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Pour relever les défis de la mondialisation desches, la qualité est devenue un
impératif vital de compétitivité, de pérennité etdkveloppement de I'entreprise. Ceci mene a
établir et appliquer des procédures de qualitéestrdéthodes de travail pour les activités de
'entreprise, ainsi I'enregistrement des informatoau moment de I'exécution du travall,
apporte la preuve de I'application effective descpdures de qualité. Ces derniers ont une
place importante dans I'obtention de la qualitélparentreprises.

Le groupe O.C.P figure parmi les entreprises les jplositionnées sur un marché tres
concurrentiel, donc il était obligé de miser suctéativité et la mise en ceuvre de systemes
gualité afin de relever les différents défis.

Le meilleur exemple c’est le laboratoire de comtrglialité des lubrifiants a la réception
vu la grande consommation des produits pétrol@essysteme qualité a permit au laboratoire
de faire face aux exigences croissantes de lamégiation des normes et de faire reconnaitre
la valeur de ses prestations.

Toujours dans le but de relever ces défis, le ggdDpC.P est contraite bien maitriser
les instruments de mesure qu'il utilise, toute @rigle mesurage dans la conception ou dans la
fabrication d’un produit peut avoir des conséqueribésastreuses pour I'entreprise. Dans ce
sens le laboratoire de contrble qualité des lurtd entame une mise en place d’'un systeme
gualité répondant a la norme d’accréditation ISO2b/

La norme ISO 17025 adoptée par le laboratoire tides prescriptions générales
concernant la compétence des laboratoires d’étagmet d’essai. Cette gestion du systéme
gualité octroi au laboratoire le pouvoir technigles produire des résultats justes. Parmi les
exigences de cette norme le contréle en servicéaigpements, instruments de mesure et des
meéthodes, I'établissement des cartes de contrdle gvre le processus de réalisation des
essais physico-chimique, ainsi I'estimation degitittides des mesures.

Alors dans le cadre du contr6le en service et sultépuisement de I'échantillon utilisé
pour I'établissement des cartes de contrble, et difttablir les nouveaux squelettes de ces
cartes, le responsable du laboratoire m’a demaediesirenouveler par la réalisation des
essais en utilisant I'échantillon nouvellement asq&our cela ils m’ont proposé le projet
suivant :« Etablissement des cartes de contréle avec I'échilon nouvellement acquis et
calcul des incertitudes relatives aux essais seloWapproche de GUM ».
Mon rapport est divisé en deux grandes parties :
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La premiere partie brievement le groupe OCP et samice Laboratoire et Controle
gualité des lubrifiants au sein duquel j'ai efféctaon projet. Elle donne aussi des généralités
sur la lubrification et lubrifiants, et un rappehtsstique sur les cartes de contréle, sur la
Maitrise Statistique de la Qualité et sur les itizates.

La seconde partie est une méthode de travail qu'arproposé d’adopter afin de mener
a bien mon projet de fin d'études, qui s'inscrihslda démarche de contréle qualité des
équipements et des instruments de mesure. Poui‘éahlissement des cartes de contrble
ainsi que l'estimation des incertitudes des messwas nécessaires, au sein du laboratoire de
contrble qualité des lubrifiants du groupe O.C.Pegtiaccrédité 1ISO 17025 — 2005 et certifié
ISO version 2008. En ce sens, il adopte un cenambre de démarches qualité, qui lui
permettent de conserver le certificat d’accréditati‘une part, et d’autre part, de gagner la
satisfaction des clients.

Dans cette expérimentation j‘ai réalisé trois esaacrédités : La viscosité cinématique a
40°c et a 100°c, la masse volumique et enfin latpdiéclair, J'ai tracé le squelette des cartes
de contrbéle X,Em sur lesquels j‘ai apporté leséléhtes valeurs obtenue relatives a chaque
essai. En effet, I'échantillon de contréle utilesst une huile nouvellement acquise par le
laboratoire.

Suivant cette démarche, avant d'établir le squelids carte de contrdle de la moyenne
et de I'étendu mobile, il était indispensablest@essurer dans un premier temps de
l'adéquation de matériel disponible dans le lalmratavec celui exigé par la norme adoptée.

Les essais sont réalisés avec une fréquence dais par semaine, j‘ai obtenue donc 18
valeurs pour une durée de 4 semaines concernaistiasité et le point d’éclair, et 15 valeurs
concernant la masse volumique, Ces derniéres #@atautour de la limite de contrdle d‘'une
fagcon normale, aucun point ne dépasse les liméesidseillance, ce qui signifie que tous les
procédeés (les essais prescrits) sont sous cortrbien maitrisés.

Le calcul des incertitudes était aussi indisperspblr évaluer les erreurs qui se
produisaient lors des mesures. L'application deilde propagation des dérivées partielles de
I'approche du GUM (guide pour I'expression des itingdes de mesure) sur les différents
essais montre que chaque mesure obtenue doitcétvenpagnée d‘une valeur d‘incertitude
ou d‘une marge d‘erreur.
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Partie
bibliographique

Présentation générale du groupe OCP et du service
| aboratoire :

Groupe Office Chérifien des Phosphates, Premietemise nationale, le groupe OCP
détient des positions fortes et reconnues mondeaierdans le domaine de lindustrie du
phosphate et de ses produits dérivés. Riche d’wpérience de plus de 90 ans, le groupe se
positionne aujourd’hui en acteur majeur dans sanaioe d’activité puisqu’il est le premier
exportateur mondial de phosphate sous toutes foahds deuxieme exportateur mondial
d’acide phosphorique.
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Présent dans cing zones géographiques &y frais sites d’exploitation miniere et deux
sites de transformation chimique, le groupe OCReoffne gamme variée de produits :
phosphate brut, acide phosphorique de base, akbapborique purifié et engrais solides.

