines stations
de la raffinerie (station d’épuration et statian atistallisation).Ce choix de station est
négocié avec le chef de laboratoire.

La démarche d’implantation et la mise en ceuvre des plans d’échantillonnage au

niveau des stations de la COSUMAR ont nécessité un passage primordial par certaines
étapes, qui sont :

1) La connaissance de la population a étudier :

R/

+* La détermination de la taille des lots (population mére).

¢ Lieu de préléevement, matériels de prélevement.

2) Lidentification des caractéres de la population :

*» Les analyses effectuées pour la mesure de ces caracteres (matériels
de mesures, mode de I'analyse, et méthodologie de leurs calculs).

% La vérification de I’"hypothése de normalité du caractere a étudier.

+» Estimation de I"écartype et la moyenne intra-lot.

*

% L’identification des tolérances de ce caractere.

L)

La derniere étape concerne I'application desgpthéchantillonnage par mesure.
1. Populations étudiées et stratégie de prélévement

Généralement pour des systéemes en continus fournissant des produits non
individualisables (liquides, solides en vrac, etc....) on pourra se fixer par expériences
des périodes ou des tonnages fictifs, jugés suffisamment « homogenes » (exemples :
% heure de production, 1tonne de produit), et qui sont considérées comme
populations meres.

Une fois déterminé ce que l'on veut controler, autf établir les modalités de
prélevements, ces prélevements doivent étre pamiant représentatifs des lots a
échantillonner. lls doivent avoir une masse suffisa pour pouvoir permettre
d’effectuer les déterminations prévues et pouramedire trop encombrer inutilement le
laboratoire, c’est-a-dire la quantité maximale dedpit facilement manipulable et
homogénéisable (unité d’échantillonnage).

Au niveau du laboratoire, on va travailler avec éelkantillons de 200 CI pour les lots
liquides et avec 200 g prélevé a partir des lolislesoCette taille des échantillons est
considérée comme représentative, du fait du systBaggtation existant au niveau de
lieu de prélevement.
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La stratégie de prélevement peut se résumer cauine

Ou : le lieu de prélevement est déterminé en condentalvec les services intéressés en
tenir compte des nécessités.

Quand: la cadence et le moment des prélevements sost auséterminer avec les
services intéressés et devront de toute maniéeegéidés par l'arrivée des matieres
premieres par le rythmes des fabrications ou peadience de sortie des produits.
Comment : vu l'importance qu'il y a ce qu'un échantilloarfpitement représentatif
parvienne au laboratoire, il faut mettre au poaviec le plus grand soin, les méthodes
de prélevement. Il faut étudier le matériel a sgiti la maniére de le faire fonctionner,
les précautions a prendre pour éviter toute erreur.

Par qui : par des échantillonneurs dépendant uniquemenlaloratoire et qui se
déplacent dans l'usine pour effectuer les prélewmésma ou se trouvent les produits a
échantillonner. Ces équipes ont leur matériel mrogr doivent dans les meilleures
conditions possibles relever, préparer, étiqueterxpédier leurs prélevements vers le
laboratoire.

L'identification : Pour faciliter le travail de I'analyste et I'esgphtion des résultats tout
en évitant les erreurs, il convient d'étiquetedeunuméroter les prélévements. Chaque
prélevement doit étre accompagné d'une fiche stjgak permettant de rassembler les
renseignements utiles au laboratoire ainsi queobservations relevées au cours des

opérations (voir figure).
Caala H Al
Fiche-signatétigue

Echantillon N® ...

Figure 11: Fiche signalétique d'un échantillon

Toutes ces modalités seront prises en considérdiendes prélevements effectuées au
niveau des stations prises pour I'étude (statiépuration et station de la STG2).
1.1. Station d’épuration

“* la population étudiée est la commune filtrée. Il fallait un suivie de la production
pendant une période stable, pour la détermination de la quantité moyenne
produite par poste (8h de production).
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< Le lieu de prélevement se situe a la sortie deux filtres de sécurité en
communication avec le bac de récupération de la commune filtrée (voir figure
12).on récupére le produit dans des flacons propre rincés avec de I'eau distillée et
séchés dans I'étuve.

% Les échantillons ainsi prélevés sont analysées des lors leurs réception pour éviter

toute modification physico-chimique ou détérioration microbienne.

Station d’épuration :
Carbonatation+
filtration

Lieu de
prélevement

Station de décoloration
Figure 12: Schéma de lieu de préléevement de la comm  une filtrée

1.2. t}LuLIUII UL 1A vilowaliioauuuvl i \STGZ)

Au niveau de cette station, il ya 3 types de pdmra a traiterla masse cuite, la
liqueur d’alimentation de chaque cuite et le sucréaumide produit), la taille fictif du
lot est calculé par poste.
+* Le lieu de prélevement :
=  pour la masse cuite le prélevement des échantillons se fait au
niveau de la turbine lors de |la phase de chargement.
= |e sucre est prélevé aussi au niveau de la turbine en fin de cycle de
turbinage.
=  Pour la liqueur le prélevement est effectué au niveau du circuit
d’alimentation des bacs de récupération de la liqueur (voir figure
13).
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e R4

i
-

Masse cuite R4 et :
sucre 3 I

: Masse cuite R3 et |

| sucre 2 |

L, .
ement des échantillons

Figure 13: Schéma indiquant le lieu de prélévement des échantillons au niveau
de la STG2

2. Etude des caractéres des populations
2.1 Identification des caracteres
Pour la commune filtrée : le plan de contrble conedes caracteres suivants :
% La coloration.
Le pH.
% La pureté.
< Le brix.
Pour les masses cuites et les liqueurs, les planbkahtillonnage concernes :
La coloration, la pureté et le brix.
Pour les sucres, on va suivre jugtemidite.
2.2 Vérification de I’hypothese de normalité
L’application d’'un plan d'échantillonnages par mesue requiert comme condition
préliminaire la vérification de la normalité desndées, ainsi que beaucoup de résultats
statistiques ne sont valables que dans le cas distrbution normale. Il faut donc

7/ )
X

0

>
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vérifier cette caractéristique avant de se lan@rsddes calculs, en disposant d'une
méthode convenable permettant de vérifier cettmalité.[21]

a. Normalité d’'une population
On peut se demander si la population parente pess@dori une distribution normale.
La loi normale décrit souvent adéquatement la idigion d’'une caractéristique
produite par un procédé stable. A I'inverse deritiistion anormale peut indiquer qu’un
procédé non stable ou des conditions d’opératiowvayie. (Voir figure)[22]

Toldrance Intervalle Tolérance
) inférieure Ti de tolérance supéricure Ti
Reépartition .
des cites A
)

| S0 T3% de
la populaticn \
' \

i 0. 135% de ka

" l’{,.- population

W
\"' -
e Cones

|

O, 135% de La

peoplation i

-

-

3 SCarts ypes P — 3 SCarts vpes

Figure 14: Fonction de répartition de laloinorma le

b. Notion d’homogénéité de la population

La prise en compte de la distribution de référeticae fabrication permet également

une meilleure compréhension de la notion d’homoigéné

A la limite, en effet, une fabrication homogéna fmint de vue d’'une propriété donnée
ne pourrait étre qu’une fabrication dont tous fevidus seraient identiques).

