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Cterisation de 1'huile usagée moteur SAE Z0W50 et régénération

ut de ce travail est 1'étude d'un des procédé de régénération do

‘@S moteur,qui est communément appelé procédé acide-terre.Pour

vons fait subir A 1'huile usée les différents traitements Savoi)

assage a la terre,le dé-essenciement,1'attaque acide,la neutrali-

n deuxiéme passage A la terre.Afin de déterminer les par

r’iissant les meilleurs conditions de décoloration de

‘tPe,nous avons fait appel aux caracteristiques
ints(indice de viscosité,carbone conradson,

ametrec
1'huile usagée
les plus important
densité,point de concé-
a 1'évaluati
fait subir la distillation sous vide
tte dernieér

Enfin,pour parfaire i la purification et de notre huile usacio
NS analyse des fraction-

vis des "gammes pétrol

L OF
I ]
a permis de les situer vis A -

20W50 and regeneration.
€ processes of regeneration

iraterisation of used oil engine SAE
aim of this work is the study of th
enaine which is commoly called acid-clay.For this prupose, the
ut through different treatments,decantation,deshvdratation

of light hydrocarbon;acid attack,neutralizat

ntonite coming from west of ALGERIA,in order to determine the
meters governing condition of discoloration of oil treated thi:
Ip on the results of the important parameters(viscosity index,

dson ,densit: ,(_':or)l']'_nf__' noint, . .f.’tf.'f} -

the treated o0il is subjected to a v

fractions originating from the 1

to the petrolium fractions.

ancd
ion,and the passinc

acum distillation,and the analy-
atter has,permitted to situate them




1

= fma

1o """'.."‘T!"l‘;'.
| B _.;.J:G.i;h&l"G;}.--....u..; e

- INTRODUCTION -

La régénération des huiles usagées,des huiles moteur particul-
idrement,est une pratique relativement ancienne.Elle s'est tout d'abor
cévelopnée en Amerique puis s'est étendue en Europe aprés la seconce
guerre moncdiale(I).L'élimination des huiles usagées pnse en fait un
probléme d'ordre praticue @'une trés grande importance :elle peut se
consevoir,selon deux grands moyens:

a) La réutilisation,ott il y a lieu de distinguer entre 1'huile
usagée,source de matidre premiére(obtention d'huile de base) et 1'—
huile usagée,source d'énérgie (combustible).

b)La céstruction ob 1'incinératinn et la décharge en constituent
les moyens.

Cepencdant,le contréle et la protection de 1l'environnerent ,aqinsi
cue la notion de conservation des ressnurces,ont fait que la législa-
tion dans de nombreux pays A conduit au principe de la réutilisation
de ces dites huiles.

La récupérating de 1'huile usagée A1 le double avantage de diminuer
une forme de pnllutinn et de constituer un produit réutilisable.Ainsi
la situatinn actuelle caréctérisée pour la plus value des matidres
premifres,est en faveur du ramassage des huiles usagées pnlluantes, 3
plusieurs égards (2):

- Produits noirs et visqueux recouvrant les eaux qu'ils asphyxient.

-~ Pénétratinn dans le sol facilitée par 1a présence cd'agent tensin-

actifs.

- Produits trés c@ispersés,puisque rejetés au niveau des consom-—

mateurs.

On notera au passage,que la collecte,étape éssentielle au reraf-
finage,est actuellement du point de vue téchnioue,la plus difficile et
la plus onéreuse du fait,de la multituce des garages et sations services
des habitudes prises pape certainéanarticu]iers ( vidange ) fe la cfis-
parité des industries et Adu nombre restreint d'usines de traiterent.

L'expérience mrntre que la détérisratisn de 1'huile dans les

i) Swiedf visis



moteurs se manifeste sous différentes formes (3).

-~ Dilution par l‘essqnce et transfert de plomb dans le carter 4'-
huile.

- Présence d'eau

- Formation de particules solides ( poussiéres,carbone en suspens—
ion,métaux d'usures nxydes métallique).

- Décompogitinn partielle d'additifs et formation de composé
nouveauxe

- Présence de sulfates,d'oxydes et d'hallogénures de plomb.de
phénnls.

- Présence de produit d'nxy dation et de condensation.

Ces différents contaminants sont soit produit au cours du fonction:
nement narral du moteur (carburatinon,usure,oxy’dation,corrosion,dégrad-
ation thermioue),soit introduits au cours de 1a collecte (solvant ,
corps gras,ectees)e

- Le reraffinage consiste % éliminer tous les contaminants de 1'-
huile usagée et A4 lui redonner ses spécificatinn c@'origine.Différent
mnyens physiques et chimiques sont mis en ceuvre pour réaliser ces
opérations.A 1'heure actuelle,il existe.de par le monde,de nombreux
procédés de régénératinn qui se différencient les uns des autres par
les mryens mis en oeuvre,pour 1'éliminatinn des impuretés contenues
dans 1'huile usagée.Parmi ces différents prncédés,on peut citer:(4).

- Prncédé acide sulfurique ( HpSO, 98 %)/ terre

- philips ( sels d'ammonium )

= I .F.P.( proparne )

= BERGC ( mélange alcoel + acétone )

- - JCR T ( évaporateur )

Le chnix du procédé pour la régénération des huiles usagées est

en relatinn étroite avec les ressources,les besoins et les capacités cu
pays jc'est donc un compromis entre la protection de l'environnement,
l1'écomonie et la téchnique,qui décide de ce choix.
Du fait que le dévelnpnemnt industriel fe nnotre pays est dans le
| besnin de mettre en valeur toute sorte d'énérgie mise i sa disposition,
c'est dans ce but précis que nous allons éssayer dans ce travail ,d'ap-
I porter le maximum d'informatior relatives a 1'un des procédés de ré —

génération de 1'huile usée: le procédé Acide / terre.

' O

ny



Ce dernier 3 été choisi en fonction des moyens en notre

dispositions.
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CHAPITRE I/

LES LUBRIFIANTS

Téfinitinn:

-

Un lubrifiant est une substance nnctueuse,destinée % réduir nu 3
¢liminer la friction entre deux surfaces mobiles (5).

Les differents types de lubrifiants:

2

Parmi les huiles lubrifiantes,on distingue les lubrifiants gazeux
liguides,semi-solides(ou plasticues) et snlides (6).

