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Depuis I’ Antiquité, 1’olivier est considéré comme un symbole de paix et de sagesse, il donne
une huile de nombreuses utilisations, on s’en sévre pour lutter contre certaines maladies en
raison de sa richesse en oméga-9, et des acides gras mono-insaturés qui diminuent le risque de
maladies cardiovasculaires et baissent le taux de cholestérol. Pour enduire le corps pour
chauffer les muscles. Produire des cremes, des masques, des parfums, méme pour fabriquer du
savon et d’autres produits cosmétiques. Briler dans des petites lampes il devient source

d’éclairage.

Le fruit est aussi tres apprécié pour son godt délicieux, seul dans des salades, ou avec des

sandwichs personne ne peut nier que 1’olive ait une touche artisanale dans nos plats.

Sa culture commence a I'Asie Mineure, des chercheuses en paléontologie ont trouvé des traces

d’olivier datent de 37000 ans avant Jésus-Christ dans les Tles de Santorin, en Gréce.

Le pays d’origine n’est connu exactement, mais des scientifiques pensent que ce sont les
Syrien, Palestinien, Grecque et Roman qui ont cultivé et exporté les olives vers le bassin

méditerranéen, qui présent des conditions parfaites permettent 1’adaptation de cet arbre
Ces conditions sont principalement :
- géologiques ; la présence du sol riche en silice et en calcaire.

- climatiques surtout ceux qui sont en relation avec la température ,puisque I’arbre ne peut pas
supporter une température tres basse il a besoin de 8°C a 9°C pendant I’hiver ,22°C et une

quantité de pluie suffisante pendant la période de floraison au printemps [1].

Ces similitudes entre les pays du Méditerranéen, ont permis un développement rapide et une
majoration mondiale dans la production des olives, des statistiques en 2010 ont montré que 64%

de la production mondiale vienne de I’Ttalie, I’Espagne Gréce Syrie et Maroc [2].

Année aprés ’autre et avec 1’avancement des sciences, I’extension de la surface dédiée a

I’olivier, ces pays ont pu augmenter encore ce pourcentage.

Au Maroc il y a 62 unités de conservation qui traite annuellement 172 000 T d’olive de table
dont 42% est exportée pour une valeur de 1,1 Milliard DH. Le ministere marocain de
I’agriculture et de la péche maritime annonce une hausse de 21% de la production d’olives en

2021 par rapport a la précédente campagne oléicole [3].
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Cette augmentation génére une forte concurrence entre les industries qui cherchent toujours a
se placer dans le marché national comme I’international. Elles cherchent a augmenter la

quantité produite des huiles et des olives de table, mais aussi de présenter un produit de qualité.

Ces industries souhaitent alors diversifier les types de produits (olive noire, olive vert, entier
ou découper en rondelles ...), ainsi de garder certaines caractéristiques physico-chimiques
spécifique pour chaque type d’olive et surtout de répondre conformément aux exigences du

client.

Pour cela les sociétés ont mis en place un systéeme de contréle de la qualité qui surveille la
qualit¢ d’olive tous le long de la chaine de production, de la réception jusqu’a

commercialisation.

La société Industrielle oléique de Fés est 1’une des sociétés qui ont appliqué plusieurs méthodes

pour satisfaire les besoins des consommateurs.

Cependant et méme avec les contréles effectués, la non-conformité de certaines valeurs du pH
et de la salinité pour les olives qui ont subi une oxydation a posé un grand probléme pour la
société. Dans ce cadre la société cherche a savoir si le procédé de 1’oxydation des olives noires
est capable de repondre conformément aux exigences spécifiques des clients, en ce qui concerne

les valeurs du pH et de la salinité.
L’objectif de mon travail est destiné en :

un suivi du procédé d’oxydation des olives des la réception au niveau des cuves, de faire des
analyses pour déterminer le pH et la teneur en sel des olives, de détecter les facteurs
responsables de la non-conformité pour améliorer ce procédé et enfin d’étudier la capabilité du

procédé par la MSP.
Ce travail est subdivisé en trois parties :

» En premier lieu, nous aborderons une étude bibliographique d’écrivant la société
«SIOF »

» En second lieu, il serait intéressant d’écrire la démarche de production des olives de
table, surtout les olives oxydées.

» En définitive il serait judicieux de parler des analyses qu’on a effectuées, de traiter les

résultats trouves expérimentalement en utilisant la MSP.
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1 Historique de ’entreprise

C’¢était en 1961 que la famille Lahbabi a décidé de créer « SIOF » (la Société Industrielle
Oléicole de Fes). C’est une société a responsabilité limitée (SARL), pour triturer I’olive,
extraire 1’huile de grignon et conserver I’olive. Une société qui a développé rapidement grace

au travail sérieux des membres de la famille [4].

En 1966 la société a pu commencer le raffinage d’huile de table (tournesol, soja, colza,
coton...), en 1972 « SIOF » a commencé la fabrication des emballages en plastique et les
matériaux nécessaires au conditionnement des huiles. Pour développer encore les techniques de
production le groupe industriel a construit un autre atelier dédié a la mise en bouteilles, le

capsulage et I’étiquetage du produit en 1977.

C’est en 1978 que la société a pu étendu ses activités dans tout le royaume, avec I’ouverture du

premier dépdt a Nador, un autre dép6t a Marrakech en1981.

En 1985 et grace a la croissance importante de son activité, le groupe a transformé la structure
juridique en une société anonyme (SA), avec un capital de 30.000.000 DH, dont les actions sont

reparties entre la famille Lahbabi.

En 1991 un dépdt a été ouvrit a Casablanca .L’année 1993 était marquée par la mise en place

d’une raffinerie de I’huile brute a base de soja, aussi par ’ouverture du dépot a Oued-Zem.

Et ¢’est en 2002-2003 que la société a installé deux chaines de production pour la fabrication
de PET (polyéthyléne téréphtalate) [5].

En 2007 la société a créé la filiale Domaine EI Hamd, elle a planté 220 hectares d'Olivier et

Ouvrit une unité d'extraction d'huile [6].

En 2019 « SIOF » été classé parmi les 100 premiers entreprise au Maroc dans le secteur
(alimentation et boissons) avec un chiffre d’affaires de 381 689 028 DH [7].
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2 Les sites industriels

La société oléique de Fés produit un nombre important des gammes qui lui permet d’étre un

fort concurrent pour la premiere société sur le marché des huileries au Maroc «Lesieur cristal »

Elle dispose trois sites industriels :

Site industriel Dokkarat avec une surface de 12000 m?, dont les missions principales
sont raffinage et conditionnement des huiles alimentaire. Le site a produit plusieurs gammes
dans le marché, leur nom différe selon le type de la matiére premiere et selon I’année de

lancement dans le marché national :

Tableau 1 : les gammes des produits au niveau du site industriel Dokkarat

Matiere exploité Le nom du produit | Date du lancement sur le marché
Huile de soja raffiné SIOF 1978
Huile de tournesol raffiné | FRIOR 1992
Huile d’olive vierge MLY DRISS 1993
Huile de grignon d’olive | ANDALOUSSIA 1996

e site Ain taoujdate dont La mission principale est I’extraction de 1’huile de grignon.
e Sidi-Brahim avec presque200 employées, dont les missions principales sont

- Production de conserve d’olives
- Extraction d’huile de grignon
- Trituration des olives

En plus de ces sites et pour élargir la zone de distribution au niveau du Maroc, la société a

ouvert plusieurs dépots dans différentes villes :

e Oujda

e Casablanca

e Marrakech

e Oued-Zem [8].

Au niveau international en s’appuyant sur plus de 50 ans d’expérience et sur son capital
humain. « SIOF » a adopté une stratégic d’export qui se base principalement sur le

4
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développement des autres gammes pour répondre aux besoins des consommateurs a travers le
monde, aujourd’hui SIOF envoie ses produits 8 nombreux pays (Europe, en Amérique du Nord,

en Afrique et au Moyen-Orient)

Suede
Canada 9
9 Anglet Pays bas
ngleterre @
Belgique '.Allemagne

Usa
: Y\Franc;g:{:e Palestine
Espagne' e Q'Iraq

“Maroc® o Jordanie @ #Kuwait
Mauritanie g Algerie

Senegal g Saudia Arabia

[
Iles Maurice

Figure 1:les pays importateures des produits de « SIOF » [5]
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3 Le site industriel sidi Brahim

3.1 La fiche technique du site industriel sidi Brahim

Tableau 2:1a fiche technique du site industriel sidi Brahim [9]

Logo

SIOF

Dénomination

« SIOF »

Société Industrielle Oléicole de Fes

Directeur générale khalil Lahbabi

Téléphone 053564 2017

Fax 0535731423

Superficie 20000m?