Pour mieux répondre aux besoins de ses clients @ires leurs attentes, le groupe OCP
s’appuie sur quatre forces essentielles :

1-Le capital humain
2-Le savoir-faire
3-L’écoute de ses clients
4-La qualité des produits

Laboratoire de controéle qualité :

Le laboratoire de contrble qualité a été em service le®ifévrier 1970. La principale
mission de ce laboratoire est le contrble a lapéoe des matieres les plus consommeées et les
plus colteuses au niveau OCP. En parallele le dadioe recoit des échantillons des produits
usés ou en cours d'utilisation, Il se divise enxdiaboratoires :

v' Le laboratoire des bandes :

La mission du laboratoire des bandes (kQ1&8t le contrble qualité a la réception de la
bande transporteuse du phosphate qui est tresuselédin de savoir sa résistance contre les
forces mécaniques et la température, sa duréeedkesimatieres dont elle est constituées...

v Le laboratoire des lubrifiants :
La mission du laboratoire des lubrifia(t$1801) est le contrdle qualité a la réception

des huiles et graisses lubrifiantes, des carburasumbustibles et des produits noirs
bitumineux. Vu de leur grande consommation pavéscules et les machines.

organigramme du groupe OCP :
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DG de I'OCP
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Direction qualite Direction des exploitations Autres Filiales
et environnement Mines de Khouribga Directions

!

Direction logistique et projets d'amelioration
de khouribga

|

l

Projet de developpement de la Dix‘isim_n}ainte:m;ce Service contdle Dé!_’t qualite
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PMEK/ LM PMELG PMK/LE
L : ! ' 3
Service entretient Service laboratoire Service eau & electricite [Ateliers centranx| | 5.Extermna-
habitat et contéle qualité PMK/LM/E & garage halisation &
PMK/IM /A PAK/IAL'C PME/TMAX soutraitance

Figure | : localisation hiérarchique du service lalmratoire et contrble de qualité

L’accréditation du laboratoire de controle qualité :

2-1-L ‘accréditation du laboratoire de contrile qualité des lubrifiants :

L'accréditation d’'un laboratoire a pour objectifattester que celui-ci a mis en place un
systéme qualité répondant aux exigences formulés ldanorme ISO/CEI 17025.

La norme ISO/CEI 17025 contient toutes les exigenqgee doivent satisfaire les
laboratoires d’essai d’étalonnage, s’ils s’étenddiapporter la preuve qu’ils gerent un
systeme qualité.

Le laboratoire des lubrifiants est accrédité NM ASBl 17025 depuis le 31/12/2005, le

champ d’accréditation englobe les essais physianighes des huiles lubrifiantes respectant
les normes internationales en vigueur.

2-2-Les essats accrédités pour les huiles (ubrifiantes au sein du laboratoire controle

qualité :
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Désignation de I'essai Norme de référence

Masse Volumique a 15°C NF EN ISO 3675/98
Viscosité Cinématique a 40°C NF EN ISO 3104/96
Viscosité Cinématique a 100°C NF EN ISO 3104/96
Point éclair en vase ouvert NF EN 1SO 2592/01
Point éclair en vase Clos NF EN 22719/94
Point d’écoulement NF T 60-105/96
Cendres sulfatées NF ISO 3987/99
Teneur en eau NF T 60-113/86
L’indice d’acide TAN NF I1SO 6618/97
L’'indice de base TBN NF ISO 6618/97
Point d’aniline NF M 07-021/96
Essai de corrosion du cuivre NF EN ISO 2160/98

Tableau N°1 : les essais accrédités au sein du lagiire control qualité

Généralité sur la lubrification et les lubrifiants :

Lubrification et huiles lubrifiantes :

La lubrification est un phénomene qui s’'intéresséduire le plus possible I'usure d’'un
mécanisme, en interposant entre deux surfacesnumee couche de corps gras qui s’oppose
a la détérioration des surfaces.

Les huiles peuvent étre de 4 origines différentmsimale, végétale, minérale ou
synthétique.

Dans l'univers de I'automobile seules les basesérales et synthétiques sont utilisées
(ou un mélange des 2 dans le cas des bases seimétiymes).

Les huiles de base minérales sont extraites dolpdtrut au cours du raffinage et leurs
caractéristiques physico-chimiques dépendent dés tont elles sont tirées.

Les bases dites de synthése proviennent de l'indushimique et sont constituées de
glycols ou d’esters ou poly-alpha oléfines et affrdes performances supérieures a celles des
huiles de base minérales : meilleure tenue themmiglus grande résistance a I'oxydation,
indice de viscosité plus élevé...

A ses bases sont ajoutés de nombreux additifsldordture varie avec la destination du
produit afin de modifier ou d'améliorer leurs priéggs naturelles.

Roles des huiles lubrifiantes
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L’huile permet une réduction des frottements, ceagoéliore le rendement du moteur
et diminue la consommation du carburant

L’huile permet une protection des organes mécasigquatre I'usure et la corrosion
afin de garantir la longévité et I'efficacité du taor.

L’huile permet I'évacuation des impuretés gracdilne a huile et a la vidange pour
maintenir la propreté des piéces moteur.

L’huile permet un renfort de I'étanchéité qui agsun taux de compression optimal
pour plus de puissance moteur.

L’huile permet I'évacuation de la chaleur pour gmév d’'une déformation des pieces.
A ces cing qualités s’ajoute de nouvelles exigencesntribuer aux économies de
carburants et prendre en compte I'environnement.

Contrdl e statistique des procédés

Qu’elles soient appelées CIQ (Controle Internead®uialité), cartes de Shewhart, cartes
EWMA ou CUSUM, cartes métrologiques ou statistiques cartes de contréle sont de plus
en plus utilisées dans les entreprises et lesdidniozs.

C’est un outil statistique qui permet de suivre festuations d’'une caractéristique
mesurable ou dénombrable et d’en diagnostiquersiteations non maitrisées et c’est aussi
une technique graphique de référence normative ldamsrmes ISO.

