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Résumé

Dans un monde ou le commerce international devilenplus en plus difficile, la qualité
devient a la fois un enjeu et un défi majeurs. &epkuvent résister et tirer profit de cette Sibnat
les entreprises ayant mises en place des outila dealité qui leur permettent de s’assurer de la
conformité des produits livrés et de satisfaire axigences des clientses plans d’expériences
font partie de I'ensemble des outils de la qualité.

« L’optimisation de la qualité du yaourt a boire pa rapport a son colt»est le theme de
ce mémoire de fin d’études. Les expériences réalidans le cadre de ces études d’optimisation ont
été effectuées au sein du laboratoire de la Relcheet Développement du Département des
Produits laitiers de I'entreprise DOMAINE DOUIET.

Les objectifs fixés pour ce travail visent, aaiétiner les conditions optimales permettant
d’obtenir un yaourt a boire de qualité.

Les expériences industrielles axées sur l'utiisatdes plans d’expériences, ont abouti a
'obtention d’un modele mathématique qui expliquenble phénomeéne et a la fabrication d'un

yaourt de qualité dans des conditions avantaggmed’industriel.

Mots clés: Qualité, Outil, Optimisation, yaourt a koire, Plan d’expérience.
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ABREVIATION

YAB : Yaourt a boire

MAP : Matiére protéique

MAG : Matiere grasse

DLC : Date limite de consommation

HACCP: Hazard Analysis Critical Control Point

ISO : International Standardisation Organisation
T° : Température

R & D : Recherche et développement

Tps : Temps d’écoulement

Exp : Expérience

Signif. : Signification
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INTRODUCTION

Le projet de fin d'étude permet de mettre en valetirde compléter la formation

universitaire. En effet, il est indispensable dssea un stage au sein d’'une entreprise afin d’amene
les étudiants a se confronter a des situationdesgad’élargir leur formation dans le domaine

pratique et d’avoir une idée sur la vie professelen

Le choix de Domaine Douiet comme lieu slage trouve sa justification dans la place
importante gu’elle occupe dans le secteur laitieMaroc exprimée aussi bien en chiffre d’affaire
gu’en diversité des produits et dans la volontériexge de ses dirigeants de suivre de prés les
progres technologiques et les rénovations des méghade fabrication.

Mon stage était une occasion exceptioargli m’a permis d’étudier de prés les activités de
« Domaine Douiet » avec ses particularités humaieebniques et organisationnelles. C’'était aussi
une occasion pour me sensibiliser aux questioasives a la vie du travail en équipe.

Le sujet qui m’a été attribué durant @gstest « I'optimisation de la qualité de yaousbae
par rapport a son codt ».
Les expériences réalisées dans le cadre de cesséfl@ptimisation ont été effectuées au sein du
laboratoire de la Recherche et Développement daiDgipent des Produits laitiers.

Ce travail essayera, dans la mesure de possibtépdadre a I'objectif suivant :
& Obtenir un yaourt a boire dont la viscosité seweoa l'intérieur de l'intervalle de temps d'écoulemn [50s-

65s].

Dans ce rapport, nous développerons les themeargaiv
*** e Domaine Douiet ;
% Généralités sur le lait et le yaourt ;
*** Présentation de la méthodologie des plans d'expeegeutilisée pour I'optimisation,
= | 'utilisation des plans d’expériences pour ttipisation des produits du Domaine Douiet notamment le

yaourt a boire.
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Chapitre : 1
Présentation de ["organisme
d accueil & Généralités

~

Dans ce chapitre, nous présentons de maniére générale le Domaine Douiet,

entreprise dans le domaine
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Domaine Douiet

Le Domaine Douiet est une exploitation adacqui s'étend sur une superficie d’environ 700
ha, situé a 15Km au Nord Ouest de la ville de Fé&st caractérisé par la diversité de ses acsivité

agricoles et agro-industrielles

v/ 1970 : Création de l'unité de transformation domet Iproduits sont destinés
uniquement au propriétaire.

v 1997 : Construction de la nouvelle usine de la petidn laitiere dans le but d’élargir
le champ de commercialisation et de viser une elieiclientele

v/ 1998 : Création de trois départements distinctsvéde, horticulture et produits
laitiers.)

v 2000 : Mise en place du systeme HACCP

v’ 2003 : Certification 1ISO 9001 version 22000 quievisaccroitre la satisfaction de ses
clients

v' 2007 : Reconduite de la certification 1ISO 9001
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v/ 2007 : Certification ISO 22000 qui assure la sééutu consommateur.

Le Domaine de Douiet avec 800 employés dont&8ftes, a comme mission la production, la
fabrication et la commercialisation de produits i@ges et agroalimentaires. Les activités
principales du Domaine sont comme suit :

“ Agricoles :
» Production végétale : fourrages et céréales.
= Elevage bovin, caprin.
» Production maraichere.

< Agro-industrielles :

= Transformation laitiére.
= Conservation de fruits.

= Conditionnement des fruits et légumes.
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Direction

Contrdle de qualité
Rechercheet développement

Cellule Systeme
d'information
Poleenvironnement

Pole ressources Et
Affaires générales

Commercial -
marketing

Département Département Département

Horticulture Production élevage
laitiers

Secteur contrle de qualité Secteur Recherche et
développement

Figure 1 : « L'organigramme du Domaine Douiet»

I-Filiere produits laitiers :
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Le département des produits laitiers, comme son nom lindique, a pour mission le développement, la
production et la commercialisation des produits laitiers.
Il a été créé en 1997 sur une surface de 2150 m”. Ayant une capacité de production de 60000 L/jours.