Adresse Rue Ibn Banaa Addadi, quartier
industriel Sidi Brahim, Fés

Site web siof.fes@menara.ma
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3.2 Les produits au niveau du site industriel sidi Brahim

Les produits sont diversifiés et ils sont classés en trois catégories :

Tableau 3: les produits de « SIOF » [6]

Les conserves Les seaux
Olives vertes dénoyautées Olives vertes dénoyautées
Olives noires dénoyautees Olives dénoyautées piquantes
Olives noires slices Olives vertes slices
Olives vertes Mixed piquante
Olives tournantes Olives tournantes
Olives vertes slices Olives vertes entiers au citron
Olives noires Olives noires a la fagon grecques
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3.3 L’organigramme du site industriel sidi Brahim

Le plan organisationnel de la société est proche des autres établissements [6].

[ Directeur générale ]

{ Directeur générale adjoint ]

Departement Directeur usine Service achat Service
qualité RH

Service Servic_e Service Département
production prOdUCtlon . - .
&laboration logistique maintenance

[ Service contréle qualité ] [ Service achat et logistique ]
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1 Les controles a la réception

Pour assurer un produit de qualité il ne suffit pas de contrdler ou analyser que le produit final
mais une surveillance de la production dés les premiers stades et plus exactement a I’étape de
la réception des ingrédients et de la matiére premiére aussi bien que les matieres d’emballage,
est obligatoire

1.1 Le sel

Le chlorure de sodium (sel) est une poudre blanche ou transparente, elle est constituée d'ions
sodium Na* et chlore CI7, ces deux éléments chimiques s’organisent dans une structure
périodique et symétrique et formant un cristal cubique a face centré , dont Chaque atome de

sodium est entoure par 6 atomes de chlore.

_____

- ' l
| o i P -7 o il Ma+

Figure 2:la structure cristallin du sel [10]

Pour savoir le taux d’humidité dans le sel et lutter contre les fraudes on effectue une vérification

rapide a la réception du sel. On utilise :

» une balance de précision
> une étuve
> un dessiccateur

» un cristallisoir
On procede comme suit :

A T’aide de la balance on pése la tare d’un cristallisoir sec et froid .On pese ensuite une masse

de (10 a 20 g) de sel granulé dans le cristallisoir ¢’est la masse initiale.
On Met apreés le cristallisoir dans 1’étuve pour 2h a une température de 121°C.

On fait Sortir le cristallisoir de ’étuve et on attend leur refroidissement dans un dessiccateur

(5min). On pése I’ensemble (sel et cristallisoir) pour la deuxiéme fois

Pour trouver la masse finale du sel appliquer la relation suivante pour conclure le taux

d’humidité :

H= [(MI-MF)/ MI]*100
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MI= masse initiale du sel

MF=masse du sel aprés séchage
Remarque : H doit étre inférieure a 6%

1.2 Lasoude caustique

NaOH ou L’hydroxyde de sodium est 1’une des bases les plus fortes. A température ambiante
elle se présente sous forme solide cristalline, la réaction de ce cristal avec 1’eau est fortement
exothermique et trés dangereuse, elle peut provoquer une forte irritation ou corrosion de la

peau, les yeux, les voies respiratoires et digestives.

A la société la soude réceptionner est préalablement solubilisée dans I’eau, elle est nommée

soude ou soude caustique.

NaOH

Figure 3:la structure du NaOH [11]

Pour s’assurer de la conformité de la concentration de la soude a la réception, on effectue un

contréle a la réception ou on utilise :

> un aérométre 0-70°Be
» une éprouvette 250ml
> un bécher 250ml

Pour effectuer cette vérification il faut :

Prélever un volume de la soude et le mettre dans le bécher, puis remplir 1’éprouvette
completement avec la solution de la soude. Ensuite plonger 1’aérométre doucement dans

I’éprouvette et attendre la stabilisation de 1’aérométre puis lire la valeur trouvee.

10



Chapitre 2 Elaboration des olives de table

1.3 L’emballage en carton

Le but de ce contrdle est de vérifier si les dimensions, le poids et les ondulations du carton

correspondant a ce qui est demande.
Le matériel utilisé dans cette étape est :
» Une balance

Pour s’assurer de la qualité de I’emballage il faut prendre tout d’abord un échantillon de la
livraison, puis peser cet emballage a ’aide d’une balance et comparer avec 1’emballage

référence.

Il faut aussi Vérifier les ondulations et les dimensions avec I’emballage référence.

1.4 Les boites metalliques

Pour vérifier les dimensions de la boite, et couvercle.
Nous sommes besoin :

d’un micromeétre a touche bombée
d’une pince
d’un ciseau

d’une regle

YV V V VYV V

d’une balance

Il faut prendre un échantillon des boites et des couvercles, puis peser ces deux derniers a 1’aide

d’une balance.

Couper un morceau de la zone interne plat du couvercle, a 1’aide du micrometre a touche

bombée mesurer 1’épaisseur du couvercle et du corps de la boite métallique.

Il faut verifier aussi la soudure de la boite, ’absence de petits trous et la conformité des couleurs

des bottes illustrées.

1.5 Les sachets sous vide

Pour garantir I’étanchéité du sachet et le vide nécessaire a la conservation du produit
On utilise :

> une balance

> une regle graduée

11
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Il faut prendre un sachet, et vérifier sa longueur et sa largeur a I’aide de la régle. Ensuite il est

nécessaire de Peser le sachet.

Finalement il faut vérifier soigneusement la soudure, et faire un essai pour s’assurer de la

conformité des sachets.

1.6 Les autres ingrédients

Il y a d’autres ingrédients utilisés dans la production comme :

Acide ascorbique, acide chlorhydrique, gluconate de fer, acide acétique et acide lactique, la
conformité de ces produits est assuré par comparaison de leurs caractéristiques avec les

exigences indiquées dans le cahier des charges, notamment :
-On doit vérifier I’étiquetage, et la présence de certificats d’analyse.
-On veérifie aussi le moyen de transport : état hygiénique, présence de produits contaminants.

Toute non-conformité est une raison suffisante pour refuser I’ingrédient.

1.7 L’olive

1.7.1 La structure d’olive

L'olive est un fruit charnu, indéhiscente (ne s'ouvrant pas) a noyau, généralement sous forme

d’une ovoide.

Les dimensions de la drupe se différent selon les variétés d’Olive, mais les constituant de ce

fruit sont les mémes de 1’extérieur vers 1’intérieur on peut distinguer entre trois niveaux :

e un épicarpe (peau) solidement attaché a la pulpe. La maturité est atteinte entre octobre
et décembre dans 1’hémisphére du nord la coloration du fruit change du vert tendre ;
on parle de I’olive verte, au violette les olives sont alors appelées olives tournantes,
puis 1’épicarpe se noircit on obtient 1’olive noire.

e du mésocarpe (pulpe), charnu, riche en huile.

e de I’endocarpe, un noyau fusiforme, tres dur. A l'intérieur de ce noyau se trouve une

seule graine contenant embryon et albumen [1].
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Coupe Longitudinale Coupe Transversale

Epicarpe
Mésocarpe
Endocarpe

» ;
Skin
(epicarp)
i Seed (inside
the Stone)

Flesh
(mesocarp)

o

Stone
(endocarp)

y S i ;
Figure 5:la structure de la drupe d’olive
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1.7.2 La composition chimique d’olive

Comme tout autre fruit ’olive a une composition chimique spécifique repartie entre les

différent niveaux de la drupe. Les constituants chimiques majoritaires de 1’olive sont :

Tableau 4:la composition chimique d'olive [13]

Le Constituant La quantité du constituant en (%)
I’eau 50

Cellulose 55

Huiles 22

mono et disaccharides 3

Polyphénols 15

sucres 18

minéraux (cendres) 15

Les olives utilisées dans la société « SIOF » sont généralement de type « Picholine « ou
« Longuedoc » d’origine Guerssif ou du domaine Alhamd, ou les conditions culturelles
pratiquées dans les fermes donnent une idée sur les propriétés physicochimiques d’olive
recueillie. Un contrdle a la réception est nécessaire pour accepter ou refuser la livraison, le lot
doit présenter un pourcentage d’olive tournante inférieur a 10% [14] et un faible taux de défaut,
des dimensions de fruit bien déterminées, et une faible teneur des corps étrangers, pour qu’il

soit accepté par la société.

Il faut prendre 5 échantillons chacun est de 1kg, peser 100g et compter le nombre d’unités

d’olive pour déterminer le calibre moyen.

Remarque : le calibre est le nombre des fruits d’olive dans une quantité de 100g d’olive

Il faut faire aussi un triage des olives et un calcul du taux de non-conformité par la relation :
D= (PD /PE) * 100

PD : poids des olives non conformes

PE : poids de I’échantillon
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.

» Yr

Fiure 6:/effeuilleuse

Apres acceptation de la livraison, elle doit étre pesée et versée dans des citernes bien airées,

puis il faut laver la quantité accepter et passer par un effeuillage pour éliminer toutes les feuilles

et corps étrangers .

L’olive passe ensuite travers une sélectionneuse pour séparer les différents types d’olives
(olive verte, olive tournante, olive noire).