Il parait beaucoup plus commode de relier la notdhromogénéité d’'une fabrication a
la notion de stabilité des conditions de march@mgessus de production a 'origine de
la fabrication considérée. De ce fait la distribotides caracteres mesurés sera a peu
pres égale pour chaque prise d’échantil|af]

c. Tests de normalité
» Histogramme [24]

Le premier outil a notre disposition est la construction et |I'analyse d’un histogramme.

On peut reconnaitre le caractere normal d’uneabbaialéatoire (continue) sans utiliser
des tests statistiqgues. On peut dire que c’esestrvisuel de la normalité. Les étapes de
la construction sont les suivantes :

* Premiére étape : détermination du nombre de classes
L'une des difficultés dans la construction d’'urtdgsamme est de choisir un nombre de
classes adapté.
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Le nombre de classes (arrondi au nombre entierigupgest donné par : la formule de
STRUGES (1 + 3.322 log n) avec « n » le nombregaleurs (on utilise cette formule
lorsque le nombre des effectifs dépasse 100).1sonde prend égale a la racine de n.

En vue d'étudier la symétrie de I'histogramme, amlore impair de classes est souvent
souhaitable.

* Deuxiéme étape : calcul de I'amplitude de classe
On détermine tout d’abord I'étendue (Vmax- Vmin I\t on divise ce nombre par le
nombre de classe.

* Troisiéme étape : calcul de la valeur limite inférieure
La valeur limite inférieure est égale a la plustpetaleur observée.

* Quatriéme étape : construction de I'histogramme
Il suffit de comptabiliser le nombre de valeurs slamaque classet de construire un
rectangle dont la hauteur est proportionnelle aarebre.
On peut prolonger I'étude par une analyse des pdrasnstatistiques de forme.

» Test de khi deux pour (n > 42)
Il consiste a comparer dans chaque classe dedgranme, I'effectif observai avec
I'effectif théoriquenp; que I'on aurait si la loi était normale, la statjge calculée
permette d’avoir la confiance dans I'hypothese Ho.
On calcule alors :
X?pratique =3 (ni-Np;i) 2 /npi

Cette grandeur est comparée avec le X2 théorique a-1 degré de liberté et avec un
risque d’erreur egale a 5%.

Regle de décision :

Si le X2 pratique< X2 théorique, la distribution suit la loi normale.
Si le X2 pratique> X2 théorique, la distribution n’est pas normale.
Conditions d'application et interprétation du test

Pour chaque classe il faut quey 5 et n> 4 parce que le terme ingpparait au
dénominateur et une valeur trop faible fausse llrutdu 2.

Si cette condition n’est pas réalisée on peut faireegroupement des premiéres et des
dernieres classes.

Pour un bon ajustement le nombre de classes deit-&.
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|- Application des plans d’échantillonnages
1. Au niveau de la STG2
1.1. Analyse statistique préliminaire
1.1Test de normalité des caractéres étudiés et caleu

de (tolérancésartype cible et moyenne cible de
chaque populatip

L’application des plans d’échantillonnage par nneset a écartype connu des
différentes populations, assujetti :

e L'étude préliminaire de la variabilité de la production, c'est-a-dire la
détermination des fonctions de répartitions simultanée des caracteres
considérés. Ces dernieres doivent essentiellement suivre une loi de
distribution qui est normale ou proche d’une loi normale. Pour cela on a
traités les résultats d’analyse qui s’étalent sur une durée de 3 mois, afin
d’augmenté le nombre de mesure (n> 100), et on a trouvé que tout les
caracteres suivent une loi de distribution qui est normale, ce qui nous assure
de la stabilité de la production. (voir les histogrammes et les tests calculés des
figures (15 jusqu’au 29)).

e L'estimation des valeurs cibles qui caractérise cette distribution, c'est-a-dire la
moyenne et son écart type, ainsi que les tolérances supérieurs et inferieurs.

e L'assurance de la stabilité de I'écart type, par des cartes de contréle de
SHEWART. On a trouvées comme résultats que |’hypothése prise sigma connu
a été validée pour tous les produits car la carte de controle des écarts types est
restée « sous controle ». Ce qui refléte la stabilité de la dispersion totale ;
cette derniere comprend la dispersion du procédé pur plus la dispersion de la
méthode de son mesure.

Les résultats sont les suivants pour les différeatacteres de chaque population :
a) Cuite R4

X/

% liqueur d’alimentation
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a. Brix

Histogramme
oo

a0

=1u]

7o

18]

f=1u]

Fréquences

40

S0

20

10

o

71,5 72527404 75,27 76,4977 71 75,93 80,1681 38 52,60
-10

Figure 15: Histogramme de normalité du brix liqueur R4

Test du Khi 2

ddl [ 5]

[],]UIII 1T T T T T T T 1T rrrrrrrrrrrrT T T T T T T T Tl

012345678 9101112131£15161713192021 22232425262726 293031 323334353637383940
Figure 16: Carte de contréle écart type du brix lig  ueur R4

mo=(QX/r) 77,90

Ti = mo- (Cpk*30) 73,71
Ts = (C*36) + MO 82, 112
>nj >100 101
¢ = racine (3.S2/r) 1,08
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b. Coloration

33

Histeqramme

30

25
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13

Fréquences
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9995 1504 526095 3414 5 4219,55024 5 5629 56634 5 74395 5244 5

Classes

Figure 17: H istogramme de normalité de la coloration de la
liqueur R4

Test du Khi 2
ddl | 6|
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Figure 18: carte de contrble de I'écart type de la  coloration de la

liqueur R4
>N >100 112
o =racine (3.S2/r) 303,67
mo=CX/r) 3700,42
Ts = (Ck*306) + My 4912,06
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c. Pureté 5,000
Histogrammea 4500
== 4,000
=0 3500
s 3,000 valeur cible
1500
§ 20 i
%_ 2,000
‘=45 “
i R f\ il
10 1,000 ﬂ i i
' g: Y
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_Figure 19: histogramme de normalité de la pureté de la liqueur R 4