Les lubrifiants gazeux :

I1s sont utilisés dans les mécmnismes peu chargés,tourant i trés
srandes vitesse,tels que les ultracentrifugeuses,rectifieuses A
srance bitesse,ect... .Avec les gaz,le cnefficient de frottement
eat extremement faible,et crmme exemple ,1'air est le lubrifiant
idéal dans les machiffes industrielles alimentaires,ot toutes corntami-
nation dnit Btee évitde.

Les lubrifiants liquides

I1s sont de 1nin les plus utilisés dans des mécanismes chargés tels
que les glissiéres de machine,les mhteurs alternatifs ecte-..

Parri les lubrifiants liquides,les huiles minérales d'srigine pétro-
liére (aux cuslles nn ajoutte des additifs pour qu'elles puissent
remplirleur fonctinn désirée) sont les plus utilisées.

Nous pouvons citer aussi comme lubrifiants liquides,les huiles &'-
"rigine végétale et amnimale,les huiles synthétiques,ainsi que 1'eau-.

Les lubrifiants semi-solides (pu vlastique ):

11s sont constitués de corps gras d'origine animale ou végétale ,de
corps gras saponifiés,de gels divers,ect...

bes plastiques sont utilisés essentiellement dans le garnissage
iinsi gue cdans les mécanimmes tels que roulerents, joints,ect... qui
fquipent les matériels agricﬁ1a3ferrﬁviaire,DOur lesquels le problé
me ce la rétention du lubrifiant se pose

Les lubrifiants sBlides:

i1s sont utilisés dans le garnissage dedisprsitifs dans des crnci—
tions extrémes (eau prefonde,hors de 1'atmosphére).
Parmi les lubrifiants solides,on peut citer le graphite,le bisulfure

de molybddne. sisienf arels
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Origine des huilest

D'une manifre générale,les huiles peuvent provenir snit de végétaux
seit d'animaux,snit du pétrele,soit par synthése organique.

Les huiles animales et végétales:

- Les huiles végétales tel que 1'huile @'olive,de soja ,de mais
d'arachide,de ricin,de lin,ect...,s0ont surtout utilisées dans les
produits pharmacetiques,ainsi que dans 1'alimentation.

~ Les huiles animales snnt issues de la faune marine telque 1'huile
fe baleine,de mirue,ectees

Comme les huiles végétales.les huiles animales,sont utilisées en
pharmacie ainsi que dans 1l'alimentation.

Les huiles de synthése:

Elles sont obtenues par synthése organique A partir de compnsés
organigues: comme exemple on peut citer les esters,les silicones
les pelyglycel ,ecte.. .

Les huiles minérales:

Elles snont issues du pétrole,et représentent 5 2 6 % en moyenne
de tous les procduits comnosants le pétrole brute.

Compositicn des huiles pour moteur

- .

Les huiles pour mnteur sont préparées A partir d'huiles de base
que l'en obtient directement par) traitement des fractions pétroliér
es,auxquelles on intreduit certain additifss

Les huiles de base: (7)

Les huiles de base sont constituées par les fractinns pétrnliéres
visqueuses A print ¢'ébullitinn élevée,débarassées des impuretés
indésirables tel que :

- Les fractions instables & 1la chaleur et 3 1'nxydation par
traitement aux soclavant .

- Les fractinns cristallisables 3 basse température par ééparaf-
finage.

- Les impuretés diverses acides ou A caractére nxydant par trait-
ement 4 1la terre.

Les iuiles de base snnt classées:

- Suivant la fagon dnnt ellés nnt été tirées Au pétrnle( huile de
base de cdistillatinn,de résidu,ou mixte).

- Suivant le oprncédé d'épuratinn (huile de base traitée au solvant

alcalin,acicn-alealin,séléctif). S

e




- Suivant leur applicatinn (huile de base i caractére lubrifiant,
nu huile de base spéciale).

Les différentes tendancesdes huiles de Dbase: (8)

Lu fait que les huiles de base dérivent du pétrnle,leur nature
dépendra cde ce dernier,qui lui est de tendance snit paraffinique
snit naphtenique,snit aromatique-.

Doncles huiles de base sont:

- S5n0it A tendance paraffinique.

- S5nit A tendance naphténique.

- 50it 3 tendance arnmatique.

En fait,l1a distributinn relative des comprsés paraffiniques,arom-
atiques ~u naphténiques,i une impnrtance capitale sur les propri-
ét4s lubrifiantes.

Ainsi les paraffines ont un print d'écoulement plus élevés,mais
un incice de visensité (I.V) plus favorable que les autres types.
les aromatigues résistent mieux & 1'sxydatinn,mais nntuneviscisité
qui varie trés vite avec la température.

Les naphténigues se caractérisent par un print d'écoutement bas.
et leurs autres prooriétés se situent pratiquement entre leg
paraffinefex et les aromatiques.

Parri les trois catégories d'huile de base (naphténiaue,papaffi-
nicue,arnmatique),les plus utilisées (beilleur compromis:proprisdts.
prix) sont les huiles naphténiques a cause.de leur plus grande
aptitude 4 la gélification d'une part,et Ad'autre part & cause de
lears prapriétés rhénlngiques a basse température(écrulement aisé
dans les systémes centralisés de graissage).

Les huiles paraffiniques s"nt en revanche snuhaitable 3 haute
température en raison de leur faible volatali }é et leur résistance
dlevée a4 1'nxydatinn.

Les accditifs (ou dopes) : (6)

Les acditifs sont des produits chimiques que 1'sn ajoute 3 une
huile de base nu X une graisse podr lui conf érer des propristés
Darticu}iéres( détergence,anti-cﬂrrﬂsiﬂn,antiuﬂxyﬁant,ect---)

1 ) Les différents. types d'additifs:

- Suivant 1'actinn qu'ils éxércent sur 1'huile de base,les

accditifs peuvent 8tre de:
~ Viscngité

- Congélation (déprimants)

.
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- anti-nxydants

- anti-corrnsifs

- détergants et dispersnides
- anti-usure et anti-grippage
- anti-mousse.

2 ) RAle., des différents types @'additifs:

a - 1'adcdition des additifs de viscnsité permet @'augementer la
Visensité d'une huile,de rendre sa cnurbe viscrsité-température plus
coulante,”n utilise a cet éffet des substances A masse mrléculaire
clevée,trés visqueuses,constituées de lnngues mnlécules.

b - Les Adéprimants abaissent de fagon éfficace le pnint de
congélatinn des huiles de base.

