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ZRKEMA en un mot
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Nos méthodes doivent evoluer avec le
procedeé

- L ‘importance de la validation

- Maintenance quand et pourquoi ?

- Controle oui mais de quoi ?
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'e cycle de vie d’'une méthode

Sélection, mise au point
de la méthode

*Exigences du marché
*Besoins (Qualitatif,

Quantitatif) /
*Niveaux de validation

*Type de signal, d’analyse, d
methode
*Echantillons




Zalidation de nos méthodes

«~ Choix du NIR implique:

e Choix de la méthode de référence
e Validation de la méthode de référence puis de la méthode NIR

Justesse
Linéarité X X X
Fidélité (R&r) X X X X
Specificité X X
LD (X) (X) (X)
LQ X X X
Robustesse X
Stabilité

Il y a plusieurs niveaux de validation possible selon les
exigences... des méthodes, des besoins des clients,

des exigences reglementaires...




Zalidation:

~ Méthode de référence:

e Justesse : 100 - lerreur relative (%))
e Fidélité : Gage R&r

- Echantillonnage: 10 réplicas / référence
- Evaluer l'incertitude de la méthode

~ Modeles NIR:

e Justesse : Essais croisée = comparaison test valeurs appariées (ecart type, variance,
moyenne, ...)

e Fidélité : Cross validation (30% exclus), RMSEP = ordre de grandeur de l'incertitude
méthode de référence

- Echantillonnage: 3 réplicas / référence / méthode
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«~ Boite a moustache par année:

Ecarts NIR-REf

-0,05

Validation:

015
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Boite a moustaches des écarts

0,06

-0,06

Statistiques 2018 2019
N 28 15
Moyenne 0,041214 -6,67E-05
EcTyp 0,051333 0,035939
Minimum -0,044 -0,039
Maximum 0,147 0,119




Validation

«~ Boite a moustaches par site:

Boite a moustaches des écarts entre NIR et RMN des fins de chaines OH et COOH

0,02

0,01

0,00

Ecarts (meq/q)

-0,01-

-0,02 -|

T T T T
NIR LEM - COOH RMN NIR LCF - COOH RMN NIR LEM - COOH RMN NIR LCF - OH RMN

Statistiques NIR LEM - COOH RMN  NIR LCF - COOH RMN NIR LEM - OH RMN NIR LCF - OH RMN
N 21 21 21 21
Moyenne -3,06E-03 0,0019325 0,0088476 0,0061988
EcTyp 0,0034832 0,0035021 0,0060735 0,0060708
Minimum -0,009 -0,0046 -0,0034 -0,0042
Maximum 0,003 0,007 0,0188 0,0166
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'/Iise en place du NIR sur nos lignes

~ Modele NIR = analyse QC ou de controle procéedeé / fabrication

& Tous les 2 ans, une « revalidation » est demandée
e Si pas d'incidents

~» Comment voir I'incident:

e Mise en place de carte de contréle = permet de controle le modele et I'appareil
e Incident sur la ligne ou évolution de la ligne = procédé doit nous tenir au courant




Zarte de controle

~ Je verifie mon modele (instrument), je ne contrdle pas la production

e 1 carte / appareil voire 1 / modele

e 10 prélevements d'un
échantillon référence X 3

Valeurs individuelles

e Détermination des LCS / LCI

e Détermination des Tests

Ai-je une tendance ?
Suis-je sous controle ?

A
e Détermination de la fréquence e \J \/ V4 v\i

Etendues mobiles




Conclusion

Modele valide doit étre vérifié
Ne pas attendre les dérives
Essayer d’anticiper

Systeme controlé = Esprit apaisé
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Merci de votre attention
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