6 = Racine . S"2/r) 0,86
mo= X /r) 90,07
Ti=mO0 - (Cpk*30) 85,1

Test du Khi 2
ddl | 4|

44



PLANS D’ECHANTILONNAGE

+* Masse cuite R4

> Brix

Histogramme
140

120

100

(=1u]

Fréquences

\

20

/

SEC G4 902 99 090 200 M4 022 93 030
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Figure 20: Histogramme de normalité du brix de la masse cuite R4

Normalité (risque a 5%
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Figure 21 : Carte de contréle de I'écart type du br

ix de la masse cuite R4

> nj >100 102
m o= X/Ir) 90,94
Ti=mg- (Cpk*3c) 87,64
Ts = my + (Cx*30) 94,25
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» Coloration
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Figure 22 : Histogramme de normalité de la coloration de la

masse cuite R4 Figure 23: Carte de controle de I'écartype de lama  sse cuite R4
>nj =100 106
Normalité (risque a 5%) 755 o= racine ("S"2 /1) 540.30
Test du Khi 2 mO0=(QX/r) 3933,71
ddl 6
I | Ts = my + (Co*30) 6089,51

46



PLANS D’ECHANTILONNAGE

> Pureté

Histogramme
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Figure 24 : Histogramme de normalité de la pureté de la masse
cuite R4

Normalité (risque a 5%

12,59

Test du Khi 2
ddl |

6

Figure 25: Carte de contrble de I'écart type de la

pureté de la masse

>'nj >100 112
mO = (X /r) 91,98
o=racine .S2/r) 1,73
Ti=mO-(Cpk*3 o) 86,7
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+* Sucre humide R4

» Humidité

020
Histogramme
80 07
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Figure26: Histogramme de normalité de I'humidité du sucre Figure 27: Carte de contréle de I'é cart type de I'hnumidité sucre
R4
Normalité (risque a 5%
>'nj>100 111
= i N
— TS o = racine (3.S"2/r) 0,23
ddi [ 6] mo=( X/r) 0,68
Ts= 1,57805842
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2.3. Application des plans d’échantillonnage au niveades populations de la
cuite R4

2.3.1.Liqueur R4
a) Détermination de la taille du lot et le nombre teffectifs a prélever

Pour la R4 on s’est fixé des tonnages fictifs, pdéterminer la taille de la population a étudiea. L
liqueur R4 est composée de I'égout riche R4 plégdut pauvre récupéré apres le turbinage de la
masse cuite R3. Donc la taille du lot de liquewduiite par poste (8h de production) est égale a :

la liqueur d'alimentation = ER R4 + EP R3

EP R3 = 46,04t/h

ERR4=185t/h

Quantité de liqueur en (t) par poste (8 h) = 3832Lt /8h

La table (A.1) donne la lettre- code H, et poette lettre- code et avec un NQA
=1,00 %, la table (A.3) donne le plan :

Effectifs de I'échantillon (n) =

5
NQA = 0,1
n=>5 P95 = 2,96
k=2,46 P50 = 0,69
Ds=42,4 pl0 =0,07

Au niveau du laboratoire, et se basant sur le dowontrdle, on ne peut faire I'analyse que powr 4
effectifs d’échantillon de liqueur par poste. Davec la méme NQA on prend le plan avec la lettre
code G, ce plan nous confie les résultats suivants

n =4 P95 =401
K =239 P 50 =10,84
Ds =61 P 10 =0,07

Avec ce plan, on aura le méme risquéP10 = 0,07%), malgré qu'on a fait augmenteridgue
avec (P 95 =4,01%).

Apres la détermination de nombre d’effectifs a evél, la réalisation des analyses, ainsi que le
traitement des données seront la base de I'étdipante pour suivre statistiguement la qualité des
différents caractéeres de la liqueur R4. Les résuftant les suivantes :

b) Réalisation des analyses et interprétationsrdesltats
» Brix
Etape 1:Réalisation des analyses selon le plan d'édlmamage mis en place
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Tableau 2: Analyse réalisée du brix de la liqueur R 4

- H du 26/05] 25/05] 24/05] 21/05] 20/05] 21/05] 20/05] 19/05] 18/05] 17/05
prélévement

mesurel | 8h W 778 78,8 75,2 76,8 784 79 78,6 78,2 76,6
mesure2 | 9h 78)8 76,8 79 76,8 784] 778 80,2 79 78 70,4
mesure3 | 10h 78)6 78 76,4| 7872 75,6/ 788 79,6 78,8 78,4 778
mesure4 | 11h 7614 76 774 772 78 78,6 78,2 77.8 79 76,8
moyenne 771 77,2 77,9 76,9 77,2 78,4 79,3 78,6| 784 754

Etape 2 Condition d'acceptation et de rejet
On a les données suivantes :

Cible mO 77,9
Ti 73,7
Ts 82,1
c 1,08
n 4
K 2,39

Le coefficient d’aptitude spécifique des lots ddaire les tolérances, pour le niveau de qualité

requis est :

Ap =2TSK_—T; = 1,627 >1,33
Donc on peut considérer ledérancescommeseparees.
On calcule :

OCmax = 1,757

oL 1,315
O étant inferieur &, le contrble est possible dans les bonnes congitet on adopte la valeur
o =1,08 pour les contréles suivants.
Les valeurs limites d’acceptation des moyenneshdigtillons sont respectivement :
Xmax = 79,53
Xmin = 76,29

On doit vérifier que Xj de chaque lot est compasére les deux limites calculées :
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Xj 77,70 77,2 77,9 76,9 77,2 78,4 79,3 78,6 78,4 AT75
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

accépté accépté accépté accépté accépté Accépté  cépid accépté accépté refusé
Etape 3 Calcul de pourcentage de valeurs hors tolérance

