Comment assurer la fiabilité d’un parc instrumental FTNIRS
pour conduire nos process industriels ?

Mickaél Watiez, Congres Heliospir, octobre 2019



Organisation du Groupe Avril

Les activites du groupe Avril couvrent I'ensemble des filieres des huiles et des protéines
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Implantations en France et a I'international

3 Centres de Recherche:
- Oléon Venette
- MixSciences Bruz
- Lesieur Coudekerque-Branche
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dans le monde dont :
29 dans les filieres végétales Implantations Bureaux
55 dans les filieres animales industrielles de représentation



Cartographie des principales utilisations du NIR pour le domaine Avril Végetal
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Gestion de I'activité NIR

ALG

Centralisation de la gestion des modeles sur 2
sites:

- Centre RID Lesieur pour les domaines H&C
et TV

- Artémis pour le domaine NA
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Utilisation de la technologie FTNIRS chez Avril

Libération des matiére premieres

O

(@ Conduite de process

(O Validation des mélanges d’huile

FT N I RS © Recherche d’'adultération
Awvril

O Libération des produits finis

© Analyse de la dégradation des huiles



Quelques données

années de déploiement

19 instruments répartis sur 12 sites de production

300 modeéles de calibration actuellement utilisés

Parametres NIR controlés/an

spectres de calibration



Intéréts observeés

Gain économique, gain sécurite:
+ Autonomie des opérateurs
+ Gain de réactivite process
+ Gain de temps en laboratoire
+ Gain de consommable
+ Elimination du risque chimique

Quid des labos de controle Qualité?

Montée en compétence des labos CQ: métrologie, analyses fines,
participation aux projets industriels



Comment garantir la
flabilité de nos modeles
de calibration?




Outils déeveloppés

Fiabilité: « Probabilité pour qu'une piéce primaire, un dispositif ou un équipement
complet soit utilisé sans défaillance pendant une période de temps déterminée, dans
des conditions opérationnelles spécifiées »

Prelevement/échantillonnage

Méthode de référence (MR) Spectres FTNIRS
ir : S
ratO‘ . \Or\ \R
Ode Ope ce ‘\A \,a\\dat GeS FTN
M rforman ssie' deﬁormaﬂ
pe DO pe
. des
sulV!
seS
) S _ r\a\y
guiv! d®® "Résultats MR vs FTNIRS Gor\“e 2

. -\des
«d des KP! ‘ sulVy

Procédure générale de création, validation et suivi des modeles de calibration NIR
Création d’un site dedié Sharepoint
Connexion des instruments au LIMS Avril



Comment mesure t’on la fiabilité de notre parc FTNIRS?

. (XNIR—XMO) KP| NIR= ( NB zscore<2 . 100)

Z score= 0.5+Tolérance N échantillons

Fréquence de controle du NIR
par méthode de référence interne selon:

v la maturité du modéle,
v le risque pour la production,
v la performance du modeéle de calibration



Validation des modeles de calibration

Création de dossier de validation a chaque création

Décision de validation

Site SAIPOL - Bassens
Parameétre Protéine Gamme Restreinte
Nom du modele TTXTS_Protein_BAS 2019 Hi_pro_V02
Tolérance 0,07*MO
Origine tolérance Groupe
Conformité 100%
Décision validation| T ek T
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Protéin:

ou nouvelle version de modéle

xtraction via Opus

Visualisation des résultats
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Suivi des performances des modeles de calibration FTNIRS