On y distingue trois lignes de fabrication:

Wl Ligne carton :
# Lait pasteurisé : entier et écrémé ;

# Leben : nature, aromatisé et beldi ;

# Jus de fruits au lait.

® Ligne vaourt :

# Yaourt a boire : aromatisé (banane, vanille, amafndise et péche) ;
# Yaourt ferme : nature ,0% MG, chévre et aromatisé ;
# Yaourt brassé ;

# Yaourt crémeux.

® Fromagerie :

# Fromages frais et affinés : fromage blanc, tomaj toime, Emmental, cottage
cheese, Zouaghi, affiné de chévre...

# Créme fraiche et beurre.

Ces trois lignes mettent des moyens humains et logistiques pour fabriquer des produits de
haute qualité portant la marque « Chergui ». [1]

1. Etapes de fabrication des produits laitiers :
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La plupart des produits laitiers passent par desgasus de transformation similaires dont les
principales étapes sont les suivantes :

la. réception du lait :

® collecte du lait :

Les domaines de Douiet, Kouacem, Boudrra el Skamel assurent constamment
'approvisionnement de l'unité de production lai&éen matiere de lait cru, moyennant des

camions-citernes.

Le lait est recu a une température de 04°C. laspiré par une pompe centrifuge et passe

par un compteur volumétrique en traversant urefijini retient les impuretés macroscopiques.

® Tests:

Avant son dépotage vers les tanks de réceptidaitlsubit des tests physico-chimiques de
conformité pour toute préparation technologigusawoir :

v" pH; MG ; EST ; MAP ; Température

v' Tests inhibiteur (beta-star/ Delvost) permettaié contréler la présence
d’inhibiteurs de coagulation et d’antibiotiques ga lait.

v Test sensoriel : analyse gustative, olfactive stielle du produit (goQt, couleur et
odeur).

® Refroidissement et stockage :

Aprés sa filtration, le lait subit & un refroisksnent a 4°C afin d’arréter la prolifération
microbienne, puis il est stocké dans des cuvedaswmies équipés d’'un agitateur qui empéche la

formation de la creme.

b- standardisation :

Selon les especes, le type d’alimentation et less, la composition du lait est variable.

Le taux de matiere grasse peut osciller entre Blggpar litre.
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L’écrémeuse-standardisatrice permet d’harmonisephaposition de laits provenant de différentes

exploitations, en particulier pour faire correspante taux de matiére grasse a celui exigé par la

Iégislation dans les laits de consommation et teduygts laitiers.

c. Pasteurisation du lait :

" Trés riche en éléments nutritifs, le lait contielets micro-organismes susceptibles de se
développer aprés la sortie de la mamelle. Parmi, eextains sont utiles (ferments

lactiques.....), d’autres nuisibles a la qualité.

La pasteurisation est un traitement ritigue (non sévere) qui permet de limiter la
prolifération microbienne ainsi que la destructide certains enzymes (Lipases), en gardant la

gualité organoleptique et nutritionnelle du proguit

Elle assure les fonctions suivantes :
# La destruction de 90% de la flore banale et tosigé&gmes pathogénes.
# La formation de I'acide formique qui active les téaies lactiques.

# Dénaturation maximale des protéines solubles paterde phénomeéne de la synérése

d. Ensemenmmnt-Incubation :

Le lait refroidi est ensemencé avec des fermentgjlees sélectionnés (selon le produit voulu), afin
d’accélérer la fermentation. Le lait fermenté esubé dans une chambre chaude jusqu’au un pH
de 4,6.

e. Conditionnement :

Le conditionnement se fait a I'aide des machines conditionneuses, le lait est mis dans
des sachets ou des pots ot il est inscrit les valeurs nutritionnelles du lait, la date limite de

consommation, le nom de la société etc.

Le domaine de Douiet est équipé de sept tiondeuses :
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# RG 250, VPA ET VPB : pour le conditionnement ddseles, jus et yaourt a boire.
# Mini cross : pour conditionnement des jus 280g.

# ARCIL1let ARCIL2 : pour le conditionnement des yasur

2. Exemple de processus de fabrication :

Nous allons détailler ci-dessous le processugatesformation de yaourt a boire, ainsi que les
conditions de fabrication qui garantissent leuridgia

# Le pH, le taux de la matiére grasse, le taux pyotiet la DLC.

< Les vaourts a boire :

Réception du lait cru

l pH= 6,6-6,8
Brix=15-18
— . MG= 17-20g /I
Standardisation du lait MP=25-30g /I
Pasteuris
T°C=92-98°C+
Chambrage
Ferment lactique l
concentré
lyophilisé

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14




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

pH <4,80
Brix =14-17

T°C=36-44°C
Jusqu’a pH<4 ,80

pH <4 ,60
T°C=4-6°C

DLC< 30 jours
(Selon législation)

Figure 2 : Diagramme de fabrication du yaourt a baie.

lI-Généralités sur le lait et la Yaourt :

> Le lait

Selon la réglementation Marocaine (Décret n°2-09-d@ 7 décembre 2000 relatif au contrble
de la production et de la commercialisation dudaproduits laitiers), il est stipulé que :

v Le lait est le produit de la sécrétion mammairemade, obtenu par une ou plusieurs traites,
sans aucune addition ou soustraction.

v" La dénomination de lait, sans autre indicationyé&strvée au lait de vache.

v" Pour tout autre lait, cette dénomination doit étrmccompagnée de lindication bien
apparente de I'espéce animale dont il provient.
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mm) Le lait est un liquide blanc mat, légerement visgyedont la composition et les
caractéristiques physico-chimiques varient sensiblg selon les especes animales, et méme selon
les races dans la méme espéce.

Ces caractéristiques varient également au couls pi&riode de lactation, ainsi qu’'au cours de
la traite ou de l'allaitement.

Du point de vue réglementaire il est défini cométemnt : « Le lait est le produit intégral de la
traite totale et ininterrompue d’'une femelle lagidien portante, bien nourrie et non surmenée. Il

doit étre recueilli proprement et ne pas contdaicolostrum et conserver sa saveur agréable ».

1.Composition du lait

Le lait est un aliment liqguide complet, trés nossént, réunissant a lui seul tous les composants
nécessaire a lI'alimentation humaine. 100g de tatient 87g d’eau et 13g de matiéres seches.
Les principaux constituants de la matiére sechiaitigont :
- La matiere grasse :C’est le constituant le plus variable du laileEdst constituée
d’'un mélange d’acide gras saturés et non satunésegtrouve en suspension dans le lait
sous forme de minuscules gouttelette (globules) gta®rme une émulsion.

