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Resume

La maitrise des facteurs qui influent sur la qualit¢ d’un aliment doivent étre la
préoccupation majeure des producteurs. Notre étude a été réalisée dans ce but, elle a porté
sur la validation d’un plan de nettoyage et de désinfection des lignes de production de
I’eau de source Nestlé Vie Pure. La vérification de I’efficacité de ce dernier et son impact
sur la qualité du produit fini est assurée par des contréles des paraméetres de nettoyage et
de désinfection ainsi que des contrdles microbiologiques, physicochimiques et sensoriels

de I’eau de source de son émergence a son embouteillage.

Les résultats obtenus ont montré une conformité des paramétres de nettoyage et de
désinfection durant la période d’étude. Une absence totale de germes pathogénes et des
indicateurs de contamination fécale, une bonne qualité physicochimique en absence de
polluants chimiques ainsi qu’une bonne qualité organoleptique basée sur I’évaluation des

parameétres organoleptiques (odeur et go(t).

L’efficacité du nettoyage et de la désinfection des équipements de production a été

prouvée, ce qui a permis de valider le plan appliqué a Nestlé Waters Algérie.

Mots clé :

Validation, efficacité, nettoyage, désinfection, contréles microbiologiques, contrdles

physicochimiques et contréles sensoriels, eau de source.



Summary

The control of factors that influence the quality of a food should be a major
concern for producers. Our study was carried out for this purpose; it focused on the
validation of a plan for cleaning and disinfection of production lines spring water Nestlé
Pure Life. Verifying the effectiveness of the latter and its impact on the quality of the
finished product is ensured by parameters cleaning and disinfection controls and
microbiological, physicochemical and sensory controls water source of its emergence to
its bottling.

The results showed conformity of cleaning and disinfection parameters during the
study period. A total absence of pathogens and indicators of fecal contamination, good
physicochemical to the absence of chemical pollutants and good organoleptic quality

based on the evaluation of the organoleptic parameters (odor and taste).

The effectiveness of cleaning and disinfection of production equipment has been

proven, which validates the process used to Nestlé Waters Algeria.

Keywords:

Validation, efficiency, cleaning, disinfection, microbiological controls, controls
physicochemical and sensory control, spring water.
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Introduction

A tort et pendant fort longtemps, le nettoyage a été dissocié du procédé de fabrication et
considéré comme moins important que le reste du procédé.
Le constat suivant montre comment, encore trop souvent, les industries agroalimentaires,
considerent le nettoyage :
« Utilisation du mot « ménage » au lieu de nettoyage
* Qualité a atteindre non définie dans les procédures
« Sols des ateliers qui collent
* Résidus de détergent apres nettoyage
« Formation et motivation des opérateurs pour les taches de nettoyage insuffisantes voire
inexistantes.

Ce constat dressé, I’impact du nettoyage sur la qualité du produit parait évident.

Tres souvent et encore trop souvent, la validation et en particulier la validation du
nettoyage est assez mal vécue par les industries agroalimentaires. A I’inverse, le nettoyage,

vaste terme est associé a celui de qualité.

Une meilleure connaissance du procédé ne peut qu’engendrer une meilleure maitrise de
celui-ci, et par voie de conséquence, une productivité accrue.
Les exigences croissantes en matiére de sécurité sanitaire des aliments ont conduit les industries
du secteur agroalimentaire a une réalisation rigoureuse des opérations de nettoyage et de la

désinfection des locaux, des équipements et des surfaces de travail.

Ces exigences impliquent ¢galement un contrdle régulier de 1’efficacité de ces opérations,
pour lequel les industriels disposent d’un certain nombre de méthodes de contréle. Ce contréle
peut étre un moyen de les optimiser, tout en motivant le personnel au respect des bonnes

pratiques d’hygiéne.

Le nettoyage et la désinfection sont des prérequis (ISO 22000), nécessaires a la sécurité
des denrées alimentaires : ce sont des activités de base indispensables pour maintenir un
environnement hygiénique approprié a la production d'aliment sains pour la consommation
humaine.



Les eaux embouteillées sont élaborées selon des normes strictes internationales et une
réglementation mise en vigueur par 1’état, afin de garantir sa potabilité¢ ainsi protéger le
consommateur. C’est pourquoi nous nous sommes intéressées a la validation de 1’efficacité du
plan de nettoyage et de la désinfection des nouvelles lignes de production de 1’eau de source

« Nestlé vie pure».

Les objectifs que nous avons ciblé se résument a :

X3

A

Vérification, mise a jour des procédures de nettoyage et de la désinfection et la veille a
leur strict respect.

» Estimation de I’efficacité du nettoyage et de la désinfection des équipements qui entrent

L)

en contact avec I’eau de source de son exploitation a son embouteillage.

>

o
A

Garantir la bonne qualité hygiénique et marchande du produit fini sur le plan
microbiologique, physicochimiqgue et organoleptique.
“» Appréciation de I’impact du nettoyage et de la désinfection sur la qualité de I’eau de

source embouteillée.
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Partie bibliographique Chapitre | : I’eau de source Nestlé Vie Pure

I.1 Eau de source :
1.1.1 Définition légale :

Le Journal Officiel Algérien (2004) définit 1’eau de source comme étant une eau d’origine
exclusivement souterraine, apte a la consommation humaine microbiologiquement saine et
protégée contre les risques de pollution.

1.1.2 Autres définitions :

Les eaux de source sont les points ou affleure I’eau souterraine contenue dans les formations
géologiques aquifeéres. L’eau de source est d’origine souterraine déterminée, provenant d’une
nappe ou d’un gisement souterrain bactériologiquement sain et protégé des risques de pollutions
(Bretzel, 1997).

Sa composition physico-chimique n’est pas constante, elle peut provenir de sources
différentes et de régions éloignées. Elle est soumise a des normes de potabilité (Schoeller, 1974).

Elle doit étre apte a la consommation sans autre traitement que la sédimentation des
matic€res en suspension et la séparation des composés instables a 1’aide de procédés physiques.

Toute adjonction est interdite sauf celle de gaz carbonique (Bretzel, 1997).

1.2 Processus de production de I’eau de source « Nestlé Vie Pure » :

Toute la production est gérée par un systéme d’assurance qualité certifié conforme aux
normes internationales. La composition de ’eau et sa pureté sont contrdlées en permanence. Des
prélevements sont effectués tout au long de la chaine de production (Nestlé Waters Algérie,
2012).

1.2.1 Exploitation et acheminement d’eau de source du forage :

L’eau de source naturelle ne doit pas €tre exposée a des risques susceptibles de dégrader sa
qualité originale. Ceci implique une mise en bouteille sur la zone d'émergence, obéissant aux
régles fondamentales d'hygiene et de sécurités alimentaire. L’usine d’embouteillage est alimentée
par deux forages (160 meétres de profondeur), qui sont parfaitement protégés par des périmetres
de protection. L’eau de source n’entre jamais en contact direct avec l'air ambiant, elle est
acheminée via des canalisations en inox vers le site d'embouteillage au niveau de la salle du

traitement.



Partie bibliographique Chapitre | : I’eau de source Nestlé Vie Pure

1.2.2 Filtration :

La filtration est un procédé purement physique qui consiste a faire passer I’eau a travers des
filtres de mailles de plus en plus fines de Sum et 1um. Ces filtres particulaires a membranes
plissées sont constitués de polyméres dont la porosité est tres faible. Ils sont sous forme de

cylindres dans lesquels I’eau, sous pression, se répartit pour traverser la paroi poreuse.
1.2.3 Stockage :

L’eau passe par deux cuves de stockage et va étre partagée en deux lignes C et D par une

vanne spécifique (Manifold), ces deux derniéres sont envoyées vers la production.
1.2.4 Filtration finale :

L’eau de ces deux lignes passe par une filtration finale microbiologique et finit

respectivement aux remplisseuses C et D.
1.2.5 Conditionnement :
1.2.5.1 Soufflage :

Le soufflage est un procédé de mise en forme de matériaux polymeres thermoplastiques
(préformes en PET). Ces préformes sont convoyées jusqu’a la souffleuse ou elles sont chauffées
a 150°C puis refermées dans un moule de soufflage en demi coquille ayant la forme désirée. Une
extrémité de la préforme est pincée. De 1’air comprimé est ensuite injecté dans la cavité par
I’orifice de la préforme afin de plaquer la matiere contre I’empreinte refroidie et figer la piece

dans sa forme finale.
1.2.5.2 Remplissage et capsulage :

Toutes les opérations sont pratiquées sans aucune intervention humaine. Les bouteilles
soufflées et vides sont introduites dans une zone sous hygiéne controlée « la Remplisseuse », dont
I’atmosphere filtrée est en surpression. Les bouteilles se remplissent les unes apres les autres en
déclenchant I’ouverture du bec de remplissage. Le capsulage se fait immédiatement apres le

remplissage.



Partie bibliographique Chapitre | : I’eau de source Nestlé Vie Pure

1.2.5.3 Etiquetage et Datage :

Le volume d’eau indiqué sur les étiquettes doit absolument étre respecté, il est contrélé
a la sortie de la remplisseuse par le Heuft qui rejette les bouteilles non conformes.
Comme tout produit consommable, les bouteilles comportent une DLUO (Date Limite
d’Utilisation Optimale) marquée par un dateur qui se trouve juste a la sortie de la remplisseuse.
Les bouteilles sont acheminées sur un rail jusqu’a I’étiqueteuse, une bobine déroule les étiquettes

et les déposent sur chacune des bouteilles pleines et capsulées.
1.2.6 Fardeulage et Posage de poignée :

Les bouteilles sont regroupées par six pour la 1.5L, par 12 pour la 0.5 L, par 2 pour la5 L
et sont enroulées dans un film plastique qui est ensuite rétracté par la chaleur grace a la
fardeleuse ; le fardeau formé passe par la poseuse pour 1’ajout du poignet qui facilite son

transport.
1.2.7 Palettisation et Houssage :

Les packs (les fardeaux) sont ensuite disposes sur des palettes pour un transport et un
stockage plus facile. Un film en plastique est déposé sur la palette pour diminuer tous les contacts
entre les bouteilles et les désagréments extérieurs (poussieres, soleil); la housse permet également

le maintien des bouteilles sur leur support en étant rétractées autour.
1.2.8 Identification et Stockage :

La tracabilité de chaque palette est assurée par le marquage du N° de Lot, la ligne, de la
date de fabrication et de la DLUO. Puis les palettes sont acheminées jusqu'a la zone de stockage
(Magasin produit fini) ou elles sont stockées par les caristes en attente de leur libération. Aucun
lot n'est libéré sans avoir recu au préalable le feu vert du service qualité attestant de leur

conformité.



Partie bibliographique Chapitre 11 : Hygiéene, Nettoyage et Désinfection

1.1 Généralités sur I’hygiéne :

Le terme Hygiéne vient du grec Hygieinon qui signifie « santé » : Science qui apprend a
conserver et a améliorer la santé (Perlemuter et al. ,2007). Selon la norme AFNOR : L’hygiéne
des aliments « c’est I’ensemble des conditions et des mesures nécessaires pour assurer la sécurité
et la salubrité des aliments a toutes les étapes de la chaine alimentaire » (Philippe et al ., 2002).

Il est préférable donc de pratiquer une hygiene rigoureuse de fagon préventive (Lederer, 1986).
11.1.1 Source de contamination :
On distingue, en général, 5 types de sources de contamination (regle de 5 M):

» La main-d’oeuvre (personnel) (Meunier, 2008).
« Le milieu (environnement : air ambiant, surface)
» Les matieres (matieres premiéres et ingrédients, fluides process, etc.) (Plavinet et Pointurier,
2003) ; (Anonyme, 1998).
+ Le matériel (équipement de production, de contrdle, de nettoyage, de maintenance, de sécurité,
de transfert, d’exploitation, etc.)
» Les méthodes (production, maintenance, nettoyage, controle, transfert, etc.) (Bolzan, 2008)
11.1.2 Nature de contamination :

Les contaminations sont classes en 3 catégories (Anonyme 1, 2005 ; Sliwinski, 1995):
11.1.2.1 Contamination particulaire :

Il s’agit des particules inertes, poussicres, fibres et toutes les substances qui n’entrent
pas dans la composition du produit fabriqué. Ces contaminants ont plusieurs origines : tellurique,
usure des équipements et des machines, humaine, procédés de fabrication.
11.1.2.2 Contamination chimique :

I peut s’agir des agents de nettoyage de concentration plus ou moins importante.
11.1.2.3 Contamination microbiologique :

Ce type de contamination regroupe 1’ensemble des organismes vivants tels que les
levures, moisissures, bactéries, virus. Dans des conditions favorables (température, humidité, pH,
milieu nutritif), ils ont la propriété de se multiplier trés rapidement et de former des biofilms. La
quasi-totalité des microorganismes présents dans I’environnement sont fixés sur des surfaces ou
des particules.
11.1.2.3.1 Coliformes totaux :

Les coliformes appartiennent & la famille des Enterobacteriaceae (Delarras et

Bernard, 2006), selon 1’Organisation Internationale de Standardisation (1SO), il s’agit des
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bacilles a Gram négatifs, non sporulés, oxydase négatifs, aérobies ou anaérobies facultatifs,
capables de se multiplier en présence de sels biliaires et capables de fermenter le lactose avec
production d’acide et de gaz en 24 a 48 heures a une température comprise entre 36 et 37°C
(Guiraud, 1998).

Elles existent dans les matiéres fécales mais se développent également dans les milieux
naturels (Potelon, 1998).
11.1.2.3.2 Coliformes thermotolérants :

Il s’agit 1a de coliformes possédants les mémes caractéristiques que les coliformes
totaux mais a 44°C ; ils remplacent dans la majorité des cas I’appellation de « coliformes fécaux »
(Haslay et Leclerc, 1993).

Les coliformes fécaux se développent a 44°C et au moins 95 % des souches fermentent
le lactose avec production de gaz ; de surcroit, si ces coliformes thermotolérants produisent de
I’indole a partir d’une peptone riche en tryptophane a 44°C, ils sont alors présomptifs
d’Escherichia coli (Haslay et Leclerc, 1993).

Escherichia coli ou colibacille est habituellement une bactérie commensale, c’est
I’espeéce dominante de la flore aérobie du tube digestif'; elle peut devenir pathogene si les défenses
de ’homme se trouvent affaiblies. Sa présence dans I’eau indique une pollution fécale récente
(Nauciel, 2001).
11.1.2.3.3 Streptocoques fécaux :

Les streptocoques fécaux ou les entérocoques fécaux figurent parmi les parametres
microbiologiques a rechercher. Plus précisément, cette appellation correspond a des
streptocoques du groupe D (Delarras et Bernard, 2006). 11 s’agit de cocci a Gram positif de
forme sphérique ou ovoide, se présentant en chainettes plus ou moins longues, non sporulés, aéro-
anaérobies facultatifs, ne possédant ni catalase ni oxydase (Haslay et Leclerc, 1993).

Ce sont des hotes normaux de I’intestin de I’homme et des animaux a sang chaud. Et
ne sont pas considérés comme pathogénes (Potelon, 1998).
11.1.2.3.4 Anaérobies Sulfito-Réducteurs (ASR):

La recherche des Clostridium sulfito-réducteurs, est habituellement prise en compte
dans les réglementations destinées a garantir la qualité des eaux d’alimentation (Haslay et
Leclerc, 1993).

Le Clostridium perfringens est un bacille a Gram positif, anaérobie stricte, capsulé,
immobile, sporulant et catalase négative. C’est une bactérie ubiquiste, présente dans le sol, I’eau,
la flore intestinale de nombreuses espéces et de I’homme (Raoult, 1998), réduisant les sulfites
en sulfures (Guiraud, 1998).
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11.1.2.3.5 Pseudomonas aeruginosa :

Autrement connue sous le nom de bacille pyocyanique, elle tire son nom de la
pyocyanine qui est un pigment bleu-vert ; elle appartient a la famille des pseudomonadaceae. Il
s’agit d’un petit bacille a gram négatif, mobile grace a son flagelle, aérobie, lactose négatif,
oxydase positif, non sporulé.

C’est une bactérie ubiquiste, saprophyte dans les eaux douces et marines, dans 1’air,
dans les sols humides ou sur les végétaux. Elle est commensale des téguments et des muqueuses
de I’homme et des animaux, mais aussi pathogénes pour eux (Delarras, 1997).

11.1.2.3.6 Levures et Moisissures :
> Levures :

Sont rassemblées sous le nom de levures les champignons microscopiques
unicellulaires, utilisent fréquemment les glucides qu’elles fermentent et sont souvent osmophiles.
La température optimale de croissance se situe entre 25°C et 30°C, mais certaines especes tolérent
des températures de 35°C a 47°C.

Elles peuvent s’adapter a tous les pH (sauf les valeurs extrémes) mais préférent les
milieux acides (Leyral et Vierling, 2001). Les levures et moisissures constituent une bonne flore
indicatrice de la qualité générale (Guiraud, 1998).

» Moisissures :

C’est I’ensemble des champignons microscopiques saprophytes présentant une
végétation notable, elles peuvent étre nuisibles : agent d’altération d’aliments. Les spores ne
germent pas lorsque la teneur en eau d’un substrat est inférieure a13% ou 14%. La végétation
maximale est produite entre 20°C et 30°C. Les moisissures se développent mieux en milieu

Iégerement acide et tolerent parfois des pH trés bas (Leyral et Vierling, 2001).

11.2 Généralités sur le nettoyage, désinfection :

Selon Les NGMP (2007) «Tout le nettoyage de surfaces qui entrent en contact avec le
produit devrait étre reconnu comme une étape critique du processus, I'équivalent dans la priorité
de toutes les autres étapes de production. Il est garant de la qualité des produits fabriqués. Des
procédures de nettoyage devront étre établies et validées avec toutes les informations
documentées ».

Le nettoyage et la désinfection sont deux opérations complémentaires, il n’y a pas de bonne
désinfection sans nettoyage préalable « on ne désinfecte que du propre » (Bouix et Leveau,
1999).
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11.3 Nettoyage :
11.3.1 Définition du nettoyage :

Selon I’AFNOR (Norme 50-109), « le nettoyage est une opération qui consiste a éliminer

d’une surface donnée toute souillure visible ou invisible pouvant s’y trouver.».

La détergence est un Processus selon lequel les salissures (souillures) sont détachées de
leur substrat et mises en solution ou en dispersion. Au sens ordinaire, la détergence a pour effet
le nettoyage des surfaces. Elle est la résultante de la mise en ceuvre de plusieurs phénomenes
physicochimiques (NF EN I1SO 862).

Selon Kluger et al (1981) la nature des souillures va directement conditionner le nettoyage
que ce soit aussi bien au niveau du détergent utilisé que de la maniére technique dont le nettoyage
est réalisé.

11.3.2 Détergents et Nettoyage :

Le plus souvent, les procédures de nettoyage font intervenir un ou plusieurs détergents
afin d’obtenir une surface propre. Les détergents sont des combinaisons de composés chimiques
qui permettent de debarrasser une surface de sa souillure. Ces détergents sont ajoutés a 1’eau et
utilisés pour leurs propriétés ou leurs pouvoirs (Kluger et al, 1981).