Remarque : Les autres étapes d’élaboration des olives de table différent selon le type
d’olive qu’on veut élaborer ils sont détaillés dans les paragraphes qui suivent.
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2 Les processus d’élaboration des olives de table
2.1 Lesolives noire a la fagon grecque (O.N.F.G)

2.1.1 Le diagramme d’élaboration des olives noires a la facon grecque

Réception

l

Lavage

'

Pré triage

l

Calibrage

'

Saumurage

l

Blanchiment

l

Séchage

l

Triage

l

Remplissage et pesage

l

Conditionnement sous vide

l

Emballage et étiquetage
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2.1.2 Ladescription du processus d’élaboration des olives noires a la facon

grecque

a- La réception

Pendant cette étape on effectue une évaluation de la taille, la forme du fruit et on détermine la

teneur des olives endommagées.

b- Le lavage

L’opération est effectuée dans des citernes remplies de 1’eau pour se débarrasser des salissures.
c- Le pré triage

L’intérét de cette étape et d’¢éliminer les corps étrangers et les olives endommagées,

d- Le calibrage
Les olives de coloration noires passent dans un premier temps a travers un calibreur pour séparer

les olives selon leurs dimensions.

e- Le saumurage
Les olives calibrées préalablement sont stockées dans des f(its ou on ajoute du sel en poudre le

role de cette derniére est la désamérisation.

f- Le blanchiment
Le blanchiment c’est traitement thermique a travers laquelle 1’olive est exposée a des

températures élevées pendant quelques minutes, dans une blancheur rote a vapeur
Ce traitement permet :

» élimination d’un pourcentage important des micro-organismes responsable de
I'altération des vitamines et des qualités sensorielles [6].

> Reduction de la quantité du sel a I’intérieur des olives.

Figure 7: la blancheur
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A la fin de cette opération on ajoute presque 1% d’huile de soja aux olives noires, cette faible
quantité donne un aspect brillant et elle aide a la conservation des produis. On ajoute aussi le
sorbate de potassium(E202) (0,5g/kg) pour garder les olives pour une longue période avec une

bonne qualité [15].

g- Le séchage

Séchage I’air libre pour éliminer toutes les traces de I'eau.

h- Le triage

Triage manuel sur un tapis pour s’assurer de 1’absence des olives non conformes.

i- Le remplissage, le pesage et le conditionnement sous vide

A la sortie de la blancheur les olives sont transférées soit vers dans des seaux pesés a 1’aide
d’une balance. Soit elles sont conservées d’une des sachets de 1kg 1,5 kg ou de 2kg et fermés
sous vide, a l’aide d’une résistance de soudage, pour évacuer entiérement l'air hors de
I'emballage, ce qui va empécher le développement des micro-organismes aérobies et conserver

la qualité des olives.

Avant d’envoyer la commande il est obligatoire de vérifier si les exigences de clients en ce qui
concerne la salinité sont bien respectées, pour cela on effectue un dosage par la méthode de
Mohr, on pese 10g d’olive puis on effectue un broyage de cette quantité dans un mortier avec
de I’eau chaude quatre fois pour s’assurer que la totalité du sel est récupérée. Ensuite on filtre
I’ensemble et on garde le filtrat de volume V. On prend un volume V1 de cette solution pour
faire un dosage par nitrate de concentration (0,1M) selon la méthode de Mohr jusqu’a

I’équivalence, on note le volume d’équivalence Veq.
La concentration massique du sel est calculée par la relation :
Cmsel=Veq*0,1 *Mser* V*1073 (g/L)  avec Mg =58,5g/mol
Pour trouver la quantité du sel en pourcentage il suffit d’appliquer la relation :
[NaCl]= (100* Cmset) /10
j- Pemballage et I’étiquetage

Les produits conformes sont emballés manuellement, identifie par une étiquette contient les
informations complétes sur le contenu et la composition du produit, ce dernier est envoyé a

la fin vers I’unité du stockage
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2.2 Les olives tournantes (O.T)

2.2.1 Le diagramme d’élaboration des olives tournantes
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2.2.2 Ladescription du processus d’élaboration des olives tournantes

Apres la réception et le lavage d’une quantité des olives tournantes on commence la préparation

de cette quantité a I’aide d’un traitement par acidification.

a- Le traitement par acidification
Ce traitement se passe dans des fiits, I’olive de coloration violette est immergée dans une
solution constituée de 1’eau et de 5L de saumure de 10°Be, la valeur de salinité est vérifié a

’aide de I’aérometre.
On préléve chaque jour 0,5L de I’cau et I’en remplace par 0,5L de 1’acide citrique,
Une surveillance quotidienne du pH est obligatoire jusqu’a la stabilisation du pH a 7.

Le test de veérification de 1’acidité consiste & prélever une quantité de la saumure et a verser la
solution a analyser dans un bécher de 25ml. Rincer 1’électrode avec 1’eau puis avec la solution,
ensuite plonger 1’électrode dans le bécher .Attendre la stabilisation de la lecture et noter la

valeur trouvée.

b- Le calibrage
Les olives traitées vont étre acheminées vers le calibreur pour classer les fruits selon leurs

tailles.

c- Le triage

Il se fait manuellement, pour éliminer le maximum possible les fruits non conformes.

d- Le remplissage et le pesage
Ce type d’olive est souvent rempli dans des seaux dont le poids change selon la demande du

client.

e- Le conditionnement
Apreés calibration 1’olive est versée dans des seaux a des conditions de conservation bien

déterminées (pH=7 et 8 °Be en salinité) .le poids des seaux change selon la demande du client.

f- L’emballage et I’étiquetage

Il se fait manuellement aussi, 1’étiquette contient les informations de la composition du produit
g- Le stockage

Le produit final est stocké jusqu’a la livraison de la commande.
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2.3 Les olives vertes confites (O.V)

2.3.1 Le diagramme d’élaboration des olives vertes confites
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2.3.2 Ladescription du processus d’élaboration des olives vertes confites

Les trois premieres étapes sont identiques a ceux d’élaboration des olives noires a la fagon

grecque.

a- La désamérisation
La désamérisation consiste a I’hydrolyser de la molécule de 1’oléuropéine, un constituant
chimique de I’olive, responsable de goiit amer du fruit. Ce traitement nécessite 1’immersion

compléte des olives dans une base forte (NaOH). La réaction qui se passe est la suivante :

{H

Oléuropéine—> Acide Oléanolique + Hydroxytyrosol + Glucose (hydrolyse alcaline)

La soude utilisée est a I’ordre de [2,5°Be - 3,1°Be] en fonction du degré de maturité du fruit et
en fonction de la température; plus I’olive est mature et la température élevée plus le degré de

la soude utilisé est faible.

Pendant cette étape il faut une surveillance de taux de la pénétration de la soude, cette
surveillance consiste a faire une coupe longitudinale sur le fruit. La partie du fruit touchée par
la lessive de soude prend rapidement une coloration brunatre, lorsque le front de pénétration

atteint 2/3 de la pulpe, il faut arréter I’opération [16].
La soude diffusée dans la pulpe contribue aussi a un :

e Ramollissement relatif du fruit a cause de L’hydrolyse des pectines responsables de la
rigidité du fruit,

e Une perte d’une quantité importante des protéines, des sels minéraux, et des acides gras.

b- Le lavage
Pour éliminer la soude entrainée par 1’olive et faire sortir les éléments qui résultent de la
désamérisation il faut obligatoirement passer par un lavage long et efficace a la fin du traitement

des olives par la soude.
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c- La fermentation
La fermentation est le processus qui aide au développement des bactéries lactiques ont créant
des conditions optimales pour que celles-ci puissent consommer les sucres qui diffusent dans

la saumure et produisent 1’acide lactique.

Cette opération se passe dans des fermenteurs de capacité 13,5T, elle confere aux olives des
caractéristiques organoleptiques meilleures, elle change aussi la couleur des olives les vertes

devient jaunes-dorées.

Pour conduire la fermentation dans de bonnes conditions, il faut porter la concentration en sel

de la saumure a un niveau compris entre 7°Be et 8 °Be.

Remarque : °Be degré baumé, est une unité de mesure indirecte de concentration via la
densité, découverte par Antoine Baumé. On note °Be, I’outil de mesure est a I’aérometre.
A 20°C, la correspondance entre la densité et le degré Baumé est la suivante : Pour les
liquides plus lourds que I’eau (densité > 1) : d=145/ (145 - °Be)

Figure 8:/’air des fermenteurs

La fermentation est un phénomeéne naturel qui dure aux minimums trois mois, durant cette
période et si le milieu est devenu alcalin, il se peut qu’une fermentation secondaire commence,
cette derniere peut engendrer une mauvaise odeur et une altération des olives, pour éviter ce
danger on ajoute dans chaque fermenteur 30 kg de I’acide chlorhydrique, 8kg de 1’acide lactique

et 2kg de CaCl2 ce dernier joue un réle essentiel dans a durcissement des olives.

