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1 - OBJET :

· Décrire les étapes de la requalification de performance de l’étuve de séchage située dans le laboratoire de chimie.
· Recueillir les résultats des tests de requalification.

· Le test de requalification est réalisé à la température d’utilisation : 105°C.

2 - DEFINITIONS :

Enceinte : Espace clos dans lequel un ou plusieurs paramètres d’environnement sont contrôlés.

Température de l’air dans l’enceinte : Moyenne arithmétique des mesures de température sèche de l’air dans l’espace de travail.

Espace de travail : Partie du volume intérieur de l’enceinte dans laquelle la température spécifiée est maintenue dans l’intervalle de l’erreur maximale tolérée.

Erreur maximale tolérée : Valeurs extrêmes d’une erreur tolérée par les spécifications, règlement, etc…

Homogénéité de la température GXe : C’est la différence entre les moyennes arithmétiques Xmj extrêmes augmentée pour la valeur max et diminuée pour la valeur min de l’incertitude élargie Umj associée à la valeur moyenne des mesures des capteurs.

GXe = valeur max (Xmj + Umj) - valeur min (Xmj - Umj)

Homogénéité maximale GXm : C’est la différence entre les moyennes arithmétiques Xmj extrêmes augmentée pour la valeur max et diminuée pour la valeur min de l’incertitude élargie Uj associée à la mesure de ces moyennes.
GXm = valeur max (Xmj + Uj) - valeur min (Xmj - Uj)

Stabilité : C’est la variation de température maximale en un point de mesure de l’espace de travail pendant la durée d’exposition.

Ecart de consigne : C’est l’écart entre la valeur de consigne et la température de l’air.

Ecart d’indication : C’est l’écart entre la valeur moyenne d’indication de l’enceinte et la température de l’air.

3 - FREQUENCE : 
La fréquence de requalification de cette enceinte est annuelle ± 1 mois
4 - QUALIFICATION DE PERFORMANCE                                               

4.1 - Vérification de l’homogénéité de la température à 105°C (enceinte vide) :  


Test 
: Vérification de l’homogénéité de la température à l’intérieur de l’enceinte vide.

Instrument utilisé
: Centrale d’acquisition. 

Procédure de contrôle
: 
Mesure de la température avec des sondes placées à 9 emplacements à l’intérieur de l’enceinte vide, selon la figure ci-dessous et à une distance de 5 cm des parois.




Les mesures sont faites à la température d’utilisation : 105°C 

Etaler la durée d'acquisition sur 60 minutes minimum à une fréquence de 1 relevé toutes les minutes après stabilisation de la température au sein de l’étuve. 

Noter également les valeurs indiquées par l’afficheur de l’étuve en début, milieu et fin d’acquisition.

Calculer (Cf. formules de calcul dans l’annexe 1) :

- La température moyenne par capteur Xmj ;

- la température de l’air Xair ;

- l’homogénéité de la température GXE ;

- l’homogénéité maximale GXM.             

Critères d'acceptation : 
La vérification de l’homogénéité de la température est considérée conforme si l’intervalle 

(Xmj - Umj ; Xmj + Umj) est compris dans l’intervalle de EMT.

L’erreur maximale tolérée (EMT) est : 105,0 ± 3,0 °C
Résultats                     : Voir ci-après.
	Empl N°
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	
	

	Capteur N°
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Nb de relevés n
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	T moy (Xmj)
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	Moy
	

	Ecart type (Sj)
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Ucj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Uj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Umj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Xmj+ Umj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	Max
	

	Xmj- Umjmjmj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	Min
	

	Xmj+ Uj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	Max
	

	Xmj - Uj
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	Min
	

	Statut (C / NC)
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


Xair  =

GXE =

GXM =           

4.1 - Vérification de l’homogénéité de la température à 105,0 °C (enceinte vide) :  

	1. Conformité :

( Oui (voir paragraphes 3 et 4)

( Non (voir paragraphe 2)
	Re-test :

( Oui (voir paragraphe 2)

( Non (voir paragraphes 3 et 4)

	2. Dans le cas d’un re-test, réajustement ou réparation (Commentaires) :

…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….