- Les protéines :composeées de deux groupes :

» Les protéines de la caséine, qui représentent 88prbtéines totales du lait et
qui sont des polypeptides complexes, résultats alepdlycondensation de
différents acides aminés, dont les principaux santeucine, la proline I'acide
glutamique et la sérine ;

* Les séroprotéines, minoritaires (20%), mais quispdent une valeur nutritive
plus élevée que les premieres. Le lait est, pamlitjuides biologiques animaux,
un de ceux qui contiennent la plus grande concamtrd’acide citrique.

C’est un anticoagulant qui s’oppose a la précipitaties protéines.
- Le lactose :C’est un sucre disaccharide qui se présente somgefde solution qui
est généralement le principal élément solide du [&ijoue un réle important lié
notamment a sa valeur nutritionnelle et a sa fataseibilité, son pouvoir sucrant est trés

inférieur a celui du saccharose.
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- |les composants secondairesconstitués par les sels, les enzymes les vitanenles

oligo-éléments. Sa richesse en calcium et en ploosghit du lait un aliment trés adapté a
la croissance des jeunes enfants. Le phosphoreéysibus forme de phosphates. Le
calcium s’associe au phosphate et a la caséinedmourer le complexe phosphocaséinate
de calcium et forme un colloide. On y trouve égaendu magnésium, du potassium et du

sodium, mais il est, du moins pour le lait de vag=@ivre en oligoéléments. [2]

2. Caractéristiques physiques

Sur le plan physique, le lait est a la fois uneisoh (lactose, sels minéraux), une suspension
(matiére azoté) et une émulsion (matiéres grassgr)ssede les caractéristiques suivantes :

Tableau 1 : caractéristiques physique du lait deache

Caractéristiques Valeurs

pH 6.5a6.6

Point de congélation -0.55a-0.57°C
Acidité 16 a 18°D
Chaleur spécifique a 15°C 0.940 cal /g°C
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Activité d’eau 0.995
Viscosité dynamique a 25°C 2.20Cp
Conductivité électrique a 25°C 45.10" mS
Densité Lait entier 1.032
Lait écrémé 1.036
» Le yaourt
1. Définition :

Le Codex Alimentarius, norme n°A-11 (a) (1975) di¢fie yaourt comme suit :
« Le yaourt est un produit laitier coagulé obtermu fermentation lactique grace a

I'action de Lactobacillus Bulgaricuset Streptococcus thermophilua partir du lait
frais ainsi que du lait pasteurisé (ou concentaéigllement écrémé enrichi en extrait
sec) avec ou sans addition (lait en poudre, poddréait écrémé, etc.). les micro-
organismes du produit final doivent étre viablealaindants ».
=) Le yaourt, ou yoghourt, est le lait fermeletfplus consomme. Il résulte de la fermentation
du lait par deux bactéries lactiques thermophiBedte fermentation conduit a la prise en masse
du lait. Le coagulum obtenu est ferme, sans exsudde lactosérum. Il peut étre consommeé en

I'état ou aprés brassage lui donnant une consistardteuse ou liquide.

2. Bactéries et substrat de fermentation

Les deux bactéries lactobacillus bulgaricus & streptococus thermophgw associées
dans la préparation du yaourt ont pour réle prizeil’abaisser le pH du lait au point isoélectrique
de la caséine (pH 4 .6) de facon a former un geld@agulum). Outre le godt acidulé gu’elles
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aromatique (acétaldéhyde principalement, cétoré&one di acétyle).

Le lactobacillus bulgaricusie produit que de I'acide lactique au cours deraentation de
lactose. Il se développe bien a une températubde50 °C en acidifiant fortement le lait jusqu’a
1.8 % (pH voisin de 4.5).

Le streptococubiermophilusse développe bien de 37 a 40°C, mais croit erec6@°C.
Thermorésistant, il survit au chauffage a 65°C peb@0 minutes ou a 74°C pendant 15 secondes.

Nettement moins acidifiant que le lactobacillepioduit généralement de 0.5 a 0.6 %
d’acide lactique (pH voisin de 5.2).Certaines s@&schont capables de supporter un pH de 4,3 a
3.8.

Ces deux especes sont microaérophiless Eikent en symbiose dans le yaourt. Elles
produisent davantage d’acide lactique cultivéesmiée que séparément.

Pour se développer, les bactéries ont bed@icides aminés et de peptides directement
utilisables. Or, le lait n’en contient que de faiblquantités permettent seulement de démarrer leur
croissance. Ensuite, le lactobacille par son détigrotéolytique, attaque la caséine qui libére les
peptides permettant au streptocoque de poursuarer@ssance. De son c6té, le streptocoque
stimule le lactobacille par production d’acide fogore.

Lorsque I'on ensemence du lait avec les bactétiggmdurt, le pH (6.6-6.8) est favorable au
streptocoque qui assure le départ de la fermentdtotique. L’acidité, en se développant,

deviennent défavorable au streptocoque qui est aklayé par le lactobacille qui poursuit son

activité fermentaire jusqu’a un pH d’environ 4,324 3]
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Streptocoque Thermophilus Lactobacilus Bulgaricus

Figure.3 Les deux bactéries lactiques

Action des bactéries lactiques

©o
Ces 2 bactéries, sont utilisées industriellemenir da fabrication du yaourt. Elles

transforment le lactose (sucre du lait) en acididae :

—> 2206

CioH2011 + HO

Lactose Eau Hydrolyse  Glucose + Galactose

> 4 GHCHOH - COOH (ou H¢Os)

2 GH1206
Acide lactique

Glucose + Galactose Fermentation lactique
Quand le pH du lait atteint une valeur proche diéyba floculation des caséines qui sont

les protéines du lait et formation d'un gel homagedest le yaourt.

N, Ly

i
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Figure 4 : Observation microscopique de bactériesontenues dans le yaourt.

*** Streptococcus Thermophilus (fleche en pointilléd)aetobacillus Bulgaricus (fleche pleine)

[4]

Chapitre 2
Rappel sur la méthodologie des plans

d’ 4 s e
expériences
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L’élaboration des plans d expériences et leur mise en place
nécessitent [instruction du probléme dont dispose les

produits de la société et la construction de la matrice

d’expériences.