Tableau 3: Calcul de pourcentage hors tolérance au niveau du brix de la liqueur R4

moyenne 77,70 77,15 77,90 76,85 77,20 78,40 79,25 8,557 78,40 75,40
Ts 82,1
c 1,08
(TS- X)lo 4,0833 4,5926 3,8981 4,8704 4,5463 3,4352 2,6481 3,2963 3,4352 6,2130
racine (n/n-1) 1,2
Usup = 4,7150 5,3031 4,5012 5,6238 5,2496 3,9666 3,0578 8063, 3,9666 7,1741
P= 1,00000 1,00000 1,00000 1,00000 1,00000 0,99996 0,99889 0,99993 0,99996 1,00000
P hors tolérance%= 0,000121 0,000006 0,000338 0,000001 0,000008 64%3 0,111477 0,007055 0,003645 0,000000
Ti 73,7
(] 1,1
(X-Ti) o 3,6944 3,1852 3,8796 2,9074 3,2315 4,3426 5,1296 4818, 4,3426 1,5648
racine (n/n-1) 1,2
Uinf = 4,52475 3,90104 4,75156 3,56083 3,95774 5,31857 6,28249 5,48867 5,31857 1,91650
P= 1,0000 1,0000 1,0000 0,9998 1,0000 1,0000 1,0000 000D, 1,0000 0,9723
Phors tolérance%= 3,023E-04 4,789E-03 1,009E-04 1,848E-02 3,783E-03 5,229E-06 1,666E-08 2,025E-06 5,229E-06 2,765
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4,00
2,00 —o—NQA
J .—'—I—Pmax
_2[00 0 2 4 8 10 12 Pinf
Carte
inferieur de hors tolérance du brix de la liqueur R4

Figure 28:
de
pourcentage

On remarque ici que les lots sont tous acceptés @vepourcentage de valeurs hors tolérances qui est
trés nominal ne dépassant méme la NQA fixée (0,1s#@)f le lot 10 qui a un brix faible, ce qui a
répercuté sur son pourcentage de hors toléranté%?, Cette conclusion est validée par les cares d

contrbles mises en place.
Etape4 Cartes de contréles de la moyenne --- écart type

Limites supérieures de contrdle de la moyenne =X.S€ible + 3,0%/Vn

Limites inférieures de contréle de la moyenne Ex.k cible - 3,0%/Vn

Limites supérieures de contrdle de I'écart typeS€k = B

Limites inférieures de contrble = LICx = B6

Valeur cible = S0 = Cé4.

Tableau 4: Calcul des limites de contréle de la moy

enne et de I'écart type du brix de la liqueur R4

LOT n°
Moyenne 77 77,2 779 76,9 77,2 784 793 78,6 78,4 75,4
Valeur cible 77,9 77,9 779 779 779 779 779 779 77,9 77,9
Ecart type 1,08
LCS 79,60 79,6 79,6 79,6] 79,6| 796 796/ 79,6 79,6 79,6
LCI 76,2| 76,2 76,2| 76,2 76,2| 76,2 76,2| 76,2 76,2 76,2
Ecart 1,2 0,9 1,2 1,2 1,3 0,4 0,9 0,5 0,4 3,4
Cible 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8
Grmax 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8
oL 13 13 1,3 13 1,3 1,3 13 13 13 13
LCS 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6
LCI 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0

80,0

79,0 A

—o—cible

78,0 -

77,0 \ LCS

76,0 \ =>=LCl

75,0 : : : : ‘I | =—moyenne

0 2 4 6 8 10 12
Figure?9: Carte de contréle de la maoyenne du brixd e la liqueur R4
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ecartype max

= === ecartype limite

0 he————————e——————f——f——yp, .
4 6 8 10 17-®— ecartype

Figure 30: Carte de controle de I'écart type du brix de la liqueur R4

La carte de contr6le de I'écartype nous révéladpaision du lot n° 10 qui a dépassé I'écartypédim
ce qui a conduit a son rejet.
En peut dire qu'avec ce plan d’échantillonnagestdarte mis en ceuvre :

e On a pu détecter le passage de non-conformité au niveau de la production, ce qui n’était pas
le cas du suivie de la qualité au niveau du laboratoire.

e Déterminer les bonnes conditions de marche de la production pour assurer sa capabilité et
son aptitude : il faut avoir un brix de liqueur qui est égale a 78, c’est le cas des deux lots n° 1
et n° 6 ayant une moyenne proche de la valeur cible.

On va poursuivre les mémes étapes de calculeslg®autres caracteres de la liqueur, ainsi que pour
les autres produits. La présentation des résuliasds ainsi que les cartes de contrbles et leurs
interprétations sera notre prochaine procédure.

» Coloration

# Condition d'acceptation et de rejet
On a les données suivantes :

cible 3700,0
Ts 4912,0
c 303,67
K 2,39

La valeur limite d’acceptation des moyennes d’éthlans est :

X max = 4186
Le lot est accepté si et seulement si<X¥ max.
Xj 3604 3764 3250 3164 3959 4110 4116 3805 3019 729¢
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
accepte accepte accepte accepte accepte accepte cepte accepte accepte accepte
phors 0,000033 0,000632 0,000000 0,000000 0,014411 076145,123588 0,001275 0,000000 0,00000
tolérance%=
u = K. racine 2,759734287
(n/n-1)
p= 0,99710758
pmax en %= 0,29
NQA= 0,10

# Carte de contréle de la moyenne --- écart type--- P hors tolérance
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Les lots n° 6 et 7 avaient un pourcentage de lodésaince qui dépasse le NQA, ceci se voie
clairement au niveau de la carte de contréle dedgenne et aussi de I'écart type ayant des valeurs
qui s’éloignent de leurs valeurs cibles.

0,40
0,30 _
—o—N
0,20 A
== Pmax
0,10 -
=fe=Psup
0,00 -
0 2 4 6 8 10 12 Figure 31:
Carte de
pourcentage de hors tolérance coloration de la liqu eur cuite R4
4500
4000
3500 —o—cible
3000 —|-LCS
2500 v
2000 : : : : : | Moyenne
0 2 4 6 8 10 12
Figure 32:
Carte de la moyenne de la coloration de la liqueur R4
700,00
600,00
500,00
400,00 —&—Cible
—8-LCS
300’%g : coloratiop de-ja liquepur
200,00
»| Pureté ¥ \ / —@—ecartype
| 0040, — - -
ondition d'accéptation et de rejet &
0,00 —Ah—h—Ah—Ah b —Ah—h—Ah—A—
0 2 4 6 8 10 12
cible 90,1
Ti 86,7
c 0,86
2,39
n 4

Ona: Xmin=88, 78
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# Calcul de pourcentage de valeurs hors tolérance

Pour l'acceptation du lot on vérifie que Xj X min
Xj 93,17 89,84 90,97 8995 90,66 89,62 90,67  89,2589,58 88,36