Selon Salager (2002) La majorité des détergents sont a base de deux catégories de
produits:

* des sels minéraux (alcalins ou acides)

« des constituants organiques (tensioactif, dispersant, séquestrant, chélatant)

11.3.2.1 Classification des détergents :
Il existe deux grandes catégories de détergents (Anonymel, 2002)
» Les détergents alcalins :
Ces détergents sont les plus utilisés dans I’industrie. 80% des nettoyages sont effectués avec ces
détergents. lls sont utilisés pour éliminer les résidus de graisses, huiles ou protéines et agissent par
solubilisation et désagrégation des souillures. Le milieu alcalin permet la formation d’anions a partir de

résidus de graisse.

L’emploi de ce type de détergent permet un nettoyage rapide combiné a une action désinfectante. Leur
action peut étre accrue par 1’addition d’autres surfactifs tels que les séquestrants, ou bien des inhibiteurs

de corrosion comme les silicates.
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> Les détergents acides :
Ces détergents provoquent la dissolution des dépdts minéraux et sont employés pour nettoyer
principalement I’inox, car ils reforment en continu la couche passivante qui confére a l’acier son
inoxydabilité. Leur utilisation est quasiment limitée aux aciers inoxydables et nécessite des précautions
particuliéres d’utilisation concernant les concentrations et températures utilisées. La source « d’acidité »
peut provenir d’un acide organique (citrique, formique) ou inorganique (sulfurique, phosphorique,
nitrique). Cependant, la formulation a partir d’un acide inorganique montre un meilleur pouvoir
protéolytique comparé aux formulations basées sur un acide organique. Les détergents acides sont utilisés
pour éliminer les résidus d’origine minérale ou aprés une étape de lavage par un détergent alcalin, pour

neutralisation.

I1.3.2.2 Choix d’un détergent :

Selon Laban et al (1999) un détergent doit avoir les qualités requises afin d’obtenir un
nettoyage efficace. La composition chimique va influencer directement le choix du détergent. Le
détergent doit pouvoir répondre a des critéres définis. Voir (annexe 1)

11.3.2.3 Mode d’action des produits de nettoyage :

Les détergents sont des molécules amphiphiles : ils ont une téte polaire (hydrophile) qui
aime 1’eau et une queue apolaire (hydrophobe) qui pousse I’eau, c’est ce caractere amphiphile
qui est a ’origine de I’action du détergent. Lorsqu’on le met dans 1’eau, on a I’impression que
celui—ci se solubilise malgré son caractére amphiphile. En réalité ,il s’agit d’un groupement des
molécules de détergents sous forme de micelle qui, restent en suspension dans 1’eau .Dans une
micelle les parties polaires (hydrophiles) se dirigent vers I’extérieur(en contact avec les autres
parties hydrophobes).lorsque on agite 1’eau contenant un agent de surface, les salissures
hydrophobes(exemple :huile, graisse....) s’associent a la partie centrale des micelles en raison de
leur caractere hydrophobe, ainsi les salissures se trouvent en suspension dans les micelles.
L’action détergente réelle ne se manifeste qu’a des concentrations en agent de surface supérieur
a la concentration micellaire critique. Elle est cependant fortement influencée par la
température (Carole et Vignola, 2002) ; la présence de sels, par ailleurs inertes, peut diminuer
fortement la concentration micellaire critique et par conséquent accroitre ’action détergente

(Louafi et Larbi, 2007).

11.3.3 Les types de nettoyage :
Il existe une forte tendance a réduire au maximum [’intervention de I’homme lors des
nettoyages afin de minimiser le contact avec des produits dangereux et nocifs, mais eégalement

afin de pallier au manque de reproductibilité des nettoyages manuels (Bailly, 2004).
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Trois types de nettoyages existent (Bishop, 1997 ; Anonyme, 2002) :
11.3.3.1 Nettoyage manuel :

Consiste en une élimination des résidus par une action mécanique couplée ou non a
I’action chimique de produits comme les détergents et les désinfectants.

Le principal avantage de ce type de nettoyage est le ciblage des zones critiques du
matériel difficilement atteignables avec d’autres types de nettoyage. Le principal inconvénient
est le manque de reproductibilité de la méthode. L’efficacité de ce type de nettoyage est assurée
par la bonne application par I’opérateur des procédures de nettoyage.

% Nettoyage au canon & mousse :

Le canon a mousse est un appareil de nettoyage qui permet de produire en abondance une
mousse détergente et/ou désinfectante et/ou détartrante, adhérente et de la projeter & volonté sur
toutes les surfaces a nettoyer, aussi bien horizontales que verticales. La mousse est produite par
un mélange d’eau et de produit chimique moussant.

Si I’on ajoute de 1’air comprimé, on obtient une mousse active. Dans tous les cas, il faut utiliser

une lance spéciale ou une buse spéciale (Anonyme, 2012).

11.3.3.2 Nettoyage semi-automatique :

N’implique que trés peu I’opérateur. Il s’agit d’une succession d’opérations manuelles et
automatiques.
11.3.3.3 Nettoyage automatique :

Ne nécessite aucune intervention humaine, il est réalisé par aspersion ou recirculation
des fluides, et ne nécessite aucun démontage du matériel. L’enchainement des opérations
s’effectue dans des conditions prédéterminées. Ce type de nettoyage assure la meilleure
reproductibilité mais requiert des installations lourdes et colteuses. La différence entre le

nettoyage manuel et automatique est représenté dans le (tableau 1, annexe 2).

% Clean Out of Place (COP):
C’est une technique de nettoyage automatique utilisé pour nettoyer les surfaces des
équipements industriels. Elle commence par un ringage suivie d’un moussage (pulvérisation
d’une solution chimique a travers une station de COP) et un ringage final. Le temps, la pression,

et la concentration sont manipulés pour obtenir un nettoyage efficace (Anonyme, 2012).
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11.3.4 Cleaning In Place (CIP) ou Nettoyage En Place (NEP):
11.3.4.1 Définition du nettoyage en place :

Bouix et Leveau, (1999) ont défini le NEP comme le nettoyage et la désinfection d’un
systeme fermé qui permettent de faire circuler, a I’intérieur d’un équipement non démont¢ : la
bonne solution de nettoyage par la circulation d’eau, de détergents et/ou de désinfectants a la
bonne concentration ; au bon endroit, a la bonne température, au bon débit, un pH optimum, une
bonne action mécanique et se pratique dans le temps de contact nécessaire dans les cuves, les
tuyauteries, les circuits et les machines juste a la fin de la production et la vidange des

équipements. Sans utilisation de brosse et sans trempage (Bouri et Djemia, 2008).

11.3.4.2 Les opérations du nettoyage en place :

Selon les Manufacturing Instructions de Nestlé Waters (2011) les opérations de NEP

sont identifiées dans le tableau 2, annexe 3.

» Rincage préliminaire : Unringage préliminaire est nécessaire pour enlever les souillures
non adhérentes. Pour ce faire, on peut utiliser de 1’eau potable, Il est recommandé de
déclencher cette phase dés la fin de la fabrication afin d’éviter le séchage de la souillure
qui rendrait le nettoyage plus difficile (Carole et Vignola ,2002).

» Nettoyage alcalin : Un nettoyage alcalin avec un détergent alcalin est nécessaire pour
enlever les souillures organiques (protéines, maticre grasse) 1’alcalinité de la solution sera
plus ou moins forte, I’addition d’agents inhibiteurs autorisera cette phase sur des
matériaux sensible (Carole et Vignola ,2002).

» Inter-rincage : Un premier inter-ringage vise a éliminer les résidus de détergent alcalin.
On peut récupérer les eaux de la fin de rincage et réutiliser pour faire le rincage
préliminaire du prochain équipement a laver. (Carole et Vignola ,2002).

» Nettoyage acide : Le lavage par un détergent acide sert a enlever les souillures minérales
dans le cas ou c’est nécessaire. Dans certains cas, on peut remplacer le lavage acide par
un ringage légerement acidifiée (Carole et Vignola ,2002).

> Inter- ringage : Ce second inter-ringage vise a éliminer les résidus de détergents acide
(Carole et Vignola ,2002).
» La désinfection : Une désinfection se fait peu de temps avant les opérations de

production. On peut utiliser un assainissement chimique, avec 1’eau chaude ou une
combinaison des deux (Azzaz et Mezioud ,2009).

> Ringage final a ’eau potable : Cette derniere étape est recommandée dans le cas de
’assainissement avec un désinfectant chimique. Si on utilise un désinfectant sans ringage,
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il faut avoir la certitude que I’équipement est bien lavé et que le NEP est en mesure de
drainer complétement 1’assainisseur (Carole et Vignola ,2002).
11.3.4.3 Eléments déterminants I’efficacité du nettoyage en place :

Selon Bakarié¢ (2004), 1’efficacité de nettoyage dépend totalement du fonctionnement
correct des 6 T présentée dans le Tableau 3. Un changement ou une erreur dans l'un

des T perturbe I'équilibre total et menera aux défaillances de nettoyage.

Tableau 3 : les éléments du nettoyage

6T Caractéristiques

Turbulence | Vitesse du flux dans toutes les parties du systéme nettoyé

Temps Durée de chaque étape et la durée totale de la procédure

Température | Des solutions de nettoyage et de I'eau au début et a la fin du circuit

Titration Concentration des solutions de nettoyage dans les circuits

| Le design de la ligne entiére incluant tous les circuits vers et a partir des
Technologie

Cuves de produits chimiques et de I’eau

Training Des séances de formation pratiques pour les opérateurs et également de

sensibilisation

(Bakarié¢, 2004)
11.3.4.3.1 Influence de la concentration sur I'efficacité du nettoyage :

Tout détergent possede une concentration optimale d’utilisation, déterminée lors
d’essais par le fournisseur. Une fausse idée recue serait de dire que plus le détergent est concentré,
plus il est efficace (Bailly, 2004). Selon Bakari¢ (2004) la concentration chimique optimale pour
un nettoyage efficace est fonction de:

* Type des souillures

* Quantité des souillures

* Age des souillures

» Humidité dans les souillures

» Force d’adhérence des souillures a la surface de lI'equipement.
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11.3.4.3.2 Turbulence des solutions de nettoyage :

% Action mécanique :
Elle peut étre provoquée par I’augmentation de la turbulence dans les canalisations,
I’agitation des piéces a nettoyer et la pression exercée. D’une maniére générale, ’action
mécanique tend a augmenter la vitesse d’écoulement, améliorant le transfert de détergent jusqu’a
la souillure (Bailly, 2004).
11.3.4.3.3 Temps de CIP :
La sélection des temps de contact eau de ringage ou détergent avec les équipements

peut s’envisager a partir des critéres suivant :

-Prise en compte de la longueur des circuits du NEP ;

-Le temps global de contact dépend également de 1’équipement a nettoyer et de I’importance des

souillures a éliminer;

-La durée de la désinfection dépend du désinfectant et de la charge potentielle en micro-

organisme ;

-Pour le ringage finale 1’utilisation d’eau potable avec vérification du pH, permet de définir le

temps d’application nécessaire (Gartier et al ., 1997).

11.3.4.3.4 Température des solutions de nettoyage :

Comme toute réaction chimique, une augmentation de la température a pour
conséquence une augmentation de la vitesse de réaction (loi d’Arrhenius). L’¢lévation de la
température a également un réle dans ’abaissement de la tension superficielle, I’augmentation
de la turbulence qui atteint son maximum a ébullition (Bailly, 2004).

Le choix de la température doit toujours étre fait a I'égard des conditions de travail, la nature
des dépots et des solutions de nettoyage utilisées (Bakarié, 2004).
11.4 Désinfection :

La désinfection est une opération, au résultat momentané, qui exige 1’application d'un agent
chimique ou de la chaleur pour éliminer ou de tuer les micro-organismes et/ou d'inactiver les
virus indésirables, supportés par des milieux inertes contaminés, en fonction des objectifs fixés
(FAO, 1993).
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11.4.1 Techniques de désinfections :
11.4.1.1 La désinfection chimique:
Les désinfectants fréqguemment utilisés sont les produits a base de chlore, les composés de
chlorure, dammonium quaternaire, I’acide anioniques, carboxylique et les composés peroxydes.
Les critéres de choix d’un désinfectant sont les mémes que pour un détergent. S’y
ajoutent ceux spécifiques aux désinfectants. En fonction des besoins, le produit doit présenter une
activité bactéricide, fongicide, virucide, sporicide (Bakari¢, 2004).
11.4.1.2 La désinfection thermique:
11.4.1.2.1 L’eau chaude :

L'eau chaude est un agent relativement peu colteux bien qu'elle dépende du colt
énergétique local. La désinfection a 1’eau chaude peut étre un processus comparativement lent
(90°C pour > 20 minutes est idéale), I'équipement a besoin de cycles de chauffage et de
refroidissement en plus de la période de l'activité (Bakari¢, 2004).

L'eau chaude peut mener a la formation des films et la fixation des souillures restantes
et elle peut diminuer la durée de vie d'équipement. Bien que non corrosif, I'expansion thermique
peut soumettre I'équipement a un stress (Bakari¢, 2004).
11.4.1.2.2 La vapeur:

Pour que la désinfection a la vapeur soit efficace une température de 90 ° C pendant
plus de 15minutes est nécessaire (Bakari¢, 2004).

La vapeur est influencée par la conductibilité thermique des matériaux, de plus le
refroidissement de la vapeur est trés rapide, la vapeur doit donc étre le véhicule d’un désinfectant
chimique non détruit par la haute température, il y a risque de corrosion pour les métaux ; les
colts énergétiques élevés en plus de la condensation qu’ils provoquent constituent les
inconvénients majeurs (Roger ,1979).

I1.4.2 Mode d’action de produits de la désinfection :

Les assainisseurs peuvent agir par destruction chimique, par interférence métabolique ou

par inhibition de la reproduction.

11.4.2.1 Destruction chimique : les assainisseurs chimiques détruisent rapidement la matiére
organique vivante ou non, avec les assainisseurs comme : les hypochlorites et les iodophores car
ces derniers réagiront d’abord avec les résidus comme les lipides qui sont trés résistants a
I’attaque chimique et que la paroi des bactéries gram négatif en contient beaucoup ces derniers

seront plus résistances que les autres (Carole et Vignola ,2002).
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11.4.2.2 Interférence métabolique : elle définit I’empoissonnement des cellules vivantes, car les
assainisseurs agissent sur les parois cellulaire et la membrane, par la suite, les assainisseurs
agissent a I’intérieur de la cellule qui ne pourra plus produire 1’énergie nécessaire a sa suivie par
’utilisation des éléments nutritifs, ils peuvent donc causer la mort de la cellule (Carole et
Vignola ,2002).

En destruction chimique, les résidus organiques restants a la suite d’un lavage adéquat. De plus
certaines bactéries, a la suite de mutation, peuvent développer une résistance a 1’assainisseur. Il
est donc primordial de suivre le mode d’emploi, d’assainir les surfaces préalablement lavées

seulement et d’alterner les assainisseurs selon des intervalles réguliers (Carole et Vignola, 2002).

11.4.2.3 Inhibition de la reproduction : Certains assainisseurs peuvent déranger le cycle de
reproduction des bactéries en empéchant la multiplication du matériel génétique, sans pour autant
tuer la cellule aprés une certaine période de temps, la population bactérienne disparait faute de

pouvoir se reproduire (Carole et Vignola, 2002).

11.4.3 La résistance microbienne aux agents du nettoyage et de la désinfection :

Characklis (1989) avait défini le biofilm comme étant une association de microorganismes
inclus dans une matrice d’exopolyméres qui sont généralement attachés a la surface de toutes
sortes de matériaux, tels que les métaux, les plastiques, les particules des sols, tissus. Selon
Bosgiraud (2003) le biofilm est une structure tres organisée avec de nombreuses communications
intercellulaires pour assurer un équilibre et un mode de vie coopératif.

Un modéle de formation du biofilm communément admis chez Pseudomonas.

aeruginosa est présenté dans la figure 3.

1. Adhésion réversible :

Pour aboutir a I’étape, la bactérie doit dans un premier temps approcher le support. Des mécanismes
dans lesquels la cellule n’est pas active interviennent : mouvement brownien, sédimentation et transfert
de masse par convection (Yang et al., 1999), mais aussi des mécanismes ou la cellule est active comme
le chimiotactisme et la mise en place d’appendices générateurs de mouvement tels que les flagelles

(O'Toole et Kolter, 1998).
2. Adhésion irréversible :

Dans un deuxiéme temps, une association stable avec la surface s’établit griace a des structures adhésives

telles que des adhésines filamenteuses (fimbriae, pili) ou non (EPS, capsule,...) et a la mise en place de



Partie bibliographique Chapitre 11 : Hygiéene, Nettoyage et Désinfection

nombreuses liaisons de faible énergie comme les liaisons hydrogéne, hydrophobes et les liaisons ioniques
(Palmer et al., 2007).

3. Maturation :

C’est lors de cette étape qu’il va prendre la forme de « champignon », caractéristique chez P.
aeruginosa, et que le réseau de canaux aqueux va se mettre en place. 1l y a alors accroissement de la

biomasse et production de métabolites sécrétés par les bactéries (Stoodley et al., 2002).
4. Détachement :

Au cours de laquelle des cellules vont étre libérées sous forme planctonique pour la colonisation de

nouvelles surfaces (Stoodley et al., 2002).

Figure 1 : Représentation schématique des différentes étapes de formation d’un biofilm de P.aeruginosa

et visualisation par microscopie a transmission (Stoodley et al., 2002).
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I111.1 Définition de la Validation :

« Valider un procédé de nettoyage, c’est démontrer de maniere scientifique et documentée,
que les différentes étapes de ce procédé permettent d’obtenir dans des conditions préétablies une
surface ne comportant pas de contamination résiduelle supérieure a une limite préalablement
fixée, ceci de maniére reproductible » (Bolzan, 2008).

La validation du nettoyage est une procédure pour s'assurer que les cycles de ce dernier ont
effectivement enlevé les résidus a des niveaux predeterminés d'acceptabilité qui sont directement liés

aux spécifications de produit (Duke et Stalder, 2008).

111.2 Définition du contréle de la qualité :

Le contrdle de la qualité est a la fois la mesure d’une caractéristique, sa comparaison a une
base de référence admise (ou impos¢), I'interprétation de la signification de cet écart et la
recherche de sa cause. Mais le contrdle de la qualité peut et doit aller jusqu’a la mise en place de
tous les moyens capables de garantir I’obtention du niveau choisi et dans la limite de la tolérance
décidée (Multon, 2002).

111.3 Assurance qualité :

Au sens général, pour assurer le maintien de la qualité, I’assurance qualité peut se résumer
en une demarche qui tend vers le zéro défaut ou qualité totale.

Cette démarche prévient I’erreur ou le défaut, plutdt que d’avoir a le constater a posteriori (Bailly,
2004).