Les cartes de contrdle pour une caractéristique
mesurable :

1-1-Généralité :

Pour les cartes de shewhart on distingue Carteukedte pour des grandeurs mesurables
(contréle de qualité par mesure) et des Carte deg@e pour des grandeurs non mesurables
ou caractéristiques qualifiables (contrdle de lalitgi par attributs ou comptages).

Elles ne font pas intervenir les mémes lois sigtists, dans le premier cas, en général la
loi normale (continue), dans le second, la loi birede ou la loi de Poisson (discontinues)

La carte de contrdle pour une caractéristique naéxei(variable quantitative) Consiste a
suivre dans le temps deux éléments important de catactéristique :

v' Latendance centrale (moyenne)
v La dispersion (étendue, écart type, coefficientatéation)
1-2- Etablissement des cartes de contrdle aux mesures :

Pour établir les cartes de contrble il faut :
1- Choisir une variable de réponse Y
2- Etablir un Plan de collection des données

3- Choisir le type de carte de contrble et Calculsiilaites de controle :
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Taille Type de carte LC LCI LCS
d’échantillon
Moyenne (X & Em) X X - (266 *Em X+ (266) *Em

n=1 Etendue mobile(Em) Em 0 *Em 327*Em
moyennes(X & R) X X -A2*R X+A2* R

2<n<10 |étenduesR) R D3* B D4* B
Moyennes(¥ & S) X X-A3*S X +A3*§

n>10 ecarts types(S) 5 B3* 3§ B4* §

- Données :

Xi moyenne du groupe i de n observationX i =X xi/n

Ri étendue du groupe R i = max (xi) — min (xi)

Siécarttype dugroupiSi=[X2(xi—-Xi)/(n-1)]0.5

Emi étendue mobile n=1 observations ordonnées daesijgsEm = | X i =X i-1 |
X moyenne des k moyenn#s: X =X Xi/k

R moyenne des k étendues RE=X Ri/k

S moyenne des k écarts types RE=X Si/k

Em moyenne des étendues mobiles EmEm =X Emi/ (k-1)

- NB : La probabilité d’étre a l'intérieur de I'interN@ correspond a moyenne3+a de

la moyenne soit 99,74% et de méme pour I'étendue

- NB: Les constantes de multiplication de A3=2.66 etB27 sont des facteurs requis
pour convertir la moyenne des étendues mobiles l@angleurs nécessaires pour obtenir les
limites appropriées de la carte de contréle (\addt¢ des constantes | dans les annexe)

4- Maintenir un journal de bord pour noter des évéenmdatui pourraient étre reliés a
des causes assignables

Interprétation des cartes de contréle :

2-1-Un procédé est stable :

Un procédé ou une caractéristique particulierestedile si la statistique qui permet d’en
évaluer le comportement dans le temps n’est alegqu@ par des fluctuations aléatoires.
= On dit que la variabilité est attribuable a desses.communes.
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Procédé stable ou sous contrble

Comportementp révisible

e e

Grandenr mesarable

2-1-Un procédé instable :

On considére qu’une caractéristique de qualiténest maitrisée non seulement si les
points associés aux differents échantillonnages dartemps ne sont pas a l'intérieur des
limites mais également que les points soient dé&pseslon une suite anormale.

= Et on dit que la variabilité est attribuable a dagses assignables

Procédé instable ou hors contrble

Comp ortementimnprévisible
E
—

Modification dela
disp ersion

>

Grandeur mesurable \

Modification dela
tendance centrale

Estimation des incertitudes selon |’ approche de GUM :
Généralité :
En sciences expérimentales, il n'existe pas de rasskactes. Celle-ci ne peuvent étre
gu’entachées d’erreurs plus ou moins importantésnse protocole choisi, la qualité des

instruments de mesure ou le role de I'opérateur.

Le calcul d'incertitude permet d'évaluer correctenes erreurs qui se produisent lors de
mesures liées a la vérification d'une relationesdtfférentes grandeurs physiques.
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Evaluation des incertitudes de mesures par le processus de I’approche de GUM :

Les instances de normalisation (ISO, BIPM, AFNORon) publiés en aolt 1999 un «
guide pour I'expression de l'incertitude de mesuree concept d’incertitude est relativement
nouveau dans l'histoire de la mesure bien quedierret I'analyse des erreurs soient des
concepts depuis toujours pratiqués en métrologieanA ce guide, plusieurs approches
existaient pour chiffrer les incertitudes de megaravec les inconvénients que cela entrainait
sur I'analyse et sur la comparaison des résultats.

Selon Norme Francaise X 07-020 AFNOR (Aot 1999)émarche GUM commence
par la description du processus d’essai ou d’apalys

= La définition du mesurande (grandeur particuliemnsise a mesurage) et la
description de la méthode d’essai ou d’analyse tijatine

= L’identification et le recensement des difféerentesmposantes de lincertitude
associée au résultat d'essai ou d’'analyse a mhutir diagramme de " causes-effet"
traduit par la méthode des 5M (1-Main d’ceuvre, &tibre, 3-Matériel, 4- Méthode
et 5- Milieu).

Définition d’une incertitude de mesure

Incertitude de mesure : Parametre qui caractéaighspersion des valeurs qui pourrait
raisonnablement étre attribuées a la grandeur ®@esura norme retient deux types
d’incertitudes les incertitudes de type A et leentitudes de type B

Evaluations de type A :

C’est le cas ou I'opérateur fait toute une sérigrssures. Le traitement des erreurs est
statistique :moyenne écart-type ... Cette analyse statistique se fait lorsqu’on a peu
d’indications sur les sources d’erreurs.

Evaluations de type B :

Il est impossible, voire difficile de faire un cal statistique (cas de la mesure unique).

L’opérateur doit chercher et évaluer les sourcesréurs. Le constructeur de I'instrument de

mesure fournit des données telles tpieasse de I'appareil, le calibre, la résolutiot est
nécessaire d’avoir une connaissance généraleesynéfience.