¢ - Les anti-nxycdants inhibent les réactinns d'nxydatinns.

Ces dnpes suivant leur conéitinn d'utilisatinn,peuvent 8tre
basse température(dnpage des huiles A& turbine pour transfrrmateur
industriel) et & haute température (dnpage des huiles mnteur).

¢ - Afin d'inhiber la conrrnsinn des surfaces métalligues provo-
cuée par des prnéuits d'nxydatinn,»n additinnne aux huiles de base
des dnopes détergents alcalins qui neutralisent les prnduits d'-
cxycfation,nu inhibent la formatisn d'acicdes et de péraxydes.

e - Les additifs détergents et dispersnides sont déstinés 2
limiter 1la formation de vernis et de 3épdt dans les moteurs.

Les détergents s'adsorbent A la surface des pifces métal -
ligues en emp@chant 1'adhérence cdu nnir de carbone et des gommes.

Lieffet des additifs dispersnides est ouelque peu différent;
ces substances,parfaiterent snlubles dans les huiles,»nt la faculté
de disvéreer et de maintenir en suspensisn de grandes quantités de
particules snlidese.

£ - Les dnres anti-zxmEx® usure et anti-grippage servent 3
amélinrer le pouvoir d'une couche limite résistante.

oz - Les additifs anti-mrusee préviennent le mrussage des huiles

résultant de leur agitatisn énérgique avec 1'air.

-?‘ '.../'...



Propriétés et utilisatinn

_rCnnstitutiﬂn

aprés usage prnlongé.

ce C enviren

! ! Chimique
W] = % e — ' o=
= ditifs m~rdifiants les propriétés physigues: !
SFi f - 1

““ificateur , Utilisés pour amélinrer la présentatinn - :
: nthn mine
‘iques | des huiles(cnruleur,reflet,flunrescence) &8
‘ .
e - f ————— e e e e e e o o f- ——————————————————

Madificateur ! Améliorer,]l 'indice de viscnsité resistent Prly-isnbutylené
Vicongité 1 A l'nxydation,mais dirinuent 1'activité A 10.00v atomes

]

t1-mrusses | Eliminent les mousses provenart de la ! — Alecnnl cetyli-
| présence é'eau,d'air nu 1'autres additifs que .
! Utilisées principalement pour huiles — Alcnnl sulfonés
mrteur et huiles de trempe. !' — siliennes.
!
e = ! - et
Letorgent nu | Nvitent les dépAts snlides nu visqueux - davons de
disversants sur les surfaces métalliques stabilisent ca - ba
| les suspensinns dans 1'huile utilisés — Naphtenates
! pour huile mnteur d'Aal.
3
Adcditifs chimiques :
inti-rouilles] Unmpnsés fortement hycidphnles,fnrmant e e

une couche prntéctrice sur les surfaces
matalligues utilisées prur huiles turbines

sul fendes nu
sul furées

Eliminent le gommage % la fnis par actinn
anti-nxydante et détergente.

'
Tableau n°1 - Ad@itifs des huiles minérales’
preduits synthétiques.

vlédates de
ca et Al



Caracteristiques des lubrifiants : (6)

Les caracteristiques imposées aux lubrifiants par les cahiers des
charges de récéptinn nu de contrAle en cours de fonctinnnement,
correspancdent aux propriétés physiques et chimiques qu'ils dnivent
vérifier pour énanner satisfactinn.

a) Caractéristiques d'identificatinn:

Elles corresprndent A 1'ensemble des prooriétés mesurables nu
repérable (densité,cﬂuleur etc...) grace aux quelles le prncduit et
considéré comme identique A unéchantillon témnin.

b) Uaractéristiques rhénlngiques:

I Visecnsité/
fst une caractéristique éssentiellement dynamique,qui sert i
mesurer le frottement interne d'un fluide.elle varie avec la tempé—
rature et la pressinn.

2) Indice de Viscnsité (1.V.):

11 csractérise les variatisns de la viscnsité en fonctinn de
la temnérature.Plus il est élevé.mrins 1a viecnsité varie entre deux
termératures fixédes d'avance et inversement.

3 Pnrint éclair:

I1 ¢éonne un renseignement approximatif sur la teneur en fra—
ction 1égére fu lubrifiante.

4°) Pnint de congélatinn:

I1 caractérise le passage de 1'état fluide nu liquicde 3 1'-
“t=t semi-g~lide nu snlide.

50\ T'A-Nv & TIB.NU

Abréviatinn britaniques prur signifier 1'acidité et la basi-
cité tntale.

5°) Uarbone conradson :

Yanne un) apergu approximatif sur la teneur en carbone en
crnetituants lourdse.

A1le du lubrifiant:(5)

Les Jubrifiants assument nlusiears fAnctinns:
- Héductinn des pertes d'énérgie mécanique.
-~ Réductinn de 1'usure des organes frottant,et ce en les sépa-

rant tntalerent par un film lubrifiant var trut 1 cela est pnssible.
- Prntectinn des organes frottants contre la corrosion .
- Bvacuation de 1a chaleur dans les moteurs thermiques.

Sots finte s
29



— Accrrisserent de 1'étancheité.

- Evacuzatinn des impuretés.

S lBR




CHAPITRE  II

LES HUILES USAGEES

1.1/ Oripgine des huiles usagées:

Au cours de leur utilisation les lubrifiants changent et se
‘"ntaminent de la maniére suivante:
Tout @'abdrd,il y a productinn de calamine et de sédiments
i la surface du mrteur,ce qui peut 8tre la cause de la détérinra—
in ce certaines piéces du morteur,et ainsi le bruchage des passages
frnits du circuit é'huile.Par la suite ,les huiles commencent 3
‘"xyder,d's formation de produits acides quil risquent de cerrocder
rétal ,de gomres et @'asphal ténes qui causent la diminution fe
'indice de viscnsité.
Enfin,les additifs se trouvent dans 1'huile se dégradent et
cerplissent plus leur fonctinn Adésirée (1)

1.2/ Les contaminants @'une huile usagée:

Les plus importants sont (8):

a)les prrduits vnlatils telque 1'eau et les carburants(gasnil,

ggsence ).

b) Les produits solubl@Ses cans 1'huile qui sont cnrongés det

Trute 1a famille des corps formés par nxydatinn

- les réactifs aux alcalins

- Acide et non acides

- Hésines et asphal ténes

- fntigels et savons métalliqugs

>) Les prncuits insnlubles dans 1'huile.aqui s"nt eux-méme cnn-—

tués d'une grande quantité de particule decarbrne fe dimensinn

“sque cnllnidale,de prussiéres atmrsphérigues,de débris de métaux
‘"xycées métalliques et @'~xydes de plomb.