Selon le guide des Bonnes Pratiques de Fabrication (BPF), I’ Assurance Qualité est définie

comme « un large concept qui couvre tout ce qui, individuellement et collectivement, peut

influencer la qualité d’un produit.

111.4 Points communs a toute validation du nettoyage :

111.4.1 Etude de validation :

La validation nettoyage, s’inscrit comme les autres validations, dans un cadre global de

politique de validation (Anonyme 2, 2002).

L’entreprise doit définir une politique générale de validation et d’orientation, ayant pour objectif
premier I’assurance de la qualité et une meilleure maitrise et compréhension de ses procédés. La
validation nettoyage intervient donc aprés que la validation du matériel (qualification), des
méthodes analytiques, et du procédé ait été effectuée. Il est a noter cependant que la validation

du nettoyage peut étre concomitante a la validation du procédé de fabrication, le nettoyage faisant
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partie intégrante du procédé. Cependant pour des raisons de gestion documentaire, notamment
dans le cas de sites multi-produits, la validation du nettoyage peut faire I’objet de documents

séparés (plan, protocole, rapport) (Baily, 2004).
111.4.2 Pré-requis :

La validation du matériel repose essentiellement sur la qualification de ces derniers. La
qualification est une « opération documentée destinée a montrer que les équipements et les

logiciels fonctionnent correctement et donnent réellement les résultats attendus. ».

La qualification permet de maitriser les équipements afin de garantir la reproductibilité des
procédés et d’assurer la sécurité des opérateurs et protéger I’environnement (Anonyme, 2001).

111.4.2.1 Qualification du design (DQ) (Jolicoeur, 2003) :

Preuve documentée qui confirme que la description d’un équipement est conforme aux

spécifications €tablies par I’utilisateur, en accord avec le fournisseur.

* Dessins, Documentation, Manuels, spécifications techniques, installation, instrumentation,
raccordements. Liste des pieces de rechange, Formation et les plages de fonctionnement,

conditions environnementales.

111.4.2.2 Qualification de I'installation (1Q) (Jolicoeur, 2003) :

Il s’agit de la « Vérification documentée que les installations, systémes et équipements
tels qu’ils ont été installés (ou modifiés), sont conformes a la conception approuvée et aux

recommandations du fabricant ».
* Dessins, Documentation, Manuels, fabricant, Mod¢le, et spécifications techniques

111.4.2.3 Qualification des opérations (QO) (Jolicoeur, 2003) :
Il s’agit de vérifier que toutes les fonctions essentielles d’un équipement ou d’un

systeme fonctionnent selon leurs spécifications de conception.
« Vitesses, débits, pression, courant, séquences, alarmes, calibration, formation (opération)
111.4.2.4 Qualification de Performance (PQ) (Jolicoeur, 2003) :

* Preuve documentée qui confirme que la performance d’un équipement est conforme aux

spécifications établies, de 1’utilisateur et du fournisseur et ce, de fagon reproductible.

* Précision du procédé (reproductibilité), qualité du produit.
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< Description de la zone d’étude :

Le site de captage de la source TABERKACHENT est situé au piémont septentrional de
la montagne de 1’ Atlas Blidéen a moins de quatre kilométres au sud-sud-ouest du chef-lieu de la
ville de Blida et a une cinquantaine de kilomeétres au sud-ouest d’ Alger.

Le site de captage est situ¢ a 01km a I’Est du village qui porte le nom du mausolée Sidi
El Kebir, d’une altitude de 440 m au niveau de la mer. Il est circonscrit dans une vallée trés
étroite, creusée au cceur d’une écaille calcaire formée par les reliefs d’orientation NW-SE du

Djbel Hannous au sud et de Djbel Feranoun au nord (Anonyme, 2007).

I.1 Objectif :

Ce travail a porté sur la validation du nettoyage et de la désinfection des lignes de production
de I’eau de source Nestlé Vie Pure au niveau de laboratoire de Nestlé Waters a Blida (Annexe
4); durant une période de 6 mois allant du mois de décembre jusqu’a la fin Mai 2012.

Les principaux objectifs fixes sont :

» Estimation de I’efficacité du nettoyage et de la désinfection des lignes de
production de I’eau de source Nestlé Vie Pure.

» Appréciation de I’impact du nettoyage en place sur la qualité du produit semi
fini et fini.

» Vérification du niveau de la conformité par comparaison des résultats

d’analyses avec les normes.

1.2 Matériel d’étude :

Le matériel d’étude (représenté par les détergents, les désinfectants, la verrerie, les

appareillages, les réactifs, les additifs et les milieux de culture) figure en Annexe 5.

1.3 Plan de validation :

Afin de valider le nettoyage (CIP, COP et le nettoyage manuel) et la désinfection des lignes
de production de Nestlé Vie Pure, nous avons suivi le protocole de validation défini par le Product

Technology Center de Nestlé waters. VVoir annexe 6
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Validation du
Nettoyage
|
Pre-Requis Validation Verifications
(PQ)
Former Collecte
I'équipe de| |ges DQ 1Q oQ PQ Routine Verification Re-
validation | |informations Monitoring annuelle Validation

Figure 2: Plan de validation (Duke et Stalder, 2008)

s Equipement a valider :
Le suivi du nettoyage et de la désinfection est réalisé pour tous les équipements mis

en contact direct avec le produit en précisant le type de matériel a nettoyer. Voir figure 6

e Liaison forage F1

e Cuve 820
e Liaison forage F2
e Cuve 810

e Ligne C&D, Remplisseuse C&D.
L’installation NEP a Nestlé Waters Algérie est présentée dans I’annexe 7.

forage
F1

CIP >

Envoi de la
Remplisseuse
C

filtration finale
<" co —°

forage Remplisseuse
F2 Envoi de la D
ligne D filtration finale < Nettoyage

manuel

Figure 3 : Chaine de traitement de I’ecau de source Nestlé Vie Pure (Nestlé Waters, 2012)
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1.3.1 Qualification du design et de I’installation :

>

La premiere étape de la validation consiste a Vérifier que tous les équipements installés
soient bien conformes et répondent aux critéres de conception hygiénique en allant des
forages aux lignes de production. Nous contrélons I’absence de zones de rétention et de
bras morts.

Calibration des instruments de mesure

Me¢éthodes d’analyse : Tout comme les équipements, les méthodes d’analyse utilisées
doivent faire I’objet d’une validation avant le début de la validation du nettoyage.
Procédure de nettoyage : La procédure de nettoyage est sans aucun doute le point clé de
la validation. C’est sur cette procédure que repose la validation. Une revue attentive de

cette procédure doit étre effectuée avant de débuter toute validation.

1.3.2 Qualification opérationnelle et de la performance:

>
>

*

K/
*

Pour le CIP et COP 3 cycles sont suffisants pour le valider.

Pour le nettoyage manuel 3 cycles effectués par deux ou 3 opérateurs différents sont
nécessaires pour la validation.

La validation des paramétres de nettoyage et désinfection : des solutions de nettoyages
sont prélevées de chaque zone nettoyées et sont destinées aux analyses physicochimiques.
Les paramétres contrélés sont :

Temps

Température

Concentration

Vitesse (CIP)

La validation du ringcage : les eaux de ringage finales sont prélevées de chaque zone
rincées. Les parametres controlés sont :

Controdle visuel (COP et nettoyage manuel)

pH

Conductivité (CIP)

Analyse sensorielle

La validation de la désinfection :

Contrble microbiologique de 1’eau de source de son émergence a son embouteillage
Controle microbiologique des surfaces et de 1’air des atmospheres sous contrdle (COP et

nettoyage manuel).
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1.4 Méthodes :

1.4.1 Echantillonnage et prélevement :

Avant de passer au plan d’échantillonnage qui concerne la validation, il est nécessaire d’expliquer

le plan de contr6le appliqué a Nesstlé waters. Voir figure 4

Forage.............. Captage Matiére
A v
Acheminement Réception
v v
Filtraticln asum |me Stockage
ne
. Filtration & 1um / mAe \A
Salle de traitement. . 3 Préforme Bouchon
Stockage ne ¢ l
Cuve de stockage........... ] Soufflage Dépoussiérag
me ¢ ¢
Vanne spécifique
/ \ Bouteilles vides | g Bouchons
Filtration finale me \ /
S P Embouteillage
Salle de_ """"" 2 lignes de production ————— "
Production /
Remplissage =0
plissag 0
A\ 4
Capsulage =0
O
\ 4

Etiquetage et

er

|

Fardeulage et Posage de poigné

|

Points de controle :

Palettisation

m contr6le microbiologique

A

y

mO controle microbiologique d’air
m O contréle microbiologique de surface

Houss

age

A contrdle physico chimique

e contrdle sensoriel

Identification et Stockage

Figure 4: procédés de production de 1’eau de source Nestlé et les points de controle
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Le programme d’échantillonnage a été réalisé par 1’équipe de la validation (Le leader de
I’équipe : le manager assurance qualité, le responsable des ressources en eau, 1’agent CIP et nous-
méme). Voir tableau 4

L’¢échantillon doit étre homogene, représentatif et obtenu sans modifier ses caractéristiques

physico-chimiques ou microbiologiques.

Nous avons effectué :
«+ Des prélévements de toutes les solutions de nettoyage et de désinfection utilisées pour le
CIP, COP et le nettoyage manuel.
v L’échantillonnage pour la mesure de concentration doit obligatoirement se faire aprés au
moins 5 minutes de démarrage du CIP.
v La mesure de la concentration doit obligatoirement se faire durant chaque phase, si la
concentration est en dessous des normes fixées, I’opérateur doit la corriger.
v Le prélévement doit étre fait au moment du moussage pour le COP comme pour le
nettoyage manuel par le canon a mousse. Voir figures 5 et 6
% Des prélevements de I’eau de ringage final destinés aux analyses physicochimiques et
sensorielles.
% Des prélévements de I’eau de source de son émergence a son embouteillage destiné aux
analyses microbiologiques:
-Pulvériser le robinet avec de 1’alcool et flamber le robinet a 1’aide d’une flamme;
-Ouvrir le robinet, laisser couler 1 a 2 minutes et flamber rapidement le bord du flacon

stérile, le remplir presque entiérement ;

-Flamber a nouveau le bord et mettre le bouchon.

Figure 5 : nettoyage manuel (canon a mousse) Figure 6 : nettoyage automatique (COP)

Ligne D Ligne C (Photos originales)
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Tableau 4 : Calendrier des préléevements effectués durant la période de stage

Types de
nettoyages
CIP 5 étapes Acide

+ eau chaude

CIP Alcalin+ eau
chaude

CIP 7 étapes X
CIP Alcalin+
désinfection X X X
chimique

21.01|25.01/03.02|10.02|16.02|02.03|01.05|11.05|18.05

Le CIP doit se faire une fois tous les 7 jours au maximum. Cette fréquence peut changer en
casd’:
-Arrét de production plus de 45mn (Désinfection),

-Intervention sur les becs de remplissage en interne, changement de format (CIP Alcalin suivi

d’une désinfection).

-Ouverture d’un tuyau ou d’un carter de filtration sans intervention (Désinfection).
-Arrét total de I’usine de plus de 24h (CIP 7 étapes).

1.4.2 Validation des parametres de nettoyage et désinfection:

1.4.2.1 Détergents et Désinfectants utilisés en CIP :

Nestlé waters utilise des produits de nettoyages et désinfections qui sont certifiés et qui

répondent parfaitement aux normes qu’elle exige. Voir tableau 5
1.4.2.1.1 Détermination de la concentration :

Les méthodes d’analyse décrites dans le tableau ci-dessous sont définies par les
fournisseurs des produits de nettoyage et désinfection. Pour les valider, nous avons Vérifié les
concentrations initialement connues des solutions de nettoyages et désinfections préparées a

partir des solutions pures de détergent et désinfectant.
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Tableau 5 : Protocole de détermination de la concentration des produits utilisés en CIP

Produits propriétés Protocole _de détermination de la Calcul de _Ia
concentration concentration
Détergent acide et . o
désinfectant, peu moussant. | *Ajouter 2 a 3 gouttes ‘de I’indicateur
Divosan | Utilisé & des concentrations | bleu de bromophenol a 10 ml de laj, " o
Osa N comprises entre 0,6 et 1,7% |selution a doser| _\, o (ml) *0.31
m/m et & une température *Titrer avec la solution NaOH 0.1N
qui ne dépasse pas 45°C jusqu’au virage au bleu.
E:Jergent detartramozcslg:r']t. -Ajlouter 2 a 3 gouttes de l’indicz_lteu\r
Utilisé A des concentrations Phénolphtaléine a 10 ml de la solution a Yooescae (M/M) =
Descale comprises entre 1 et 6% do_ser . VNaeCj:a‘(?nl) *0.18
m/m et & des températures TTltre’r avec la solution NaOH 0.1N
allant de 20 & 120°C jusqu’au virage au rose.
Détergent alcalin peu *Ajouter 2 a 3 gouttes de I’indicateur
moussant. Phénolphtaléine a 10 ml de la solution
Diverspray Utilisé.él des concentrations a doser. Titrer avec la solution Yopiverspray (M/M) =
comprises entre 1.5 et 5% d’acide chlorhydrique ou sulfurique 0.1 | Vucr (ml) *0.090
m/m et a des températures N jusqu’a décoloration.
allant de 70 a 80°C
eIntroduire 10 ml de la solution de dans
un erlenmeyer de 300 ml,
*Y’ajouter Sml d’acide sulfurique a
25%, un peu d’iodure de potassium
(environ 1g) et 1 ml de la solution de
Désinfectant (peroxyacide) mOI.ybdate d amnfomum a 3%3
légerement acide, °L_alsser re_poserl ensemble l_a 2 Yors onona (M) =
: : PR minute ; Titrer avec une solution de o
P3-Oxonia Efficace a froid a des . ) . ’s V NazS;03 (ml)
. . thiosulfate de sodium N/10 jusqu’a *
Coniengaztéontsf g)/mpl’/lses I’obtention d’une coloration légérement 0.064
entre 0,25 et 1 % m/m jaune,
ajouter 1 ml d’empois d’amidon a 1%,
Il se développe une coloration marron
fonce.
*Continuer le titrage jusqu’a disparition
totale de la coloration

1.4.2.1.2 Température :

La station de CIP est munie de deux thermometres qui indiquent la température des

solutions de nettoyage et de désinfection, les valeurs obtenues sont estimées en degre Celsius.
1.4.2.1.3 Vitesse :
La vitesse de la solution de nettoyage et désinfection est calculé par un programme, les

valeurs obtenues sont estimées en m/s.
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1.4.2.2. Détermination de la concentration des Détergents et Désinfectants utilisés en COP

et en nettoyage manuel :

Les méthodes de détermination de la concentration des produits de nettoyage sont décrites dans

le tableau 6.

Tableau 6 : Protocole de détermination de la concentration des produits utilisés en COP et en

nettoyage manuel.

_ o Protocole de la determination de la Calcul de la
Produits Propriétés ] )
concentration concentration
Détergent alcalin Prendre 50 ml de la solution a doser
chloré désinfectant, |[dans un bécher de 250 ml ;
moussant Ajouter une pincée de Thiosulfate de
Utilisé a des sodium pour masquer le chlore, bien
T3- concentrations agiter % P3-topax 66 (m/m)
Topax 66 | comprises entre 2et | Ajouter 3 gouttes de Phénolphtaléine, | = Vhcl * 0.86
3% m/metafroid |agiter, une couleur rose apparait ;
Titrer avec une solution de HCI a 0.5
N jusqu’a la disparition compléte de la
couleur rose
Détergent acide
chloré désinfectant, |Prendre 50 ml de la solution & doser
moussant dans un bécher de 250 ml ; Ajouter
T3- o . , | % P3-topax 56 (m/m)
Utilisé a des 3 gouttes de Phénolphtaléine, agiter
Topax 56 ) ] ) . |=VnNaoHn *0.26
concentrations Titrer avec une solution de NaOH a 1
comprises entre 2et | N jusqu’au virage au rose
3% m/m et a froid

1.4.3 Validation du ringage finale :
1.4.3.1 Casdu CIP :
1.43.1.1 pH:

Le pH est une mesure de ’acidité et I’alcalinité de 1’eau, c¢’est-a-dire de la concentration

en ions hydrogéne, le pH d’une eau naturelle varie de 4 a 10 en fonction de la nature acide ou

basique des terrains traversés (Rodier et al., 2005).
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Mode opératoire :

-Etalonner le pH-métre par les solutions tampon (pH=4, pH=7) :

-Rincer I’électrode par I’eau distillée ;

-Vérifier avec la solution de contréle certifiee (pH=10) ;

-Plonger 1’¢lectrode dans I’échantillon et laisser 1’appareil se stabiliser puis noter la valeur du pH.
1.4.3.1.2 Conductivité électrique :

L’eau est légérement conductrice. La conductivité de I’eau la plus pure obtenue selon
Degremont (1995) est de 4,2 microsiemens par métre a 20° C, elle varie selon les sels dissous et
la température.

La détermination de la conductivité électrique est directe a 1’aide d’un conductimétre.
Mode opératoire :
-Etalonner d’abord le conductimétre avec la solution 1413 (1 S/ cm) ;
-Vérifier avec la solution de contréle certifiee 500 (1 S/ cm).
-Plonger 1’¢lectrode dans 1’eau et attendre que la valeur se stabilise pour noter la (Ce) qui
s’exprime en micro siemens par centimetre (u S/ cm).
-L’¢lectrode doit étre rincée abondement avec ’eau distillée apres chaque mesure.
1.4.3.1.3 Analyse sensorielle :
% Objectif :

L'analyse sensorielle consiste & étudier d'une maniére ordonnée et structurée les propriétés
d'un produit afin de pouvoir le décrire, de le classer ou de I'améliorer d'une fagon extrémement
objective et rigoureuse. Elle est considérée comme un parametre de libération de du produit fini.
Les qualités sensorielles des produits vont largement contribuer a déterminer 1’acceptabilité du
produit par le consommateur (Spinnler, 1998).

% Meéthode :

L’analyse est faite par une équipe de panélistes formés par un leader sensoriel sur le site
de I’usine, aux quels sont attribuées des fiches de dégustation. La présente procédure se base sur
la méthode du test IN/JJUST IN/OUT.