Intro

Dans ce chapitre, nous allons définir les objectifs puis les ~ °™"*™ 2
entre ans la maitrise
desy

étapes de la mise en place d’un plan d’expériences, et en fin

cohérent d'une

redot

nous allons faire le recensement de différents types de plans

d’expériences.

gnces, afin

C’est une série d'essais déterminée a partir damgroche statistigue, employée pour
déterminer le meilleur ensemble de données a @eéleour concevoir un plan avec le minimum
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d’'essais, le maximum de facteurs (paramétres) enhimmum d’erreur, sur la base d’'un modeéle
postulé.
De maniére générale, la méthode de plan d’expérseacerche a déterminer et a établir les

liens existants entre 2 variables:
- La réponse: variable quantitative ou qualitative généralenapyelédonction objective
- Les facteurs: variables sensées d’influer sur la variationalgéponse.
Leurs valeurs varient entre borne supérieure (niveaut) et borne inférieure (niveau bas).
L'ensemble de toutes les valeurs que peut premrdfacteur entre le niveau bas et le niveau

haut, s'appelle le domaine dariation du facteur.

1. Historigue des plans d’expériences :

La méthode des plans d’expériences date du débuindtiéeme siecle avec les travaux de
Ronald Aylmer FISHER(1925) Les premiers utilisateurs de ces méthodes fudestagronomes
qui ont vite compris l'intérét des plans d’expédes et notamment la réduction du nombre d’essais

lorsqu’on étudie de nombreux parametres. [7]

En effet, les essais en agronomie sont trés lohgsomsommateurs de parametres, par
exemple, I'étude du rendement d’'un blé nécessitprise en compte du type de terrain, des
différents traitements, de I'ensoleillement, efcétiait donc indispensable de réduire le nombre

d’essais sans perdre en précision.

Mais cette technique est restée relativement cenfidlle et n’a pas réussi a pénétrer de
facon significative les industries occidentalesrdvas années soixante-dix. Une des raisons de ce
manque d’intérét des industriels pour la méthodst girobablement I'aspect trop théorique de

I'approche proposée.

Au cours des ces derniéres années, la méthode laies gexpériences s'est imposée a

I'ensemble des industriels.

. L'utilité du plan d'expérience

Un plan d'expériences est un outil d'aide a I'améimmade la qualité.
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Lorsqu’'on est confronté a un probleme complexe,nudtiples parametres sont susceptibles
d'influer sur le systeme étudié. La performancenherche a atteindre est caractérisée par une ou
plusieurs réponses.

Ce type de probléme peut étre schématisé par Uteerimre.

Facteursde« Druit »contrbélables

Facteurs d’entrées—— _ _ — RéDONSE(S
Boite noire NG ponse(s)

« Le procédé »

les

Figure 5 : systéme de type boite noire.

Le plan d'expériences sert a mettre en évidenaayeantifier l'influence des paramétres pris en
compte, pour cela, tous les industriels doivenpager quelques questions, lorsqu‘ils mettent en
ceuvre une série d'essais physiques ou une séraals numériques :

v" Quelle stratégie d'essais adopter pour arrivedeapent aux résultats attendus ?

v" N'existe-t-il pas de meilleures stratégies quetial?

v" Quel est le nombre minimum d'essais qui doivenat i&alisés pour arriver aux résultats ?
v" Ne peut-on pas éviter de réaliser des essaisanfil

v/ Comment améliorer la précision de mes résultats ?

La méthode des plans d'expériences apporte uneodudtigie pour répondre a ces questions.
Cette méthodologie sans équivalent permet d'ateinghe meilleure connaissance du systéme

observé par la réalisation d'un " minimum " d'esg&iun maximum de preécision.

IV. Domaines d’application :

Les plans d'expériences s'appliquent a tous lesthast
# En ingénierie,
# En sciences médicales,
# En sciences humaines,

# R&D produits et procédés industriels,
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# Qualité.

Et en particulier aux cas suivants :
v Etudes techniques avec détermination des tolérances
v/ Optimisation de processus,
v/ Etude des moyens de fabrication,

v" Essais de laboratoires.

V. Les objectifs :

La méthode des plans d’expériences (design of awpats) a pour objectif I'obtention du
maximum d’information au moindre co(t c’est-a-ceéreminimum d’essai.

Pour ce faire, la méthode vise a optimiser la déheexpérimentale. Les points centraux de la
méthode consistent a :

@ Choisir le nombre n d’essai,

i Définir et mettre au point la matrice d’expérier{t® qui indique dans quelles conditions

chacun des n essai doit étre réalise,
i Choisir le modele de régression (E) qui dirigerenkthode d’interprétation.

VI. Matériels et méthodes

Les étapes de la mise en place d’'un plan d’expériess :

L'originalité de la méthode des plans d’expérieness sa globalité dans le sens ou elle
commence au niveau 0 de I'expérimentation c'estea-d la position du probleme ; elle
contingente la réalisation des essais et se payusgu’'a la conclusion de I'étude. On peut, pour
mettre en place un plan d’expériences, considésegtiapes suivantes :

1. Instruction du probleme ;

Construction de la matrice d’expériences ;
Préparation et réalisation des essais ;
Analyses des résultats ;

Conclusion ;

o g bk~ w N

Validation éventuelle de la conclusion.
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La phase d’instruction du probleme est fondamergtaladicalement différente des techniques
statistiques usuelles. En effet, il s’agit de rdfié avant d’agir (ce qui n’est pas toujours le)cas
Elle vise a définir et a donner des informatioris afe choisir le modéle (E), la matrice (M) et le
nombre d’essais (n). Cette étape est I'occasiorasembler tous les personnels intervenant sur le
systeme.

On peut caractériser les étapes suivantes :

v" Définir le probléme ;

Définir I'objectif ;

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

Définir les modalités ou niveaux des facteurs ;

AN N N SR

Pressentir les interactions.

2 .Construire la matrice d’expériences :

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

d’expériences.

Selon les objectifs prédéterminés, il faut choikr matrice d’expériences (le plan
d’expérimentation correspondant) la plus adéquate.