3-1- Méthode de calcul des incertitudes type A

Si on effectue n mesures et que I'on prend la mogdd=%. Xi/n) comme estimation de X et
on prendra

Abouzid 12
Lamiae



Uy =S
Avec :Sest I'écart type expérimentale

3-2 - Méthode de calcul des incertitudes type B :

L’évaluation de type B permet de déterminer lesititudes de type B a partir de nos
connaissance des erreurs ou phénomene en jeunteditudes répondent a plusieurs lois de
distribution amenant a des formules de calcul défiées. Les principales sont les suivants :

= Sj le constructeur fournie I'incertitude sous lanfie :Ac = +... , alors,
L'incertitude est
+3

= Dans le cas des appareils de type analogiquesnfd&e multimétre a cadran,
comparateur a cadran...)

L'incertitude est u :% OUAC correspond a une division

+12

= Lorsque l'incertitude suit une loi normale :
L'incertitude est u:%

3-3- incertitude composée :

L’incertitude totale d’'une mesure s’appelle indede composeé. Il s’agit d’une incertitude
type approximative égale a la racine carrée deatence totale obtenue en faisant la somme
de variances peu importe la méthode d’évaluatigme(A ou type B). Les calculs s’effectuent
selon les techniques adéquates.

U=ful +ud
- Lorsque lincertitude est issue de plusieurs sautecertitudes indépendantes, on
évaluera pour chacune de ces sources, l'incertiiuder, ...,un due & chaque source.
L’incertitude sur la grandeur d’entrée est aloralége par une incertitude composée
obtenue par :

- Lorsque l'incertitude est issue de plusieurs pateesdi€s par une relation
Mathématique, on applique la loi de propagationidesrtitudes :
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uly) = Z(%) X 2 (xi)

3-4- Incertitude élargie :

a- Définition
L’incertitude élargie est obtenue en élargissamalaur de l'incertitude composée. Le but de
cet élargissement est d’offrir un intervalle de mes a lintérieur duquel les valeurs
raisonnablement attribuables a la mesure offrerttagné de confiance élevé.
Cette extension s’obtient en multipliant I'incentie composée par un facteur K de couverture
appelé d'élargissement.
L’expression de l'incertitude élargie est la suian
— *
u=u*k

b- Facteur d’élargissement K

C’est un facteur numérique utilisé comme multigkeet de l'incertitude composée pour
obtenir I'incertitude élargie

Pour avoir la valeur du facteur d’élargissement W donne un intervalle de confiance
spécifie, il est nécessaire d’avoir une connaissadétaillée de la loi de probabilité
caractérisée par le résultat de mesure et de sertitnde type.

k = 2 pour une confiance a 95 %.
k = 3 pour une confiance a 99 %.
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(Partie
expérimentale

Le laboratoire doit étre équipé de tous matériélsensaires pour une exécution correcte
des essais, ce matériel doit étre conforme auxfggadions pertinentes, en effet L'adéquation
du matériel consiste a comparer le matériel extistarsein du laboratoire a celui spécifié par
la norme pour chaque essai.

Pour ce la on essaiera de faire sortir le matériescrit dans chaque norme que ce soit
équipement ou instrument et le comparer a ce igjitachible dans le laboratoire.

1- Viiscosité cinématique d 40°c &l a

100° : NF EN1SO 3104 :

1-1 Définition :

Viscosité cinématique Résistance a I'écoulement d’un liquide soumia gdsanteur. Pour
un viscosimetre donné, le temps de I'écoulemenh dialume déterminé du liquide est
directement proportionnel a sa viscosité cinématiqu

V=cC+t
V' : la viscosié cinématique
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C : la constante du tube viscositre
t: le temps d’écoulement d’un volume précis du pitodu

1-2-adéquation du matériel :

Le tableau N°2 compare le matériel spécifié danwkrme NF EN ISO 3104 a celui
disponible dans le laboratoire.

Matériel spécifié a I'essai par la Matériel disponible Décision
norme
Viscosimetre :
-Ubelohde étalonné -Tube Ubelohde avec certificat
d’étalonnage : Conforme
-a capillaire en verre -a capillaire en verre
-plage de viscosité de 0,5 a 100.000| -plage de viscosité de 0,5 a
mm?2/s (Cst) 100.000 mm?/s (Cst)
Bain thermostat contenant un liquide| Bain étalonné contenant un
transparent d’une profondeur suffisanteuide transparent d'une Conforme

profondeur suffisante

Dispositif de mesure de la T :

- en verre transparent -En verre transparent
- intervalle de T° : 0°C a 100°C -thermomeétre 121C (0 a 100°c) Conforme
- intervalle de T° : 0°c a 40°C - thermomeétre 120C (0 a 40°CY)

Tableau 2 : Adéquation du matériel de la Viscositéinématique

2- [a masse volumique, méthode d

Laréométre : NF EN 1SO 3675 :

2-1 Définition :

Masse par unité de volume, exprimée soit en kilognas par métre cube, soit en grammes
par millilitre a 15 °C et 101,325 kPa.

P = Pen+ 0,65 (Em— 15°C)

Pem: la masse volumique a température ambiante en*kg/m
Tem: latempérature d’essai en °C

2-2-Adéquation du matériel :

Le tableau N°3 présente le matériel spécifié damotme NF EN ISO 3675 relative a I'essai
de la masse volumique et celui présent dans ledadice

Matériel spécifié a I'essai par la Matériel disponible Décision
norme

Abouzid 16
Lamiae



Aréometres :
-en verre, gradués en unités de massen verre, gradués en unités de masseConforme

volumique, volumique,
- conformes a I'lISO 649-1 -corrigé suite a la norme 1SO 649-1
Eprouvette :

- en verre transparent, en matiére | -en verre transparent,
plastique ou en métal
- hauteur telle que I'aréomeétre puisséhauteur telle que I'aréometre puisse

flotter librement. flotter librement. Conforme
- un diamétre intérieur au moins | - le diamétre intérieur est supérieur de
supérieure de 25 mm au diametre | 25 mm au diametre extérieur de

extérieur de I'aréometre I'aréometre

Thermometre :

-Thermometre 39C et IP -thermomeétre de la série ASTM12C | Conforme

64C/ASTM 12C conviennent

Tableau 3 : Adéquation du matériel de la masse votnique

3- Détermination du point d éclair d

vase ouvert NF en 150 2592 :

3-1 Définition :

C'est la température la plus basse de la prisesa@igscorrigée a une pression
atmosphériqgue de 101.3kPa a la quelle l'applicatibune flamme d'essai provoque
linflammation des vapeurs émises puis la propagatie la flamme d’'un coté a l'autre de la
surface liquide dans des conditions d’essais dpésif

Te =To+0,25 (101,3-P)

To: point d’éclair a la pression atmosphérique amkiant
P : pression atmosphérique ambiante en kPa.