-3/ Uaractéristiguesdes huiles usagées:

I'ans les deux tableaux ¢i-joint,nous présentons,les caractér—
“laues princivales d'huiles usagées de divers "rigines,ainsi que

huiles utilisée dans nntre pays.

= cisi it
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NAPHTILIA SuPER NARPHTILIA
b Jowso | 10w 20W 30 40 50
Densite ansx| 0.895 0.870 0.890 0.830 0.830 0.890
ayor | 137 40,6 77 132 (15 245
Viscosife (cst)
atooc| 18.0 5.1 8.8 13:5 /5.3 /3
Tdice s u.-m-# 156 95 Min 95 95 95 95
Viscosite Enaler[‘g 10.? 3.38 5. 7 9.35 2.1 /6.1,
afo’ 'y
POI':)[;.C;’CJ’M.(' (’CJ ' 232 130 210 .Z-Z/ AZ 58 238
Point d ecoulemeat®] _ 2 2, - gy /8 /5 e
Cendres Sul af&és 0.9 0. 85 085 0.85 0.85 0.%5
%pd;
T.B.N (mkof)| 5.5 6.4 6.2 6.2 6.2 6.2

Tal:hau N‘;’ 2»- Caracferishc!uas des d;[fércnfs

{En A‘Laer{c )

fﬂnes dbiles usageés
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= Pa France Ttalie U.R.5.5 Re:f)ubl'i ue| Yougesiavie| Pologne Maroc
j “f/‘e%"{f 1934 19%6 d'ﬂfr;’qujdu ¢ e 1316
/:, .
Juec sud
Masse volumigue 296 899 893 292 897 392 396
(Kg/m)
Uiscosite a 989% 1.1 .27 0.0 3.16 [0.25 6.90 /2.6
(Cst)
Indice de viscosite | 131 120 /00 /43 7z /045 1"#
Peint de congelafion| _34 533 _30 -39 20 45 -33
(°c)
Point éclair (ec) 20} 186 ..2/4 ] 68 232 ftfé 206
(Vase ouverf) .
Carbone Conradson| [ g5 2.10 /10 /.50 2.15 /.00 2.00
(% pds)
Cendres (% pis) 0.95 /.19 0.42 0.98 /.30 0.48 [.0G
Indice d;la,cfde. .30 L.20 0.90 3.20 3.90 52 57 2.5
( tofal )
Observation (1) (1) L) eawr 37 |ew 0./0 ) (1)
() de'shjafm.hé

Tnble.au N'O'_Z Cafﬂ.d'&r[sffquas oler futiles usa.ae;.s cfroriaine_ diverses




CHAPITRE 1II ,

~ REGENERATION DES HUILES USSES -

I1I.1 / Valorisation des huiles usagées

Les huiles usagées lnrsqu'elles sont récunérables et valori-
sables peuvent 2tre reraffindes en huile cde base nu réutilisées comme
c mbustibles (snurce d'énérgie).Certaines huiles trop pnlluées,ne

permettsnt aucune valorisation,sant destinées & 1'incinératinn(6).

IIT.2 / Utilisatinn des huiles usagées crmme combustible ,:

L'huile mnteur usagées peut 8tre considérée chrmme un combusti-

. . . - g
ble quil aurait les avantages et inconvenients suivantss: (6)

a Avantages

Pouvoir dalorifique nlus élevé que celui du fuel
- Bas pnint de congélatinn.
Peu riche en soufre ( 0,43 0,8 % )

b)Inconvenients:

~ Elimination de 1'essence et de 1'eau.
-~ Présence ¢'impuretés métalliques.

Taux decendre : 0,8 3 1.5 %

l

- Résider asphaltique : 4 3% 7 % .

L1. 3 / Reraffinage des huiles usagées:

Les principales étapes des procédés de rareffinage snnt:
- La décantatinn et 1a filtratinn grossiére (eau et coprs étra-

ngés) .

~ La déshydratation et 1'éliminatinn ¢ 'hdrocarbures légers
(éssence).

~ La séparation physigue ou physicoe-chirique des matiéres

snlides en suspensinn par flneculatinn des adcditifs Adétergents

disvéesants (traitement au snlvant nu thermique »~u 3% 1'acide

sulfurique).

La séparatinn physico-chimique nu chimigue pour retirer du

milieu les compnsés snlubles NXydés.

-La séparatisn en corupe de viscosité recherchée et traitement

de finitinn complet ou partiel . (6).

- IL -



11.3.]1 / Helation entre la consnommatinon d'huile neuve en France

2t les quantités maximales d'huile$ usagées récupérables
et rareffindes ( I977 ):

*
vnir tableau n°03 :

Laractéristiques : Huil;g meteur :autres lubdbrifiants
Congommation totale de ! 6 % soit ! 40 % soit
lubrifiart( = & vuuuP )1 500 00U T ! 350 000 T
________________________ — . e,
Fraction récupérable ' de 1l'ardre de y de l'ordre de
par rapport 4 1'huile ; 50 % gsoit . 49 % soit
ouve ) ; 250 wuv i ; 140 Quu 7
____________________ . ' Al ) B
Fraction effectivement , 55 % s~it 130 000 ;
fgénérée (par rapport (3 I5V vou T ; quelque IC0O0 T
1 'huile récupérable) !(28 % par rapoort 3 .

y1'huile neuve)

l‘ - . -
sbleau n-03: relation entre la consnommatinn d'huile neuve en
rrance et les quantités maxirmales d'huiles usagées

récuparables et raraffindes ( 1977) - (6).