On peut citer :

@ Plan de criblage :

Rechercher rapidement, parmi un ensemble de factpatentiellement influents, ceux qui

le sont effectivement
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La plupart de ces plans utilisent des facteurs @ déveaux uniquement. Ces facteurs

peuvent étre quantitatifs ou qualitatifs. Parmigims proposés : plans factoriels a 2 niveauxispla

factoriels fractionnaire.

& plan de surfaces de réponses :

Le probléme consiste a connaitre en n'importe gaglt du domaine expérimental la valeur
d'une ou plusieurs propriétés. L'objectif est dever des conditions expérimentales optimales pour
une propriété étudiée ou de déterminer une zoneod®wromis acceptable entre les objectifs sur
différentes propriétés (jusqu'a 20 parameétres).

Cette recherche passe par l'utilisation d'un modaéhématique empirique pour représenter
chaque réponse dans le domaine expérimental. Lelmgablynomial retenu est soit du premier
degré soit du second degré.

Ces plans utilisent au minimum 3 niveaux pour éesefurs expérimentaux.

Parmi les plans proposés : plans centrés compppltas de Box- Behnken, plans factoriels a 3

niveaux ...

® Les plans des mélanges :

C'est l'étude de [linfluence des quantités relativde plusieurs constituants sur les

manifestations d'un phénomeéne physico-chimiquetédaux facteurs dépendants. [5]
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Dans ce chapitre nous allons présenter [amé

yaourt a boire.
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Chapitre 3
Utilisation des plans d’expériences
pour [‘optimisation de yaourt a boire
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L’optimisation de la viscosité d’'un yaourt a boire:

Obijectifs de I'étude :

L'objectif de cette étude est I'optimisation de yetaa boire. Pour cela nous allons :

v Déterminer les facteurs qui sont effectivementiefits sur la viscosité de yaourt a boire.
v Etudier en détail les effets de ces facteurs gjunsiles effets de leurs interactions.
v Optimiser la réponse.

Démarche suivie :

La premiere stratégie consiste en un criblage de tPlackett-Burman de facteurs
potentiellement influents, permettant de conndéseeffets significatifs d’'un maximum de facteurs
parmi plusieurs. Cette stratégie a I'avantage kibeti un minimum d’essai ;

La deuxieme stratégie consiste a faire une optioisaqui a pour but de déterminer les
conditions optimales de la viscosité de Yaourtiaeh@n fonction des facteurs choisis.

La troisieme stratégie consiste a cherlzhpossibilité de prévoir, en tout point intérieau
domaine expérimental, la valeur de la réponse &mabligé d’effectuer I'expérience.

Nous avons utilisé le logiciel NEMRODW pour le tesnent des données issu de plan

d’expériences.

La détermination des niveaux des facteurgettfe en présence des responsables

technique de I'entreprise.

Résultats obtenus :
A. Résultats obtenus par le plan de criblage :

Modéle
Y=b0+bl* X1+b2* X2+b3* X3+b4*X4+b5* X5+b6* X6+Db7* X7
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Avec b0O= layeone des réponses
b1= le coefficient de X1

boeefficient de Xn
C’est une équation polynomiale du premier degré gateractions.
Il s’agit d’'un criblage de sept facteurs susddptd’influer sur la viscosité du yaourt a boire.
Le plan utilisé est un plan de criblag¢ackett et Burman d'ou la nécessité de réaliser huit

expériences.

La matrice d’expériences est représentée daableau 2.

Tableau 2 : Matrice d’expériences d’Hadamard Plackettet Burman)

N° d’exp X1 X2 X3 X4 X5 X6 X7
1 + + + - + - -

2 - + - + -

3 - - + + - +
4 + - - + + + -

5 - + - - + + +
6 + - + - - + +
7 + + - + - +
8 N - - - - - -

La réponse étudiée est la viscosité adwaa boire. En effet la viscosité refléte la géal
de produit.
Pour mesurer la viscosité du produit. On fait agpkl mesure du temps d’écoulement : plus
le temps d’écoulement est long, plus le produits \@squeux : inversement, plus le temps

d’écoulement est faible, moins le produits est wescx.

Nous regroupons dans le tableau 3 ci-dessoupldas d’expériences, et les résultats de la répapmses avoir
effectuer les essais.

Tableau 3 : matrice des résultats

valeurs || Nature du lait [ T° de Type de|| Dose de| Taux de|| Taux de|l Tps
P pasteurisation|| T° ferment || ferment MG MP d’écoulement
reelles. °C) diincubation gll gll gll (s)
N° Exp. (°C)
1 Lait 96 38 A 15 | 15 24 20
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reconstitué

2 Lait frais 96 38 B 10 17 24 38

3 Lait frais 80 38 B 15 15 27 63

4 Lait 80 34 B 15 17 24 49
reconstitué

5 Lait frais 96 34 A 15 17 27 70

6 Lait 80 38 A 10 17 27 29
reconstitué

7 Lait 96 34 B 10 15 27 25
reconstitué

8 Lait frais 80 34 A 10 15 24 79

Le traitement des données nous a permis de montrer:
D’apres le graphe des effets moyens (figure nd)emarque que

La nature du lait, « lait frais ou reconstitué »uyree grande influence sur la réponse, elle

représente une influence négative sur la viscdsitgaourt a boire ;
- La température de pasteurisation a une influeégative sur la temps d’écoulement ;

- La température d’incubatigmrésente une influence négative;

-16.00 -5.00  0.00 8.00 16.00

nature du lait b 3.2

T de pasteurization b2

T* dinc b3 -14.0

type de ferment b4

dose de ferment ula] 475
tals de matiére grazse bE 2.00
taux proteique b7
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Figure 6: graphe des effets moyens

Effets Pareto individuels

0 25I 5IIII ?EI 1EIFI
niature du lait b 58,73
T* d'inc b3 19.42
T° de pasteurization b2 16.36
dose de fermert b5 :I 350
twpe de ferment b4 ] 193
taux de matigre grazse bE n.oa
taLy proteique by .00

Figure 7 : Graphe de Pareto
L'analyse du graphe de Pareto individuel montre lggefacteurs les plus influents
sur la réponse sont :

- La nature du lait ;
- La température de pasteurisation ;

-La température d’incubation.

Ces trois facteurs expliquent plus a hauteuPd® du phénoméne étudié.