N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

accépte accépte Accépte accépte accépte accépteépteacc accépte accépte  refuse

P hors 0,000 0,001 0,0000 0,0007 0,000 0,0050 0,0000 0,0336 0,0063 11,3833
tolérancéb

# Carte de controle de la moyenne --- ecarttype--- P% de hors tolerance

1,50
1,00
=& Pmax

0,50 =—NQA
<& O O O & & O O = O Pinf
n N L N i N L] I ¥ |

0,00 . T ]

0 2 4 6 8 10 12

Figure 34: Carte controle de pourcentage de hors tolérance pureté liqueur R4

Le pourcentage de hors tolérance de la pureté dgueur R4 a dépassé le pourcentage maximum
fixé. On a pu détecter cela avec les cartes der@entle la moyenne avec une valeur suspect qui
dépasse la limite de contréle inferieurs. Ceciseseément du a son brix qui a dépassé aussi son Pmax
fixé. Une diminution du brix est comme résultatliminution de la pureté de la liqueur. (voir cartes
contréles).

94,0
92,0 \ .
—&—cible
90,0 - Q> —.—Ti
88,0 LCl
26,0 [ i i L i i L L L il =>¢=moyenne
0 2 4 6 8 10 12

Figure35: carte de contrdle de la moyenne de la pur  eté liqueur R4
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* oo o5 o0oo—0c—a—a

1,5
/.\ /. —¢—Cible

1 & > S > < ‘Vl_.*‘ - LCS

05 === LCI
=@ ecartype
0 A 'y Y 'y 'y & 'y A )
0 2 4 6 8 10 12

Figure 36: Carte de contréle de I'écart type de la  pureté liqueur

2.3.2.Masse cuite R4
c) Détermination de la taille du lot et le nombre d’efectifs a prélever

Masse totale /cycle =77,68 t
Au niveau de la STG2, la cuite R4 réalise 2 caufgs poste, donc :

La quantité de masse cuite produite par postels5,36 t
La norme nous recommande la Lettre code G et avéQA de 0,1 : le nombre d’effectif a prélever
sera égale a 4.

d) Réalisation des analyses et interprétations des rdtats

> Brix
# Condition d'acceptation et de rejet
cible 90,9
Ti 87,6
Ts 94,3
c 0,83
n 4
K 2,39
Le coefficient d’aptitude spécifique des lots aisfaire les tolérances, pour le niveau de qualité
requis : Ap :ZT;_T; = 1,666 > 1,33 ; Donc on peut considéretd&ancescommeséparées.
On calcule :
omax = 1,383
oL = 1,035

O étant inferieur &, le contréle est possible dans les bonnes condigt on adopte la valeur
o = 0,83 pour les contréles suivants.

Les valeurs limites d’acceptation des moyenneshdigtillons sont respectivement :

Xmax = 92,27
Xmin 89,62

On doit vérifier que Xj de chaque lot est compasére les deux limites calculées :
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Xj 91,75 90,75 90,60 90,95 90,35 91,55 90,85 90,8090,80 89,40

N°dulot 1 2 3 4 5| 6 7 8 9 10
accépte accépte accépte accépte accépte accépteépteaccaccépte accépte refuse

phors 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,000,47

tolerance%=

# carte de controle de la moyenne --- écart type--- pourcentage de hors tolérance

92,50 2

92,00
91,50
91,00

—o—cible 1,5

- LCS 1

90,50
Fiture7t Cakie ddla mWuennalde din hriv macee cuite
90,00 —h—LCl Figure 38: Carte de contréle de I'écart type du brix masse cuite
B e U R N
89,00 . . . 0 A=Al 0,50
0 5 10 15 0 5 0,40
0,30

0,20
0,10 —i—i—i—i—i—i—1—1
0,00 —— "

-0,10 © 2 4 6 8

Figure 39: Carte de contrdle du pourcen
masse cuite R4
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» Coloration
# Condition d'acceptation et de rejet
cible 3934,0
Ts 6140,0
c 552,880
n 4
K 2,39
Xmax = 4818,62
Xj 3069,0 3360,7 4283,0 3067,2 33515 3184,7 3936,3870,2 3161,7 3293,2
N° du 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
lot
accepte  accepte accepte accepte accepte  accepteepteaccaccepte  accepte  accepte
phors 0,000 0,000 0,00525 0,000 0,000 0,000 0,000209 OQ@D 0,000 0,000
tolerance%

* Tout les lots sont acceptés avec un pourcentage de hors tolérance trés négligeable.

e La carte de contréle de la moyenne ainsi de I'écartype appuie ce résultat. Ceci aura une
influence directe sur I’humidité du sucre humide produit si le procédé est dans le bon état de
marche.

¢ Avec une coloration acceptable, le taux d’éclaircage c'est-a-dire la quantité d’eau pulvérisée
pour le rincage du sucre sera minimale.

e Cerésultat aura uneinfluence directe sur les etapes de sechage et de refroidissement.

e On peut de rassurer de cette conclusion apres I'étude des résultats de I’humidité du sucre R4
produit.

#% Carte de contrdle de la moyenne --- écart type

6000 1400,00
5000 1200,00
4000 1000,00 —e—Cible
3000 ~@—cible 800,00 LS
——LCS 600,00
2000 400,00 —A—LCl
1000 B Moyenne 200,00 —e—ccartype
0 . . | 0,00 +—Adhhbhdddhddh—
0 5 10 15 0 5 10 15

Figure 40 : Carte de contrdle de la moyenne
de la coloration de la masse cuite R4
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2.3.3.Sucre humide R4
e) Détermination de la taille du lot et le nombre d’efectifs a prélever

Pour le calcul de la taille du lot du sucre humaleartir duquel on va prélever notre
échantillon, on va calculer le rendement en sueriadnasse cuite produite par poste.
Ona:

e La quantité de masse cuite produite par poste =155,36t

* Le pourcentage de cristaux contenue dans cette quantité de masse cuite =

Q =Qmc*%CR

Pmc—Pem 1 .
Q= (ch* —*—*BTLX)
100-Pem 100
Avec :

Qmc : Quantité de masse cuite.
Pmc : Pureté masse cuite qui est égale a 92.
Pem : Pureté eégout mére (le liquide qui entoure lestauix) qui est égale a 86.
% CR : Pourcentage en cristaux.
Brix : Teneur en matiere seche, qui est égale a 90jX@° b
e Au moment de la derniere étape de I'essorage, il ya un rincage du sucre avec de
I’eau. On pratique cet éclaircage dissous une partie de sucre qui sera récupéré au
niveau de I'égout riche avec un pourcentage de 0,025% de la masse totale de sucre
produit.
Donc :
La quantité de sucre humide produite par posteésgake :
Q =(Qmc*%CR) - (0025*% CR *Qmc)
2—86