1.4/ Prrbléme de la régénération ¢'huiles usagées:

Lee prnblémes de la régénératinn des huiles usées s~nt nombreux
¢ifférents.Ils dépendent du procédé chrisi.de la législati~r existarte

bal=] 1‘ T Tavs

s,ainsl que d'autres facteurs.Cependant,il est ircisvensable

1
ec

~€¢ recenser svant d'entrevrendre tnute étude plus détaillé danc ur

s concret.(I)

ue vrrésentons dans ce qui suit,les probléres généraux de la

wtion cdes huiles usées qui se pnhsent dans une mesure plus ~u mAine

‘ande dars touas les pays.

111.4. T f_Fr“b]éwc Be.ls cnllecte:

Le problére de la collecte fes huiles usées est bien fondaren-

+ 2]
P i |

ypulsque tout industriel doit s'assurer autant que pessible la raitrise

ses snurces d'approvisinnnement.

Taut nrncducteur d'huiles réginerées a céonc intérét 3 avhir son

ranre

reseau cde cnllecte bien organisé.éfficace et drainant des quantités

cor e
=103



fimam ¢'hoilesusées utilisables pour la régénération.
L'éfficacité de la collecte dénend de plusieurs facteurs éont
plus imrartants sont: (I)

a) La législatinn éxistante :

Les succés de la ¢ollecte dévenc d'abdréd de la législation éxis-
nte cane le pays.La plus part des pays "nt déja mis & jour la législa-
'n pour oréserver les ressources natinnales:

Cette 1érislatinn a été crmpletée nntamment nar une loi inter-
sant le brulage et le rejet ces huiles usées pour des raisons de
‘urité,pallution atmrsphérique,écrnorie des réserves d 'hyfrocarbures,

'"“nérgie et autres facteurs (I).

b' Crganisation de la cnllecte:

La collecte des huiles usées dans fe nnmbreux pays n'est pas

nre blen organisée,et la plus grande quantité de cette huile est
112e ou T‘éf‘jeté@.
vour l'organisation d'une collecte maximale et efficace,il sera
éseaire d'assurer les conditions suivantes:
- Ere traitement pour les petites livraisnns que pour les grandes.

i

ime et stimulatian paour la collecte des huiles usées.
-~ Chnix de lncalité-centre de collecte dans les zones peuplées,
existe une concentratinn de véhicules assez importante pour assurer
plus pgrande collecte cdes huiles usées.
- lmplantatisn de 1'usine de régénérati~n et choix de zone de
llecte au centre géngraphique,pour réduire au maximum 1'incidence

frais de transvort.(I).

'11.4.2 / Probléme de commércialisatinn des huiles usées régénérées:

—
;e

prcbléme sera d'autant plus facile A résoudre que la guali-
‘e des huiles régérérédes sera meilleure.

Les huiles de base obtenues par les procécdés de régénération
ont de cualité plus faible que les huiles debase neuves,et elles ne
“ruvent vas 8tre utilisées comre matiére premiére pour la fabricatien

'huile motewrs de qualité superiéure (I).

111.4.3 / rrnbléme de 1'élimination des déchéts:

Les déchets prnduits lors dell'applicatinn de procédés class-

‘nues de régénératinn,sont les goudrnns acides et les terres usées.

Pr ces snus-produits,on n'a pas encore trouvé de snlutinn

< ur
et leur dﬁcharpv(brulage) est assez cnliteuse et constitue une des

roe/f s
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premiéres sources de pollutinn de 1'environnement.(1).

IT1.5 / Inter8t socio-économique de la régénératinn des huiles usées:

Les huiles usées revnrésentent aujourd'hui ure matiére premiére
assez imprrtante,et les unitéé de régénération nnt une impertance
sccio-économique excéptinnnelle par les résultats suivants:

- Bennnmie de devises nécéssaire peur impnrter les huiles
de base.

- Non ~ pnllutinn de 1'envirnnnement

- Bconomie des réserves mondiales totale du pétrele.

- Econorie de 1'énérgie (I).

111.5 / Les prncédés de régénératinn:

Les prétraitement de 1'huile s~nt causés de la diversité ces
nrocedis de régénédration.Ces derniers snnt nombreux,ils se cdifferen-
cient les uns des autres par la nature des moyens mis en oeuvre pour
assurer 1'élirinatinn des impuretés.Nous pouvons citer guelques precédés:

111.5.1 / Procédé acide-terre:

I'ans ce procédé, »n réalise 1'Adliminatinn des contarinants au
mhyers d'ure précipitation acide.Ce traitement acide conduisant 4 la
flocul 2tinn des suspensions car bonées et 3 la sulfanatinn des pro-
duite oxydée,s'nnére 3 une température cde 1'ordre de 40°Cg.L'huile et
4 % erviron en vnlume d'acide sulfurique 3 98% sont mélangés cans un
bac de cécantation A fond canique.les boues acides qui en résultent
sont nrécipities dans lefonéd du bac et 1'huile évurée fait ensnuite 1'chief
d'autres traitements.Ce traitement permet en fait de réduire fans 1'—
huile les terneurs en méta® provenant des acdcditifs et de 1'usure du
moteur.

aAprés le traiterent de 1'acide,l 'huile contient encore des
acides ce differentes sortes,en particulier sulfoniquesj;ainsi que ce
retites particules d'acide sulfurique.

La reutralisatinrn 3 prur but de les transformer en sels.

La base 1a plus souvent utilisée pour la neutralisatinn est
la chrux A raiser de I % environ en poid,ou la soude.
Cette neutralisation est suivie A'ub traitement gt e
dans lequel 1l'argile A grande surface spécifique est utilisée.
Le nrncéddé a été résumé ﬁiﬁs le schéma - Fig T -.

L'inchnvenient majeur dece nrocédé est de fournir une trés

grande ouantité de boues acidejenviron 30 % au volume ¢'huile qui a

- D S



subit le prétraitement.

L'éliminatinn de ces boues acides ainsi que celles résul tant
du traltemert de finition pose Fe sérieux problémes notamment vis 3
vis éde la protection de 1l'envirsnnement.

Ce procécdé est le plus ancien et le plus emplnyé de par le
Mnde,c'est en fait celui qui pnsséde le plus fde référence incustri-
elles.Récerrent,il a bénéficié d'amélinratinn sensibles qui le mocder-
nisent considérablement (centrifugation).Cette denildre tend 2

firinuer les quantités d'acide et de terre employés,donc augmentation
cu rendement en huile régénérée,et ce malgré les quantités fe plus

en plus imphrtantes de dnpes par exemple fans les huiles roteurs

mul tigrades. (4).