-L’analyse sensorielle est un parametre de libération de la ligne de production apres le CIP, COP
et le nettoyage manuel. Un panéliste de la production doit faire ’analyse sensorielle de la 1 et
la 12°™ bouteille qui sortent de la remplisseuse (ligne C), la 1% et la 6°™ le cas de la ligne D.
-Pour le suivi sensoriel des lignes de production, les panélistes font 1’analyse sensorielle des
¢chantillons d’eau de source tout au long de la chaine de production aprés un jour (j+1) et apres

7 jours (j+7) de leurs préléevements.
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Mode opératoire :
-Ouvrir la bouteille puis verser une quantité d'eau dans le gobelet ;
-Se concentrer, sentir bien I'eau et essayer de détecter si elle contient des odeurs indésirables telles
que l'acétaldéhyde, I’odeur des moisissures...etc.
-Goutter cette eau et écrire le résultat de cet échantillon dans sa case spécifique dans la fiche du
test de chaque panéliste, en prenant de 1’eau de référence (eau déja libérée) entre chaque test.
Expressions des résultats :
Le leader sensoriel prend les fiches de 6 panélistes et calcule le pourcentage des IN/JUST IN/
OUT et donne le résultat final de la libération suivant les regles suivantes:
-Avec une majorité d’IN le produit est globalement IN.
-Avec une majorité de JUST IN le produit est globalement JUST IN.
-Avec une majorité de OUT le produit est globalement OUT.
IN : I’eau ne présente aucune odeur/ godt indésirables
OUT : I’eau présente un godt /odeur indésirables
Just IN : I’eau présente 1égerement un goQt /odeur indésirables
1.4.3.2 Cas du COP et nettoyage manuel :
1.4.3.2.1 Inspection visuelle:
L’inspection visuelle est I’'une des méthodes les plus simples pour évaluer le résultat de
nettoyage.
-Apres le nettoyage aucune trace de mousse ne doit étre visible sur la remplisseuse.
-Vérifier aussi la présence du tartre a I’intérieur et a I’extérieur de la remplisseuse.
1.4.3.2.2 pH :
Controler le pH des zones critiques de la remplisseuse (téte de capsulage, 1’étoile de

transfert, bec de remplissage, I’ intérieur remplisseuse) avec du papier pH. Figures 7 et 8

e WRE Sio

Figure 7 : Rincage final ligne C Figure 8 : contr6le du pH apreés le ringcage
1.4.3.2.3 Analyse sensorielle :
La procédure est déja expliquée dans 1.4.3.1.3 Analyse sensorielle la page 29.
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A la fin du nettoyage, des parameétres de libération de la ligne doivent etre conforme a fin de

donner le feu vert a la production pour démarrer. Voir tableau 7

Tableau 7 : Parametres de libération de la ligne de production aprés le CIP/COP

Parameétres Standard
Test Sensoriel In/Out sur 10 bouteilles
du démarrage IN a 100%
pH de 10 bouteilles 7,6 <PH<8.,0
Ec de 10 bouteilles 410 < Ec <504uSm/cm

1.4.4 Validation de la désinfection :

%+ Objectif du contrdle microbiologique :

Selon Guiraud (1998) le contrdle microbiologique est indispensable pour :

eAssurer au produit une bonne qualitt et une bonne conservation

*Garantir la qualité hygiénique et donc la sécurité des consommateurs.

1.4.4.1 Casdu CIP :
1.4.4.1.1 Controéle microbiologique de I’eau de forage, ’eau tout au long de la chaine de
filtration et I’eau conditionnée:

L’analyse microbiologique d’une eau de source porte sur le dénombrement de la flore
mésophile aérobie totale, des coliformes, Escherichia coli, des entérocoques intestinaux, des
spores d’anaérobies sulfito-réducteurs, des Pseudomonas aeruginosa et des levures et
moisissures.

Les protocoles d’analyses décrites ci-dessous sont baseés sur les mémes principes des méthodes
ISO et développés par les PTC (Product technology Centre) de Nestlé Waters.
La recherche des germes a été effectuée sur milieu solide par la méthode de filtration.

% Méthode de filtration :
Principe :
Cette technique consiste a faire passer un volume d’eau sur des membranes, qui retiennent les
bactéries, montées dans un appareil a filtration. Ces membranes sont déposées sur des boites de

pétri contenant des milieux de cultures sélectifs.
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Mode opératoire :

-Mettre en fonction I’appareil a vide ;

-Flamber la surface supérieure de la rampe de filtration ainsi que les filtres et les entonnoirs.
-laisser refroidir ;

-travailler sous une hotte a flux laminaire ;

-Prendre une membrane millipores (nitrate de cellulose) stérile pres du bord a I’aide d’une pince
stérilisé (flambé et refroidie) et la déposer ensuite sur le support ;

- Placer I’entonnoir sur le support et le fixer fermement ;

-Agiter soigneusement le flacon d’eau a analyser, et verser dans 1’entonnoir les volumes requis
selon le germe recherché ;

-Ouvrir le robinet pour laisser I’eau s’écouler lentement sous 1’action du vide ;

-Retirer I’entonnoir, a 1’aide d’une pince stérile déposer la membrane filtrante sur un milieu de
culture sélectif en évitant la formation des bulles d’air lors du dépdt de la membrane.

- Inscrire sur la boite de Pétri le numéro de 1’échantillon.

-L’inversion des boites de Pétri empéche la condensation sur les membranes.

Apres la période d’incubation, sortir et ranger les boites de Pétri par ordre de numéro
d’échantillon.

L’observation des membranes s’effectue le plus tot possible aprés leur sortie de 1’incubateur.

1.4.4.1.1 1 Dénombrement de la FAMT :

Le dénombrement se réalise a deux températures différentes afin de cibler a la fois les
micro-organismes a tendance psychrophile soit & 22°C et ceux franchement mésophiles soit a
37°C.

v" Dans 1ml d’échantillon par ensemencement en profondeur
Homogénéiser I’échantillon et porter 2 fois 1ml dans deux boites de pétri de 90 mm de diametre ;
Compléter ensuite chacune des boites avec environ 20 ml de gélose Plate Count Agar (PCA) sans
glucose fondue puis refroidie a (45+1) °C;
-Homogeénéiser les boites en faisant des mouvements circulaires de va-et-vient en forme de 8 ;

Laisser solidifier sur paillasse.

v Dans 1 ml d’échantillon par filtration
-Verser 50 ml d’eau distillée stérile dans 1’entonnoir, homogénéiser 1’échantillon et ajouter 1 ml
d’échantillon. Filtrer le contenu sur une membrane stérile de 0,45 pm et la mettre dans une boite

de pétri de 55mm de diamétre contenant PCA sans glucose.
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*Incubation, Lecture et Dénombrement

-Les deux premieres boite sont incubées couvercle en bas respectivement a (22+2) °C pendant 72
heures et a (36+2) ° C pendant 48 heures.

-La derniere boite est incubée a (22+2) °C pendant 72 heures.

-Compter toutes les colonies présentes dans les boite de pétri et exprimer le résultat par volume

d’échantillon filtré.

1.4.4.1.1.2 Recherche et déenombrement des coliformes totaux et fécaux :
-Homogeénéiser I’échantillon et filtrer 250 ml de cet échantillon sur une membrane stérile de
0,45 pm ;

-Mettre la membrane sur gélose lactosée au tergitol7 etau TTC ;

-Incuber a (36+2) °C pendant 48 heures.

-La lecture se fait aprés 24 heures et 48 heures.

*Lecture et déenombrement
-Compter toutes les colonies de chaque type. Les colonies typigques sont de couleur jaune avec un
centre orange, parfois rose beige ou brunatre. Elles sont rondes, plates, granuleuses et parfois tres
muqueuse.
-Les colonies qui fermentent le lactose sont marquées par un halo jaune
*Isolement
-Isoler 10 colonies proportionnellement choisies des différents types sur des boites de PCA de
90mm.
-Incuber & (36+2) °C pendant 24 heures.
v Test oxydase
I1 est basé sur la recherche de I’enzyme cytochrome oxydase.
-Avec I’anse en plastique, prélever une colonie ayant bien poussée et isolée ;
-Placer la colonie sur la zone réactionnelle de la bandelette et frotter avec 1’anse ;
-En réaction positive la zone réactionnelle se colore de bleu
v' Test KOH
Il est basé sur la structure Membranaire de la bactérie.
-Mettre une goutte de réactif KOH 3% sur une lame, déposer une colonie et homogénéiser a
I’aide d’une anse.
-S’il y’a formation d’un filament, le test KOH est positif.
-Les coliformes sont : Oxydase (-), KOH (+)
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v" Confirmation :
- Repiquer a I’aide d’une pipette pasteur dans des tubes contenant le milieu Kligler incling, la
pente en stries serrées et le culot par piqure centrale.
-Incuber a (36+2) °C pendant 24 heures.
- Ensemencer dans des tubes contenant le milieu Tryptophane bien mélanger le milieu et
I’inoculum.
-Incuber a (44+1) °C pendant 24 a 48 heures.
- Ensemencer dans des tubes contenant le milieu EC MUG, bien melanger le milieu et
I’inoculum.

-Incuber a (44+1) °C pendant 24 a 48 heures
*Lecture et Expression des résultats :

-Sont considérés comme coliformes, tout tube présentant un fond jaunatre.

Glucose +, Lactose +, Gaz +, H,S +

-Ajouter une goutte du réactif Kovacs. L’anneau rouge indique que la réaction est positive. Les
thermotolérants produisant de I’indole a 44°C.
-Escherichia coli produit une fluorescence sous lampe UV a 365nm

Les résultats sont exprimés en Nombre d’UFC/250ml

1.4.4.1.1.3 Recherche et dénombrement des Pseudomonas aeruginosa :

-Homogénéiser 1’échantillon et filtrer 250 ml de cet échantillon sur une membrane stérile de
0,45 pm ;
-Mettre la membrane sur le milieu sélectif CN agar ;

-Incuber a (36+2) °C pendant 48 heures. La lecture se fait apres 24 heures et 48 heures.

*1solement
-Isoler 5 colonies proportionnellement choisies des différents types sur des boites de PCA de
90mm. Incuber a (36+2) °C pendant 24 heures.

*Lecture et déenombrement
Compter les colonies caractéristiques qui sont peu colorées ou de couleur beige, marron

rougeatre, bleu vert ou jaune et fluorescentes sous lampe UV (365nm).
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*Isolement, identification et expression des résultats

v' Les colonies bleues vertes sont considérées comme Pseudomonas aeruginosa

confirmées. Et Les colonies fluorescentes font I’objet d’un isolement sur PCA

-Incubation a (36+2) °C pendant 24 heures.
-Une inoculation dans des tubes contenant 1’acétamide Broth et incubation a (36+2) °C pendant
24 heures.
-Sont considérés comme positifs, les tubes présentant une couleur jaune apres I’ajout du réactif
de Nessler sur I’acétamide Broth pour la détection d’ammoniac

v' Les colonies brunes rougeatres sont isolées sur PCA
- Test oxydase : Pseudomonas aeruginosa sont oxyadase + ; ensemencement sur 1’acétamide
broth ; Un repiquage par stries en surface dans des tubes contenant le milieu King b et incubation
a (36£2) °C pendant 24 heures.
-Sont considerés comme positifs, les tubes présentant a la fois une fluorescence sous lampe UV,
sur milieu King b, et coloration jaune apres 1’ajout du réactif de Nessler sur 1’acétamide Broth.

Les résultats sont exprimés en Nombre d’UFC/250ml

1.4.4.1.1.4 Recherche et déenombrement des entérocoques intestinaux :

Homogénéiser I’échantillon et filtrer 250 ml de cet échantillon sur une membrane stérile de
0,45 pm ;

-Mettre la membrane sur le milieu Slanetz et Bartley ;

-Incuber a (36+2) °C pendant 48 heures.

-La lecture se fait apres 24 heures et 48 heures.

*1solement :

Si les colonies sont rouges marrons, transférer la membrane sur le milieu sélectif BEAA (Bile
Esculine Azide Agar) préchauffé pendant 1h a (44+1) °C.

-Incuber a (44+1) °C pendant 2 heures.

*Lecture : Les colonies caractéristiques présentent un halo noir.

*Confirmation et expression des resultats

v’ Test catalase :
-Sur une lame, déposer une goutte de H2O>, puis la mettre en contact avec une colonie isolée,
prélevée avec une anse.

-Observer immédiatement.
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-S’il y’a formation de bulles, dues a un dégagement de dioxygeéne (effervescence), la bactérie
posséde la catalase.

-Si rien n'est observable, la bactérie ne posséde pas l'enzyme, c’est le cas des entérocoques
intestinaux.

Les résultats sont exprimés en Nombre d’"UFC/250ml

1.4.4.1.1.5 Recherche et dénombrement des levures et moisissures :

-Homogénéiser 1’échantillon et filtrer 250 ml de cet échantillon sur une membrane stérile de
0,45 pm ;

-Mettre la membrane sur le milieu sélectif OGA;

-Incuber a (22+2) °C pendant 4 jours.

*Lecture et expression des résultats

-Les levures présentent des colonies de contour bien défini, de couleur beige-rosé a bleu-vert,
pouvant apparaitre en relief (" 3D ") et sans centre de couleur intense.

-Les moisissures présentent des colonies larges, le thalle aux contours diffus, de couleur variable,
plates, avec un centre présentant normalement une coloration intense.

-Compter a part toutes les levures et moisissures. Les résultats sont exprimés en Nombre
d’UFC/250ml

1.4.4.1.1.6 Recherche et dénombrement des anaérobies sulfito-réducteur :
v’ Préparation d’échantillon et filtration
-Homogénéiser 1’échantillon et prélever 50 ml de cet échantillon.
-Destruction de la forme végétative en déposant 1’échantillon dans un bain marie a (75 5) °C
pendant 15 min ;
-Provoquer la germination des spores par un choc thermique en déposant 1’échantillon sous 1’cau
de robinet; Filtrer 1’échantillon a travers une membrane stérile de 0.20 um ;
-Mettre la membrane sur milieu TSC.
-Incuber a (37+1) °C pendant (20+4) heures a (44+4) heures dans des conditions d’anaérobiose

en utilisant une jarre contenant un générateur d’anaérobie et un indicateur d’anaérobiose.

*Lecture, dénombrement
-Compter les colonies typiques noires entourées d’un halo noir qui sont considérées comme ASR

confirmés. Les colonies beiges doivent subir un test de confirmation
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*Confirmation et expression des résultats
-Faire un isolement paralléle sur TSC en conditions d’aérobie et d’anaérobie.
-Incuber a (37£1) °C pendant (20+4) heures.

v' Test catalase
-S’il y’a formation de bulles, dues a un dégagement de dioxygene (effervescence) la bactérie
posséde la catalase.
-Si rien n'est observable, la bactérie ne posséde pas I'enzyme, c’est le cas des ASR.

-Les résultats sont exprimés en Nombre d’UFC/50ml

1.4.4.2 Cas du COP et nettoyage manuel :
% Controle de I’ambiance et des surfaces :

L’ambiance et les surfaces des zones a haute hygiéne (remplisseuse) ont un impact sur la
qualité du produit fini car ils sont en contact direct. Leurs qualité microbiologique est primordiale
dans le secteur agroalimentaire c’est pour cela le controle microbiologique est indispensable a ce
niveau.
1.4.4.2.1 Controle des ambiances :

Le bio collecteur micro-flow a été développé pour le contr6le du niveau de bio-
contamination de I’air dans les endroits critiques. Il permet donc le prélévement d’un éventail de
ces bio-contaminants aéroportés en effectuant des géloses standard d’agar. Le bio collecteur

Micro-Flow est principalement utilisé pour la détermination de la teneur en levures moisissures.

» Principe :

L’air prélevé passe a travers la téte perforée, a une vitesse constante et pendant une
période déterminée par I’utilisateur. L’air passe ensuite sur la boite de pétri remplie d’une gélose
spéecifique. A la fin de période de prélevement la boite de pétri est enlevée et placée dans un
incubateur. A la fin de I’incubation il sera possible de compter les colonies sur la boite (UFC/cm?)
et d’évaluer le niveau de bio-contamination d’air du secteur analysé sur la base du volume d’air

prélevé.

» Mode opératoire:
-Avant de démarrer le prélevement, le Micro-Flow doit étre désinfecté ;
- Régler le débit absorbé de 1’appareil 4120 L par minute, a raison de 500L / 4 min et 10 sec ;

- Poser la boite pétri qui contient le milieu selectif OGA a son endroit spécifique;
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- Poser le Micro-Flow dans la place qu’on veut analyser (remplisseuse) ; activer-le avec sa
télécommande. Voir figure 9. Incuber a 22°C pendant 4 jours.

Expression des résultats : C’est le nombre UFC de levures et ou moisissure /cm?/ 500 litres

d’air.

Figure 9 : Controle d’ambiance a I’intérieur de la remplisseuse C

1.4.4.2.2 Controéle des surfaces:

Les germes recherchés sont les coliformes et Pseudomonas aeruginosa.

% Test d’écouvillonnage :

Principe : Il présente 1’avantage de permettre des prélévements dans des endroits peu accessibles
aussi bien sur les surfaces planes que bombées. Elle est intéressante pour rechercher les « nids
microbiens » pouvant se former dans des coins ou des cavités.
Nous avons effectué ce test au niveau de la remplisseuse (Intérieur remplisseuse, bec de
remplissage, la bouchonneuse et 1’étoile de transfert).
Mode opératoire :
-Vider et arréter la remplisseuse.
-Désinfecter les mains;
-Porter un masque et ouvrir la porte de la remplisseuse ;
-Procéder au prélevement ;
-Au moment du prélévement, plonger I’extrémité de I’écouvillon dans une solution stérile
pour I’humidifier (eau distillée, eau peptonée tamponnée, TSE)
-Rouler doucement 1’écouvillon sur la surface a controler ;
-Mettre I’écouvillon dans un tube a essai stérile contenant 10 ml du TSE ;

-Agiter I’écouvillon dans la solution afin de disperser les microorganismes ;

- Procéder a la filtration du liquide d’essorage.
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» Recherche et dénombrement des coliformes totaux ; fécaux et Escherichia coli:
-Homogénéiser et filtrer Sml de 1I’échantillon sur une membrane de 0.45um ; -
Mettre la membrane sur le milieu sélectif gélose lactosée au Tergitol et au TTC ;
-Incuber a (36+2) °C pendant 48 heures ;

-La lecture se fait aprés 24heures et 48heures. L’étape de I’isolement et identification est la
méme cité dans la recherche et dénombrement de coliformes pour 1’eau de source.

Expression des résultats :

Le nombre d’UFC /10 cm?.

> Recherche et dénombrement des Pseudomonas aeruginosa :

-Homogénéiser et filtrer Sml de 1’échantillon sur une membrane stérile de 0.45pum ;
-Mettre la membrane sur le milieu sélectif CN agar ;

-Incuber a (36+2) pendant 48 heures ;

-La lecture se fait aprés 24 heures a 48heures.

L’¢étape de I’isolement, identification et confirmation est la méme que celle cité dans la recherche
et dénombrement des Pseudomonas aeruginosa pour 1’eau de source.

Expression des résultats :

Le nombre d’UFC /10 cm?.
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I1.1 Audit sur les prérequis de la validation :

La station du CIP de Nestl¢ Waters Algérie est une station d’utilisation unique elle tire son
nom du fait qu’elle utilise les solutions de nettoyage qu’une seule fois.
-Le CIP est de type semi-automatique. Il se déroule sous I’ceil vigilant des agents de CIP
consciencieux de I’importance de cette opération.
-Tous les équipements installés sont conformes et répondent aux critéres de conception
hygiénique en allant des forages jusqu’aux remplisseuses. Les canalisations doivent étre de
qualité alimentaire, non absorbants et résistants au produit et de nettoyage en place (Curiel et
al., 1993).
-Nous avons noté une absence de bras mort, toutes les surfaces internes des équipements sont
accessibles a la solution de nettoyage.