Chaque mois on effectue un:
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contréle du sel : on mesure le degré de sel par I’aréométre les concentrations en sel de

la saumure doivent étre comprises entre 7°Be et 8 °Be.

e Controle du pH : il faut garder un milieu acide

e dosage d’acidité libre : c’est la quantité en grammes d’acide lactique par 100ml de
saumure. On titre un volume connu de la saumure par NaOH de concentration connue
tout en agitant et en mesurant le pH jusqu’a atteindre la valeur de 7.

e dosage de I’acidité combiné : c’est la concentration de NaOH dans 1L de la saumure,

on titre un volume connu de la saumure par 1’acide chlorhydrique de concentration

connue tout en agitant et en mesurant le pH jusqu’a atteindre une valeur de 2 [17].

d- Le calibrage et le triage

Le calibrage est fait dans un calibreur a cables divergents capable de donner des lots d’olives
dont les dimensions sont homogenes. L’écart type caractérisant la distribution des calibres est
tres réduit. L’opération de triage se fait toujours manuellement, pour éliminer toute olive

défectueuse qui ne répond pas au critere de qualité consigné dans la procédure du triage.

e- Le dénoyautage
Comme son nom 1’indique c’est 1’opération qui consiste a séparer le noyau de la pulpe. On

obtient « Olive Verte Dénoyautée » (O.V.D).

Durant cette étape on préléve des échantillons et on calcule le nombre d’olives défectueuses

sortant de la machine, il doit étre inférieur a la limite fixée par le constructeur.

f- Le découpage
L’olive dénoyautée est acheminée vers une découpeuse ou elle est découpée en rondelles a

1’aide d’un trancheur a larme multiple, les olives sont dites « Olives Vertes Slices » (O.V.S).
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g- Le conditionnement

Elle doit étre conduite dans des conditions d’hygiéne requises. Les olives remplies dans les
boites qui contiennent de 1’eau et 1 kg de I’acide citrique monohydrate (agent conservatif),
elles doivent subir une pasteurisation dans des chariots a I’intérieur d’un autoclave, la

température est inférieure a 98 °C pendant une heure.

Figure 9:/’autoclave

h- L’emballage
C’est une opération qui clot le processus de conservation des olives vertes. Les boites
pasteurisées, emballées et marquées par les étiquettes sont stockées dans des conditions qui

permettent de garder les caracteres organoleptiques et évites leur altération des olives.
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Elaboration des olives de table

2.4 Les olives noires oxydées (O.N)

24.1

Le diagramme d’élaboration des olives noires oxydées
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2.4.2 Ladescription du processus d’élaboration des olives noires oxydées

Apres I’examen des olives réceptionnées, lavage des fruits et 1’¢limination des unités non
conformes a I’étape de pré triage, les olives sont envoyées vers les fermenteurs pour subir un

premier saumurage.

a- Le saumurage

L’objectif principal de cette étape est la conservation des olives jusqu’au besoin. Une faible
fermentation peut se passer elle a pour but de diminuer un peu ’amertume des olives. Les
bactéries transforment les sucres en acides lactiques ce qui va augmenter ’acidité dans le
fermenteur, mais cette acidité naturelle est non suffisante pour éviter la fermentation secondaire
responsable de 1’altération des olives et dégagement des mauvaises odeurs, pour cela on ajoute

10 kg de I’acide lactique. Les olives restent immerger dans une saumure de 10°Be.

b- Le calibrage
Pour que le produit soit bien présenté et pour répondre conformément aux exigences des clients,
il faut produire des olives ayant des tailles similaires et que le diametre des olives dans la méme

boite soit homogene.

La taille du fruit est aussi un facteur tres intéressant dans 1’étape de désamérisation par la soude
lors de I’oxydation ; une drupe épaisse a besoin de plus de temps pour étre traité qu’une petite

drupe.

Pour cela un calibrage avant 1’oxydation est necessaire, cette opération est effectuée a 1’aide
d’un calibreur dont le diametre des trous de la trémie augmente de I’amont a I’aval, on peut

distinguer huit calibres.

Tableau 5: les différents calibres au niveau de la société « SIOF »

16/18 30/33
19/21 34/37
22/25 38/45
26/29 40/50

c- Le stockage
Les olives calibrées sont envoyeées encore une fois aux fermenteurs, elles sont conservées dans

une saumure de 8 °Be.
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d- La désamérisation

C’est la premiére étape dans le procédé de I’oxydation. Comme son nom I’indique la
désamérisation est I’opération qui permet d’éliminer I’amertume du fruit due a la présence de
I’oléuropéine, on utilise dans cette opération la soude diluée préalablement a [2°Be - 3°Be]

dans des grandes citernes

Les olives vertes sont recueillies avec leurs saumures dans les cuves, puis on ajoute la soude
jusqu’a I’immersion de la quantité réceptionnée au niveau des cuves, une surveillance de degré
de pénétration est obligatoire tout le long de I’opération, lorsque le front de pénétration de la

soude atteint 2/3 on arréte le traitement.

Pendant cette étape on observe la formation d’une mousse, cette derniére est le résultat d’une
réaction secondaire (réaction de saponification), la soude réagie avec les acides gras

essentiellement triglycéride présent dans les olives selon la réaction :
Triglycéride +NaOH —=>glycérol + lon carboxylate
Remarque :
» 1l existe six cuves d’oxydation leurs capacités successivement sont :
55T ;55T ;45T ;45T ;65T ;65T

e- Le lavage
Le réle du lavage est de faire sortir la soude et tous les autres constituants solubiliser pendant
I’étape de traitement par la soude, on utilise de 1’eau et il peut prendre une heure ou plus de

10heures .

f- Le saumurage
Avant de commencer cette étape on prépare le saumure ; on solubilise tout d’abord le sel poudre
dans I’eau dans des grandes citernes, ensuite il est envoyé vers les cuves ou il va étre dilué et

ajusté manuellement jusqu’a une concentration en sel de 2,5°Be a 2,8°Be.
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CITERNE DE PREPARATION
DE LA SAUMURE N'f

Figure 10: la citerne de préparation de la saumure
L’ajout de la saumure permet de créer un gradient de concentration du part et d’autres de
I’épiderme, les traces du NaOH passent de 1’intérieur de 1’olive vers le milieu extérieur alors

que les molécules du sel migrent dans le sens inverse.

Le saumurage est effectué deux fois, pour se débarrasser de la quasi-totalité de la soude

pénétrée pendant la désamérisation

g- La fixation de la coloration
Plus on avance dans les étapes d’oxydation plus les olives prennent la coloration noire, a cause

de traitement par la soude et le contact avec 1’aire, mais cette coloration doit étre fixée.
L’étape de la fixation de la coloration est subdivisée en deux parties :

e Neutralisation du milieu : apres les premicres opérations dans le procédé d’oxydation
les deux milieux ; ’extérieur et I’intérieur des olives, deviennent basiques, pour rendre
les milieux neutres on ajoute de 1’acide chlorhydrique. la quantité de I’acide ajouté se
différe selon la quantité des olives. La neutralisation prend un jour au minimum.

e Fixation : elle est possible de fixer la coloration a I’aide de gluconates ferreux un sel
poudre qui réagit qu’au pH proche de 5 et il doit étre solubilisé dans de 1’eau chaud
avant qu’il soit versé dans les cuves. on plonge les olives avec le gluconate de fer

pendant un jour au minimum pour avoir une coloration favorable.
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Figure 11:des olives a différentes étapes d"oxydation

Les olives peuvent étre conditionnées directement a ce niveau ou elles passer par d’autres

opeérations (dénoyautage et découpage)

h- Le dénoyautage
Apreés la fixation de la coloration les olives passent avec leurs saumures dans un densimétre, a

I’aide de quatre dénoyauteuses on sépare le grignon de la drupe.

i- Le triage
Il est effectué manuellement on élimine les olives non dénoyautées ou endommageées.

J-- Le découpage
I1'y a deux coupeuses au niveau de la société .Les olives dénoyautées passe a travers des lames

qui coupent le fruit en rondelles.

Figure 12: olives dénoyautées et olives découpées
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k- Le conditionnement
Les olives noires sont remplies dans des boites métalliques a I’aide d’une remplisseuse, puis

elles sont pesées manuellement.

-\!-5".'_"':‘ —

Figure 13: la remplisseuse

Ensuite elles passent a travers une juteuse pour étre remplie par une solution constituée de :

e 600g du gluconate de fer
e 2kg d’acide lactique
o Sel

e Fau

Remarque : la solution est préparée dans des grandes citernes et il doit présenter certaines

caractéristiques :

> pH:582a6,8

» concentration en sel entre 1°Be et 1,5°Be.

Les boites remplies par olives et saumure sont fermées et envoyées vers 1’autoclave pour subir
une stérilisation a une température de 121°C pendant 12min pour garder les criteres
organoleptiques des olives et éliminer les micro-organismes responsables d’altération du

produit.
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3 Généralites et méthodologie
3.1 Définition géenérale de la maitrise statistique des procedés (MSP)

3.1.1 La maitrise

C’est la capacité a controler et a commander.

3.1.2 La statistique

C’est la science et techniques d'interprétation mathématique de données complexes et

nombreuses, permettant de faire des analyses et des prévisions.