Q= (15536 *—— *90,9/100) (1- 0,025
-86

9
100

Q@=159,01t/ poste

La table (A.1) donne la lettre - code E, pouteégttre- code et avec un NQA =0,1 % : au
niveau la table (A.3) aucun plan ne correspond tée d8QA : mais elle nous ramene
directement vers la lettre code G. On aura alessdbnnées suivantes :

Effectifs de I'échantillon (n) =

4
NQA = 0,1
n=5 P95 =4,01
k=2,39 P50 = 0,84
Ds =61,0 pl0 = 0,07

59




PLANS D’ECHANTILONNAGE

f) Reéalisation des analyses et interprétations degltats

> Humidité
# Condition d'acceptation et de rejet

cible 0,7
Ts 1,6
c 0,23
n 4
K 2,39
Xmax
1,03
Xj 0,59 0,76 0,94 0,50 0,55 0,63 0,67 0,51 0,48 0,84
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
accepte accepte accepte accepte accepte accepte accepte accepte accepte accepte
phors 0,000 0,0019 0,0656 0,0000 0,0000 0,0001 0,0003 0,0000 0,0000 0,0102

tolerance%=

La carte de contrble de pourcentage de hors taénmous donne :
0,40

030 B—w—a—————a—a—a

—0—NQA
0,20
== Pmax
0,10 === ===
Psup
0,00 ——
0 2 4 6 8 10 12

Figure
42: Carte de contrble de pourcentage de hors toléra  nce de I'humidité du sucre R4

On peu voir clairement que les lots sont tous a@ecegvec un pourcentage qui ne depasse
meme pas le niveau de qualité acceptable.

La coloration du lot n° 3 a influencé d’une maniéiecte sur son le taux d’eclaircage de la
masse cuite, ce qui a provoqué une augementatiesardeumudité libre . ce resultat se voie
clairement au niveau des cartes de contrbles dartygpe et de la moyenne.

# Carte de contrdle de la moyenne --- écart type
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2
2
2
1
1 .
1 —o—cible
1 —fl—LCS
1 =>¢=Moyenne
0
0
O T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12
Figure43: Carte de contréle de la moyenne de I'humi  dité du sucre R4
0,50
0,40
—o—Cible
0,30
== LCS
0,20 -
e LCI
0,10
=@ ecartype
0,00 & & A & & & & & & A )
0 2 4 6 8 10 12

Figure 44: Carte de contréle de I'écart type de I'n  umidité sucre R4

2. Au niveau de la station d’épuration (commune filtré)
2.4. Analyse statistique préliminaire
2.4.1. Test de normalité des caracteres étudiés etlealeutolérances,
écartype cible et moyenne cible de chaque populgti

Les histogrammes ainsi que les cartes de contd@lés stabilité de I'écartypes seront
présentées dans I'annexe par simple soucis d’enesngmt du rapport.
Les figures refletent la normalité des caractétediées et la stabilité de leur dispersion.

2.5. Détermination de la taille du lot et le nombre d'éectifs a prélever

Pour déterminer la taille du lot fictif produiterg@oste, on a fait un suivie de la production @erndieux
semaine considérées comme stable. Pendant ce sniviete le cumule de production par poste. Oroartid
aux résultats suivants.

Tableau 4: Production de la commune filtrée par pos  te de travail

21/03 22/03 23/03 24/03 25/03 26/03 27/03 28/03 29/03

v03|ume en 940 900 900 923 931 912 880 700 900
m
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min de lot en nt = 70

max du lot en n? = 1070

30/03 31/03 01/04 06/04 20/04 21/04  22/04

volume en n? 924 926 1070 950 972 951 900

Selon la norme d’échantillonnage et pour unegtaill lot comprise entre 501 et 1200. Elle nousfitlanlettre
code J et avec une NQA de 0,1, on trouve le sldvant ;

Effectifs de I'échantillon (n) =

8
NQA = 0,1
n=8 P95 = 1,84
k=254 P50 = 0,55
Ds = 20,5 p10 = 0,09

2.6. Réalisation des analyses et interprétations des résultats

2.6.1. Brix
# Condition d'acceptation et de rejet

Les données du plan d’échantillonnage sont lesastes :

cible 64,7 DS 20,5
Ti 63,0 P10 1,84
Ts 65,8 P50 0,55
o 0,29

. 8 P95 0,09
K 254 NQA 0,1

Le coefficient d’aptitude spécifique des lots adaire les tolérances, pour le niveau de
qualité requis :

Ap=— = 1901>1,33
Donc on peut considérer lesérancescommeséparées.
On calcule :
Oma» = 0,551
oL = 0,449

O étant inferieur @, le contrble est possible dans les bonnes conditgt on adopte la
valeur

o = 0,29 pour les contrbles suivants.

Les valeurs limites d’acceptation des moyenneshdigtillons sont respectivement :

Xmax = 65,06

Xmin = 63,74
Xj 63,54 64,6 64,8 65,0 64,6 64,9 64,3 65,0 64,6 64,
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

refuse accepte  accepte  accepte  accepte  accepte  accepteepteacc accepte  accepte

phors 2,94 1,047 5,551 4,164 1,838 1,243 1,300 3,277 5,522 8,624
tolérance% E-07 E-09 E-12 E-07 E-10 E-04 E-11 E-07 E-10
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# Carte de contrdle de la moyenne --- écart type--—- P% de hors tolérance

4,00
=®— Pmax
2,00 «
; =i—NQA
0,00 - .
== pinf
0 5 10 15
-2,00
65,5 1,6 —&— Cible
1,4
65,0
. 1,2 efi=— | CS
64,5 - —o—cible 1,0
—-1CS 0,8 e LCI
64,0 0,6 -
—A—LCl ' i
0,4 -
63,5 == Moyenne 0 | COVFOTOVEH @ ecartype
! max
63,0 : : J 0,0 dcichcicicicioicded
o 5 10 15 0 5 10 15 T ecartype
limite

Figure 46:Carte de controle de la moyenne du brix
de la commune filtrée

Figure 47: Carte de contr6le de I'écart type du brix
de la commune filtrée

Figure 45: Carte de contréle de pourcentage de hors tolérance du brix de la commune filtrée