-Les équipements et la tuyauterie ont la propriété d’auto vidange.

v Calibration des instruments de mesure : Tout le matériel utilisé au laboratoire, a la
production et a la station de CIP est calibré chaque jour en interne pour certains appareils (pH
meétre, conductimetre) et chaque année pour d’autres (Thermometres et sondes de conductimétre
de la station de CIP, étuves, réfrigérateur, microflow analyseur d’air..) par des organismes

spécialisés.

4 Validation des méthodes d’analyse : le PTC (Product Technology Center) de Nestlé
Waters organise un test de performance 2 fois /an pour évaluer 1’équipe de laboratoire de
microbiologie et de physicochimie. Le laboratoire de NWA a toujours obtenu de trés bons
résultats.

Le PTC fait aussi des formations et des audits de laboratoire pour vérifier I’application des GLP
et des LI.

En vue de valider les méthodes d’analyse de la détermination des concentrations des agents
nettoyants nous avons préparés des solutions de nettoyage et désinfections a des concentrations
connues et les vérifié avec les protocoles analytiques définis par les fournisseurs. Les résultats

sont représentés sur le tableau 8.
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Tableau 8 : Résultats de la validation des protocoles analytiques de la détermination de la

concentration des produits de nettoyage et de désinfection.

Concentration des solutions préparées de nettoyage et

Produit de de de désinfection dans 1 L d'eau (m/m)

nettoyage et de 0.50% 1% 206 3%

désinfection
Verification de ces concentrations

Divosan Osa N 0,51 0,98 2,01 2,89

Diverspray 0,49 1,02 2 3,02

Descale 0,52 1 2,04 2,9

P3 Oxonia 0,51 1,05 1,98 3,02

Topax 55 0,5 1,03 2 2,97

Topax 66 0,47 0,96 1,98 2,9

Le tableau ci-dessus ne montre pas des différences significatives entre les concentrations
des solutions préparées et les résultats obtenues apres vérification en suivant les protocoles
analytiques.

Selon Bailly (2004) la validation de ces méthodes a pour but de fiabiliser les résultats

d’analyse et de démontrer qu'elle est appropriée a 'usage auquel elle est destinée.

v Procédure de nettoyage : Un audit sur le terrain auprés des opérateurs révéele de réelles
différences quant a I’application des procédures, le cas du COP automatique et nettoyage manuel.
Ces procédures nécessitent d’étre complétées et précisées. Les temps de nettoyage, et les
concentrations de solvants utilisees ne sont pas précisés.

La validation du nettoyage doit étre appliquée sur des procédures existantes. La finalité de la
validation est de montrer et prouver que le nettoyage est suffisant et efficace.

L’ultime but de ces procédures est d’assurer la reproductibilité quel que soit la personne réalisant

le nettoyage (Bailly, 2004).

4 Formation du personnel : L’équipe de 1’assurance qualité et de la production ont eu une
formation sur I’hygiéne générale par le Directeur de Développement de I’ Afrique Francophone

(Johnson Diversey) le fournisseur des produits de nettoyage et désinfection.
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-Nous avons fait une formation pour les agents de nettoyage sur les notions de base de la
validation du nettoyage et son importance vis-a-vis la qualité du produit fini et la sécurité

alimentaire du consommateur. La formation a été suivie d’une évaluation a chaud.

1.2 VValidation du CIP :
11.2.1 Résultats et discussion de la validation du CIP effectué le 21 & 25/01 et 03/02/2012 :

11.2.1.1 Parameétres du nettoyage et de désinfection :

Les résultats de la validation des parameétres de nettoyage et de désinfection de trois cycles
successifs de CIP effectués le 21 & 25/01 et 03/02/2012 avec le méme détergent sont illustrés
dans les tableaux 9. (Ces résultats représentent la moyenne de trois cycles)

Tableau 9 : Résultats de la validation des parameétres de nettoyage et désinfection du
CIP effectué le 21 & 25/01 et 03/02/2012

Vitesse | Température | Temps de | Concentration Nom et nature du
Zone . produit
(m/s) (°C) contact m/m
Liaison Forage F1 19 46,3 1,69
Prétraitement F1 & 17 457 1,66 Divosan Osa-N
cuve 820 20 mn détergent acide /
Liaison Forage F2 2,6 44,8 1,63 désinfectant
Prétraitement F2 & 1,7 44.9 1,55
cuve 810
Remplisseuse C 15 45,1 15
Normes Nestle 1.5m/s 45 °C 20 mn 1.540.2
Waters
Liaison Forage F1 1,91 80
Pretraitement F1 & 1,6 81
cuve 820
Liaison Forage F2 2,5 81.5
_ 30 mn Eau chaude
Pretraitement F2 & 1,65 80 _
cuve 810
Remplisseuse C 1,5 80.5
Remplisseuse D 1.23 80
Normes Nestlé 15m/s | 80x1°C 30 mn
Waters

Un CIP acide a été effectué le 21, 25/01 et 03/02/2012 sur tous les équipements en allant des
liaisons des deux forages jusqu’aux remplisseuses C et D. Les 4 paramétres des étapes clés du
CIP sont illustrés dans le tableau 9.

»  Le produit utilisé est le Divosan osa N. Sa fiche technique et son SDS sont en annexe 08
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> La vitesse de la solution de nettoyage varie d’une zone a I’autre selon le débit qui dépend
du diamétre de la tuyauterie. La vitesse est supérieure a 1.5 m/s pour les liaisons des deux forages
et les prétraitements, elle est de 1.5 m/s pour et la remplisseuse C. de ce fait elle est conforme
dans toutes les zones nettoyées et désinfectées, sauf pour la ligne D. Sa vitesse est 1.23m/s, ce
qui inférieur a la norme définie. Cette non-conformité ne risque pas de diminuer I’efficacité de
nettoyage et de désinfection puisqu’il y’a absence de bras mort.

D’aprés Bakarié (2004), la vitesse des solutions de nettoyage ne doit pas étre inférieure
a 1,50 m /s, et cela est indépendant du diamétre du tuyau. Cependant le débit volumétrique
augmentera avec le diamétre du tuyau. C'est seulement avec une vitesse de 1.5 m/s qu'il y’a une
turbulence suffisante dans les bras morts pour éliminer les souillures.

Une augmentation de la vitesse d'‘écoulement de plus de 1,5 m /s ne donne pas des
avantages substantiels en termes de temps de nettoyage (Kessler et Lund, 1989).
> Le temps de contact recommandé par le fournisseur des produits de nettoyage et définie
par la SOP (Standard Operating Procedure) est respecté.
Selon Bakari¢ (2004), le temps de nettoyage optimal pour chaque application ne peut étre
déterminé qu’au cours des essais en usine, mais doit étre constamment surveillée et validée.
« Un temps de nettoyage trop court peut entrainer une canalisation mal nettoyée.
« Un temps trop long va produire des retards excessifs et donc d'augmenter le temps d'arrét.
> La concentration du détergent/désinfectant est conforme pour tous les cycles de CIP
effectués. Elle diminue d’une zone a I’autre. un phénoméne de dilution s’est produit a cause de
la présence d’eau dans le circuit. L’opérateur doit étre trés vigilant face a ce phénomene, et doit
corriger la concentration en cas ou la dilution est importante. Il est recommandé de déterminer
de la concentration de la solution de nettoyage par deux personnes différentes et refaire I’analyse
deux fois.

Selon Kessler et Lund (1989), une augmentation de la concentration des produits
chimiques n'augmente pas nécessairement l'efficacité du nettoyage. Il y’a une concentration
optimale, au-dessus de laquelle I'efficacité du nettoyage diminue et augmente le temps de

nettoyage. Il augmente par contre le temps de ringage.

> La température de la solution de nettoyage et de la desinfection est respectée pour les 3
cycles de CIP. Le choix de la température doit toujours étre fait a I'égard des conditions de
travail, la nature des dépdts et des solutions de nettoyage utilisées. Apres plusieurs essais
effectués au niveau de I’usine, une température de 45°C est jugée la plus adéquate pour un

nettoyage efficace.



Partie pratique Chapitre 11 : Résultats et Discussion

Les basses températures des solutions de nettoyage (40°C a 50°C) minimisent l'usure des
équipements et réduit aussi considérablement les pertes de chaleur. Toutefois, la prolongation du
temps nécessaire pour obtenir des résultats équivalents, est généralement plus codteuse que le
fonctionnement a des températures plus élevées (Bakaric, 2004).

Selon Curiel et al (1993), la température influe sur l'efficacité du détergent, et la
température optimale pour le CIP est déterminé par les taches de nettoyage et les détergents
utilisés.
> En augmentant le temps de contact (30min) et la température (80°C), la désinfection par
I’eau chaude renforce D’effet désinfectant du produit chimique. Les résultats réveélent une
conformité de tous les paramétres dans toutes les zones désinfectées.

La désinfection a I’eau chaude peut étre un processus comparativement lent, 1'équipement a
besoin de cycles de chauffage et de refroidissement en plus de la période de l'activité.

L'eau chaude peut mener a la formation des films et la fixation des souillures restantes et elle peut
diminuer la durée de vie d'équipement. Bien que non corrosif, I'expansion thermique peut

soumettre lI'équipement a un stress (Bakarié, 2004).

11.2.1.2 Ringage final :

Les résultats de la validation du ringage final de trois cycles successifs de CIP effectués le
21 & 25/01 et 03/02/2012 sont illustrés respectivement dans le tableau 10.
Tableau 10 : Résultats de la validation du rincage final du CIP effectué le 21 & 25/01 et
03/02/2012

Analyse Analyse
Analyse Temps | sensorielle | sensorielle

Zone pH Ce (nS/cm) sensorielle j+1 j+7

Aprés Filtres 1p IN IN IN
(F1) 7.84 455

Cuve 820 7.85 456 IN IN IN

Apreés Filtres 1p IN IN IN
(F2) 7.87 435

Cuve 810 7.87 437 IN Lh IN IN

Aprés Filtration IN IN IN
finale de lalignec | /& 435

Produit Fini C 7.86 436 IN IN IN

Produit fini D 7.84 436 IN IN IN

Normes Nestlé *Non
Waters 7.6<pH <8 | 410<Ce<504 IN déterminé IN IN
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*Le ringage n’a pas une durée déterminée (minimum 20 mn), il dépend du pH, Conductivité

électrique (Ce) et de I’analyse sensorielle.
IN : le produit ne présente aucune odeur et aucun godt indésirable

Le rincage est la derniere étape clé du CIP, il se fait avec une eau de la méme qualité que
I’eau a embouteiller. L’eau de ringage final est donc controlée par son potentiel d’hydrogene, sa

conductivité électrique et ses propriétés organoleptiques.

Les résultats illustrés dans les tableaux ci-dessus montrent une stabilité des valeurs de pH et

de Conductivité de I’eau de ringage final.
D’apres I’historique des analyses physicochimiques de I’eau de source Nestlé Vie Pure, la
variation de pH est trés faible. Elle se rapproche de la neutralité pour 1’eau de forage car le pH
des eaux naturelles est lié a la nature des terrains traversés, le pH varie de 7.84 a 7.87. Pour la
conductivité électrique on remarque qu’il y’a deux valeurs différentes 455 et 435. Les deux
forages n’ont pas la méme valeur de la conductivité ce qui explique cette différence.

L’analyse sensorielle de 1I’eau de ringage final des différentes zones nettoyées et désinfectées
ne révele aucune odeur indésirable relative a 1’utilisation de détergent/désinfectant. Le produit
fini méme apres j+1 et j+7 ne présente pas un godt ou une odeur indésirable.

La conformité des résultats d’analyses physicochimique et sensorielle nous permet de dire que le

ringage a été bien fait.

11.2.1.3 Désinfection :

Les résultats de la validation de la désinfection de trois cycles successifs de CIP effectués
le 21, 25/01 et 03/02/2012 sont illustrés respectivement dans les tableaux 11,12 et 13
Tableau 11 : Résultats de la Validation de la désinfection du CIP effectué le 21/01/12

Apreés Aprés | Apres .| Apres .. |Normes
FAMT | FOT29° | filtre 1 | FOT9° | filtre 1 | filtration | "1™  filtration | "T°9U| JO.RADP
M M finale C finale D N°27,2006
1ml /22 °C 9 _ 5 _ 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 2 B 3 B 0 0 0 0 20 UFC
1 ml/22°C S 10 0 1
m o
(filtration) | > 12 ! 2 - - - - -
9 14 5 3
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Tableau 12 : Résultats de la Validation de la désinfection du CIP effectué le 25/01/12

Apreés Apres | Apres .| Apres .. | Normes
FAMT Fogige filtre 1 FOFrgge filtre 1 | filtration szg?%'t filtration szﬁ?‘é't JORADP
U M finale C finale D N°27,2006
1ml /22 °C 12 _ 9 _ 0 0 0 1 100 UFC
1ml/36 °C 3 B 4 B 0 0 0 0 20 UFC
11 5 8 6
9 4 12 7
10 5 10 4
1 ml/22°C 7 5 9 5 _ _ _ _ _
(filtration) 9 6 11 6
11 8 8 6
10 7 7 8
Tableau 13 : Résultats de la VValidation de la désinfection du CIP effectué le 03/02/12
Apreés Apres | Apres .| Aprés .. | Normes
FAMT Fogi‘ge fillre 1 Foggge filltre 1 | filtration szﬂ‘ijuc't filtration szﬂ‘i“[‘)'t JORADP
1l 1l finale C finale D N°27,2006
1ml /22 °C 12 _ 9 _ 0 1 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 4 _ 3 _ 0 0 0 0 20 UFC
1 mlj22°C 11 5 10 4
m o
(filtration) |2 6 8 > - - - - -
10 6 9 2

Les résultats des analyses microbiologiques de 1’eau de source de son émergence a son

embouteillage révelent une absence totale des germes pathogénes, des indicateurs de

contamination fécale et des levures et moisissures dans tous les échantillons analysés.

Nous pouvons deduire que cette eau est naturellement protégée et exempte de toutes

contaminations (pureté originaire) donc elle répond aux normes de qualité des eaux de sources

définies par le JORA. Les deux forages sont parfaitement protégés par des périmétres de

protection.

Selon Desjardin (1997), la contamination bactérienne des eaux souterraines est tres faible, le

long séjour dans le sol et la filtration naturelle ne favorisent pas le développement des bacteéries.

Puisqu’il y’a absence de germes pathogénes dans tous les échantillons analysés, nous avons

mentionné que les résultats de la recherche de la FAMT, c’est a partir de ces résultats que le CIP

est planifié.
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Nestleé Waters exige la recherche et dénombrement de la flore aérobie mésophile totale a 22°C
dans 1 ml apres les filtres de 1 et aprés la filtration finale et le dans le produit fini. Ces analyses
ont pour objectif de vérifier I’état des conduites, planifier le programme de CIP ainsi que contrdler

et éliminer les biofilms pour préserver la qualité¢ microbiologique de 1’eau de source.

D’apres les résultats obtenus, les forages sont caractérisés par une charge faible de la FAMT.
Selon le tableau 11, on remarque que la flore totale a augmenté par rapport aux résultats du
forage Apreés la filtration 1 p (relative a F1). Apres investigation, il a été révélé que la date de
changement de filtre a été dépassée. Les tableaux 12 et 13 montrent une diminution de la flore
totale par rapport au forage ce qui prouve I’efficacité du filtre. Le contréle microbiologiques
apres les 3 cycles de CIP montre une diminution de la flore totale apres la filtration 1 p (relative
a F2) par rapport au forage ce qui prouve 1’cfficacité de la filtration mais aussi 1’efficacité du

nettoyage et de la désinfection chimique et thermique.

Une absence total de la FAMT apres filtration finale des deux lignes de production, la
désinfection effectuée était efficace, il n’y’a pas eu de formation de biofilm dans la tuyauterie (de

la salle de traitement jusqu’a la filtration finale).

La recherche et le dénombrement de la FAMT dans le produit fini des deux lignes de
production C&D révelent la présence d’une UFC/1ml a 22°C. Ce qui reste conforme a la norme
définie par le journal officiel algérien (100 UFC/1 ml a 22°C). La qualité microbiologique du
produit fini est le résultat de 1’efficacité¢ de CIP, le respect des régles d’hygiéne sans oublier la
qualité de la matiére premiére (préformes, bouchon). De ce fait, Nestlé Waters Algérie impose
des exigences trés poussées tant du point de vue de la qualité microbiologique des matiéres
premiéres que du choix des fournisseurs. A cet effet, des spécifications et des exigences
s’imposent aux fournisseurs concernant les certificats de controle exigés. De plus, chaque matiére

premiére réceptionnée est soumise a un nouveau contréle physique, microbiologique et sensoriel.

11.2.2 Résultats et discussion de la validation du CIP effectué le 10/02, 02 & 16/03/2012 :
11.2.2.1 Parameétres du nettoyage et de désinfection :

Les résultats de la validation des paramétres de nettoyage et de désinfection de trois cycles
de CIP. Un CIP alcalin effectué le 10/02 et 16/03/2012 et un CIP 7étapes effectué le 02/03/2012.

Les résultats sont illustrés dans le tableau 14.
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Tableau 14 : Résultats de la validation des parametres de nettoyage et désinfection du CIP
effectue le 10/02 et 02/03/12

Nom et
Vitesse Température Temps Concentration | nature du
zone (m/s) °C) de m/m roduit
contact P
Liaison Forage F1 1.86 80 2.15
Prétraitement F1 & 1.51 :
Diverspra
cuve 820 79.9 2.12 pray
détergent
Liaison Forage F2 2.39 80 20 mn 2.15 g
Prétrai F2 & alcalin
rétraitement 1,52 80 512
cuve 810
Remplisseuse C 1.5 79.6 2
Remplisseuse D 1.22 79.7 2
Normes Nestlé Waters 1.5m/s 755 °C 20 mn 2%0+0.5
Liaison Forage F1 1,95 80
Prétraitement F1 &
cuve 820 1,52 81.1
Liaison Forage F2 2,64 80
— 30 mn Eau chaude
Prétraitement F2 & 151 805 _
cuve 810 ' '
Remplisseuse C 1,5 80.4
Remplisseuse D 1,23 81
Normes Nestlé Waters 1.5m/s 80+1 °C 20 mn

D’aprés les résultats obtenus lors du CIP acide et les résultats présentés ci-dessus, la vitesse
des solutions de nettoyage de chaque zone est constante. Elle est conforme a la norme fixée
sauf pour la ligne D, le débit de cette derniere est faible. De ce fait, cette zone risque toujours
d’étre mal nettoyée.

Le nettoyage alcalin avec le diverspray nécessite une haute température (70° a 80°) pour qu’il
soit efficace. Les températures et le temps de contact de la solution de nettoyage sont enregistrés
sur ’ordinateur de la station de CIP, elles sont conformes aux valeurs fixées par la SOP. La
température varie de 79.6 a 80 °C et le temps de contact de la solution de nettoyage avec les zones
nettoyées est fixe a 20 mn.