3.1.3 Le processus

Un processus est une combinaison de plusieurs éléments 8M (main-d’ceuvre, matériels,
méthodes, milieu, matiere premiére, management, monnaie, mesures) agissant en méme temps

pour obtenir un bon service ou un bon produit.

Selon ISO 9000 un processus est en ensemble d’activités corrélés ou interactives qui

transforme des éléments d’entrée en élément de sortie.

3.1.4 La maitrise statistique des procédés

La MSP «maitrise statistique des procédés » est un ensemble d’outils statistiques au service de
la qualite, utilisées pour contrdler un processus et pour obtenir un bon service ou un bon produit

et répondre conformément aux spécifications des clients

3.2 Développement de la MSP

En 1929 Shewhart a développé sa célebre « control chart » pour controler et améliorer
I’homogénéité des productions, cet outil était trés intéressant car elle a permis d’ouvrir ainsi la
voie a une nouvelle discipline qu’est la MSP, cette discipline est oubliée dans années qui

suivent.

Ce n’est que dans les années 60 que Deming a sus insuffler un regain d’intérét a cette technique,
il a essayé de persuader les firmes américaines de considérer la MSP comme outil sous

adjacente a tout processus de production, mais sans succes.

C’est le passage d’une économie de production durant les 30 glorieuses a une économie de
marché apres la crise de 73 poussa I’industrie européenne a subir de changement et c’est avec
les années 80 que la qualit¢ s’imposa comme une évidence en Europe ,tout d’abord les
producteurs commencent a faire un contrle systématique en fin de production tout en

acceptant un pourcentage de défectuosité limite ,puis ils sont pensés a une intervention
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préventive pour arriver a une diminution importante du taux des defauts .Ensuite ils sont mis
en accord pour implanter la stratégie de « total quality control » qui remet en cause I’ensemble
du fonctionnement des entreprises de I’analyse du besoin jusqu’a I’établissement de nouvelles

relations clients fournisseurs .

Aujourd’hui la MSP n’est pas a elle seule synonyme de la qualité, on la conjugue avec d’autres
outils tels que ’AMDEC « analyse mode de défaillance », les plans d’expériences et les

techniques de régression [18].

3.3 MSP et qualite

Pour avoir un produit ou un service de qualité il faut que tous les procédés de production qui
ont une incidence sur la qualité du produit soient sous contrdle, il faut alors effectuer des essais

aux différent étapes de la chaine de production pour s’assurer de leurs conformités.

Ces contr6les doivent étre effectués par des techniques statistiques appropriées, on peut penser

a trois techniques pour vérifier les conformités de toutes les piéces

-inspection a 100% : perte de temps et d’énergie pour les petites quantités fabriqué, et

impossible de 1’appliquer dans les usines a cause des grandes quantités produites.

-plan d’échantillonnage : la décision pour la totalité de production est basé sur les mesures
effectuées sur un échantillon représentatif, mais il faut accepter I’existence d’un certain nombre

de produits non conformes.

Ces deux techniques s’intéressent a la détection des produits non conformes plutot que de
prévenir le probléme. La MSP par contre s’intéresse a la prévention des problémes et réagie
sur la totalité de la chaine de production pour €éliminer les causes d’obtention d’un produit

défectueux.

La MSP est une technique de pilotage des processus qui a pour but de maitriser I’ensemble des
facteurs composant un procédé de fabrication, pour s’assurer la stabilité et la conformité de la

qualité et reproductibilité dans le temps et pour améliorer la qualité du produit.

Il apparait donc que la MSP est essentielle pour pouvoir arriver a un niveau supérieur de la

qualité, ce bindbme est indispensable.
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3.4 Les étapes d’application de la MSP

Pour appliquer cette stratégie il faut suivre plusieurs étapes consécutivement

3.4.1 Conviction et volonté de la direction du site

Avant de commencer la démarche d’application de la MSP il faut que la direction soit déja
impliquée dans la politique qualité, cette implication se manifeste par la désignation d’une

équipe chargée de la MSP constituée d’un :

- groupe d’échange et de coordination chargé d’échange des expériences des différents Sites et

de contribution a 1’harmonisation et homogéneéisation de la démarche qualité

-groupe chargé des expériences qui travaille sur le développement et ’amélioration du plan

expérimentale, en utilisant le traitement statistique des données.

-groupe de travail des chefs de laboratoire responsables de la direction, 1’évaluation et le
contréle des unites de production.

3.4.2 Sensibilisation aux objectifs et aux outils de la MSP

Cette étape est tres intéressante dans le but de bien expliquer la méthode et bien former le
personnel surtout les ingénieurs et les agents de maitrise dans tous les services (fabrication,
recherche, maintenance, contrdle...), qui vont proposer les points d’application de cette
méthode.

3.4.3 Identification du domaine d’application de la MSP

Pour appliquer la MSP il faut tout d’abord identifier le domaine de I’application c¢’est-a-dire le
probléme sur lequel on va travailler, le but de cette étape est de focaliser sur le probléme pour
¢viter le gaspillage du temps et de 1’énergie, aussi pour déterminer les moyennes nécessaires

pour implanter la MSP (I’équipe, matériel) [19].

3.4.4 Information et formation des personnels

Pour arriver a résoudre un probléme a I’aide de la MSP, il faut utiliser des outils spécifiques au

cours du projet notamment :

-les outils prévision et de pilotage (carte de contrdle, capabilité de procédé ...)
-les outils de modélisation (régression, plan d’expérience...)

-les outils statistiques de traitements des données (histogramme, courbe ...)

La formation des personnels (les chefs d’équipes et les opérateurs) de fagcon formelle sur ces

outils et les objectifs de la MSP a une grande importance dans 1’application de la MSP.
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3.4.5 Analyse des éléments du probléme

Pour identifier les variables importantes, et évaluer les systemes capables de les décrire [19].

3.4.6 Contrble du procédé et identification des causes

Pour mieux maitriser le processus une identification et une compréhension des risques est
essentiel. Cette identification est assurée par des outils de suivi de la chaine de production, les

cartes de contrdle et la rédaction des actions correctives.

I1 est important aussi d’apporter les modifications validées par le chef du projet.

3.4.7 Suivi et ajustement

Il faut examiner de fagon réguliere 1’application des solutions proposées, afin d’adapter les

moyennes a la résolution du probléme si nécessaire

3.5 Lacapabilité d’un procéde
3.5.1 Définitions
a- La capabilité
Un outil pour examiner la conformité, et s’assurer que les résultats obtenus sont inclus dans

I’intervalle de tolérance prédéfinie.

b- Le procédé

L’ensemble des méthodes employées pour parvenir a certains résultats.

c- La capabilité d’un procédé

C’est une quantification de la performance réelle du procéde par rapport a la performance
souhaitée c’est-a-dire  un moyen qui permet de vérifier si les résultats d’un procédé
appartiennent a I’intervalle de tolérance spécifi€, en faisant appel a des outils mathématiques et

statistiques.
Cet outil nous permet de :

e Vérifier la performance d’un procédé

e Optimiser la qualité lors de la production

e Evaluer le degré de conformité des résultats obtenus
e S’assurer que le procédé est centré

e Connaitre la variabilité¢ d’un procédé
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Pour étudier la capabilité du procédé trois parametres sont utilisés en MSP (Cp, Crk, intervalle

de tolérance)

Intervalle de tolerance

. b

Cible

Movenne p

Ecart-types

Dereglage (Cpk)

- 3¢ n+3c

Limite naturelle Limite naturelle
inférieure supérieure

Figure 14:les différents parameétres calculables de la MSP [19]

3.5.2 La capabilité des moyennes de mesures Cmc

Pour arriver a faire des mesures correctement et prendre les bonnes decisions, il faut tout
d’abord s’assurer de I’ajustement des instruments de mesures utilisées et de la capacité de
I’analyste a effectuer ces mesures, on peut distinguer entre deux facteurs responsables aux

erreurs lors d’une analyse ; I’instrument et 1’analyste.
Ces erreurs sont exprimées par deux notions :

e Larépétabilité : ’erreur liée a la dispersion des mesures lors d’une analyse répétée dans
les mémes conditions, par la méme personne, sur une courte durée (oev)
e La reproductibilité : I’erreur liée a la dispersion des mesures lorsque celle-ci est

effectuée par plusieurs personnes, dans les mémes conditions (oav)
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Plusieurs méthodes peuvent étre utilisées pour mesurer la capabilité de I’instrument de mesure,
dans tous les cas, les mesures doivent étre faites par plusieurs opérateurs au moins deux, sur au

moins dix échantillons, chaque mesure et répéter deux fois par chaque opérateur [19].

Parmi les méthodes les plus utilisés, on trouve la méthode R&R (répétabilité et reproductibilité)
est utilisée pour mesurer la capabilité des instruments de mesure en tenant compte des deux

facteurs.