111.5.2 / Prncédé MATTHYS GARAP:

Ce prncédé est une variante cu prncédé acide,mmis il com-

bine la distillatinon A4 la précivpicatinn acide.en vue d'une part de
permettre le traitement continu des huiles et d'autres part,de
diminuer considérablement le volume des bases.

Les traitements acides étant pratiqués sur les fractinns
distillifes,ce¢i favorise nnn seulement 1'ajustement des volumes de
1'acide sulfurique mais aussi leur dminution du fait qu'une grande
vartie des contaminants est trouvéd dans le résidu de distillation.
les étapes du prncédé sont: (I)

- Décantatinn (FAéchets solides)
- Déshydratatinn éclair (eau)

— Distillation fractinnnée

- Acidification

— Séparatior des boues-acides

- Adsorption sur argile

— Séparation fe boues huileuses

— Huile de base.
I11.6.3 /Pracégdé 1.F.P.:

L'institut frangaise du pétrnle a mis au print un procédsé
dans lequel 1le orétraitement de précipitatinn est réaliser au mAayen
du propane.C'est un procéadé séléctif qul présente un rendement élevé
I1 nécéssite cependant ,un prétraitement complémentaire % 1'acide,lui
Mére suivi du traitement conventinnnel 3 1'argile.
La aussi les quantités d'acide snnt considérabelernt réduites.

oll/o--
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rlus récement,1'I.F.P. 5 dévelnppé un nouveau procéédé qui consiste
en 1'utilisatinrrn de 1l'utrafiltratinrn des huiles usées préalablerment
diluées au mryen du pentane.l'ultrafiltratinn est réalisée au travers
de membranes organiques. (4)

Le procéssus du prncédé I.F.P. 3 pour:

a) Avanteges: - Bonne qualité d'huile

— Volume d'acide optimisé. ‘

b)Incrnvenients: - Important volume de provnane

- Température et pressinn,compléxité et
procécé discontinu.

Vnir schéma Fig 2.

111.6.4 / Procédé B.E.R.C (boutlesville energy Rescarch Center):

Cette téchnique de précipitatinn fait appel & 1'utiliatinn
de solvants qui provoquent la coagulation des différentes susvpensions
contenues dans 1'huile usées.

Les étapes ce ce procécdé sont : (4)

- Déshydratation

. - Traitement aux solvants (Alcool + acétone )

- Séparatinn (boue)

- Récuparation des sﬂlvapts

- Distillation sous-vide

-~ Hydrofinition

— Huiles de base.

L'avantage de ce procécdé est de fournir des boues neutres
dont 1'4limination ne pose pas de prabléme particulier pour l'environ-
nerment et le rendement varie de 75 4 85 %3 par contre 1'inconwenient

majeur c'est la grande consommatinn d'4nérgie pour le prétraitement.

Schéma typique du prncédé BE R C (Voir Figure 3 )

o3 s



PROCEDE ACIDE-TERRE

Builes usdes

r

Hydrocarbures légers

Préflash <E‘au :

Acide sulfurique_,

Treitement acide

| . Goudrons aeides

l

Soude caustigue —i

Neutralisation

|

arre décolorante,

Traitement & la
terre

.Terre usée {ehargée)

|

Distillation
sous vide

|

Lf;iles légeres

Huiles moyennes

Hulles lourdes

Fig I
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PROCEDE I.F.P

l

Déshydratation

Décantation

| Précipitation

| v

Récupération
propane

Pentane ——

+

Dilution

Ultrafiltration

Distillation

&

Acide

1

[ Finition
| _argile

|

L

Finition

Hulles de base

Fig 2
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PROCEDE B,E,R,C

Huiles usées

ﬂ’#’,J-Hydrooarhures légers
Préflash |

——— Eau

J

Extraetion &u | —, Goudrons
solvant

!

Distillation
sous - vide |

|

Traitement 2
1'hydrogéne

l
Traitement i la
"erre décolorante terre |, Terres usées
Huiles légeres Hulles moyennes Huiles lourdes
Fig 3
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- Iéterminatinn des caractéristiques physicr-chimiques

del'huile usagée type mrtenr.

1V.1 / Nature et nrigine fde 1'huile usacée:

La cnllecte de !'dchantillon ¢'huile usagée fe type moteur % 6té
faite z2u niveau fde la statinn service ﬁe‘climat de France au moment
de la vidange des véhicules.

Notre cheix s'est porté sur la naphtiélia super (S.A.E. 20 W 50)
huile trés utilisée en Algerie.Le prélévement a été réalisé rprés

3000 Kr en moyenne de fAanctionnement du véhicule.

IV. 2./ Analyse physico-—chimique de 1'huile usagée cnllectee

1V.2.1 / Caractéristique principales de 1'huile usapée :

Comme premiére étape & nntre traveil ,nous avens procédé i la
déterminatinn des caractérisqtiques principales de 1'huile usagées
brute.

Ces paramétres sont nécéssaires pour 1'évaluatinn de 1'éffica-
cité du vprocéssus fe régénaration choisi.

Les résultats obtenus sont illustrés sur le tableau n°4.

——

!
L cAlnia )l Yiisieda s BN 'Normes 'Ré sul tats
] !
- Tensilé 3 20° ¢ , A.>.T.M. D 1298 , ©O, 8921
““““““““““““““ o ! Vet
849 °c ! 1 I15.3
- Viscosite(est) ' A.S.T.M. D 445 !
! !
3100, 7 I
__________________ - A e
-~ Indice de viscogité 'A.S.r.M.D 2270 ! T2v
_________ % Sl e e L =
. ! !
- Viscosité engler(°E R50° ¢ , .ionversinn . 10,68
_______________________________ e
— Point ‘C].F}ll" ( OC ) ! A S-T.IA! ]: 92 ! 632
—— T L e e e
1 1
- Print de feu (°%c) y ASDM. D92 270
_______________________________ e R e
~ Point @'écoulerent (°c) t A.S.T.M. D 97 | =120
_______________________________ ;..___.__.._..__.__....__._..._.!___.._._..___..___..._._.
- T-A-X. (mg KOH / g ) 1 A.S.T.M. D 664 1 2,35
T8 R THO e R e e
- T. mg KOH/ g) ! A.5.T.M. D 2896 ! o
' '



) Y
, - Teneur en eau (% wvol ) , A.8.T.M. D 95 : 0,03
e P
! ! !
,— Teneur en sediment (% pds) , A.>.T.M. D 473 | 0, 842
bl Lo L o
' ' .1 '
,— Carbone conradson (% pds) , A.S.T.M. D I8y : 2,40

| Tabvleau n°4: caractéristiquesorincinales de 1'huile usacée

SAE 20 W 50 _ avant tout traiterment.