2.6.2. Pureté

# Condition d'acceptation et de rejet
On a les données suivantes :
cible 99,4
Ti 99,3 DS

0,034 P10

n 8 P50
K 2,54 P95

20,5
1,84
0,55
0,09

Pour la pureté on travail juste avec de la tol&anferieur. Le calcul de Xmin nous donne le

résultat suivant :

Xmin = 99,35
Xj 99,34 99,42 99,38 99,40 99,41 99,37 99,40 99,40 99,43 99,37
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
refuse accepte accepte accepte accepte accepte acceptepteaccaccepte  accepte
P hors 0,594487 0,000024 0,006 0,0004 0,0001 0,036 0,001 0,0008 0,00001 0,0418

tolérance%=
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# Carte de contréle de la moyenne --- écart type---- P% de hors tolérance

—
. 0,00 I S . . T B S — .
Figure }48: Cartg de controzle de pour%entage de hors tolérance de la pureté dl% la cofmmRink

o> — ——NQA

filPee 8 10

99,45
99,40 - —¢—cible
99,35 -~ == Ti
99,30 == LCI

- _ _ _— _— _ ___
99,25 =>é=moyenne

0 2 4 6 8 10 12

Figure 49 : Carte de contrble de la moyenne de laupeté de la commune filtrée
0,08
0,06 —4—Cible
0,04 == LCS
0,02 4 ~A—LCl

=@ ecartype
0,00 A | vP
0 b 4 6 8 10 12
Figure 50: Carte de contrOle de I'écart type de Ipureté de la commune filtrée
2.6.3. pH

# Condition d'acceptation et de rejet

cible 8,4
DS 20,5 Ts 8,6
P10 1,84 c 0,05
P50 0,55 n 8
P95 0,09 k 2,54
NQA 0,1

Le coefficient d’aptitude spécifique des lots asaire les tolérances, pour le niveau de
qualité requis

Ap = = 1,575>1,33
2K.o

Donc on peut considérer ledérancescommeséparées.
On calcule :

omar = 0,079
o. =0,064
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O étant inferieur @, le contrdle est possible dans les bonnes conditt on adopte la
valeur

o = 0,05 pour les contréles suivants.
Les valeurs limites d’acceptation des moyenneshdigtllons sont respectivement :

Xmax = 8,5
Xmin = 8,3
P hors 0,807 0,1642 0,1642 0,000 0,000001 0,067032 0,000 0,00001,0256 0,1642
tolérance%=
Xj 8,59 8,46 8,46 8,31 8,34 8,45 8,31 8,35 8,44 68,4
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

refuse accépte  accépte  accépte  accépte  accépte pteaccéaccépte  accépte  accépte

# Carte de controle de la moyenne --- écart type---- P% de hors tolérance

1,00
0,80 \
0,60 \ NOA
0,40 \ == Pmax
0,20 \ —h—
’ P i
0,00 o—nm sup Figure 51: Carte
de ) controle du
0 2 4 6 8 10 12 pourcentage de

hors tolérance du pH
de la commune filtrée

0,150 et | CS
0,100 == LCI
Figure 52:
0'050 ooooooo ecartype CaI’Ee de
max contrble de
0,000 4
' - === ecartype I'écart type
du 0 5 10 15 limite pH de la
commune

filtrée

2.6.4. Coloration
Pour la coloration, on a travaillé avec une senlierance qui est supérieure.
Les données du plan de contréle sont les suivantes
cible 466,0 DS 20,5
Ts 564,0 P10 1,84
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c 27,49 P50 0,55
n 8 P95 0,09
K 2,54 NQA 0,1
La valeur de X max est égale a :
Xmax = 494,18
# Condition d'acceptation et de rejet
Xj 522 471 438 478 482 460 462 443 409 416
N° du lot 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
refuse accepte accepte accepte accepte accepte acceptepteaccaccepte  accepte
phors 5,275 0,016 0,000 0,042 0,074 0,003 0,003 0,000 0,000 0,000
tolérance%=
# Carte de contrdle de la moyenne --- écarttype---- P% de hors tolérance
&0 600
4,00 T +NQA 500 —% cible
2,00 +— Pmax 400 = CS
Psup =>&=Moyenne
0,00 R, 300 . . .
0 5 10 15 0 5 10 15

Figure 43: Carte d

e pourcentage de hors tolérance

Figure 3: Carte de la moyenne de la coloration de la commun e

de la coloration de la commune filtrée filtrée
80,00
60,00 == Cible
40,00 = LCS
20,00 LCl
0,00
. wwlle Cartune
Figure 55: Carte de contréle de I'écart type de la
coloration de la commune filtrée

Pour la ¢

* |e contrble est destructif.
* |es frais de contrdle sont élevés.
* le contrdle a 100% n’est pas physiquement reaksabl

je de hors tolérance, de la
moyenne et de I'écart type montrent trés biestabilité de la fabrication a partir d&™lot.
Ceci n’est vrai pour le premier lot et tous cesactares controlé.
Crnsion

Dans l'industrie, il est facile de constater quesides situations on ne pourra pas utiliser un
contréle a 100% pour des raisons telles que :

Ainsi, le contréle par le biais des méthodes digtiss tel que le plan d’échantillonnage,
egalement appelé plan de contréle semble adéquat.

Dans ce présent travail, les plans d’échantilloemagsent en ouvre, nous ont permis d’avoir
le nombre d’effectifs représentatifs des populaiétudiées avec une taille de 200 Cl (produit
liquide) et 200 g (produit solide) chacun jugé hgeme, du fait du systeme d’agitation qui
existe au niveau de lieu de prélevement, et awmss din souci d’'encombrement inutile au
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niveau de I'laboratoire. Le préléevement était systique (dans un intervalle du temps
régulier), tenant compte de la cadence de la fativic.

% Pour la commune filtrée et apres la déterminateiadaille du lot (population a partir
de laquelle on préléeve nos échantillons), un édi@ntle 8 effectifs par poste semble
trés représentatif, en comparaison avec un éclemte 4 effectifs par poste, pour le
suivi de tous les caracteres de la population (leojoration, pH, pureté).

% pour la liqueur, la masse cuite et le sucre humide,nombre d’effectifs de 4
échantillons par poste, en tenant compte bien suradit de contréle et I'étude de
I'efficacité de ces plans, semble adéquat.