Cmc =IT/R&R

Avec IT : Intervalle de tolérance, R&R=+VEV"2 + AV/2
Et EV=5,15* oc
AV=515* gav

Selon la norme QS9000 il faut prendre 5,15 comme écart-types qui correspondent a 99% des

observations.
L’instrument est dit capable si Cmne >5
oev et aav sont calculés par la méthode de Charbonneau :

Apres le choix de nombre des opérateurs (p), le nombre de piéces mesurées(n) et le nombre de
mesures effectuées sur une piéce par un opérateur (r), on calcule pour chaque opérateur dans
chaque mesure 1’étendue (R1) puis on calcule I’étendue moyenne (Rg) des deux étendues

générales pour tous les opérateurs et la moyenne Générale (Xc) pour chaque opérateur [19].

oev=Rc/ d

Tableau 6: les valeurs de d,

r 2 3 4

d2 1,128 1,693 2,059

O'AV:(X Gmax — X Gmin) /d2’

Avec X gmax et la plus grande moyenne générale et X gmin la plus petite moyenne générale.
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Tableau 7: les valeurs de d'

d2’ 1,414 1,912 2,239

Remarque :

L’instrument de mesure doit avoir une résolution au moins égale a la dixiéme de

P’intervalle de tolérance de la spécification controélée.

La résolution c’est le plus petit différentiel de mesure que I’instrument est capable de

détecter.

3.5.3 La capabilité intrinseque Cp

C’est un indice qui refléte le fonctionnement de I’ensemble des facteurs de production.

Avant de calculer ce paramétre il faut s’assurer de la normalité des donneées, cela indique
I’absence de facteur important de déréglage, que la répartition est caractérisée par la moyenne

et I’écart —type et pour appliquer les lois nécessaires pour établir des prévisions.

Les données sont normales cela indique qu’elles suivent une loi de notation N (4, ) avec u
c’est I’espérance et ¢ c’est la variance. On peut veérifier cette loi par 1’application d’un test trés
puissant le test de shapiro-wilk, tout en basant sur une évaluation d’hypothese statistique, ce
dernier consiste tout simplement en un outil d’aide a la décision pour valider une assertion H1

(hypothése alternative) et contraire de HO (’hypothese nul)
Les tests d’hypothéses sont toujours liées la probabilité que 1’on a de se tromper.

Soit on rejet HO a tort (lorsqu’elle est vraie) on parle d’une erreur de premiére espéce, ou bien

on accepte HO a tort (lorsqu’elle est fausse).

Le seuil de signification a du test qui garantit un risque maximal de premiéere espece est toujours

fixé a I’avance (5% en général) p-valeur est le risque maximal & en courir pour accepter H1.
I1 faut tout d’abord définir les deux hypothéses HO et H1
On pose :

HO : les données suivent la loi normale
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H1 : les données ne suivent pas la loi normale
Si p-valeur >0,05 alors les données suivent la loi normale [21].

Pour arriver a normaliser les résultats issus d’un procédé il faut préciser les facteurs qui ont

une influence sur le traitement des données et éliminer ceux qui peuvent fausser les résultats.

Statistiquement, il n’y a pas deux choses identiques a cause des SM (Milieu, Moyen, Main-
d’ceuvre, Matiére, Méthode) et leurs effets combinés, ceci est vrai pour chaque étape du

procédé. L’ensemble de ces influences est appelé variations.

On peut distinguer entre deux variations, la premiére est normale due & des causes
« communes », la deuxieme est causéee par un déréglage des parameétres operatoires dus a des

causes « spéciales ».

a- Les causes spéciales
Les causes « spéciales » ou « assignables » sont des causes de dispersion identifiables, instables
et difficiles a prévoir. Généralement sont peu nombreuses (déréglage d’un outil, usure d’un

outil, mauvaise lubrification...) mais elles peuvent causer des problémes de nature diverse:

» Erreur de mesure

> Dérive de processus
» Erreur de calcul
>

Erreur de lecture

b- Les causes communes

Les causes « communes », ou causes « aléatoires » ont la particularité de provenir d’un grand
nombre de petites sources, ils sont relativement stables, on peut les prévoir et elles existent dans

toute 1’entreprise.

Ces causes sont intrinséques au procédé de production et expliguent la distribution en forme de

« cloche ».
c- Diagramme d’Ishikawa

Parmi les méthodes les plus utilisées dans la détermination des causes ; diagramme d’Ishikawa
(5M), ce diagramme permet une analyse compléte des causes en les regroupant de fagon

méthodique en 5 catégories :

- Main d’ceuvre : en lien direct avec le personnel impliqué dans le processus.
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- Matiere: toutes les causes possibles relatives aux produits eux-mémes ou aux matieres

utilisées dans le processus.

- Matériel : toute cause éventuelle due aux machines, équipements ou moyens matériels utilisés

dans le procédé.

- Méthodes : toute cause possible liée aux procédures, aux instructions ou aux procédures

d'exploitation pour mener a bien les actions du processus.

- Milieu : en se liant a I'environnement physique dans lequel les opérations du processus se sont
déroulées [22].

Milieu Main d"ceuvre Matieres

.\. ."-,
. . ! \
Caused —
\ \ \
! |
y \
Cause 2 )
1 ! 1
Cause | — A \
——— = f#‘ Defaillances

Materiel Methodes

Figure 15:Le diagramme des « 5M » [22]

Apres I’élimination des causes spéciales et la détection des causes communes on peut analyser

la dispersion par le calcul I’indice Cp selon la relation :
Cp =Ts-Ti/ 6o

Ts-Ti : intervalle de tolérance

Ts : tolérance supérieure

Ti : tolérance inferieure

o : écart-type de la distribution du processus, il est calculé par la formule :

n

o= 1 Z(xi—)'()z

n
i=1
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3.5.4 Lavraie capabilité « centrage » CpK

L’analyse de la dispersion seule n’est pas suffisante pour conclure que le procédé soit capable.

En effet, il arrive souvent que le procédé soit peu dispersé mais décentré par rapport a la valeur

cible ce qui donne des produits non conformes avec le temps.

D’ou I’importance de calculer Cpk ce dernier est un indicateur complémentaire qui permet de

prendre des décisions correctes en ce qui concerne la capabilité du procédé

Cpk est un indicateur de centrage par rapport a la cible il est calculer par la formule :

Cok — Min(Ts — x; x-Ti)
P = 30

X : Moyenne de I’échantillon (estimateur de )
o : Estimateur de 1’écart-type du procédé
Min : minimum

Tableau 8:Classification des capabilités Cp et CpK

Indice de capabilité Cp et CpK classification sur le processus
(regroupé sous le terme « C »)

C<0,67 Trés mauvaise

067<C<1,0 Mauvaise

1,00<C<1,33 Tres moyenne

1,33 <C<1,67 Moyenne

1,67<C<2,00 Bonne

C>20 Trés bonne

41



Chapitre 4

Application pratique de la MSP au
procédé d’oxydation des olives vertes



Chapitre 4 Application pratique de la MSP au procédé d’oxydation des olives vertes

1 Implantation de la MSP au niveau de societé « SIOF »
L’olive noire oxydée est parmi les produits les plus demandées au niveau de la société « SIOF ».
Ce dernier doit étre élaboré dans certaines conditions spécifiques pour répondre conformément

aux exigences des consommateurs.

Le responsable de la production ainsi que le responsable de la qualité ont remarqué la présence
de certains produits non conformes aux exigences des clients en ce qui concerne la salinité et

le pH.

Ils ont eu des doutes sur la capabilité du procédé et ils veulent savoir les causes responsables

de cette non-conformité pour les eliminer et avoir une production stable et conforme.
Pour résoudre ce probléme, on a proposé d’appliquer la méthode MSP.

C’est un nouvel outil pour les personnels, pour cela on a essayé dans un premier temps

d’expliquer la méthode aux personnels, surtout aux :

> responsables de la qualité
» responsable de I’oxydation

> operateurs au niveau du laboratoire

On a eu I’occasion aussi de montrer I’intérét de cette méthode dans la qualité et le but de

combinaison des analyses et le traitement statistiques des résultats issus de ces derniers.

Apres la conviction des personnels, on a déterminé les facteurs les plus intéressants dans la

production des olives oxydées et qui sont les causes de cette étude.
Ces deux facteurs sont :

> lasalinité des olives cette derniere doit étre comprise entre 1,5°Be et3°Be

> le pH les valeurs de ce dernier doit étre entre 4 a 8.

1.1 Elimination des causes aléatoires et des causes assignables

La premiére étape qu’on a décidé de faire c’est de suivre quotidiennement les cuves
d’oxydations et d’essayer de détecter les sources du probleme. Pour cela on a effectué des
analyses a différentes étapes d’oxydation et on a collecté toutes les informations susceptibles

d’étre utile pour notre étude.
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Tableau 9:les informations collectées pendant ["oxydation

Etape Tnformations Colectée

Remplisage sainté saumre guanité olie g pHsaumuecaie

Tratement parhsoude ~ [fegécelaoude[B) | Holve  |duée

lavage hea Halie durée

Premir e e eme Sumurcge s saumue | serometeslt samure dsagel o saumurepHofielSanté O~ [ e

Fination de b coloraton ~ {salinte saumure (aerometre] salinté saumure dosage) |pH saumure| pt olve uantite gcontekg qantit acide(l)SaHm’téOlive

Sorte sale saumure (dosage] falité saumure faerometepHt (oA olive)Salnté Clve
-D’apres ces analyses on a pu remarquer que quel que soit le calibre et la quantité des olives,

ce sont les étapes de deuxiéme saumurage et de fixation de la coloration qui ont plus d’influence

sur la salinité et le pH des olives a la fin de production.