Nom du modéle -~ Paramétre mesuré . Matrice analysée . NIRd'utilisation = Min. Ma . Nbd'échantillo -
HB_OleicAcidity BAS 2019 V01 Acidité Oléique Huile brute NIR Saip Bass Labo 046 133 o 345
HB_TotalPhosphorus_BAS_2019 V01 Phosphore Huile brute NIR Saip Bass Labo 33 354 564
HR_C 18.24-40 BAS 2019 V02 C18:2 Huile raffinée NIR Saip Bass Labo 476 448 2602
HOVE_C16.0 VIT 2019 V02 Ci16:0 HOVE NIR Vitrolles 844 1565 280
HOVE_C18:1 VIT 2019 V01 c18:1 HOVE NIR Vitrolles 66,18 8127 307
HOVE_C18:2 VIT_2019 V01 Ci18:2 HOVE NIR Vitrolles 365 1682 371
HB_C 16.0_EXP_201S V04 C16:0 Huile brute NIR Expur 317 634 | 181
HB_C18.2 EXP_2019 V04 Cci18:2 Huile brute NIR Expur 546 21,2 286
ESTER_monoglyceride_BAS_2019 VOL Monoglycérides Ester NIR Saip Bass Labo 0,25 075 1490
ESTER Diglycérides_BAS 2019 V01 Diglycérides Ester NIR Saip Bass Labo 0,05 033 « 1408
RMSEC. Ran. RPI. R*. Prétraitement mathématique == Justification ~ lerdevali v Statut model .

0,0279 16 6,7 97,77 Dérivée premiere Ecart observé Oui Utilisé

16,3 17 6,28 97,47 Normalisation Min-Max Ecart observé Oui Utilisé

0,218 18 40,5 99,94 Deérivée premiére + Soustraction d'une droite Ecart observé Oui Utilisé

0,156 19 7,71 98,32 Normalisation vectorielle (SNV) Nouvelle récolte HOVE Oui Utilisé

0,194 18 12,7 99,38 Dérivée seconde Nouvelle récolte HOVE Oui Utilisé

0,11 19 18,1 99,7 Soustraction d'une droite Nouvelle récolte HOVE Oui Utilisé

0,131 14 7,04 97,98 Dérivée seconde Déploiement Expur Oui Utilisé

0,176 20 31,2 999 Dérivée seconde Dé ploiement Expur Oui Utilisé

0,0311 12 3,17 90,06 Soustraction d'une droite Mise ajour de base données QOui Utilisé

0,0159 15 2,56 84,68 Correction d'offset Mise a jour de base données Oui Utilisé




Controle des résultats FTNIRS

Plus de 2 échantillonsaz-score>2oul
échantillon>3

¥

Définition d’une procédure

~
Envoyer les spectres pour

remiére/produit fini, un changement process -
P /p ! g P ! enrichissement

un changement dans la méthode de référence

o

Réanalyser|’échantillon en NIR et en méthode
de référence, confirmation de I'écart?

Yo

[ Pas d’enrichissement

~
Envoyer les spectres pour

enrichissement

[ S’agit il d’'une nouvelle matiére

~
Rechercher les causes de

la non-confirmation

13 8

Traca des contre analyses et analyse des causes

Paramétre Matrice Résultat obtenu par Résultat Réanalyse  Nouveau Nouveau résultat
éférence échantillon Réanalyse NIR?
- mesuré . analysée . NIR ~ obtenupariV > v MO? . résultatNI~ MO .
CDK1906030562 C18:3Cis HAR 08 0,94 Oui Oui 1 0,76
CDK1905310407 C18:3Cis HAR 0,96 1,08 Oui Oui 1,11 0,88
CDK1908020348 C18:3Cis HR 7,31 6,43 Oui Non 7.22
CDK1908020348 C18:3Cis HR 0 0,56 Oui Non 0.33
CDK1909090332 C16:0 HR 4,79 5,885 Oui Non 4.80
CDK1909090332 C18:1Cis HR 61,37 53,814 Oui Non 61.41
CDK1909090332 C 18:2 Cis HR 20.04 25.358 Oui Non 20.25
Date de réponse - Analyse de cause - Décision - Statut -
05-juin Reésultats MO confirmés Enrichissement Cloture I
05-juin Résultats MO confirmés Enrichissement Cloturé
16-aolt Nouvelle MP Enrichissement Cloturé I
16-ao0t Nouvelle MP Enrichissement Cloturé
19-sept Pb transfert LIMS Pas d'enrichissement Cloturé
19-sept Pb transfert LIMS Pas d'enrichissement Cloturé