	Conformité après re-test, réparation ou réajustement :

                    ( Oui                 ( Non
	Effectué par : 

Date et Visa :      

	3. Commentaires :

……………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….



	4. Instruments de mesure utilisés : (Noter les références des instruments et la date d’étalonnage)
…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….



	Vérifié par
	Signature
	Date

	
	
	


4.2 - Vérification de la stabilité de la température à 105 °C (enceinte vide) : 


 Test 
: Vérification de la stabilité de la température à l’intérieur de l’enceinte vide.

Instrument utilisé
: Centrale d’acquisition.

Procédure de contrôle
: 
Utiliser les mêmes enregistrements qu’en 4.1
Calculer (Cf. formules de calcul dans l’annexe 1) :

- La stabilité en chaque point d’enregistrement SXj ;

- la stabilité maximale SXM .

Critères d'acceptation : 
Les valeurs de stabilité sont calculées à titre indicatif pour connaître l’amplitude de la régulation. Il n’existe pas de normes de conformité. Si les valeurs de stabilité ne dépassent pas 3,0°C, ceci reflète une bonne régulation.

Résultats                     : Voir ci-après.
	Empl N°
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	Capteur N°
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Valeur max
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Valeur min
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Stabilité SXj
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Stabilité maximale SXM  =……°C                 




4.2 - Vérification de la stabilité de la température 105,0 °C (enceinte vide) : 

	1. Conformité :

( Oui (voir paragraphes 3 et 4)

( Non (voir paragraphe 2)
	Re-test :

( Oui (voir paragraphe 2)

( Non (voir paragraphes 3 et 4)

	2. Dans le cas d’un re-test, réajustement ou réparation (Commentaires) :

…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….



	Conformité après re-test, réparation ou réajustement :

                 ( Oui                 ( Non
	Effectué par : 

Date et Visa :      

	3. Commentaires :

……………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….



	4. Instruments de mesure utilisés : (Noter les références des instruments et la date d’étalonnage)
…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….



	Vérifié par
	Signature
	Date

	
	
	


4.3 - Détermination de l'écart de consigne de la température à 105,0 °C (enceinte vide) : 


Test
: Détermination de l'écart de consigne de la température.
Instrument utilisé
: Centrale d’acquisition
Procédure de contrôle
: Utiliser les relevés du test 4.1. 

   L’écart de consigne est l’écart entre la valeur de consigne Xco et la valeur moyenne mesurée dans l’air de l’enceinte Xair .

                                           Ecart de consigne (Xco = Xco - Xair
Critères d'acceptation
: La valeur absolue de la différence entre la température de consigne et la température de l’air doit être inférieure ou égale à l’incertitude élargie.

                                          (Xco - Xair(  ≤ U
Résultats

 : Voir ci-après.

	Xair (°C)
	......

	Xco (°C)
	.......

	U (°C)
	......

	Xco - Xair (°C)
	......

	Norme
	(Xco - Xair(  ≤ U

	Ecart de consigne Statut (C/NC)
	......


4.3 - Détermination de l'écart de consigne de la température à 105,0 °C (enceinte vide) :

	1. Conformité :

( Oui (voir paragraphes 3 et 4)

( Non (voir paragraphe 2)
	Re-test :

( Oui (voir paragraphe 2)

( Non (voir paragraphes 3 et 4)

	2. Dans le cas d’un re-test, réajustement ou réparation (Commentaires) :

…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….



	Conformité après re-test, réparation ou réajustement :

                  ( Oui                 ( Non
	Effectué par : 

Date et Visa :      

	3. Commentaires :

……………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….



	4. Instruments de mesure utilisés : (Noter les références des instruments et la date d’étalonnage)
…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….



	Vérifié par
	Signature
	Date

	
	
	


4.4 - Détermination de l'écart d'indication de la température à 105,0 °C (enceinte vide) :


Test
: Détermination de l'écart d'indication de la température.
Instrument utilisé
: Centrale d’acquisition.  
 

Procédure de contrôle
: Utiliser les relevés du test 4.1 et le relevé des valeurs indiquées sur l’afficheur de l’étuve au début, milieu et en fin d'acquisition.

L’écart d’indication est l’écart entre la valeur moyenne d’indication Xin (moyenne des trois valeurs : début - milieu - fin) et la valeur moyenne mesurée dans l’air de l’enceinte Xair (Cf. formule dans l’annexe 1).