Apres la collecte des autres données et pour arriver a classer les causes et détecter

correctement ceux qui sont responsables du probleme, on a utilisé le diagramme d’Ishikawa.

e Pour danger : valeur du pH hors limites de la tolérance

Milieu Main-d’ceuvre

Changement du

personnel T

Valeur du
pH hors
-7 limites de la
tolérance
Durée d’échange Absence de
insuffisante / mesure du pH
d’olive
Matiere premiere Méthode Matériel
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-Durée d’échange insuffisante : les deux opérations 1I’ajout de 1’acide et du gluconate ferreux
s’effectuent en méme temps et juste pour un seul jour, une durée qui ne permet pas un bon
échange entre les deux milieux (saumure et olive) ce qui explique I’obtention des valeurs du
pH supérieure a 8 pour les olives et des valeurs inférieures a 4 pour le milieu, a la fin de

1’oxydation.

Solution : on a décidé de séparer les deux étapes 1’ajout de 1’acide et I’ajout du gluconate, les
deux opérations sont effectuées pendant deux jours au lieu d’un seul jour, et donc on a consacré

plus de temps aux échanges entre les deux milieux.

- Absence de mesure du pH d’olive : ni avant ’ajout de 1’acide pour savoir le pH des olives
et la bonne quantité d’acide a utiliser, ni apres 1’ajout de 1’acide pour savoir si on a arrivé au

pH souhaitable, ou il faut faire des corrections avant de faire sortir les olives de la cuve.

Solution : durant la période du stage on a surveillé le pH des olives dans chaque étape, et on a

meneé des actions correctives lorsqu’une anomalie persiste.

-Changement du personnel : dans certains cas, le responsable d’oxydation peut étre remplacé
par d’autres personnels, qu’ils ne sont pas obligatoirement bien formé et informé par les

exigences des clients en ce qui concerne le pH.

Solution : on a essayé d’informer le personnel par les exigences des clients, on a surveillé le
procédé tous le long de la période du remplacement et on est intervenu lorsque des problémes

sont survenus.
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e Pour danger : salinité des olives hors limites de la tolérance

Milieu Matériel Matiére premiére
Valeur de la
Salinité hors
—» |imites de la
tolérance
Méthode Main-d’ccuvre

- Mesure par aéromeétre seulement : I’aréometre est 1’outil le plus utilisé pour mesurer la
salinité au niveau de la société, ce dernier mesure la densité de la solution, mais le saumure au
niveau de 1’oxydation, apres la désamérisation ne contient pas que les particules de sel

seulement, d’autres particules peuvent exister essentiellement les traces de NaOH.

Solution : on a utilisé le dosage par la méthode de Mohr pour déterminer seulement la

concentration en sel.

- Aérometres différents : I’aérométre utilisé au niveau des cuves d’oxydation est différent par
rapport a celui utilisé au niveau du laboratoire. Celui utilisé au niveau de 1’oxydation donne des
valeurs inférieures par 0,3 a celui du laboratoire, une différence énorme peut engendrer un

grand effet sur la salinité surtout pour un petit intervalle de tolérance comme celui qui est exige.

Solution : le responsable d’oxydation a pris en considération cette différence au moment de

mesure.

Absence de mesure du e la salinité d’olive : la plupart des analyses sont effectuées sue la
saumure, tandis que I’analyse de la salinité a I’intérieur des olives 1’élément le plus important
dans le procédé, n’est faite que lorsqu’on obtient des valeurs anormales de la salinité pour le

milieu extérieur, ou a la fin de procédé d’oxydation a la sortie de la cuve.

Solution : on a commencé a faire des analyses de salinité par dosage pour les olives dans chaque

¢tape d’oxydation.
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1.2 Etude de la capabilité du procéde d’oxydation des olives vertes non
désamérisées

Apres la détermination des causes du probléme, on a essayé d’éliminer ceux qui sont

assignables et on a travaillé sur la réduction d’effet des autres causes communes pour

commencer 1’étude de la capabilite.
On cherche a étudier la capabilité des moyennes de mesures pour deux facteurs :

> pH pour un intervalle de [4 - 8]

» salinité des olives pour un intervalle de tolérance de [1,5°Be - 3°Be]

1.2.1 La capabilité des moyennes de mesures Cmc

On a préleve 10 echantillons consécutivement dans le méme jour et un court intervalle de temps,
avec une fréquence d’un prélévement chaque 15 min a la sortie de la cuve d’oxydation, chaque

échantillon pese 200 g.

a- Mode opératoire

Avant de commencer les analyses il faut vérifier la résolution des moyennes de mesures ; le
pH-métre peut détecter la dixiéme de I’intervalle de tolérance de la spécification contrdlee
(0 ,4), la burette permet de mesurer la dixiéme de I’intervalle de tolérance de la spécification
contrblee(0,06).

Apreés cette vérification il faut étalonner le pH-metre et la burette (la burette est de classe As

elle ne nécessite pas d’étalonnage).
Etalonnage du pH-métre :
-Matériels utilises

pH-métre
deux centenaires

Eau distille

>

>

>

> solution étalon « phosphate » (pH=7)

» solution etalon « citrate /hydrochloric acid » (pH=4)
>

Becher
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On allume le pH-metre, puis on rince les ¢lectrodes avec ’cau distillée. On verse les solutions
étalons dans les centenaires et on immerge les électrodes dans la solution (pH=7), ensuite on
clique sur le bouton CAL, apres stabilisation (pH=7), on clique sur le bouton CFM et on note

le résultat.

On rince les électrodes avec 1’cau distillée pour la deuxiéme fois et on immerge les électrodes
dans la solution (pH=4), apres stabilisation (pH=4), on clique sur le bouton CFM et on note le

résultat.
Pour chaque échantillon pesé on extrait le jus d’olive dans un bécher.

La quantité du jus extraite de chaque échantillon va étre servie a faire deux analyses par chaque

opérateur.

Deux opératrices font cette démarche ; moi et une opératrice expérimentée au niveau du

laboratoire, chacune de nous a refait I’analyse deux fois.
e Mesure du pH

Chaque opératrice a allumé le pH-métre, puis elle a rincé les électrodes avec I’eau distillée.
Ensuite elle a versé le jus dans un bécher, immergé les electrodes dans la solution, apres

stabilisation, elle a noté le résultat.
Elle a rincé 1’électrode et répéeté la mesure une deuxieme fois.
e Mesure de la salinité (dosage par méthode de Mohr)

Chaque opératrice a pris un volume V1 de la solution (jus) pour faire un dosage par nitrate de
concentration (0,1M) selon la méthode de Mohr jusqu’a I’équivalence, elle a dilué 1ml de jus

dans 9ml de 1’eau distillée.

Ensuite elle a ajouté trois gouttes de dichromate de potassium (indicateur coloré), dans un

premier temps il y a formation d’un précipité blanc (AgCl) qui se forme selon I’équation :
Ag2NO;3 + 2NaCl = 2AgCl) + 2Nat + NOs*

‘Elle a continué le dosage jusqu’a 1’apparition de la coloration rouge brique a un volume

d’équivalence Veq cette coloration résulte de la réaction :

2Ag* (aqg) + CrO4%(aqg) = Ag2CrOa(s)
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La concentration du sel est calculée en °Be par la relation :