*

L'augmentation de nombre d’effectifs des échamgl@en tenant compte de la taille de
la population, nous a permis de détecter certdémre de procédé de fabrication. Ce
point s’'avere essentiel du fait qu’il influencer da marche du procédé, avec
limplantation immédiate de mesures correctivesrptecter les causes de dérives
(assignables ou aléatoires).

# Les cartes de contrdle par mesure et les calc@spodircentage de hors tolérance,
récemment implantés, ont été tres bénéfiques. Qnhleg considérées comme un ceil
statistigue du marche et de capabilité des difféeenétapes du procédé de
transformation.

% La stratégie du prélévement constitue aussi unt p@a important, qu'’il faut en tenir
compte.

Cependant l'efficacité de I'élaboration d'un plaféahantillonnage dépend de plusieurs

facteurs a savoir:

* I'implication efficace des responsables des urof@rationnelles dans ce choix;

« lutilisation des normes statistiques les plus nées et les plus adaptées au type des essais
effectués;

* lidentification et la tracabilité, surtout lorsqle laboratoire fait partie d’'une organisation
assez grande.

Car la défaillance a ces niveaux pourrait entrdasancement de la démarche qualité. En

perspectifs : 'implantation des systéemes d’échlanthage automatisés, s’avere d’une grande

utilité, pour diminuer l'incertitude de I'échantithnage. Sans oublier qu’'une détermination de

ces incertitudes va aidées a assurer la justessecaie la fidélité des méthodes de mesures.
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Annexes

» Techniques d’analyse :

a. la matiére seche ou brix
Objectif : Détermination du taux de la matiéere seche dans 100 g d’eau sucrée.

Méthode utilisée : Réfractométrie
Matériels utilisés : Réfractometre

Description du Réfractometre :

®  Gamme de mesure 0-95 % de brix.

®  Source lumineuse allogéne.

®  Précision £ 0,04 %.

®  Prisme de saphir synthétique.

®  Chambre d’échantillon en acier inoxydable.
Principe : Cette méthode se base sur l'indice de réfraction, car pour une longueur
d’onde déterminée cet indice est fonction de la teneur en matiéere seche de la solution
soumise a la mesure.
Mode opératoire :

®  Régler le 0 de I'appareil avec I'eau distillée.

" Mettre une petite quantité de I'analyte dans la chambre d’échantillon.

® Lire la valeur donnée par le réfractométre qui donne directement le brix.

b. La coloration

Objectifs : La détermination de la coloration est effectuée dans le but de s’assurer du
bon déroulement de la phase de la décoloration.
Méthode utilisée : spectrophotométrie. Exprimée en unité ICUMSA (International
Commission for Uniform Methods of Sugar Analysis)
Principe de la méthode: Un faisceau lumineux traverse une cuvette contenant la
substance a examiner et selon l'intensité de la lumiére ayant traversée cette substance
le spectrophotomeétre nous donne la densité optique.
Matériel utilisé :

= Spectrophotometre, pilotable par un micro-ordinateur.

= Cuvette de 1cm en quartz.

= Filtre sous vide.
0 Mode opératoire :

= Préparer un échantillon de 50 (g) de solution ®icré
= Ajouter 50 (g) d’eau distillée.

= Filtrer.

=  Rincer une cuvette deux fois avec la solution seicré
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= Faire la lecture au spectrophotomeétre a une lorrgdiende de 420 nm dans
une cuvette de 1 cm.

= Faire la lecture au spectrophotomeétre a une lorrgdiemde de 720 nm dans
une cuvette de 1 cm.

Expression du résultat :

. (D.0420—-D.0 720)
Coloration = - x 100
: Den % X L
: Long 100
—C. PUrete

Définition : En sucrerie on appelle pureté d’une solution sucrée le pourcentage de

saccharose se trouvant dans les matieres seches de cette solution.

Objectif : se renseigner sur les pertes en saccharose durant le raffinage.

Méthode utilisée : Polarimétrie

Principe : Un faisceau de lumiére polarisée, traversant une solution de sucre, subit

une rotation de son plan de polarisation, suite a la présence d’atome de carbone

asymétrique dans la molécule de saccharose.

Appareil utilisé : Saccharimeétre :

Réactifs :

= Solution de borate : Peser 7,62 g de borate et dissoudre dans 2 | d’eau distillée.

= Solution d’acétate de plomb basique: Peser 150 g d’acétate de plomb et
dissoudre dans 1 | d’eau distillée.

= Terre filtrante : Mettre 50 g de terre dans 1 | d’eau distillée, ajouter 50 ml d’acide
chlorhydrique concentré. Mélanger pendant 5mn puis filtrer le mélange et laver
avec l'eau distillée en contrélant le filtrat jusqu’a pH neutre. Sécher la terre
filtrante pendant 6 h a 96-100° C.

Mode opératoire :

= Peser 50 gr de I'échantillon.

=  Compléter jusgu’a 100 gr avec l'eau distillée.

=  Prélever 52 g de la dilution et mettre dans uropatle 20 ml.
= Déféquer avec 5 ml d’acétate de plomb.

= Ajouter quelques gouttes d’alcool (pour éliminemausse).

= Mettre la solution dans un Becher de 150 ml, ajo6t8 mg de terre filtrante et
mélanger. Ensuite filtrer un papier a travers Urefi

= Récupérer le filtrat et faire la lecture au sacichaire

Expression du résultat :

_ polarisation
Pureté = - x 100
brix
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d. Humidité

0 Objectif : I'humidité est un facteur de détermination de la capacité d’un sucre a
résister aux altérations pendant le stockage.

0 Méthode utilisé : Etuvage

0 Principe : Cette méthode est basée sur un simple étuvage a une température de 115°
C pendant trois heures.

0 Matériels utilisés :

= Creuset en porcelaine

= Balance:

- Type METTER AE 200

- Capacité : 200g

- Précision: +0,1m

- Plateau rond entouré de vitre coulisse des Quatre cotés.
= Etuve

= Dessiccateur poly carbonate :
Conserve un vide de 70 mbar pendant 24 h, résistelocs thermique et inerte
chimiguement.

0 Mode opératoire :
= Peser un creuset en porcelaine vide.
= Peser le creuset contenant une prise d’essaie de sucre de 10 g, soit P1.
= Mettre al’étuve a une température de 115° C pendant deux heures.
= Sortir le creuser et poser le dans le dessiccateur.
= Peser de nouveau votre creuset, soit P2.

Expression du résultat :

%Humidité = (P2 — P1) x 100
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Normalité et cartes de contr6le de la stabilité déécart type
Commune filtrée
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» Brix
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> Pureté
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Histogramme
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