Ecart d’indication (Xin = Xin - Xair
Critères d'acceptation : La valeur absolue de la différence entre la température de l’air et la température indiquée par l’afficheur doit être inférieure ou égale à l’incertitude élargie U (Cf. formule dans l’annexe 1).

(Xin - Xair(  ≤ U
Résultats    :

	Xair (°C)
	......

	Xind  (°C)
	Début
	Milieu
	Fin
	......

	
	
	
	
	

	U (°C)
	......

	Xind - Xair  (°C)
	......

	Norme
	(Xind - Xair( ≤ U

	Ecart d’indication Statut (C/NC)
	......


4.4 - Détermination de l'écart d’indication de la température à 105,0 °C (enceinte vide) :

	1. Conformité :

( Oui (voir paragraphes 3 et 4)

( Non (voir paragraphe 2)
	Re-test :

( Oui (voir paragraphe 2)

( Non (voir paragraphes 3 et 4)

	2. Dans le cas d’un re-test, réajustement ou réparation (Commentaires) :

…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….…………………………………………………………………………………………………….



	Conformité après re-test, réparation ou réajustement :

                ( Oui                 ( Non
	Effectué par : 

Date et Visa :      

	3. Commentaires :

……………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………….



	4. Instruments de mesure utilisés : (Noter les références des instruments et la date d’étalonnage)
…………………………………………………………………………………………………….

…………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………….



	Vérifié par
	Signature
	Date

	
	
	


5 - CONCLUSIONS :

	( Qualification

approuvée
	( Qualification approuvée sous réserves
	( Qualification

rejetée

	Réserves :

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

…………………………………………………………………………………………………..

……………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………………..



	Equipement qualifié le :                                                  par : 


	Approuvé le :                                                                  par : 



	A re-qualifier avant le :                                   




6 - ANNEXES :


Annexe 1: Formules de calcul.
Annexe 2 : Calibrage des thermocouples.
Annexe 3 : Représentation graphique de la température à 105°C.
Annexe 4 : Distribution de la température à 105°C.
Formules de calcul

Température moyenne (Xmj)

Moyenne arithmétique des n relevés du capteur j pendant la durée d’acquisition :

Xmj = 1/n . ( Xn

Température de l’air (Xair)

Xair est la moyenne arithmétique des valeurs moyennes des N capteurs pendant la durée d'acquisition.

Xair =1/N ( Xmj
Incertitude associée à la valeur moyenne (Umj)

Fluctuation de la valeur moyenne Xmj des n relevés pour le capteur j ; elle est fonction de l’écart type entre les différents relevés Sj et de l’incertitude composée liée à la chaîne de mesure Ucj.

Umj =  2*        ( (Sj2 / n ) + Ucj ²)

Stabilité

· La stabilité du point j SXj : différence entre les valeurs maximale et minimale relevées en ce point pendant la durée d'acquisition,

· La stabilité maximale SXM : valeur maximale des valeurs de stabilité SXj pendant la durée d'acquisition.

Incertitude élargie (U)


U = 2*         ( (SR2 / N ) + Uc² )

N est le nombre de capteurs, Uc = max (Ucj), Ucj est l’incertitude composée de la chaîne de mesure, et SR l’écart-type  de reproductibilité.

Incertitude Uj 




Uj = 2*       Sj2 +  Ucj ²
Ecart type de reproductibilité (SR)


SR =    Sr2 (1-1/n ) +1/(N-1).( (Xmj-Xair)²

Ecart type de répétabilité (Sr)

Sr =     1/N . ( Sj²

Ecart type expérimental (Sj)


Sj =    (1/n-1 ) . ( (Xji-Xmj)²


Xmj = 

Xair = 

GXE = valeur max (Xmj+ Umj) - valeur min (Xmj- Umj)
GXM = valeur max (Xmj+ Uj) - valeur min (Xmj- Uj)

	
	Calibrage des thermocouples de la centrale d'acquisition 
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[image: image1.emf]Représentation graphique de la température
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[image: image2.emf]Distribution de la température
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min/moy/max

T moy ( Xm j)

Valeur max

Valeur min
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Σ Xp
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