L'étude de criblage mené dans le cadre de ceitrav@permis de déterminer trois

facteurs parmi sept susceptibles d’influencer leemdination de la viscosité de yaourt a
boire.
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Nous allons, par la suite, faire une étude des paramétres retenus par le plan de

E M=

criblage. Nous allons nous intéresser a I'effetele parametres ainsi qu’a leurs interactions.

Notre choix s’est porté sur un plan factoriel coetpl

B. Résultats obtenus par le plan factoriel complet :

L’étude des effets des parametres ainsi qu'a leeraction exige de postuler un modele de

premier degré avec interactions.
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Y= bO+bl*XL+b2*X2+Db3*X3+b12* (X12) + b13 * (X1*X3) + b23 *
(X2*X3) +h123 *(X1*X2*X3)

On exécute les expériences en suivant le mode topéra

s Mode opératoire suivi :

# La préparation du lait :

Pour le lait frais :

Dans une carafe :
V' Mettre 90% de lait frais (lait entier +lait écrémé)
v Ajouter 9% de sucre
v 0,68% de texturant.

Pour le lait reconstituer :

Dans une carafe :
v' Mettre 6% de poudre de lait entier
v" Mettre 3% de poudre de lait écrémé
v Ajouter 10% de sucre
v" Mettre 0,75% de texturant
v Ajouter 80% de I'eau.

# La pasteurisation :

Apres la préparation du mélange, on couvre leafesret on les met dans un bain-marie a la

température voulue (80-96°C) pendant 15mn.

# Le refroidissement :
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Apres la fin de la pasteurisation, on fait sogs carafes et on les laisse refroidir dans un

bain d'eau froid jusqu'a la température de culueeferment ensuite,on ajout le ferment
habituellement utilisé dans la production du yaauubire.

# L'incubation :

L’incubation s’effectue dans une étuve a tempéeafupgrammable. On laisse les carafes
dans une étuve et on surveille le pH. Arrivées dldrde 4,4 a 4,55 (pH de conditionnement), on
fait sortir les carafes de I'étuve.

# Le refroidissement :

On met les carafes au réfrigérateur a une tempéretenviron 6°C pendant 18 heures.

# La mesure de viscosité

Avant de mesurer la viscosité du produit, on faitis les carafes du réfrigérateur et on les
laisse se réchauffer a la température ambiante’@ua)p°C.
On mesure le temps d’écoulement a l'aide d’'wstasimetre.On fait la mesure 3 fois et on

prend la moyenne des résultats.

Apres I'exécution des essais du plan d’expérienmes mesure les réponses. On représente
dans le tableau ci-apres le plan d’expériencessatdponses mesurée.

Tableau 4 : plan d’expérimentation

N°Exp nature du lait T° de T° temps
pasteurization d’incubation| d’écoulement
§®) (§®) (s)
1 |lait frais 80 34 65.00
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lait frais 80 34
lait reconstitué 80 34
lait reconstitué 80 34

lait frais 96 34

lait frais 96 34
lait reconstitué 96 34
lait reconstitué 96 34

lait frais 80 38

lait frais 80 38
lait reconstitué 80 38
lait reconstitué 80 38

lait frais 96 38

lait frais 96 38
lait reconstitué 96 38
lait reconstitué 96 38 33.00

Le traitement statistigue des données de ce plssepapar la procédure de la validation du

modele postulé a priori avant toute utilisationndodeéle.

Cette procédure se résume a :
v Analyse de la variance ANOVA ;

v Coefficient de détermination’R

v RPauscet analyse des résidus.

# L’analyse de la variance :

La régression linéaire simple permet de déterniiags quelle mesure la droite régression
est utile a expliquer la variabilité existante dessobservations.y

C’est une fagon de savoir si la régression esifgigtive ; ce test est effectué a I'aide d’'un
rapport de variances.

La variation totale est la somme de la variatioexpliquée (variation résiduelle) et de la
variation expliquée par le modele.

Les différentes variations et les degrés de kbexssociés sont rangés dans la table
d’analyse de la variance ci-dessous.

Tableau 5: analyse de la variance

Source de| Somme des Degrés Carré  Rapport | Signif |
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variation carrés de liberté moyen
Régression 7 26.5143 | 0.0128 ***
1.74000E+0003 2.48571E+0002
Résidus 8
7.50000E+0001 9.37500E+000(
Total 15
1.81500E+0003

L’analyse de la variance montre que la variatioe dula régression est supérieure a la

variation résiduelle.

Donc, le modéle postulé au départ pour cette éxgigque bien le phénomene étudié.

# Coefficient de détermination:

Tableau 6 : Estimations et statistiques des coefients.

R2 0.959
R2A 0.923
Nombre de degrés de liberté 8

Le coefficient de détermination R2 donne le tauxxglication ou le pourcentage de la variation de

Y expliquée par la variation

de X.

Les valeurs de Ret R4 confirme la validité du modeéle postulé.

# Les résidus

Les résidus sont utiles pour détecter la présereepaints particuliers ou une non

homogénéité de la variance expérimentale dansneauhe d'étude.

Le graphe de la figure 8 confirme de la Normaligé désidus.
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Figure 8 : Distribution des résidus

Les figures ci-dessus montrent bien les résidusdistribués de fagon aléatoire autours de
zéro, et sont distribués normalement sur la ddbldenry. Donc, les résidus vérifient les deux
conditions qui permettent, en plus des autres gdenénent citées (I'analyse de la variation et le
coefficient de détermination), de valider le modeabstulé.

== Le modéle postulé au départ pour cette étude estdn valide et peu étre utilisé pour

l'interprétation des résultats.