; 1V.2.2 7 La ¢istillatinon fractinnnée ‘atmrsphérique:

La fistillatinn fractinnnée & pour but fe séparer les

r‘j-d‘.r"_'

férerts hydrocarbures en fonction de leur terpérature d'ébul -
Tition.

Les fractinone issues cde cette cistillatinn,s"»nt alors
an=lysées puls situées per rarport 3 fes coupes pétrnliéres plus
éxactement A des gamres pétroliéres(essence,kernnéne,gas—nil...)
et ce par leurs prooridtés.

La fdistillatinn fractisnnée % été réalisée sur €eux &tats

¢'huile usagées 8.A.E 20 W 50 ;

- Premiére état: huile usagée brute

- Leuxidme état: huile usacée ayant déja subi un contact avec
une terre décolorante (Bentonite de granulometrie 200 pm
séchée 3 T - 105 _ IIO o )

1

Les conditinns chnisies pour ce contact sont:

Quantité de terre: 30 g

Temps de contact huille usagée — terre : 60 mw

- Température cde contact : 60 °¢

Volume #'huile usagée : 300 m]

Nous avons choisi de travailler sur ces deux états de 1'huile
usagce S.A.E 20 W 50 afin ge voirgl'influence du contact huile usagée
ventonité sur le mombre et la qualité des fractinns obtenues.

1v.2.2.T / Iistillatinn fractinnnée de 1'huile usagée brute:

Les conditinns opératoires sont les suivantes:

-~ Volume de la charge : 300 m

- Domaine de température : 72 - 335 ©°g

En find 'expérience ,le nombre de fractinn "btenues est:7
Le schéma cde T.B.P. - Pig.4 -

gensité et 1le point d'aniline:
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Chacunede ces fractinns A été analysée.

| Les résultats obtenus sont revortés sur le tableau n°5

Trectin © agemgledy VL | Tg ing | PA(%)

Y PR YT 171 7o D000y 1133 10,7880 1oador |36

2 1 I9v — 240 5,16 1 U,7958 11,4484 55

3 1 24v - 270 1 6,66 1 v, 8225 11.46v4! 65

4 1 27V — 280 1 846 1 v 83U& 11.4654! 71

2 P28 - 300 1 5,33 1 uU,836u 11.4674! T3

6 ! 30U - 335 1 5460 ! v 8472 11.4691' 75

7 {Résica 3357 1 7,00 10,9390 1/

"ablean n°5 : Iétermiration des caractéristiogues principales des
fractione obtenues anrés Adistilation »xr fractinrnée

de 1'huile usagée brute.

b) Téterminatinn de la tendance de chaoue fractinn:

Parmi trutes les co}éﬁlntiﬁns que n~ug avons utilisdes,nnus
avons chhisit celle qui Fonnait fe meilleur résul tats,porur le cal -
cul de la rasse mrléculaire.’ mm savohir

Lﬂglc M - 0,001978 Teb (°C) + 1,9394 + Loglo(Q,IS = ngo )

Ltapplication de cette éouation pour chacune fes fractions
Obtenues montre que les masses moléculaires sont proches de 200 g.
Noue pouvons alors apnliquer la méthncie n.d.PA,pour le calcul de 1la
comprsition en paraffines,en aromatiques et en naphténiques.

Cette méthnde est basée sur la mesure de l'infice cde réfrac-
tinn.la dersité et la print f'aniline et sur l'avnlicatinn cdes deux
farmules linéaires (8):

% Cp = 1039,4n - 470,4 @ — 0,315 PA _ 1094,3

> Cy = I57T3 1n - 840,15¢ - 0, 4619 Pa + 1662,2

Uy =100 _(%Cp + %Cy )

i

A Cﬂ : Corpnsitinn en aramatigue
@, C]\T . " " "

% C'D : " " n

Les résultats sont érnnés dans le tableau n° 6.
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GO MRS 0 ST M TOENE 5

Masse (g) ! P !

I

A . v b % C |
i WMnléculaire! ___tﬁ*___[___ﬂff _________ B

I ! Tu8 256 1 34,2 1 g1 "
' ! ! 4 7 !

: !

2 1 158 S0 SR RLES oy U RSN 53 0 T
3 S .V e R
4 S LS5 TR o S e 6
! i 4 !

5 I 204 R TR o s
1 ' 1 '

5 b 250 V30,2 1 o329 | 1.8

Tableau n° 5 - Détermination de la coronsitinn en ar~ratique
en naphténe et en paraffines de chaque fractinns
~"btenues.
La déterminatinn du Kyor} est un autre moyen de vérific-
catlon des tendances cdes fractinns obtenues,c'est pourguoi nous
avone vu la nécé-sité de le calculer pour chucune des fractions

et ce,par le bais de la formule (8).

S e 50~F~="7 areas il Tanse v
FractionlN-iSy Gr v + !OA{E_!R%ggggatggﬁglemtsﬁaﬁurf' Kuop

1 . 0,792v 47,2 126 L718,5 | II,3u
2 1ov, 7998 545,4 ! 215 ' 88,7 ! 11,97
3 L v, 8267 f39.7 ! 255 ' 950,7 ! 11,89
4 ' v, 8350 138,0 1 275 ' 98,7 1 11,92
5 . v, 8401 136,9 | 29u '1013,7 ! 11,95
5 1ov,814 134,7 1 317 11062,3 ' 11,90

Tableau n"VT : Léterrination du Xunp de chacune des fractinrs
"btenues.

Les résultats nbtenues Au tableau n°07 sont par 1 suite
corparés a ceux du tableau gi-dessnus (8)

Purement aromatique cee/enn

=23



1
Kuorp ! Tenfance

11 ! Purement naphlenique Tableau n°0C8&
1

12 y Naphtenn—paraffinique Relation entre le

i ! Purement paraffinique Kuop et la tendance.
1
!