Csel= (Veq™0,1 *Mser “ 1,8)/ 20,25

b- Résultats

avec Msel =58,5g/mol

e [L’opération est répétée deux fois par chaque opératrice. Aprés I’application de la

méthode R&R on obtient les valeurs suivantes :

e Pour pH
Tableau 10: les résultats d'étude de la capabilité pour le pH-métre
o 1 Opératricel Opératrice2
N°préléevement
pH1 pH2 Etendue R1 |pH1 pH2 Etendue R2
1 6,87 6,85 0,02 6,76 6,80 0,04
2 6,63 6,62 0,01 6,62 6,60 0,02
3 6,84 6,79 0,05 6,79 6,79 0,00
4 6,69 6,61 0,08 6,64 6,67 0,03
5 6,77 6,73 0,04 6,72 6,70 0,02
6 6,58 6,61 0,03 6,60 6,61 0,01
7 6,66 6,61 0,05 6,62 6,63 0,01
8 6,62 6,60 0,02 6,60 6,59 0,01
9 6,67 6,65 0,02 6,64 6,63 0,01
10 6,78 6,76 0,02 6,76 6,74 0,02
Moyenne Générale 6,70 6,68
Moyenne des Etendues 0,034 0,017
Moyenne Générale des Etendues oAV oEV oR&R EV AV R&R
0,026 0,015 0,023 0,027 0,116 0,078 0,140
28,51
e Pour salinité
Tableau 11: les résultats d'étude de la capabilité pour la burette
o Opératricel Opératrice2
N°préléevement
SEL1 SEL2 Etendue R1 |SEL1 SEL2 Etendue R2
1 2,18 2,18 0,00 2,16 2,16 0,00
2 2,16 2,18 0,02 2,16 2,18 0,02
3 2,18 2,18 0,00 2,18 2,18 0,00
4 2,11 2,16 0,05 2,18 2,18 0,00
5 2,16 2,16 0,00 2,16 2,16 0,00
6 2,16 2,18 0,02 2,11 2,18 0,07
7 2,11 2,11 0,00 2,18 2,18 0,00
8 2,16 2,16 0,00 2,16 2,16 0,00
9 2,16 2,13 0,03 2,18 2,19 0,01
10 2,16 2,18 0,02 2,11 2,16 0,05
Moyenne Générale 2,16
Moyenne des Etendues
Moyenne Générale des Etendues oEV oR&R
0,015 0,005 0,013 0,014 0,066 0,027 0,072
20,95
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-D’apreés les tableaux, on peut conclure que les deux moyennes de mesure sont capables, car

Cmc > 5, on peut utiliser ces moyennes pour étudier la capabilité du procédé.

On peut aussi faire la différence entre ’erreur liée a la reproductibilité et I’erreur liée a la

répétabilité, et on observe que les deux erreurs dans les deux cas sont trop faibles.

1.2.2 La capabilité intrinseque Cp et Cpk

a- Mode opératoire
On a prélevé 100 échantillons consécutivement dans deux jours pour les mémes lots, avec une

fréquence de 10 échantillons/H a la sortie de la cuve d’oxydation, chaque échantillon pese 200g.

On a préparé la solution sur laquelle on va faire les analyses par la méme méthode décrite au-
dessus. On a effectué les mesures du pH et de la salinité une fois pour chaque échantillon, par

les mémes modes opératoires utilisés en mesure de la capabilité de la moyenne de mesure.

b- Résultats

e Pour pH

Tableau 12:les résultats obtenus pour mesure du pH

pévement) HL | pHD | pH3 | pHA | pHS | pH6 | pHT | pHS | pH9 | pHUO
l 00 | 800 | S | SO | 804 | 807 | 807 | &8 | 809 | 8
! 10 | TR | TM | TH | TH T T T T T
j 1 1 O 1 I ./ B/ N /A A
! 5 S YA Y A Y+ O Y I I " I O A ' B R
) 16 VA O O N A 1 1/ A1 I A
b T 1 1 T 1 T I N 4 R
] S A S S v A I Y I I N & A R
B I S O N N I O N B
! L T O I N I I I O O 5 S B )
0 | 816 | 80 [ 7% | T | 76 | Ty | OL | 766 | TN | 783
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Pourcentage

99,9

9

7,0 7.2 7.4 76 7.8 8,0 8,2 84 86
pH

Figure 16:verification de la normalité des données du pH

LsI

S
Données du procédé |

LS| 4 i
Cible * i
LSS 8 3
Moyenne de |'échantillon  7,6658 !
N de |'échantillon 100 i
Ecart type (global) 0245646 |
Ecart type (4 l'intérieur)  0,100083 i

N Il

AN

42 48 54 60 66 72 78

Figure 17:Rapport de capabilité du procédé pour pH

Moyenne 7,666
EcTyp 0,2456
N 100

RJ 0,990
Valeur de P >0,100

— Global
- = —- Al'intérieur

Capabilité globale

Pp 2N
PP 497
PPS 045
Ppk 045
Cpm *

Capabilité potentielle (3 l'intérieur)

G 666
Pl 1221
cPs 11
Cpk 1.1
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Pour salinité

Tableau 13:les résultats obtenus pour mesure de la salinité

rélevement salinte] [salinité) [salinte3 |salinitéd [salinited [salinitéd |salinite? (salinité8 (salinted [salinite10

| 218 20 1% IR 23 1% JAR; 1B 218 AN

1 Al R 218 1% 3 AN IR AL 18 206

3 20 234 24 23 18 AL 1% 1Tb 1B 18

4 0 24 IR 2% JAL 24 25 208 JAR 206

5 M 1% U 2 3 23 208 147 0 18

b 18 18 191 17 200 0 JA1) 1B 1% 201

1 AN 208 it 18 18 18 il 10 0 1Tb

§ 18 20 lt 20 1% 147 184 205 0 200

9 20 1% 19 19 176 19 0 13 0 197

10 20 1B 1% 1 184 183 181 205 218 13
99,9

Moyenne 2,101

EcTyp 0,1897

29 N 100

RJ 0,991

95 Valeur de P >0,100
90
o 80
2 70
£ 60
3 50
= 40
g 30
a 20
10
5
1
0,1

1,50 1,75 2,00 2,25 2,50 2,75
salinité

Figure 18:verification de la normalité des données de la salinité
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|
—

LSI LSS
Données du procédé ! ! Global
LS| 15 : ’" | ———. Alintérieur
Cible * : f ! :
LSS 3 ! m m ! Capabilité globale
Moyenne de I'échantillon 2,011 ! ! Pp 132
N de I'échantillon 100 ! [J ". ! PPl 106
Ecart type (global) 0189731 | |i |/\ | PPS 158
Ecart type (a lintérieur) 0150604 | | ; Ppk 106
! ' ! Cpm *
i - = i Capabilité potentielle (3 l'intérieur)
! | (p 166
| | 133
i M / % i cps 199
! f | i Cok 133

g

16 18 20 22 24 26 28 30
Figure 19:rapport de capabilité du procédé pour salinité

D’aprés ces résultats on peut conclure que :

-Le test de normalité de shapiro-wilk pour les deux parametres est verifié (p-value>0,05), ce

qui indique ’absence des causes spéciales et qui peuvent avoir une influence sur le processus.

-L’analyse des paramétres de capabilité, nous permet de déduire que la capabilité du procédé

est trés bonne (Cp>2) pour le pH et moyenne pour la salinité (1,33<Cp<1,67),

-la dispersion de 1’ensemble des valeurs par rapport au centre pour les deux parameétres est
Tres moyenne (1<CpK<1,33).
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Au cours de la période de stage au sein de la société « SIOF », j’ai  pu améliorer mes
connaissances sur le domaine industriel au niveau de la structuration et 1’organisation des

fonctions de la production.

Mon sujet «Maitrise Statistique des Procédés (MSP) : application a la production des olives
noires oxydées » était une occasion pour mieux comprendre le service de la qualité et de la
production et d’utiliser les connaissances théoriques acquises durant ma formation a la faculté

des sciences et techniques pour répondre au problématique souleve en introduction de ce travail.
A la fin de ce stage, j’ai pu atteindre plusieurs objectifs :

- Déterminer les causes majeures responsables de la non-conformité de certaines
unités des olives noires oxydées

- Surveiller I’ensemble du procédé d’oxydation pour déterminer les causes de non-
conformité

- Proposer des solutions pour chaque cause et d’éliminer ceux qui sont €¢liminables

- Surveiller le procédé apres 1’application des solutions pour vérifier 1’absence des
causes de non-conformité avant I’application de la MSP

- Etudier la capabilité de la moyenne de mesure et la capabilité du procédé en utilise
la maitrise statistique du procédé.

- Montrer I’intérét d’application de la statistique pour traiter les résultats obtenus par

des analyses physico-chimiques.

Toutefois, la stabilisation de la production et 1’élimination des causes de la non-conformité
définitivement  nécessitent 1’approbation et 1’engagement des responsables au sein de
I’entreprise pour éviter le retour au point de départ et pour mesurer les impacts réels des

solutions proposées sur la productivité.

La surveillance de la stabilité du procédé pour les deux parametres peut étre faite par
I’implantation d’un autre outil de surveillance et de prévision qui est le carte de contrdle, en
effet cet outil n’a pas pu étre utilisé dans 1’entreprise a cause de la durée limité de stage, mais

ces recommandations ont été recu par un écho favorable de la part de I’encadrant.
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Résumé

Devant 1’augmentation de la demande sur les olives noires obtenue par oxydation, et la
modification d’ancien procédé d’oxydation la maitrise statistique du procédé semble étre un
outil de choix pour étudier la capabilité de procédé d’oxydation.

Notre étude porte d’une part sur 1’analyse des parameétres physico-chimiques a savoir pH et
salinité des olives oxydées, d’autre part sur ’application de la MSP pour étudier la capabilité
du procédé d’oxydation des olives vertes non désameérisées et savoir s’il est capable de donner
des produits qui répondent conformément aux exigences notamment le pH et la salinite.

Les résultats obtenus sont traités en utilisant la maitrise statistique du procédé, cette méthode a
une place importante dans le suivi et le controle des conditions d’élaboration des olives noires
oxydées, comme elle peut également étre étendue a d’autres activités au niveau de la sociéte.
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