3-2-Adéquation du matériel :

Le tableau N°4 présente le matériel spécifié dameorme NF ISO 2592 relative a I'essai du
point d’éclair et celui présent dans le laboratoire

Matériel spécifié a I'essai par la Matériel disponible Décision
norme

-Vased’essa en laiton ou autre métal
inoxydable de conductivité thermique

équivalente
-Plaque chauffante Appareil Cleveland a vase Conforme
-Dispositif de balayage de la flamme | ouvert
d’essai
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-Support de thermometre

Barometre

-précis a 0,1 kPa -barometre précis a 0,1 kPa | Conforme
Thermomeétre :

-Thermomeétre IP 28C/ASTM 11C -thermomeétre de la série Conforme
conviennent ASTM11C a immersion

- Thermometre a immersion partiel | partiel
Tableau N°4 : Adéquation du matériel du point d’échir

4- Conclusion

D'apres Les tableaux précédents, tout le matérigbothible au sein du laboratoire
techniques d’analyses et contrdle qualitatisfait les exigences des normes internatiorzales
chaque essai. Nous pouvons conclure que tous Krielagst conforme. Donc je peux passer
au contrble en service des équipements.

II. Controle des équipements et des instruments de mesure

Aprés avoir vérifié le matériel, et étre sur ddiddilité de nos équipements. Et dans le
but du contrle en service des essais de carattérisdes huiles lubrifiantes, on peut
procéder a I'établissement des cartes de contidle mesures individuelles typaoyenne,
étendue mobile pour bien contrdler I'application du mode opéiratoet de surveiller la
dispersion des résultats suite au dérive d'un aipéet/ou accessoires) ou d'un produit
(réactifs, produits de référence...etc.) au seiratiordatoire.

Dans ce travail, on a utilisé pour établir les eaude contrdle une nouvelle huile acquise
par le laboratoire c’edt/ne huile moteur ayant comme code a I'OCP 10001.028 (voir
annexes): Utilisée dans la détermination de : lasmaolumique, la viscosité cinématique et
le point d’éclair.

Alors on a effectuée 18 essai pour la viscositéromtique et le point d’éclair mais pour
la masse volumigue je me suis contenté de 15 pssaiune question de cout.

NB : Le contrdle consiste & mesurer une caractéusstiquantitative d’une distribution
gaussienne sur une unité avec une taille d’éclh@mtdgal a 1 (une seul observation) c’est
pour cela que j'ai choisi les cartes des mesurwitheelles type moyenne, étendue mobile.

1- Viiscosité cinématique d 100 °c et

a 40°c (Norme N'F EN ISO 3104):

1-1-Réactifs et matériel :
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Solution de nettoyage et séchagd’essence pétroliére et I'acétone.

étalons de travail secondaire Huile moteur codé 10001.00328

Viscosimetres: nous avons travaillé avec des viscosimetres ratam

Bain thermostatique : contenant un liquide transparent d’'une profondeur
suffisante pour que, lors de la mesure, aucunéepadet!’échantillon ne se trouve
a moins de 20 mm au-dessous de la surface du digilicbain ou a moins de 20
mm au-dessus du fond du bain.

Dispositif de mesure de la température nous avons utilisé des thermometres
en verre et a liquide vérifiés dans la partie piéoée.

Dispositif de mesure du temps Nous avons utilisé le chronométre vérifié codé
53 575, ayant une sensibilité de 0,01s.

1-2-Mode opératoire :

Les tubes sont nettoyés soigneusement en effecplasieurs ringcages avec
I'essence pétroliere

Les tubes sont rincés avec un solvant de séclhaago(e) ;

Les tubes sont séchés en y circulant un |égermabutair sec durant 2minutes
jusqu’a élimination de toute trace de solvant.

régler le bain thermostatique a la températurkedsai (pour la viscosité a 40°c
et pour la viscosité a 100°c) et la maintenir cant.

Remplir les viscosimeétres avec I'huile ETS jusqurapére indiqué ;

Les plonger dans les bains thermostatiques et désser s’adapter a la
température des bains ;

Aspirer a I'aide d’'une pompe I'échantillon, jusqu&boule de sécurité (en haut
du trait supérieur du tube) ;

Laisser couler I'échantillon, déclencher le chroetma lorsqu’ il arrive au trait
supérieur et I'arréter lorsqu'’il arrive au traifénieur du tube ;

Noter le temps d’écoulement de I'échantillon efggedeux traits ;

1-3-résultats des mesures :