200 -400 000 400 200
1 1 I 1 1

nature du lait b -5.50

tepé de pazteunzation bz

T* dincubation b3 -F.25
b1z 1.84

b13 280

b3 li].ES

b123 lnag

Figure 9: les effets des facteurs
L’analyse de ce graphe des effets montre que

v Les trois facteurs sont effectivement influentslawiscosité du YAB.

v La nature du lait & une grande influence dansns ge diminution du temps d'écoulement
du Yaourt a boire (augmentation de la viscosité).

v Les températures de pasteurisation et d’'incubatidrdes effets sur le temps d’écoulement,
elles diminuent la viscosité du yaourt a boire.

v L'interaction entre la nature du lait et la tengiére de pasteurisation facteur est non
négligeable dans le sens d’augmentation du teng@®dlement du produit.

v L'interaction entre la nature du lait et la tempéra d’'incubation est significative.
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Figure 10 : Diagramme d'’interaction X1 * X2
Pour obtenir une valeur du temps d’écoulement gpomd aux exigences du fabriquant

(54s), il faut travailler avean lait frais sous une température de pasteurisation égz0e@

anature du lait

lait reconghitué

42.00 3280
température d'incubation
=
34 aa
5a.00 2860
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Figure 11: Diagramme d’interaction X3 * X1

La valeur du temps d’écoulement répondent auxrestéle la qualité prédéfinie (58s) est

obtenu en travaillant avec un lait frais et unegérature d’incubation égale34°C.

L'objectif est atteint, pour cette étudkans le cas du lait frais en appliquant le réglag
suivant :
v Lait frais
v" Température d'incubation : 34°C

v" Température de pasteurisation : 80°C

Ces résultats permettent a la société de :
v" Economiser sur le plan énergétique en diminuant lé&empérature d’'incubation
(36-44°C ~>34°C) et celle de pasteurisation (92°C-98°C ~ 80°C).

v Obtenir des produits d’'une qualité réguliere répondnt aux besoins des clients

v Eviter les non conformités dues au non maitrise dprocessus de fabrication du

produit.

L'utilisation du lait reconstitué ne permet pasattBindre I'objectif visé par
l'industriel.

En effet, en travaillant avec un lait completemmabnstitué, on obtient un yaourt a
boire dont les valeurs de la viscosité inférieunes exigences.

Parfois, la société se trouve obligé d'utiliepoudre du lait dans ses formules de
production en raison du manque de lait frais stidans la période de basse lactation.
Il est donc souhaitable d’étudier, comme paramégrmélange des deux laits.

Pour l'optimisation de la viscosité ¥AB dans le cas du lait enrichi, on a choisi

d’utiliser un plan de surface de réponse.

C. Résultats obtenus par le plan de surface de réponse
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Nous nous sommes intéressés a l'optimisatioa @estosité dans le cas du lait enrichi. A ce
sujet nous avons postulé un modeéle dif @egré.
Modéle
Y= bO+bl*X1l+b2*X2+b3*X3+bllX{*X1)+ b22* (X2*X2) + b33 *
(X3*X3) + b12 * (X1*X2) + b13 * (X1*X3) + b23 *X2*X3)

Pour étudier ce modele, il faut utiliser un plansdirface de réponse. Notre choix s’est apporté
sur le plan de Box-Behnken.

s Box-Behnken :

Les points expérimentaux sont au milieu des adgashaque co6té du cube. Ce plan comporte

douze essais (pour I'étude de 3 facteurs) auxaquretgoute un (ou plusieurs) point au centre.

& LA
Facteur 3 - €
4 ~y
| f/ " Facteur 2

S |

Facteur 1
Figure 12 : plan de Box-Behnken pour trois facteurs
pour trois facteurs
L’étude porte sur trois facteurs, ce qui nécedsitetalisation de 16 essais (en ajoutant 4

points au centre du domaine). Pour la déterminatesdix coefficients du modéle mathématique

postulé.

Pour atteindre I'objectif visé dans le cas du éaitichi (mélange du lait frais et poudre de
lait écréme), on a choisi le taux d’enrichissentamhme parametre.
ma) |Les facteurs choisis pour cette ésatd :
# Le taux d’enrichissement (poudre écrémé) ;
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# La température d’incubation ;

# Latempérature de pasteurisation ;

Nous représentons dans le tableau 7 le plan d’expér avec les réponses aprés excusions des

essais.
valeurs | enrichissemen T® T° de Tps
. d’incubation | pasteurisation d’écoulement
réelles. (°C) (s)
N° Exp.
1 0,5 34 88 33
2 1 34 88 45
3 0,5 38 88 43
4 1 38 88 65
5 0,5 36 80 69
6 1 36 80 78
7 0,5 36 96 21
8 1 36 96 45
9 0,75 34 80 75
10 0,75 38 80 81
11 0,75 34 96 23
12 0,75 38 96 50
13 0,75 36 88 59
14 0,75 36 88 58
15 0,75 36 88 59
16 0,75 36 88 60

Tableau 7: Plan d’expérimentation

Le traitement statistigue des données de ce plssepapar la procédure de la validation du
modele postulé a priori avant toute utilisationndodéle.
Cette procédure se résume a :

v Analyse de la variance ANOVA ;
v Coefficient de détermination’R

v RPpuseet analyse des résidus.

i |'analyse de variance

Tableau 8 : d’analyse de variance

Source Somme de Carré Carré

\"2J

de carrés Degrés| moyen moyen Rapport | Signif
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variation de
liberté
9 <
Régressior] 4.98025E+0003 5.53361E+0002 5.53361E+0002 885.3778| 0.01
Résidus 6 6.25000E- 6.25000E-
3.75000E+000C 0001 0001
Validité 3 5.83333E- 5.83333E- 54.3
1.75000E+000( 0001 0001 0.8750
Erreur 3 6.66667E- 6.66667E-
2.00000E+000( 0001 0001
Total 15
4.98400E+0003

Le tableau 8 donne les résultats de I'analyse @dariance en regroupant les différentes sources
de variation :
# La variation due a la régression
# La variation résiduelle qui, elle-méme, est décosépen deux parties :
v" Manque d’adéquation du modéle
v Erreur expérimentale.
L’analyse de la variance montre que la variatioe dula régression est supérieure a la
variation résiduelle.

m=» Donc le modele postulé explique bien le phénomeawidié.

® Coefficient de détermination

Tableau 9 : coefficient de détermination

R2 0.999
R2A 0.998 L
Nombre de degrés de liberté 6 e

coefficient de détermination R2 donne le taux diegtion ou le pourcentage de la variation de Y
expliquée par la variation de X.
Les valeurs de Ret R4 confirme la validité du modéle postulé.

mup Cette valeur est acceptable.
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i Les résidus :

Probabilité
o

L]
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-

-
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»

080 040 000 040 080
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Figure 13 : distribution des résidus
Les figures ci-dessus montrent que les résidus distribués normalement sur la droite

d’Henry.