La concentration du détergent est conforme pour les deux cycles de CIP effectués. Elle varie
de 2.15a 2 % m/m.
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Concernant la désinfection a 1’eau chaude, une conformité de vitesse, de temps et de la
température a été observée. Les parametres ont été validés auparavant. Le tableau ci-dessus
confirme les résultats obtenus.

Tableau 15 : Résultats de la validation des parametres de nettoyage et désinfection du CIP
effectué le 16/03/12

Tem Nom et
pS Concentration t d
Zone Vitesse (m/s) | Température (°C) de / hature du
contact mim produit
Liaison Forage F1 1.93 80 2.18 Diverspray
Prétraitement F1 & 151 79.8 20 mn 215 détergent
cuve 820 alcalin
Liaison Forage F2 2.4 80.2 2.18
Prétraitement F2 & 15 801 2.18
cuve 810
Remplisseuse C 15 80 2.08
Remplisseuse D 1.22 79.8 2
Normes Nestle 1.5 mis 7545 °C 20 mn 29%:0.5
Waters
Liaison Forage F1 1.8 70 2.28
Pretraitement F1 & 15 70 208
cuve 820
Liaison Forage F2 2.3 69.6 20 2.15 Descale
T mn
Prétraitement F2 & 1,51 20 215 détergent
cuve 810 )
) acide
Remplisseuse C 15 70.3 2.09
Remplisseuse D 1.23 70.7 2.03
Normes Nestlé 1.5 mis 65+ 5°C 20mn | 2%+05
Waters
Liaison Forage F1 1.91 1,02
Prétraitement F1 & 1.52 11
cuve 820 '
Liaison Forage F2 2.3 0.97 .
; P3 Oxonia
Prétraitement F2 & 151 Ambiante 20 mn 0.9 -
cuve 810 ; : Désinfectant
Remplisseuse C 15 0.87
Remplisseuse D 1.25 1
Normes Nestle 1.5m/ls Ambiante 20mn | 19%%0.2 miv
Waters
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Le tableau 15 montre les résultats obtenus lors de CIP 7 étapes qui commence par un nettoyage
alcalin suivi par un nettoyage acide et terminé par une désinfection chimique.

Les deux premiéres phases révelent une conformité des paramétres contrdlés (vitesse,
température, temps et concentration).

La température fixée par la SOP est de 65+ 5°C, les résultats obtenus sont conformes et
varient de 69.6 a 70.7°C.

La concentration du détergent est conforme et varie de 2.28 a 2.03% m/m. on remarque
toujours la présence de phénomeéne de dilution.

La 3°™ phase représente la désinfection, le désinfectant utilisé est le P3-Oxonia ses molécules
actives sont I’acide péracétique et le H20-.
Les résultats de la détermination de la concentration révélent une conformité vis-a-vis la norme
fixée par la SOP qui est de 1%6+0.2 m/v.
La désinfection chimique est un processus rapide, il se fait a froid par rapport a I’eau chaude qui
est un processus lent, I'équipement a besoin de cycles de chauffage et de refroidissement en plus
de la période de l'activité.
11.2.2.2 Ringage final :

Les résultats de la validation du rincage final de trois cycles de CIP effectué le 10/02, 02

& 16/03/2012 sont illustrés dans le tableau 16.
Tableau 16 : Résultats de la validation du ringage final de CIP effectué le 10/02, 02 &
16/03/2012

Analyse Analyse
Analyse Temps sensorielle | sensorielle
Zone pH Ce (uS/ecm) sensorielle i+ 47
Apreés Filtre 1u IN IN IN
(F1) 7.87 455
Cuve 820 7.85 453 IN IN IN
Apres Filtre 1p IN IN IN
(F2) 7.84 435
Cuve 810 7.86 436 IN IN IN
40mn
Aprés Filtration IN IN IN
finale de la ligne C 785 453
Produit Fini C 7.88 434 IN IN IN
_Apres Flltrgtlon 785 455 IN IN IN
finale de la ligne D
Produit Fini D 7.8 456 IN IN IN
Normes Nestlé *Non
Watters 7.6<pH <8 | 410<Ce<504 IN déterming IN IN
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Les résultats illustrés dans le tableau ci-dessus montrent une stabilité des valeurs de pH et de

Conductivité de 1’eau de ringage final.

Le pH est proche de la neutralité, il varie de 7.8 a 7.87. Pour la conductivité électrique les

valeurs varient de 435 a 456.

L’analyse sensorielle de 1’eau de ringage final des différentes zones nettoyées et désinfectées

ne révele aucune odeur indésirable relative a I’utilisation de détergents et désinfectant. Le produit

fini méme apres j+1 et j+7 ne présente pas un golt ou une odeur indésirable.

La conformité des résultats d’analyses physicochimique et sensorielle nous permet de dire que le

ringage a été bien fait pour les 3 cycles de CIP effectués.

11.2.2.3 Désinfection :

Les résultats de la validation de la désinfection de trois cycles de CIP effectué le 10/02,
02 et 16/03/2012 sont illustrés respectivement dans les tableaux 17,18 et 19.
Tableau 17 : Résultats de la Validation de la désinfection du CIP effectué le 10/02/12

Apreés Apres | Apres .| Aprés .. |Normes
FAMT | FOT%€ | fiftre 1 | FOTA9E | fiftre 1 | filtration szﬁf'uc't filtration Pfgﬁ?‘;)'t JORAD.P
M ¥l finale C finale D N°27,2006
1iml/22°Cc| 11 B 8 B 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 2 _ 2 _ 0 0 0 0 20 UFC
12 5 7 4
1 ml/22°C 10 4 9 5
(filtration) 11 7 5 8 - - - - -
10 10 10 12
Tableau 18 : Résultats de la VValidation de la désinfection du CIP effectué le 02/03/12
apres apres apres . apres . Normes
FAMT folr:ige filtre f";""zge filtre | filtration pfzﬂ?‘é't filtration Pffﬂ?%'t JORADP
1p 1y finale C finale D N°27,2006
iml/22°C| 13 B 9 B 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 4 B 1 B 0 0 0 0 20 UFC
14 5 7 3
10 6 12 5
12 2 10 4
1 ml/22°C 11 5 3 7 B B B B B
(filtration) 9 ) ) 9
10 12 10 12
7 14 9 7
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Tableau 19 : Résultats de la Validation de la désinfection du CIP effectué le 16/03/13

apres apres apres . apres . Normes
FAMT | 729 | fire | ™10 | filtre | filtration | PTOM® | fittration | FOMt 3 0.RADP
1u 1u finale C finale D N°27,2006
1ml /22 °C 8 _ 10 _ 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 4 _ 2 _ 0 0 0 0 20 UFC
10 4 9 3
8 5 5 2
6 3 10 5
1 ml/22°C 11 6 12 7 _ _ _ _ _
(filtration) 4 4 9
2 9 11
9 11 10 14

Les tableaux ci-dessus représentent les résultats des analyses microbiologiques de I’cau de
source de son émergence a son embouteillage apres deux CIP alcalin et un CIP 7 étapes.

Pour évaluer I’efficacité de nettoyage et de la désinfection nous nous sommes basé sur les
résultats de la FAMT dans les différentes zones traitées et on les compare avec celle des forages.
On remarque qu’il y’a toujours une augmentation de la flore mésophile aérobie totale 3 jours
apres le nettoyage et de la désinfection. Et cela aprés la filtration 1 pu des deux forages. Les filtres
fonctionnent bien d’aprés le Test d’intégrité (test qui permet de vérifier l'efficacité du filtre). Les
résultats de la validation des parametres de la désinfection révelent une conformité vis-a-vis les
normes fixés par la SOP, plus précisément la concentration du désinfectant a été bien conforme
aussi. Cela veut dire que le probléme réside au niveau du nettoyage, les liaisons des deux forages

ont été mal nettoyées.

Selon Bouix et Leveau (1999), Le nettoyage et la désinfection sont deux opérations
complémentaires, il n’y a pas de bonne désinfection sans nettoyage préalable « on ne désinfecte
que du propre ». Comme action corrective, il a été décidé d’augmenter la concentration du

détergent utilisé de 2 a 3% m/m et procéder de nouveau la validation.

Une absence total de la FAMT apreés filtration finale et dans le produit fini des deux lignes, il
n’y’a pas eu de formation de biofilm dans la canalisation (de la salle de traitement jusqu’a la

filtration finale). On peut dire que le CIP a été efficace a ce niveau.
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11.2.3 Résultats et discussion de la validation du CIP effectué le 01, 11 & 18/05/2012 :
11.2.3.1 Parameétres du nettoyage et de désinfection :

Les résultats de la validation des parameétres de nettoyage et de désinfection de trois cycles
de CIP effectué le 01, 11 & 18/05/2012 sont illustrés dans le tableau 20.

Tableau 20 : Résultats de la validation des parameétres de nettoyage et désinfection du CIP
effectué le 01, 11 & 18/05/12

Zone Vitesse Température | Temps de | Concentration ngt?JTee;u
(m/s) (°C) contact m/m produit
Liaison Forage F1 1.9 80 3.15
Pré”aciljf/?grz‘tom & 151 80 3.10
Liaison Forage F2 2.3 79.8 3.19 Diverspray
Prétraitement F2 & 15 80 20mn 3 di}ﬁ;?fnnt
cuve 810
Remplisseuse C 1.5 80.1 3.12
Remplisseuse D 1.21 79.6 3
Normes Nestlé Waters 1.5m/s 755 °C 20 mn 3%+0.3
Liaison Forage F1 1.85 1.18
Pretraitement F1 & 15 116
cuve 820
Liaison Forage F2 2.27 _ 1.18 P3 Oxonia
Prétraitement F2 & 152 Amblante 20mn 116 Désinfectant
cuve 810 ' '
Remplisseuse C 1.5 1.10
Remplisseuse D 1.22 1.10
Normes Nestlé Waters 1.5m/s Ambiante 20 mn 1%+0.2

Le tableau 20 montre les résultats de la validation de trois cycles de CIP alcalin. Ce dernier devait
étre revalidé puisque la concentration du détergent a été augmentée de 2 & 3% m/m.

La vitesse, le temps et la température sont bien conformes, aucun changement n’a été effectué
a leurs niveaux. Concernant la concentration du détergent elle varie de 3.19 a 3%. Toutes ces
valeurs sont conformes a la nouvelle valeur fixée.

Concernant la désinfection, tous les parameétres contrélés sont en accord avec les normes

définies par Nestlé waters.
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11.2.3.2 Ringage final :

Les résultats de la validation du rincage final de trois cycles de CIP effectué le 01, 11 &
18/05/2012 sont illustrés dans le tableau 21.

Tableau 21 : Résultats de la validation du rincage final du CIP effectué le 01, 11 &

18/05/2012
Analyse Analyse
Zone pH Ce (uS/cm) Analyse Temps | sensorielle | sensorielle
sensorielle j+1 j+7
Apreés Filtre 1p IN IN IN
(F1) 7.85 453
Cuve 820 7.86 436 IN IN IN
Apres Filtre 1p 2 87 434 IN 40mn IN IN
(F2)
Cuve 810 7.86 436 IN IN IN
Aprés Filtration IN IN IN
finale de laligneC | " 453
Produit Fini C 7.84 456 IN IN IN
_Apres Flltr_atlon 785 453 IN IN IN
finale de la ligne D
Produit Fini D 7.86 454 IN IN IN
Normes Nestlé *Non
Waters 7.6<pH <8 | 410<Ce<504 IN déterming IN IN

Le tableau ci-dessus représente les résultats du contréle physicochimique et sensoriel de

I’eau de ringage finale de 3 cycles de CIP alcalin.

La durée de ringage dépend du contréle de pH, Ceet I’analyse sensorielle. Elle est variable

d’un CIP a I’autre (35 mn a 40 mn).

Les valeurs de pH se rapprochent de la neutralité donc du pH de 1’eau de forage, le méme

cas pour la conductivité qui varie de 434 et 456 uS/cm (méme conductivité que 1’eau de

forage).

La validation de ringage finale se confirme par les résultats de 1’analyse sensorielle des

échantillons de toutes les zones traitées qui sont conformes c¢’est-a-dire les échantillons de 1’eau

a ces niveau ne présentent aucun goGt ou odeur indésirables et cela pour les trois cycles de

nettoyages et désinfection.
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11.2.3.3 Désinfection :

Les résultats de la validation de la désinfection de trois cycles de CIP effectué le 01, 11
& 18/05/2012 sont illustrés dans le tableau 22.
Tableau 22 : Résultats de la validation de la désinfection du CIP effectué le 10/05/12

re re re . re . Norm
FAMT | Torase | e | M3 | fitre | fitration | P9It | fitration | PO 3 o R A p
1p 1u finale C finale D N°27,2006
iml/22°C| 14 B 9 B 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 3 B 1 B 0 0 0 0 20 UFC
11 7 5 2
6 5 2 1
9 6 6 3
1 ml/22°C 12 8 10 4 B B B B B
(filtration) 15 2 9 5
11 4 9 6
10 6 7 8
Tableau 23 : Résultats de la validation de la désinfection du CIP effectué le 11/05/12
eanr | Torage | S | forage | S | ihiton | Produit | giEen | Produit 5 SR D p
1u 1u finale C finale D N°27,2006
iml/22°Cc| 11 _ 8 _ 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 5 _ 1 _ 0 0 0 0 20 UFC
12 5 7 3
11 4 8 4
10 6 2 0
1 ml/22°C 9 2 0 0 B B B B B
(filtration) 8 5 2 1
11 5 3 1
12 4 1 2
Tableau 24 : Résultats de la validation de la désinfection du CIP effectué le 18/05/12
eamr | oraoe | SRS | forage | GRS | iR | produit | GRS, | Produit 5 62 A p
1p 1y finale C finale D N°27,2006
1ml /22 °C 8 _ 7 _ 0 0 0 0 100 UFC
1ml/36 °C 3 _ 2 _ 0 0 0 0 20 UFC
10 6 6 2
8 3 7 4
6 2 9 5
1 ml/22°C 9 4 8 3 B B B B B
(filtration) 5 2 10 6
7 3 5 3
11 5 7 4
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Les résultats obtenus de la validation de la désinfection apreés le CIP alcalin précédent, dont la
concentration de détergent était de 2% m/m, n’étaient pas satisfaisante. Il a fallu revalider le CIP
alcalin en augmentant cette fois ci la concentration de détergent de 2 a 3% en gardant le méme
désinfectant (P3-Oxonia).

Les tableaux ci-dessus représentent les résultats du contrdle microbiologiques de 1’eau de
source de son émergence a son embouteillage.

Diminution de la charge bactérienne (FAMT) aprés la filtration 1 p des deux forages, en
comparant les résultats des forages avec ceux apres la filtration 1 p. Les liaisons des forages ont
été bien nettoyées. On peut dire que le CIP cette fois ci est efficace, et cela sans augmenter la
concentration du désinfectant. Seule 1’augmentation de la concentration du détergent était
efficace pour obtenir de bons résultats. Ca confirme que le nettoyage et la désinfection sont deux
opérations complémentaires, il N’y a pas de bonne désinfection sans nettoyage préalable « on ne

désinfecte que du propre » (Bouix et Leveau, 1999).

L’absence totale de la FAMT apres filtration finale des deux lignes de production est le résultat

d’une filtration et CIP efficaces.

La recherche et le dénombrement de la FAMT dans le produit fini des deux lignes de
production C&D révelent une conformité vis-a-vis la norme définie sur le journal officiel

Algérien dans tous les échantillons analyses.

11.3 Validation du COP et nettoyage manuel :

La fréquence du COP/nettoyage manuel dépend de la fréquence du CIP ainsi que le planning
de la production.
11.3.1 Résultats et discussion de la validation du COP et nettoyage manuel effectués le 03,
08/03 & 15/04/2012 :
11.3.1.1 Parameétres du nettoyage et de désinfection :

Les résultats de la validation des parametres de nettoyage et de désinfection de trois cycles

de COP/nettoyage manuel effectués le 03, 08/03 & 15/04/2012 sont illustrés respectivement dans
les tableaux 25 et 26.
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Tableau 25 : Résultats de la validation des parametres de nettoyage et désinfection du COP

et nettoyage manuel effectués le 03/03/12

Chapitre 11 : Résultats et Discussion

Remplisseuse Produit Conz:;r;:rl]’;atlon Température | Temps de contact
T3-Topax 66
c détergent 4 20 mn
désinfectant ambiante
D alcalin chloré 335 20 mn
moussant
Normes Nestlé Waters 2% ambiante 20 mn

Tableau 26 : Résultats de la validation des parametres de nettoyage et désinfection du COP

et nettoyage manuel effectués le 08/03 & 15/04/12

Concentration

Remplisseuse Produit (m/m) Température | Temps de contact
T3-Topax 66
C détergent 2.02 20 mn
désinfectant ambiante
D alcalin chloré 206 20 mn
moussant
Normes Nestlé Waters 2% ambiante 20 mn

Ces 3 cycles de nettoyage ont été effectués apres des interventions de maintenance a 1’intérieur
des remplisseuses. Les critiques T (temps, température, titration) doivent étre enregistrés pour
chaque cycle de nettoyage (Bakarié, 2004).

Les résultats de la validation des parameétres de nettoyage et désinfection illustrés dans le
tableau 25 montrent des valeurs de concentration, du produit nettoyant et désinfectant, élevées

du seuil défini. Le temps de contact du produit nettoyant et désinfectant a été respecté.
Aprés investigation nous avons trouvé que :

- La buse qui définit la concentration au niveau de la remplisseuse D était celle de 3 %. Une

action corrective a été mise en place : changement de buse.

- Concernant la remplisseuse C, la concentration a été réglée a 4%, un changement du paramétre

de la concentration de la station du COP a été effectué.

Le processus de nettoyage doit correspondre strictement au mode opératoire décrit dans
une procédure, il doit étre appliqué par du personnel habilité avec des moyens qualifiés
(Anonyme 2, 2005).
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D’apres la FAO (1993) Le probléme le plus important dans les industries alimentaires se situe
plus au niveau du respect de la concentration pendant le processus de lavage qu'au niveau de sa
détermination. Selon Bakari¢ (2004), une augmentation de la concentration des produits
chimiques n'augmente pas nécessairement l'efficacité du nettoyage. Il y’a une concentration
optimale, au-dessus de laquelle l'efficacité du nettoyage diminue et augmente le temps de
nettoyage.

En résumé, on peut dire qu'une concentration trop élevee provoque :

e Une perte de produit actif

o Des résultats non améliorés

e Unrincage plus délicat

o Desrisques de traces

o Des problémes de rejets

« Difficulté de manipulation (FAO, 1993).

11.3.1.2 Ringage final :

Les résultats de la validation des paramétres de nettoyage et de désinfection de trois cycles de
COP/nettoyage manuel effectués le 03, 08/03 & 15/04/2012 sont illustrés respectivement dans
les tableaux 27 et 28.