N° d’'essai | N de tube Cst t1 t2 tm Vis en mis | Etendue
1 1541 0,488 220,9 221 220,95 107,8236 0,18595
2 3037 0,473 228,1 228,6 228,35 108,00955 0,482
3 3041 0,481 223,7 223,4 223,55 107,52755 0,24725
4 1541 0,488 220,8 220,9 220,85 107,774¢ 0,14365
5 3037 0,473 227,6 227,5 227,55 107,63115 0,24675
6 1541 0,488 219,9 220,2 220,05 107,3844 0,19945
7 3037 0,473 227,4 227,5 227,45 107,58385 0,3766
8 3041 0,481 2241 224.,8 224.,4% 107,96045 0,229575
9 7287 0,5045 214,4 2145 214,45 108,190025 0,488425
10 1541 0,488 221 220,4 220,7 107,7016 0,122
11 1541 0,488 220,6 220,3 220,45 107,579¢ 0,28465
12 3041 0,481 2244 2241 224,25 107,86425 0,10%575
13 1541 0,488 221,4 221,1 221,25 107,97 0,0787
14 3037 0,473 228,1 2281 228,1 107,8913 0,2735
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15 7287 0,5045 214,3 2145 2144 108,164¢ 0,634
16 1541 0,488 220 220,7 220,3¢ 107,530€8 0,5024
17 3037 0,473 228,5 228,3 228,4 108,033 0,356
18 1541 0,488 220,5 220,8 220,65 107,6772
Tableau N°5 : Résultats d’essai pour la viscosité40°C

N° d’essai | N°de tube| Cst du tube t1 t2 Visnemm?/s | Etendue
1 5135 0,0487 304,6 305,6 14,8583V 0,02727
2 9210 0,0462 321,8 322,6 14,88564 0,034575
3 5135 0,0487 305,3 304,6 5 14,851065 0,029955
4 9210 0,0462 322,3 321,9 14,88102 0,00657
5 5135 0,0487 305,8 305,6 14,88759 0,02043
6 9210 0,0462 321,4 322,2 14,86716 0,05544
7 9210 0,0462 322,6 3234 14,9226 0,03465
8 9210 0,0462 322,5 322 14,88795 0,036885
9 5135 0,0487 304,6 305,3 ) 14,851065 0,029955
10 9210 0,0462 320,8 3234 14,88102 0,00657
11 5135 0,0487 306 305,4 14,88759 0,03896
12 5135 0,0487 306,4 306,6 14,92655 0,02243
13 9210 0,0462 322,1 323,1 14,90412 0,06036
14 5135 0,0487 304,7 304,9 14,84376 0,03896
15 5135 0,0487 306,3 304,9 14,88272 0,03757
16 9210 0,0462 322,8 323,1 5 14,9202 0,02296
17 5135 0,0487 306,8 305 14,89733 0,0091
18 9210 0,0462 323,1 322,2 14,90643

Tableau N°6 : Résultats d’essai pour la viscosité 200°C

1-4-calcul de [a movyenne, [étendue mobile et les limite de contréle :

Selon les résultats obtenus dans le tableau (@ijriées de la carte de contréle de la

moyenne et I'étendue mobile sont calculées commntessu

A 40°C:
Type de carte LC LCS LCI
Carte de la moyenng 107,74 108,57 107,02
X
Carte de I'étendue 0,29 0,95 0
mobile Em
A 100°C:
Type de carte LC LCS LCI
Carte de la moyenng 14,88 14,96 14,8
X
Carte de I'étendue 0,03 0,098 0
mobile Em
1-5-établissement et interprétation des cartes :
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Viscosité cinématique a 40°C :
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Carte de controle pour I'étendue mobile Em

- D’apres les carte§ Em pour la viscosité cinématique a 40°C on olesgue les valeurs
de contréle se situent a l'intérieur des limitescdatrole et que la variation autour de la
moyenne sauf 3 points qui paraissent anormale omaisvenant aux résultats on trouve

que c’est due au changement du tube viscosimetre ldagraphe est normale.
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Viscosité cinématique a 100°C :
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- D’apres les carté§ Em pour la viscosité cinématique a 100°C on olesgue les valeurs
de contrdle se situent a l'intérieur des limitesadatrole et que la variation autours de la
moyenne est normale donc le graphe est normal.

- On peut donc conclure que la procédure (essk discosité cinématique) est sous controle
et qu'il n'est pas nécessaire d’agir sur le procédé
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2-

Essai de la masse volumique (NF

ENISO 3675):

2-1 —Matériel et réactifs :

Eprouvette, en verre transparent, avec un diameétre intégepérieur de 25 mm
au diametre extérieur de l'aréometre, et une hatéda que I'aréométre puisse
flotter dans I'échantillon et qu'il reste un espatau moins 25 mm entre
I'extrémité de I'aréomeétre et le fond de I'éprotevet

Aréomeétres en verre, gradués en unités de masse volumiqa&fié/ codé
89515

Thermometre : Nous avons utilisé le thermometre vérifié dedaesASTM 191
Ligquide de vérification : Huile moteur codé 10001.00328

2-2- Mode opératoire :

Introduire une prise d'essai suffisante a la temajpde d'essai dans une
éprouvette propre de 500 ml placer en positionicade dans un endroit a I'abri
des courants d’air ;

Plonger l'aréomeétre et laisser le remonter jusda’adisparition d’air et la
stabilisation de I'aréométre en prenant soin dgasemouiller la tige ;

Lorsque l'aréomeétre est au repos et flotte libretndain des parois de
I'éprouvette, lire alors la valeur sur I'échelle ldgéometre ;

Noter la valeur obtenue sur l'aréomeétre au point'é@selle ou la surface du
liquide coupe I'échelle (voir la figure 1 chapitPe;

Immédiatement aprés avoir relevé la lecture stgdiaétre, retirer I'aréomeétre du
bain avec précaution, et mélanger I'échantillontiseement & l'aide du
thermometre. Noter la température de la prise @'ess

2-3-résultats des mesures :

N° d’essai | températurel MVaT Cst de AT MV a étendue
d'essai en | d'essaien | l'aréometre 15°C
°C Kg/cm?®
1 19 887 0,00065 4 889,6 0,675
2 19,5 886 0,00065 4,5 888,92¢ 1,495
3 21,8 886 0,00065 6,8 890,42 1,26
4 21,4 885 0,00065 6,4 889,16 1,025
5 19,9 887 0,00065 4,9 890,18% 1,22
6 211 885 0,00065 6,1 888,965 1,78
7 22,3 886 0,00065 7,3 890,74% 1,26
8 21,9 885 0,00065 6,9 889,48~ 1,715
9 23 886 0,00065 8 891,2 1,285
10 24,1 884 0,00065 9,1 889,91¢ 1,13
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11 24,3 885 0,00065 9,3 891,045 1,675
12 24,8 883 0,00065 9,8 889,37 0,48