19-sept Pb transfert LIMS Pas d'enrichissement Cloturé




Mesure de la fiabilité FTNIRS individuelle

CORIDAN

SUIVI NIR LESIEUR CDK

Awvril

Période: 538-2019
Matrice Paramétre Tolérance Origine tolérance
Phosphore total 30% de la valeur de reférence BIPEA
Acide Didique 11% de I::ir:i:: :: [r:[i;:s;:nce avec BIPEA
Teneur en eau et matiéres volatiles 10% de 2 valeur de référence avec BIPEA 1
, Rapport hebdomadaire pour
Densite 0,000344 BIPEA
C 14 - Acide myristique BIPEA C h aq u e S I te
C 16:0 - Acide palmitique BIPEA
C16:1- Acide palmitoléique BIPEA
C 17:0 - Acide miargarique BIPEA
il Crude C 17:1 - Acide margarol gique BIPEA
C 18:0 - Acide steéarique BIPEA
C 18:1- Acide oléique Cis 2% de la valeur de référence avec BIPEA
C 18:2 - Acide linolgigue Cis un min de 0,5% =t un maxi de BIPEA
C 18:3 - Acide linolénique Cis 3,5% BIFEA
C 20:0 - Acide arachidique BIPEA
C 20:1 - Acide gadoldique BIPEA
C 22:0- Acide béhénigue BIPEA
C 22:1 - Acide érucique BIPEA
C 24:0 - Acide lignocérique BIPEA
C 24:1 - Acide nervonigque BIPEA
Indice de perowyde 3% de |z valeur oe raference BIPEA
Teneur en eau 108 de la valeur de reference avec BIPEA
un mini de 0,05%
Densité 0,00028E BIPEA
C 16:0 - Acide palmitique BIPEA
Gil refined C181- Adde D.éique Cis BIFEA Indicateur de performance général pour la période concernée:
C 18:1- Acide oleigue Trans i BIPEA
~ . . 8% de la valewr de reference avec un
C 18:2 - Acide linoléigue Cis min de 0.5% et un maxi de 3,5% BIPEA
C18:2 - Acide linoléigue Trans BIPEA /
C 183 - Adide linolénique Cis BIPEA {
C 18:3 - Acide linodénigue Trans BIPEA
Soit 98,0 % de conformité
Plan d'action: Résultats a confirmer
HAR i
CDK1909160373 CD4 19090505 52

CDK19091 70225 COe 1905100433

e 1anot sy
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Mesure de la fiabilité FTNIRS génerale

Tableau de bord des KPI FTNIRS Avril Vegétal

Evolution vs S-1

LESIEUR COUDEKERQUE LESIEUR VITROLLES LESIEUR BASSENS
% 95,8% 97,4%
98,2% 0 VN (]
Objectif: 95% Record: 98,9% Objectif: 95% Record:  100,0% Objectif: 95% Record: 100%
SAIPOL LE MERIOT SAIPOL LEZOUX SAIPOL BASSENS
% v 93,3% 94,0%
98,8% 0 — 0
Objectif 95% Record: 99,4% Objectif 95% Record: 100% Objectif: 95% Record: 97,2%
SAIPOL GRAND COURONNE SAIPOL SETE SAIPOL EXPUR
— 90 0% ND — 93 1%
Objectif: 95% Record: 100% Objectif: 90% Record: ND Objectif: 90% Record: 97,5%
LESIEUR GECO ALGERIE LESIEUR CRISTAL AVRIL DOMAINE AVRIL VEGETAL
% 99,5% W 96,0%
== 100,0% — 0 0
Objectif: ND Record: ND Objectif: 95% Record:  100,0% Objectif: 95% Record: 98,6%

Objectif selon la
maturité des modeles
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NOUVELLES PISTES
D’AMELTORATION?

J
Neop
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Comment gérer nos spectres de mesure
quotidiens?
Aujourd’hui:

Transfert des spectres d’intérét sur
Sharepoint pour l’enrichissement

Demain:

Enregistrement direct des spectres sur un cloud,
teléchargeables depuis le centre RID



Merci de votre
attention!