Tableau 27 : Résultats de la validation du ringage final du COP et nettoyage manuel
effectués le 03/03/12

pH des surfaces controlées
Remplisseuse Controéle
plisseu visuel Int | ET T Bc
Remp | Trans | Caps | Remp
7 k¥ T k¥
C Aucune trace - : T :
de mousse [ o o o
v v v v
[o%e) o~ o0 o~
7 T 1 T
v
D | emomsee | = | E | E | E
a ; \; ;
0 o~ o~ o~
Normes Nestlé Cdolrsr?igttéo dne 7 <pH <8
Waters P P
la mousse
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Int Remp : Intérieur remplisseuse

Bc Remp : Bec de remplissage

T Caps : Téte de capsulage

ET Trans : étoile de transfere

Tableau 28 : Résultats de la validation du ringage final du COP et nettoyage manuel
effectués le 08/03& 15/04/12

pH des surfaces Analyse
trolé 4 Analyse Analyse
. - controlees sensorielle 4 4
Rempli- | Controéle du produit sensorielle | sensorielle
-sseuse visuel Int ET T Bc fiF;]i au du produit | du produit
Remp | Trans | Caps |Remp| ,, fini J+1 fini J+7
démarrage
IN IN
Aucune 0\7 % 1 T IN IN IN
C trace de = = = = N N
mousse v Vv % Vv IN
~ o~ o~ o~ IN IN
IN IN
Aucune | ) % % v IN N N
D trace de ani = an) =
a. o, o, [ IN IN
mousse V V \% V IN
~ ™ e~ ™~ IN IN
Normes Eparten
Nestlé P 7<pH <8 IN IN IN
de la
Waters
mousse

Selon le tableau 27, les valeurs du pH sont comprises entre 8 et 9 ce qui est proche du pH

alcalin (le produit de nettoyage est de nature alcaline). Le ringage n’était pas bien fait, ces

résultats confirment qu’une concentration élevée du produit de nettoyage a comme conséquence

un ringage plus délicat avec des risques de traces. Pour cela il a fallu faire un 2é™ ringage.

Le ringage est destiné a éliminer toute trace de produit utilisé précédemment sans évidement

apporter une nouvelle souillure ou de nouveaux microorganismes. Un rincage mal effectué peut

étre a I’origine de la présence dans 1’aliment de résidus indésirables de détergents et de
désinfectants (Guillet et al., 2002).

Selon le tableau 28, le contrdle visuel ne montre aucune trace de la mousse du produit

nettoyant. Le contr6le du pH des surfaces internes des deux remplisseuses C&D montrent une

conformité par rapports a la norme. Des valeurs comprises entre 7 et 8 sont enregistrées pour

les 3 cycles de COP et nettoyage manuel.


http://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Fran%C3%A7oise+Guillet%22
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Le controle du pH peut étre adapté a la surveillance en ligne, il est facile et peu couteux a la fois
mais il reste insuffisant pour valider le ringage. C’est pour ¢a il est complété par 1’analyse

sensorielle effectuée par des panélistes formés et évalués périodiquement.

Les résultats de 1’analyse sensorielle de 1’eau de source « Nestlé Vie Pure » révélent une
bonne qualité organoleptique liée a leur pH neutre Iégerement basique et a la température (12-
14) °C qui conférent a cette eau la fraicheur. L’eau ne dégage aucune odeur, et posséde un golt
tres agréable. Le rincage a été bien fait pour les 2 lignes de production et cela est prouvé par

I’analyse sensorielle du produit fini, au démarrage, j+1 et au j+7.

Selon Degrement(1978), une eau colorée n’est pas agréable pour les usages domestiques et

en particulier pour la boisson. Car elle provoque toujours un doute sur la potabilité.

Les odeurs et le gofit indésirables peuvent étre le résultat d’une croissance de micro-
organismes occasionnels, d une contamination par les matériaux utilisés, ou encore de la présence
de substances organochlorées. Elle doit étre acceptable pour les consommateurs (Rodier et al.,
1995).

11.3.1.3 Désinfection :
Les résultats de la validation de la désinfection de trois cycles de COP/nettoyage manuel
effectués le 03, 08/03 & 15/04/2012 sont illustrés dans le tableau 29.

Tableau 29 : Résultats de la validation de la désinfection du COP et nettoyage manuel
effectués le 03, 08/03 & 15/04/2012

Coliforme | Escherichia | Pseudomonas| Levure et
Totaux coli aeruginosa | moisissures

Int Remp 0 0 0
ET Trans
C | Tcaps

Bc Remp
Ambiance
Int Remp
ET Trans
D | Tcaps

Bc Remp
Ambiance

Normes Nestlé
Waters

Remplisseuse

O OO0 00 0O|O|O
O OO0 00 0O|O|O
O OO0/ 000 0O|O|O
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Des prélevements effectués sur les surfaces a traiter permettent de révéler le ou les types de
microorganismes présents et d’évaluer le degré de contamination. Les modalités de la

procédure de nettoyage et de désinfections sont alors réduites des résultats obtenus.

Les résultats du contrdle microbiologique illustrés dans le tableau ci-dessus révélent une
absence totale des germes pathogeénes et indicateurs de contamination fécale au niveau des
zones a haute hygiene (remplisseuses), ce qui élimine les risques de contamination de I’cau de

source « Nestlé Vie Pure » a I’embouteillage.

Le nettoyage que ce soit manuel ou automatique a touché toutes les parties sensibles des
remplisseuses (bec de remplissage, les tétes de capsulage..). Aucune zone critique
n’est difficilement accessible. L’air a I’intérieur de la remplisseuse est exempt des germes
susceptibles d’altérer la qualité microbiologique de 1’eau de source a I’embouteillage. Les
opérateurs et les techniciens, qui interviennent dans les zones a haute hygiene (remplisseuses),

appliquent les NGMP et respectent les regles d’hygiéne :

-Lavage et désinfection des mains a I’entrée de la salle de production et aprés intervention dans

la remplisseuse ;

-Obligation de porter la charlotte, la tenue de la production, les chaussures de sécurité, les sur-

chaussures et un masque a usage unique en cas d’intervention dans la remplisseuse.

11.3.2 Resultats et discussion de la validation du COP et nettoyage manuel effectues le 02,
14/03 & 20/04/2012 :
11.3.2.1 Parameétres du nettoyage :

Les résultats de la validation des paramétres de nettoyage de trois cycles de
COP/nettoyage manuel effectués le 02, 14/03 & 20/04/2012 sont illustrés respectivement dans
les tableaux 30 et 31.

Tableau 30 : Résultats de la validation des parametres de nettoyage du COP et nettoyage
manuel effectués le 02 & 14/03/12 :

Remplisseuse | Produit Con((:rzr}tmr()altlon Température | Temps de contact
C T3'ggpax 1.37 20 mn
D acide 2.01 20 mn
moussant
Normes Nestlé Waters 2% ambiante 20 mn
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Tableau 31: Résultats de la validation des parameétres de nettoyage du COP et nettoyage
manuel effectué le 20/04/2012 :

Remplisseuse | Produit Congri]r}:rr]?tlon Température | Temps de contact
T3-T
c 3 o 2.02 20 mn
détergent ambiante
D acide 2 20 mn
moussant
Normes Nestlé Waters 2% ambiante 20 mn

Le produit de nettoyage utilisé dans les trois cycles de COP et le nettoyage manuel est de
nature acide, il est utilise généralement apres 2 cycles de nettoyage alcalin pour enlever les
souillures minérales a I’intéricur de la remplisseuse. Les 3 cycles de nettoyage sont effectués

par différents agents de nettoyage.

Le tableau 30 montre que le temps de contact du produit avec les surfaces nettoyées a été
respecté. La concentration du produit de nettoyage au niveau de la ligne D est de 2% m/m et de

1.37 % (m/m) au niveau de la ligne C. Ce qui est inférieur a la valeur fixée.

Apres investigation, en suivant le diagramme d'Ishikawa on a trouvé que le bidon de
détergent contenait une solution diluée. Cela a été prouve par la détermination de la
concentration d’une solution de détergent a 2 % préparée a partir du méme bidon. La
concentration trouvée a été de 1.38% (m/m). Selon la FAO (1993) une concentration trop basse

provoque :

o Des resultats insuffisants (restes de souillures physiques)
o Perte de produit puisqu'il y a consommation sans efficacite.

e Un manque de séquestrant entrainera un dép6t de tartre.

Les opérations de nettoyage manuel/automatique ont été surveillées par nous-méme pour
vérifier I’application de la procédure de nettoyage, intervenir en cas de déviation et mettre en

place une action corrective.

La formation des opérateurs ou ceux qui font le préléevement d'échantillons est importante,

les échantillons doivent étre représentatifs (Bakaric, 2004).
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Les résultats illustrés dans le tableau 31 sont conformes aux normes, la concentration du
produit de nettoyage était de 2% m/m. Le temps de nettoyage a été respecté par les agents de

nettoyage qui ont été formé et évalue.

11.3.2.2 Ringage final :

Les résultats de la validation du rincage final de trois cycles de COP/nettoyage manuel
effectués le 02,14/03 & 20/04/2012 sont illustrés dans le tableau 32.

Tableau 32 : Résultats de la validation du ringage final du COP et nettoyage manuel

effectués le 02, 14/03 & 20/04/2012 :

pH des surfaces Analvse
controlées sensor)i/elle Analyse | Analyse
Rempli- | Controéle - = = B du produit sensorielle | sensorielle
-sseuse visuel : ¢ fi?ﬂ au du produit | du produit
R T C R . ini ini
emp | Trans | Caps | Remp démarrage fini J+1 fini J+7
" IN IN IN
Aucune | @l g IN IN
C trace de s an an an IN IN
mousse v Vi o Vi IN
o~ o~ o~ o~ IN IN
o IN IN IN
Aucune || e |G| IN IN
D trace de an - aw T IN IN
mousse Gl s &7 IN
— o ~ ~ IN IN
Normes Ao
Nestlé ¥ 7<pH <8 IN IN IN
de la
Waters
mousse

Les résultats illustrés dans le tableau ci-dessus montrent une conformité de tous les

parameétres controlés.

Le pH des surfaces contrdlées des remplisseuses, apres le ringage, est au voisinage du pH de

I’eau de source. Le contrdle visuel ne révele pas la présence de la mousse du produit nettoyant.

L'inspection visuelle est I’une des méthodes les plus simples pour vérifier le résultat de nettoyage

(Bakari¢, 2004).

L’analyse sensorielle de la 1 ére et la derniére bouteille du produit fini qui sortent de la

remplisseuse (selon le nombre de bec de remplissage de chaque remplisseuse) est un paramétre

de libération de la ligne de production. L’opérateur doit remplir un check list aprés chaque
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nettoyage. La 1 ere et la derniére bouteille du produit fini des deux lignes de production sont IN
c¢’est-a-dire qu’elles ne présentent aucun gott ou odeur indésirables relatifs a 1’utilisation du
produit de nettoyage. L’analyse sensorielle du produit fini méme apres j+1 et j+7 montre que

I’eau de source ne présente aucune odeur ou goUt gout indésirables.

11.3.2.3 Controle microbiologique :
Les résultats du contrdle microbiologique aprés trois cycles de COP/nettoyage manuel
effectués le 02,14/03 & 20/04/2012 sont illustrés dans le tableau 33.

Tableau 33 : Résultats du contrdle microbiologique

Coliforme | Escherichia | Pseudomonas| Levure et
Totaux coli aeruginosa | moisissures
Int Remp 0 0 0

ET Trans
C T Caps

Bc Remp
Ambiance
Int Remp
ET Trans
D T Caps

Bc Remp
Ambiance

Normes Nestlé
Waters

Remplisseuse

O OO0 OO0/ 0|lO0|O
O OO0 00O/ 0Oj0|lO0|O
O OO0 00000 |O

Le tableau ci-dessus représente les résultats du contrdle microbiologique des surfaces
internes des deux remplisseuses C & D apres 3 cycles de nettoyage. On remarque une absence
totale des indicateurs de contamination fécale récente et des germes pathogenes sur les surfaces
contrdlées. La méthode de controle d’hygiéne par écouvillonnage permet de renseigner sur

I’efficacité du systéme de nettoyage et désinfection adoptée (Correge et al., 1995).

Les surfaces et les matériels en contact avec les produits alimentaires doivent étre

maintenus a un bon niveau de propreté (Guillet et al., 2002).

La qualité microbiologique de I’air a I’intérieur des remplisseuses est controlée par le bio-
collecteur microflow, selon les tableaux ci-dessus on remarque une absence des levures et
moisissures dans I’ambiance des deux remplisseuses. Ces résultats confirment que le nettoyage
a été efficace et les filtres de traitement d’air fonctionnent bien. Selon Guillet et al (2002),

I’objectif de ’analyse des ambiances est de détecter une source de contamination capable de


http://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Fran%C3%A7oise+Guillet%22
http://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Fran%C3%A7oise+Guillet%22
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disséminer des microorganismes dans 1’air et estimer la charge microbienne de 1’air ¢’est-a-dire
une estimation a la fois quantitative et qualitative. La mesure quantitative de la contamination

aéroportée peut servir a vérifier la fiabilité d’un systéme de traitements d’air : filtres non
colmates.
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Conclusion

Notre travail a porté sur la validation d’un plan de nettoyage et de désinfection des lignes
de production de I’eau de source Nestl¢ vie pure et le contrdle de I’efficacité de ce plan durant
une période de 6 mois.

Une étude précise et minutieuse des prérequis de la validation a prouvé que :

Tous les équipements installés sont conformes et répondent aux critéres de conception
hygiénique en allant des forages jusqu’aux remplisseuses.

Les instruments de mesure sont calibrés ainsi que les méthodes d’analyse sont validées.

Les procédures de nettoyage ont été mises a jour, nous avons reussis de prouver la
reproductibilité de ces procédures quel que soit la personne réalisant le CIP, COP et Nettoyage
manuel. Ces deux derniers ont marqué au début de cette étude des différences quant a
I’application des procédures.

La formation et la sensibilisation des agents de nettoyage sur I’importance de leur role dans
I’assurance qualité et la sécurité alimentaire du consommateur a fait ses épreuves et cela s’est
traduit par les bons résultats obtenus.

L’ensemble des analyses effectuées ont montré que le nettoyage dépend de la nature des
souillures a éliminer et des surfaces a nettoyer. 1l dépend aussi des 6 T (temps, température,
titration, turbulence, training, technologie), un changement de 1’un de ses paramétres nécessite
une revalidation.

Les résultats du contrdle microbiologique de tous les échantillons analysés révelent une
excellente qualité microbiologique. L’absence de germes dans 1’eau des forages est expliquée
par le phénomene de I’autoépuration de nappes.

La préservation de cette qualité de 1’eau apres filtration et I’eau conditionnée est le résultat d’un
plan de nettoyage et de désinfection efficace mais aussi la maitrise des dangers biologiques
donc de la bonne pratique du systeme HACCP.

« Nestlé vie pure » présente une bonne qualité physico-chimique a raison de I’absence de
polluants chimiques et la maitrise des procédures de nettoyage et de désinfection des lignes de
production.

L’agréable qualité organoleptique est liée au pH Iégeérement basique.



Recommandations

Le nettoyage est garant de la qualité du produit fini. Au terme de cette étude, il convient
de faire quelques recommandations pour améliorer I’efficacité et I’efficience du nettoyage et de
la désinfection.

% Remplacer le nettoyant/désinfectant T3-Topax 66 par un autre produit qui ne doit pas
étre chloré. Le chlore est un produit corrosif qui peut diminuer la durée de vie du
matériel de production.

s+ Améliorer le processus de CIP en remplacant la station actuelle par une station
entierement automatique qui permet la réutilisation des solutions de nettoyage et donc
de faire des économies des produits de nettoyage, d’énergie et d’eau. Elle permet aussi
une plus grande sécurité pour le personnel.

» Améliorer la protection de I’environnement, il est impératif de procéder une étude
concernant 1’évaluation de la qualité des eaux de rejets.

L)
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Annexe 1

*

** Critéres de choix d’un détergent :

1-Criteres concernant les propriétés de détergent :

« Toxicité : Un détergent doit étre le moins toxique possible pour le personnel mais également
le plus respectueux possible de I’environnement, biodégradable et correspondre a la législation

sur les rejets.

* L’efficacité du détergent : 1l faut éviter au maximum de multiplier les étapes de
nettoyage. Un détergent devra avoir un bon pouvoir mouillant, émulsionnant, anti-redéposition.
Il devra étre stable a des températures élevées. Son ringcage et son élimination devront étre aisés.

« Détectable : Un bon détergent doit pouvoir étre dosable a de faibles concentrations. Ce
parameétre est requis dans le cas de la validation du nettoyage.

*Rentable : Le produit doit avoir un codt de mise en ceuvre avantageux (temps de cycle, temps
de contact, et temps de ringage ne devront pas étre trop élevés afin de ne pas immobiliser les

équipements pendant une durée trop importante.

+Stabilité : Le produit a I’état pur (ou la solution diluée si la dilution n’est pas faite
extemporanément) doit avoir une stabilité et une date de péremption connues dans les conditions

de stockages indiquées sur la fiche technique.

« Nature et état des souillures : Organiques ou minérales, humides ou séchées et de leur degré

d’incrustation dans le matériel.

* Nature du matériel ou du support : Le détergent ne doit pas présenter de caractére agressif
vis-a-vis des surfaces a nettoyer (Le maintien de I’intégrité de la surface est le facteur critique (en
particulier pour les joints et appareils de mesure). La liste des matériaux destinés a étre en contact

avec le produit doit étre établie et leur compatibilité avec I’agent de nettoyage vérifiée.

* Qualité de I’eau utilisée : Dureté, caractere corrosif et éventuellement qualité

Microbiologique. Une eau avec une dureté élevée nécessitera la présence de complexant.



» Mode de nettoyage : On utilisera :

e des produits peu moussants en cas de nettoyage manuel.

e des produits moussants pour les canons a mousse.

e des produits non moussants pour les nettoyages en place. La mousse peut entraver la
performance de nettoyage, elle fait caviter des pompes comme résultat de l'introduction
dair dans les lignes.

2-Criteres concernant le fabriquant :
«Certification : Il doit disposer d’un systéme d’assurance qualité certifié.

*I1 doit pouvoir fournir la fiche technique du produit, sa composition (au moins qualitative) et

informer son client lors d’un changement dans la formule.
Annexe 2

Tableau 1: Comparaison des différents types de nettoyage

Parametres | Nettoyage manuel Nettoyage automatique

Temps Rapide Temps élevé

Temps de latence entre les étapes | Temps de latence mieux contr6lé

peut varier
Force Force elevée Force faible
Difficile a quantifier Difficile a quantifier
Non uniforme Uniforme et reproductible

Difficilement reproductible

Concentration | Faible : risque pour le personnel Formules plus agressives

Détergent peu toxique

Température | Non contrblée, variable Plus élevée, mieux contrblée
(Anonymel, 2002)




Annexe 3

Tableau 2 : les opérations de NEP

Protocoles de Protocoles de CIP

CIp Rincer | Nettoyer | Rincer | Nettoyer | Rincer | Désinfecter | Rincer

7 étapes ¢ e . . ¢ ° )

O Nettoyage alcalin

. Nettoyage acide

® Nettoyage alcalin ou acide (dépend de la teneur de minéraux de 1cau)

o Désinfection chimique ou Eau chaude & 85°C

o Produits nettoyant désinfectant a la fois

(Manufacturing Instructions de Nestlé Waters, 2011)

Annexe 4

¢ Présentation de I’unité Nestlé Waters Algérie:

Nestl¢ Waters, le leader mondial d’eau embouteillée s’installe au Maghreb en construisant

sa premiere usine en Algérie au niveau de la source TABERKACHENT a Blida.