13 24 884 0,00065 9 889,85 0,73

14 19,8 886 0,00065 4,8 889,12 0,365
15 21,9 885 0,00065 6,9 889,485

Tableau N°7 : Résultats d’essai pour lamasse voluque

2-4-calcul de la moyenne, [étendue mobile et les imite de controle :

Selon les résultats obtenus dans le tableau (Tijrides de la carte de contréle de la
moyenne et I'étendue mobile sont calculées commntessu

Type de carte LC LCS LCI
Carte de la moyenng 889,83 892,89 886,77
X
Carte de I'étendue 1,15 3,76 0
mobile Em

2-5-établissement et interprétation des cartes :
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- D’aprés les carte®,Em pour la masse volumique on observe que lesirsatie contrdle se
situent a l'intérieur des limites de contrdle eteda variation autours de la moyenne est
normale donc le graphe est normal.

- On peut donc conclure que la procédure (essé deasse volumique) est sous contrble et
gu’il n’est pas nécessaire d’agir sur le procédé

3- Essai du point 4 éclair (NF 15O
2592);

3-1- réactifs et Matériel :

Solvant de nettoyagel’essence pétroliere pour enlever les traceshdigtillon
du vase d’essai.

Liquides de vérification : Huile moteur codé 10001.00328

Paille de fer, de qualité suffisante pour enlever les dépodtscaldone sans
endommager le vase d’essai.

Appareil Cleveland, a vase ouvert

Ecran protecteur, d’une largeur de 460mm et d’'une hauteur de 61@mwiron,
avec une ouverture sur le devant.

Barometre, précis a 0,1 kPa

Thermometre : Nous avons utilisé le thermometre vérifié dedaesASTM11C

3-2- Mode opératoire :

Laver le vase d’essai a 'aide d’'un solvant appéopour enlever toute trace de

gomme ou de résidu restant d’'un essai précédent.
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Remplir le vase d’essai a une température amb@mtmaniére a ce que le haut
du ménisque soit situé exactement sur le traiedeglissage.

Fixer le thermometre dans une position verticalecalextrémité inférieure du
réservoir située a 6 mm du fond du vase.

Allumer la flamme d’essai et la régler de faconedje’ ait un diamétre compris
entre 3,2 mm et 4,8 mm

Au début chauffer de maniere que la vitesse d’'a@telo de la température de la
prise d’essai soit comprise entre 14°C/mn et 171C/en lorsque la température
de la prise d’essai atteint une valeur environ 5&t&essous du point d’éclair
attendu réduire le chauffage pour qu'il soit coramtre 5°C/mn et 6°C/mn

A une température de 23%5°C précédant le point d’eclair attendu faire passe

la flamme chaque 2°C jusqua I'inflammation de lpexar de la prise d’essai

Noter cette température comme point d’éclair ob&serv

3-3-résultats des mesures :

N° d'essai| Te a pression PRESSION| Te corrigé | Etendue
amb en °C en KPa en °C

1 208 101,4 207,975 2,05
2 206 101,6 205,925 2,1
3 208 101,2 208,025 4
4 204 101,2 204,025 4
5 208 101,2 208,025 2
6 206 101,2 206,025 2,025
7 204 101,3 204 4,0125
8 208 101,25 208,0125 4
9 204 101,25 204,0125 2
10 206 101,25 206,0125 3,9875
11 202 101,2 202,025 4,175
12 206 100,5 206,2 1,975
13 208 100,6 208,175 2
14 206 100,6 206,175 2,025
15 204 100,7 204,15 4
16 208 100,7 208,15 2,025
17 206 100,8 206,125 2
18 208 100,8 208,125

Tableau N°8 : Résultats d’essai pour le point d’éalr

Abouzid
Lamiae

26



3-4-calcul de la moyenne, [étendue mobile et les imite de controle :

Selon les résultats obtenus dans le tableau (@ijrides de la carte de contréle de la

moyenne et I'étendue mobile sont calculées commtessu

Type de carte

LC

LCS

LCI

Carte de la moyenng
X

206,17

213,74

198,6

Carte de I'étendue
mobile Em

2,84

9,3

0

3-5-établissement et interprétation des cartes :
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- D’apres les cartg§ Em pour le point d’éclair on observe que les waale contrble se
situent a I'intérieur des limites de contréle eeda variation autours de la moyenne est
normale donc le graphe est normal.

- On peut donc conclure que la procédure (esspodu d’éclair) est sous contréle et qu'il
n’est pas nécessaire d’agir sur le procédé

4- conclusion :

D’apreés les carte de contrdle de la moyenne, étenthbile présentées dans les figures
si dessus, on peut conclure que les procédés siais ssivant : Viscosité cinématique a 40°c
et a 100°c, masse volumique, et point d’éclair foerh maitrisés et ils sont sous contréle.

I11. Estimation et calcul des incertitudes des mesures :

Le calcul des incertitudes a pour but d'évalueredement les erreurs qui se produisent
lors des mesures liées a la vérification d'undicglantre différentes grandeurs physiques.

Les instruments de mesure n'étant pas de prédidiare, les mesures faites pendant
une expérience ne sont pas exactes il faut donarédds marges d'erreurs.

Cette partie a pour objet de détailler la méthogielalu calcul des incertitudes par la loi
de propagation des dérivées partielles de I'apgrachGUM, afin d’évaluer l'incertitude de
mesure issue de I'analyse des essais effectuésdamdenent.

NB : n le nombre de mesure est égal a 15 pourdas@essais.