® La signification des coefficients

Le tableau de signification des coefficients perdetdéterminer les coefficients qui
sont significativement différents de zéro.

Tableau 10 : signification des coefficients

Nom Coefficient Ecart-Type Signif. %
b0 59.000 0.395 < 0.01 ***
bl 8.375 0.280 < 0.01 ***
b2 7.875 0.280 < 0.01 ***
b3 -20.500 0.280 < 0.01 ***

b11 -8.250 0.395 < 0.01 ***

b22 -4.250 0.395 < 0.01 ***
b33 2.500 0.395 0.0944 ***
b12 2.500 0.395 0.0944 ***
b13 3.750 0.395 0.0160 ***

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



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

D’aprés I'analyse de ce tableau, on peut déduiee tpus les coefficients de ce modele sont

significativement différents de zéro.

Le graphe de la figure 14 représente la variadi®ta réponse en fonction des variations de

deux facteurs tout en maintenant la valeur duignmis, fixée au centre du domaine expérimental.

1™ DALY P
L
i =
a0 = =
.
35— -
1.00
EMRAICHISSEMENT

Figure 14 : Variation du temps d’écoulement dans Iplan : enrichissement lait, incubation
Facteur fixe : pasteurisation = 88°C
Ce graphe représente la variation de la répongenetion des variations de la température
de pasteurisation fixée au centre du domaine exjéitial (88°C).
Chaque point a l'intérieur de ce domaine représkntéponse correspondante a un réglage
donné par les niveaux des facteurs choisis.
En effet, si on se déplace avec la souris surdphyg, les coordonnées (codées et réelles) du

point correspondant a la situation de la sourist sawliquées dans une zone située a droite airsi qu
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E M=

les valeurs calculées en ce point des réponsasetigjiées, et les écarts types de la prévision son

indiqués entre parentheses.

T* DINCL

Position du curseur

Mm =

Yarlablesfacteurs

A1 =0.005
EMRICHIZSEMENT =0.75
%00 = W o=-0521

T° DINCL = 34,54

Reponse
¥1:TPSDECOUL=5368 (+-038

18\

)

Positon de curseur

L’exemple ci-dessus montre que la position du aurserrespond a un point du domaine défini
par le réglage suivant :
# Enrichissement du lait = 0,75%
# Température d’incubation = 34.94°C
m=p La réponse prévue en ce point est égale a 53,688,88).

® Essai de vérification :

Apres avoir validé statistiguement le modéle. Nausens voulu le vérifier. A ce sujet on a
effectué deux essais de vérification.

Nous avons estimées la valeur de viscosité panddéle postulé et validé précédemment.
Ensuite, on a mesuré la viscosité de ces deuxsessai

Nous regroupons dahstableau 11 « Vérification d’essais les résultats de cette étude.
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°N d’essai La réponse
1 54s
2 53s

On remarque d’aprés les résultats du tableau dicaéon que les réponses prédites et les
valeurs expérimentales sont pratiquement identigOespeut utiliser, avec confiance le modele

postulé pour prédire la viscosité du yaourt a bdaes le domaine expérimental étudié.

La fonction de la désirabilité est un autre outii germet une recherche plus facile et plus
précise de I'optimum.

En précisant les fonctions désirées, on peut troleveeglage le plus adéquat selon I'objectif de
I'étude menée :

v" Maximisation de la réponse

v" Minimisation de la réponse

v" Recherche d'une valeur a l'intérieur d’un interegbrédéterminé.

Dans le cas de notre étude, on choisi une fonckodésirabilité bilatérale dont les paramétres,
par exemple, sont les suivants :
v La cible : 59
v Le minimum : 50s

v Le maximum : 65s
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Figure 15 : Fonction de la désirabilité bilatérale
On obtient, par la suite, un graphe qui divisddenaine expérimental en deux parties :
v" Le domine de désirabilité en blanc
v" Le domaine de non désirabilité en bleu

-

:&'.'I
[ oo

EHRICHISSEMENT
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Figure 16 : Variation de la désirabilité dans le phn : enrichissement lait, température
d’incubation

Facteur fixe : température de pasteurisation =88°C

L'objectif d’optimisation de la viscosité du yaourt a boire dans le cas du lait enrichi a été
atteint.
L'utilisation d'un plan de surface de réponse nous permis de :
v Déterminer la zone de compris acceptable dans lagiies|'objectif visé est atteint.
v" Connaitre la valeur de la réponse en n’importe quelpoint du domaine

expérimental. [6]
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

A lissu de ce travail, les principaux résultatsua ont permis de déterminer les conditions

optimales de :

La fabrication d’un yaourt & boire répondant axigences prédéfinies par I'industriel
Un temps d’écoulement appartenant a I'intervalleJ&-65s]

Dans le cas de lait frais, le réglage qui pernateindre cet objectif est le suivant :

= La nature du lait : lait frais

= Température de pasteurisation : 80°C

= Température d’incubation : 34°C.
Dans le cas du lait enrichi, et grace au plan diace de réponse, on peut déterminer les conditions
de production d’'un yaourt a boire respectant légesces de I'entreprises
Ces résultats permettent a la sociéte de :

v" Economiser sur le plan énergétique en diminuatgrtgpérature d’'incubation (36-44°C
————=->34°C) et celle de pasteurisation (92°C-9&&—> 88°C).

v Pouvoir obtenir des produits d’'une qualité répanidax besoins des clients
v Eviter les non conformités dues au non maitrisprideessus de fabrication du produit.

En guise de perspective, je propose d’aborder teblgmes suivants dans le cadre de
I'amélioration continue de la recherche et dévetopent :
@ La généralisation de la présente étude sur lessaptoduits (autres secteurs)
® La réalisation d'études AMDEC et d'études stajistis pour I'amélioration des
gammes de la R&D

@ L’aménagement, la révision et la définition d’'ura@ifique pour la gestion de la R&D.
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