Nestlé Waters est une S.P.A dirigée et gérée par Monsieur SAIDAWI. 1. Elle est
constituée d’une unité de production d’une superficie de 25000 m?, dotée d’une technologie
moderne pour répondre aux normes internationales les plus strictes, exploitée par 150
personnels formés et hautement qualifiés. Elle est dotée d’un laboratoire de contréle de qualité

physicochimique et microbiologique et d’une salle d’évaluation sensorielle.



L’unité a commencé la production de son eau de source « Nestlé vie pure », sous deux

formats 1.51 et 0.51, le jour méme de son inauguration le 08 Mai 2008. Son taux de production

était de 40 millions litres en 2008 et 75 millions en 2009.

Nestlé Waters s’engage dans 1’amélioration continue des performances dans le respect

strict de la législation et la réglementation Algérienne. Pour cela des programmes de

management de la sécurité des denrées alimentaires, de la santé et la sécurité au travail et de

I’environnement sont mis en place. Son systéme de management intégré (SMI) conformément

aux 3 référentiels natifs ISO 9001, 1SO 14001 et OHSAS 18001 est certifié depuis Janvier

2010. Un audit de certification a été effectué fin Décembre 2009 pour évaluer 1’efficacité du

systeme mis en place. Nestlé Waters est certifié 1ISO 22000 en 2011.

Le label de qualité Nestlé est un engagement envers ses consommateurs.

Annexe 5

Verrerie

Bécher
Erlenmeyer
Burettes

Pipette pasteur
Pipettes graduées
Boite de pétri
Flacons

Fiole

Eprouvettes graduées

Appareillages

Ph meétre Rampe de filtration
Bec Bunsen Réfrigérateur

Pieds a coulisse Jarre d’anaérobie
Autoclave Balance
Conductimetre Tubes a essais stériles
Thermometre Turbidimétre
Spectrophotometre Agitateur

Bain marie 45°C Distillateur

Etuves de 22°C. 36°C, 44.5°C
Balan Haute a flux laminaire
Lampe sous ultras violet
Le bio collecteur Micro-flow

Balance électronique a haute précision



» Milieu de culture
Plate Count Agar ( PCA) sans glucose :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Tryptone.............cooeeeee. 6.0
Extrait de levure.............. 3.0
Agar Agar.................... 15.0

pH final 7,2 £0.2 4 25°C

Stérilisation a I’autoclave a 121°C pendant 15+1 minutes.

Gélose lactosee au TTC et au Tergitol 7 :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Peptone...............ooeel 10.0
Extrait de levure............... 6.0
Extrait de viande.............. 5.0

Bleue de bromothymol....... 0.05

Solution TTC 0.05%............ 50ml
Solution Tergitol 7 0.2%......50ml
pH final 7,2 £0.2 4 25°C

Stérilisation a I’autoclave a 121°C pendant 15+£1 minutes

EC MUG
Tryptone...........c.ooeeennn. 20
Lactose..........coooeeiiniinnis 5
Sels de bile N°3.............. 1.5

Di potassium phosphate...... 4

Monopotassium phosphate...1.5

Chlorure de sodium............ 5
4-methylumbelliferyl-R-D-glucuronide (MUG)..0.05

pH 6.9 £ 0.2 a 25°C stérilisation a I’autoclave a 121°C pendant 15+1 minutes



Tryptophane

Tryptone..................... 10
L-Tryptophane............. 1
Chlorure de sodium ...... 5

pHa 25°C:7,5+0,2.

Kligler (Kligler-Hajna) :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Peptone ................l 20,0
Extrait de viande ............. 3,0
Extrait de levure............... 3,0
Thiosulfate Sodium........... 0,5
Lactose ....ooovvnnnnnnnnn.. 10,0
Glucose ..., 1,0
Rouge de Phénol .......... 0,024
NaCl.oooooiviiiiiiiin, 5,0

Agar-agar ..................... 120 g

pH final 7,1+ 0,2 a 25°C, stérilisation a ’autoclave a 121°C pendant 15+1 minutes.

CN Agar :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Peptone de gélatine ................ 16,0

Hydrolysat de cas€ine ............. 10,0
Potassium sulfate ................... 10,0
Magnesium chlorure ................ 1,4
Agar Agar ........coooiiiiiiiiiin 13,0

Glycerol............coevviiiiiiiennnn 100



CN supplement....................... 4 ml

pH final 7,1+ 0,2 a 25°C, stérilisation a ’autoclave a 121°C pendant 15+1 minutes.

King b
Peptone de caséine................... 10.0
Peptone de viande ................... 10.0

Di-Potassium hydrogéne phosphate (K2HPO4)....1.5

Sulfate de magnesium (MgSO4, 7H20).............1.5
Glycerol ........ocovviiiiiiiiiin.. 10.0
Agar ..., 15.0
Solution A .....ooviiiiiiiiiiia, 900 ml
Solution B ..., I ml

Les tubes sont fermés et autoclavés & 121° C pendant 15 min.
Solution B

Molybdate de sodium (Na2MoO4, 2H20)....0.5

Sulphate de fer (FeSO4, 7H20) ............... 0.05
Eau distillée................ 100 ml
Solution A

Dihydrogénophosphate de potassium (KH2PO4) ....1.0

Sulfate de magnésium anhydre (MgSO4) ............. 0.2
Acetamide ................... 2.0
NaClooooooooiiiiin, 0.2

Eau distillée.................. 99 ml

Bouillon a I’acétamide :
La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

ACETAMIE ... 2,0
Sulfate de magnésium anhydre (MgSO4)............. 0,2
Phosphate monopotassique .........cccceevververeeeeennnns 1,0
Molybdate de sodium (Na2MoO4, 2.H20) .......... 5,0

Sulfate de fer (FeSO4, 7.H20) .......coeovvirviinnnine 0,5



Chlorure de Sodium.........cccoovriiniiinineee e, 0,2
Eau (exempte d’ammoniac) ..........ccoceevvervrvennennn 1000 ml

pH du milieu prét-a-1’emploi a 25°C : 7,0 + 0,5.
Slanetz et Bartley :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Tryptone ........cccoevivvinennn. 20.0
Extrait de levure .................. 5.0
D+Glucose....oovvvvveiinnni. .. 2.0

Hydrogénophosphate dipotassique...... 4.0

Azide de sodium.................. 0.4

Agar-agar .............oooiuennnn. 10.0

Chlorure de 2-3-5 triphényltétrazolium (TTC)....0.1ml

pH final : 7.2, stérilisation a I’autoclave a121°C pendant 15 min.
Gélose Bile Esculine Azide Agar (BEAA) :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Tryptone........cccooeveiiinennn. 17.0
Peptone...........cooviiiiiiiin 3.0
Extrait de levure................... 5.0

Bile de beeuf déshydratée....... 10.0

Chlorure de sodium................ 5.0g
Esculine..................oooiei 1.0g
Citrate de fer ammoniacal......... 0.5ml
Azoture de sodium................... 0.15
Agar-agar...........cooeeiiiiiiininnn.. 13¢g

pH final : 7.1, stérilisation a I’autoclave a121°C pendant 15 min.

TSC Agar (Tryptose Sulfite Cycloserine Agar) :
La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :
Tryptone..........ccovvvvvnnnn.. 15.0

Peptone de farine de soja.........5.0



Extrait de levure.................. 5.0

Disulfite de sodium.............. 1.0

Ammonium- fer (ITI) citrate.....1.0

Agar Agar.............oooiei 15.0

pH final 7,2 £0.2 a 25°C, stérilisation a 1’autoclave a 121°C pendant 15+1 minutes.
OGA (Oxytétracycline Glucose Agar) :

La formule type de ce milieu de culture en g/l d’eau distillée est :

Extrait de levure.................. 5.0
D (+) glucose..........c.onnenn. 20.0
Agar Agar ... 12.0

Supplément sélectif (oxytétracycline)...100ml
pH final 7,2 +£0.2 a 25°C, stérilisation a I’autoclave a 121°C pendant 15+1 minutes.

Bouillon Tryptone Sel Eau (TSE) :
Tryptone.................. 1.0
Chlorure de sodium......8,5
pHfinal................... 7.

Annexe 6

Le protocole de validation défini par le Product Technology Center de Nestlé waters

1. Etude de validation :

Obtention de preuves que les éléments du plan de nettoyage sont efficaces et la
reproductibilité est possible. L'étude montre que la ligne telle qu'elle est congue et installée peut
étre nettoyée régulierement selon les paramétres choisis.

* Pour le CIP, cela signifie que 1'étude de validation devrait prouver que les correctes
parameétres « 4Ts » (temps, température, titration, Turbulence) ont été sélectionnés, en
conformité avec le type de processus et le produit, pour répondre aux critéres d'acceptation
spécifiés.

* Pour le nettoyage manuel, 1'é¢tude de validation devrait prouver que les correctes parametres

« 3Ts » (temps, température, titration) ont été sélectionnés, I'étude de validation devrait
montrer que la procédure permet la cohérence de nettoyage par des opérateurs différents (Duke

et Stalder, 2008).



2. Pré-requis :

Les conditions préalables de validation de la performance sont les suivants:
* Qualification du design
* Qualification de l'installation

* Qualification des opérations (Duke et Stalder, 2008).

2.1 Qualification du design (DQ) :

Qualification du design veille a ce que toutes les spécifications de la conception répondent
aux notions d'ingénierie d’hygiene basées sur la chimie des produits, des conditions de
traitement, des agents de nettoyage et de méthodologies de nettoyage. Ceci sapplique a:

* Toutes les surfaces en contact avec le produit.

*Design de 1'équipement (Duke et Stalder, 2008).

2.2 Qualification de I'installation (1Q):

* Confirmer que l'installation est conforme aux spécifications.

« Confirmer la possibilité de nettoyer et pour les opérateurs d'avoir acces en particulier pour le
nettoyage manuel.

* Assurer I'é¢talonnage des instruments (Duke et Stalder, 2008).

2.3 Qualification des opérations (QO):

* La qualification opérationnelle vérifie que les systémes fonctionnent selon les SOP.

* Pour les systémes CIP, différents cycles doit étre exécuté pour faire en sorte que le systéme est
équilibré hydrauliquement et que les soupapes et les pompes fonctionnent comme prévu. La
boule de NEP doit étre vérifiée. Autres dispositifs de nettoyage doivent fonctionner comme
prévu (Duke et Stalder, 2008).

2.4 Qualification de Performance (PQ) :

La qualification de la performance confirme que le matériel est propre aprés les cycles de
nettoyage et que les critéres d'acceptation pour la propreté sont respectés. Au cours de cette
étape, les processus planifiés sont testés pour la cohérence et l'efficacité.

* Pour le CIP, I’é¢tude de 3 cycles est nécessaire.
* Pour le COP et le nettoyage manuel I'étude de 3 cycles préformés par 2-3 différents opérateurs
et I’équipe de nettoyage, est nécessaire (Duke et Stalder, 2008).

4.3 Les critéres d'acceptation ou les niveaux acceptables de résidus :

* Ces criteres sont directement liés aux spécifications du produit.



* Les types de résidus a prendre en considération peuvent étre microbiologiques ou chimiques.

* Pour chaque critére noté, il doit étre défini des outils de suivi (Duke et Stalder, 2008).

4.4 Surveillance :

* Une séquence planifiée et réguliére des observations ou de mesures afin d'évaluer si tous les
criteres d'acceptation sont sous contrdle pour chaque cycle de nettoyage.

* Les méthodes de surveillance devraient étre similaires a celles utilisées dans les études de
validation.

* Tous les échantillons doivent étre quantitativement et qualitativement représentatifs.

* Action en cas de déviation doit étre clairement documentée

* Suivi des CIP consiste a vérifier a la ligne que le 4Ts (temps, température, titration,
Turbulence) sont sous contrdle.

* Pour le nettoyage manuel et le COP, la surveillance doit se concentrer sur I'application de la
SOP et les résultats de nettoyage.

* Les operateurs devraient étre formeés pour s'assurer qu'ils comprennent les tests et les écarts a

signaler ainsi que l'importance de la sécurité alimentaire de ces écarts (Duke et Stalder, 2008).

Annexe 7
Présentation de I’installation NEP a Nestlé Waters Algérie:

Le systeme NEP inclut principalement:

e Une cuve NEP d’un volume de 5000 1.

e Une pompe permettant de faire circuler les produits de nettoyage vers les différentes zones
a nettoyer.

e Un échangeur a plaque permettant de chauffer et de refroidir les produits de nettoyage.

e Un filtre a poche 1 Om permettant de filtrer des dépdts ou particules enlevés par les
différents nettoyages.

e Un systeme de stérilisation de 1’air comprimé afin de pouvoir vidanger les tuyauteries
apres les cycles de NEP.

e Un systéme de stérilisation pour pouvoir stériliser I’eau adoucie nécessaire a la réalisation
des préparations des solutions de nettoyage.

e Une armoire électrique permettant de gérer les différentes séquences de nettoyage.

e Débitmeétre: Il permet la vérification ou le contrdle des débits des diverses solutions qui

circulent lors d’un nettoyage.



e Capteur de température a I’alimentation : on retrouve un capteur de température a la sortie
de I’échangeur de chaleur.

e Capteur de température de retour : leur role est de s’assurer que le lavage se fait a la bonne
température.

e Capteur de debit : ce capteur permet de vérifier si le liquide revient de I’équipement vers
le NEP ou I’égout.

e Manomeétre pour la mesure de la pression.

e Conductimetre : le Conductimeétre sert a vérifier la concentration de la solution de lavage
(Anonyme, 2006).

Annexe 08 : fiche technique et SDS du Divosan osa-N

Divosan OSA-N VS37

Divosan.

Phosphate free acidic detergent disinfectant / terminal disinfectant for CIP
applications

Description

Divosan OSA - N is a concentrated low foaming phosphate free acidic
detergent disinfectant / terminal disinfectant for CIP applications in the brewing,
beverage, dairy and processed food industries

Key properties

Divosan OSA . N has low foam characteristics making the product ideal for
CIP use

Divosan OSA . N provides effective detergency for single stage cleaning in
many scenario.s

Divosan OSA . N is effective against a wide range of spoilage organisms
including yeast, bacteria and mould

Divosan OSA . N is highly effective at removing inorganic scale deposits,
including calcium phosphate and calcium oxalate

Divosan OSA . N has free rinsing characteristics reducing rinsing time

Divosan OSA . N concentrations can be measured by conductivity

Divosan OSA . N solutions can be reclaimed and reused

Divosan OSA . N is effective at low temperatures

Divosan OSA . N can be used in carbon dioxide atmospheres without
evacuation

Divosan OSA . N has shown not to have any effect on beer head retention at
recommended use concentrations

Divosan OSA . N is safe on epoxy lined vessels

Divosan OSA . N is free of oxidising halogens, no AOX or halide related
corrosion

Divosan OSA . N is free of phosphate and is fully biodegradable

Benefits

[J Provides effective cleaning and or disinfection, ensuring equipment hygiene
and product quality assurance

[J Suitable for single stage cleaning and disinfection in many scenarios
reducing cleaning times and utility usage, increasing production capacity
whilst reducing total costs

[ Suitable for use at ambient temperatures in many scenarios, reducing utility
costs and heat stress



[ Reduced corrosion potential and thermal stress minimises maintenance

requirements

[0 Low environmental impact, particularly suitable where phosphate restrictions

apply

[ Effective in carbon dioxide environments reducing total cleaning time and

gas replacement costs

[1 Product reclaim lowers usage rates and effluent discharge volumes

0 Suitable for automatic dosing and control by conductivity, ensuring

consistent delivery of product and performance

Use instructions

Divosan OSA . N should be used at concentrations between 0.6 . 1.7% w/w

(0.5 . 1.5% v/v), dependent on soil loading, temperature and application.

Always rinse thoroughly after use.

Diversey Eastern and Central Africa Ltd

Kaptagat Road,Loresho

P.O Box 41939 -00100 GPO

Tel. +254 (20) 4224 888 / 4180 481

Fax +254 (20) 4224 888 / 4180 481

www.diversey.com

Technical data

Appearance Clear colourless liquid

Relative Density at 20°C 1.15

pH (1% solution at 20°C) 1.6

Chemical Oxygen Demand (COD) 303 gO2/kg

Nitrogen Content (N) 42 g/kg

Phosphorus Content (P) none

Divosan OSA . N

[% wiw]

Specific conductivity at 25°C

[mS/cm]

056.1

1.011.6

1517.1

20231

The above data is typical of normal production and should not be taken as a specification.
Safe handling and storage information

Store in original closed containers, away from extremes of temperatures. Full guidance on the handling
and

disposal of this product is provided in a separate Material Safety Data Sheet.

For professional use only

Product compatibility

Divosan OSA . N is safe for use on the materials commonly found in the beverage and food industry
when

applied under the recommended conditions. Always rinse surfaces thoroughly after use.
In the event of uncertainty, it is advisable to evaluate individual materials before any prolonged use.
Test method

Reagents: 0.1 N Sodium hydroxide solution

Bromophenol blue Indicator

Procedure: Add 2-3 drops of the Indicator solution to 10 ml of the test solution. Titrate
with the caustic to a blue end point.

Calculation: % w/w Divosan OSA . N = titre (ml) x 0.31

% v/v Divosan OSA . N = titre (ml) x 0.27

Microbiological data

EN1276 bactericidal suspension test; passed at 0.5% dilution in hard water (300ppm as CaCOs), 0.3%
bovine

albumen (high soil) and 5 minute contact time.

EN13697 bactericidal non-porous surface test; passed at 1.5% dilution in hard water (300ppm as
CaCO0s3), 0.3%

bovine albumen and 5 minute contact time.



EN1276 suspension test; passed against Lactobacillus brevis at 0.5% dilution in hard water (300ppm as
CaCoOs3),

0.3% bovine albumen (high soil) and 5 minute contact time.

EN13697; passed against Lactobacillus brevis at 1.5% dilution in hard water (300ppm as CaCOQOs), 0.3%
bovine

albumin and 5 minute contact time.

EN1650 fungicidal suspension test; passed against Candida albicans at 1.5% dilution in hard water
(300ppm as

CaCO0:s), 0.3% bovine albumin and 15 minute contact time.

EN1650; passed against Saccharomyces cerevisiae at 1.0% dilution in hard water (300ppm as CaCOs3),
0.3%

bovine albumin and 15 minute contact time.

Available pack sizes

Pack size

20Lt