1- la viscosité cinématigue a 40°C et
a 100°C:
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1-1-Recensement des ressources d incertitude selon les SM :

Origine de Désignation de Type . s .
- gin N gna . yp Méthode d’évaluation
I'incertitude I'incertitude d’incertitude
Matériel Incertitudes dues a I'étalonnage B Certificat d’étalonnage
du matériel
Matériel Incertitudes dues a la résolution B Résolution 1=0.5
du matériel utilisé d/racine (3)
Main d’ceuvre Incertitude due a I'opérateu A Calcul de I'écart type
Répétabilité

1-2-Quantification avec Lapproche du “GUM”
La viscosité cinématique est calculée a partimdedmule suivante :

g,
g,

Si on appligue la loi de propagation de I'inced#y nous obtenons pour l'incertitude
composée surv :

0:0)=(25) v )+ (34 U0+ [ 2] ute)+ [ 2 b <(a.

a9, 29,

v = t x C x

Avec :

- v : Viscosité cinématique a 40 ou a 100°C

- C : Constante du tube viscosimeétre

- g1 : Accélération de la pesanteur du laboratiéalonnage

- g2 : Accélération de la pesanteur du laboratéeontréle de qualité
-t : Temps moyen d’écoulement de I'échantillon

- Ugl : Incertitude sur g1

- Ug2 : Incertitude sur g2

- Ut : Incertitude du chronometre

- Uc : Incertitude sur la constante du tube visoesie

ov g
— | = tx =% ov | _ t
(GCJ g, (ngj ngl

ov g

_:Cx_2

(t) g, (“j:_cx%
09, 9,

- U(t) est l'incertitude associée au temps d’écoulamglle est égale a :

U (t): '\/U é%al (t)+ U rés (t)+ U Zrép (t)

Avec :
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* Usa(t) est l'incertitude d’étalonnage du chronoméklke est égale a:
U t) = I certificat
étal ( ) - 2

* Uedt) est l'incertitude de lecture (résolution) du chrovare. Elle égale a:

Ureso(t): (0,5 x r (t)) /‘\/3_

* Ugpt) est I'incertitude due a la repétabilité. Elle égale
U rép (1) =s (écart type)
- U(C) est I'incertitude d’étalonnage de tube visaatre, Elle est égale a :

—
Uétal (C) = %ﬂcm

- U (q) est I'incertitude associée a la valeur de gradé@s le laboratoire d’étalonnage.
- U () est I'incertitude associée a la valeur de grad@gs le laboratoire de contrdle
qualite.

* L'incertitude élargie est :

Ue = k x U,

(k = 2 facteur d’élargissement qui correspond un niveacomdiance de 95%

1-3-Application numérigue

Donnés :
- g 1=9,80665 m/s
- 92=9,794m/s
- Ugl=5*10*
- Ug2=10°
- | certificat(C1)=0,00018 avec C1 =0,488 a 40°C
- | certificat(C2)=0,00004 avec C2 = 0,0487 a IDO°
- r(t)=0,01s
- | certificat (chronometre) = 0,78 s
- tad40°C =220,6en(s)
- tal1l00° C = 305,46 en (s)

A 40° C
(a" ) =t x 22 = 22031544 [OVJ:—CXM#:—N.%C%B?
aC 9. 09, g,
[a"]:(:xgzzo,48737
0t g,
[ . J \ U..(t) =0,0029
- C x = 10,97753
dg, g,
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U étal (t) = 0!39

U, (t) = 01827

L'incertitude associée au temps d’écoulemeH  — 0,43

L’incertitude d’étalonnage de tube viscosimetle ©) ~ 0,00009

- . Ju.(v)=0,21

Donc l'incertitude composée égale 1€
U.lv)=042
Et I'incertitude élargie égale 6( )
A 100° C
(o) = G o U x(t) =0,0029
ov _ < g, _
[ at J = C g, 0,04863 Uéta|(t):0,35
[aagv J = C x gt = 1,516919
[:gv ] = -C x tx# = -1,51496 U réep (t) - 010247
1 g,

L'incertitude associée au temps d’écoulemeH W — 0,39s

L'incertitude d’étalonnage de tube viscosiméttle’ ) ~ 0,00002

U, (v)=0,02

Donc l'incertitude composée égale

U, (v)= 004

Et I'incertitude élargie égale

1-4-Conclusion :

D'apres I'étude élaborée ci-dessusndertitude de mesure qu’on doit accompagner a
la viscosité cinématique est de I'ordre de 0,42rgdawiscosité a 40°C et de l'ordre
0,04 pour la viscosité a 100 °C.
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-La viscosité a 40°C est égale 307.74% 042] mmz/s

-La viscosité 2100°C est égaleldt 88+ 0.04| mma/s

2- [a masse volumigue :

2-1-Recensement des ressources d incertitude selon les SM :

Origine de L. . .. . Type . s .
B gin Désignation de lincertitude | _,. yp Méthode d’évaluation
I'incertitude d’incertitude
Matériel Incertitudes due a I'étalonnage de B Certificat d’étalonnage
aréométre et le thermométre
Matériel Lecture de la mesure de I'aréometre B ssoluti
et le thermometre Resolution
I=0.5 d/racine (3)
Main d’'ceuvre Incertitude due a la répetabilité de A Par écart-type ou I'étendu
I'opérateur de la mesure

2-2-Quantification avec [approche du ‘GUM” :

La masse volumique est calculée a partir de ladidgrsuivante :
MV = MV e + [(T2- Ty) X G

Si on appligue la loi de propagation de I'inced#y nous obtenons pour l'incertitude
composée sur MV :

, C(omv Y, omv Y\,
Avec : U & (v )_( oT jU (T)+(0MV IueJU (MVlue )

- MV: masse volumique corrigée.
- MW : masse volumique lue
- Cr : est une constante (un facteur de correctioreéyal 65)
- T2 : température de I'échantillon
- T1 : température égale a 15°C
- U (T) : incertitude associée au thermometre.
- U (MV ¢ : incertitude associée a la masse volumique lue.

) (247

oT oT

0 MV -1
oMV lue

- U (MVye) est l'i