I'aprés le tableau n°07 et n?«ﬁ il s'avére que tontes les fra-
¢ilons s7nt de tendance navhtern-parsffinique a 1'éxécptinn de la
premicdre fractisn qui elle,semble 2tre de tendarce purement nzph—

tebicue.

1V.2.2.2 y Distillati~n fractisnnée de 1'huile usagée aprés passge

sur une terre décolorante:

Cette distillatinn fracti~nnée a été renée sour les
concitiong opératnires suivantes:
- Volume de la chzrge 300 m]

—~ Domaine de température 55 — 330 °g

En fi

fin d'expérience,le nombre de fractinne receuillies

Le passage préable cde 1'huile sur la bentonite 3 sensible-

rent auementé le narbre de fractinrs recueillies; de T nous snmrme
2agsée 4 12 fractions.
L'impact cu contact préalable terre-huille sur la fistillation
fractisrrnée de 1'huile filtrée,se tracduit par ure frxex
angmentatisn du nombre de fpactions recueillies.
Cet effet pourrait &tre éventillerent expliqué par la
firinrutinn des impuretés et surtout par une élimination partielle des
particules en suspensinn fine dans 1'huile:les vparticules ée carbrne.

» . : ; L . : - :
4) Déterminatinn du % vnlumique,l 'indice fde réfraction.la

densité et le point d'anilime:

Pour chacure des 12 fractinns receuillies nous avonscalculé
lesnararétres pracités plus haut.les résul tats Obtenus sont regroupés
Ans le  tableay n°%09,

e el Netaiin
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geteen !'vempérature °C ! ¢y EATd L_P §E°Cl_
S Rl Y T e U0 0 T 5
2 ! T6u - Tgu b3y D o,78s ! 1ag398 ! sy
3 ' I9u _ 22u ' 3,8 16,7936 ! 1.4458 1 55,5
. P 220 244 L 6,33 L u,816 ! T3 st
5 ! 244 - 260 ' 5,03 1 U, 8211 1 14579 1 59,5
5 26y - 270 P 5,95 ! u,8236 ! 1ag502 ! os2
7 é oY — 289 1 5,0u i v,8292 1 1.46I2 1 53
D B 29v DA Lo sas ! 1aasar ! 6705
9 I 29U - 3uU 116,50 U843 1 T.4671 1 qU.5
il | 30u - s2u 115,00 | u,8449 | T.4690 } Te
11 1320 - 33V 122,33} ' v, 818 1 1.4725 ' T3
12 ! Résicu 33 114,33 ! v,92u5 - ! =
Tablean n°Y9: Détermination des caractéristiques principades cdes

fractions obtenues aprés Aistillation factiornde de
1'huile usagée avant subi un contact sur une terre

fécolorante.

‘ N - - - .
b) Létermination de 1a tencdance des fractions recueillies:

En appliquant les frrmules dnnnées dans le snrus paragranhe

= b nous abouttissons aux résultats suivants:

Lableagu n? IO

{COMPOSITION

1

| FTaien  eeatare (€)1 g, 1%Cy | RO
; I ' 102 s T DR P L
SR 137 ; 160 i a0ieh oy
: 3 : 155 : 17,7 ! 29,0 : 53,3
T 174 , 1606 , 3u.9 524
: 5 ' I9U S Shan o gl b
o, e 20v ! 15,4 ! 39,2 1 54,4
! i ’ 2U9 A DI UL 60 55 3
; 8 i 218 34,3 o 28U 1 57.6
: ) 227 35,60 L 08 7 1586
: TR 243 LS Tp : 28,u ' 59,5
I T 259 ' 12,8 ! 28,3 ' 58,8

Tableau n°I0: Tétermination fe la corposition en
arnmatique en naphténe et en paraffine des fractions
receueill ies.

reef o0
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Le calcul Au Kuop pour ces dites fractions conduits au tableau n°Il
suivant:

Fraction n® ;Sp Grzz ; AL E;izgigaggre;t?mggr?ture ; S
=5 1 ' 0,7795 ! 5Y,0 ! TI0,5 1 690,%5 ST
> iU, To65¢ o 4B 4 IS 0 Bos g T
) ' V,7976 1 45,9 1 2u5 ! 8607 1 1,92
4 Cov,81aa 2! 230 L igog 3 Y Traee
5 ! U,8249 1 40,01 252 ' 945,31 1,89
DoV, 874 395 7 265 L 968,17 ! 11,95
7 toU,8330 1 38,41 275 1 986,7 1 II,95
8 Cou,si 373! o . 1004,7 ' 11,95
9 ' U,8451 135,91 295 ' 1022,7 1 II,y2
10 v, 8487 s 2! s L 1049,7 ! o11,97
11 U855 1 33,91 325 ' 1076,7 1 11,98
! 1 ' ] 1

Tabvleau n°Il: Té&termination du Kunp fe chacune des fractinns receuillies

I'aprés les tableaur n°I0 et N°II, i1 s'avére qu'al'exce-
ption de la nrémiére fractinn,qui elle semble de tendarce purement
narhtenicue,toutes les aitres fractions sont de tendance rnanhteno-

naraffinigue .

Iv.2.3 : Analyse par chromatngraphie en phase gazeuze:
Afin de pruvnir cﬂmﬁafer,les fractions issues de la distil-

latisn aux différentes "gammes pétrnlidres” nrus avons fait aopel 3
L'an~lyse par chromatngraphie en phase gazeuze (C.P.G.).

L'analyse des fractisns var chromatnrgraphie en phase A été
renée sous les conditions opératoires suivantes:
- Chromatngraphé utilisé: type PYE UNICAM n® 304
- Létécteur a ionisatinn de flamme
- Crlore OV 17
- Gaz vecteur : Azote (No ) @ébit : 30 rl/ma
-~ Débit dhydregére : 33 rl /mn
- Dévit d'air : 337 M1 /mn
Nous avons utilisé dans cette analyse,deux rodes fde fonction—

nerent en isotherme et en programmation de température.

I)Er jisotherme: Elle a été menéde sous les conditiors opéra-

trire suivantesg: , -
- Température de Colonne: q} = 150 °¢
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I8 °C
350 °C

- Lempérature de 1'injeteur: Ty

- Température de cdétecteur : Tp

L}

- Quantité injectée : 0,5,&

2) En programmation de température:

Klle a été menée sous les concitions opératoires suivantes:

- Terpérature de Colonne : 60 °C

- Unit time : 05 mn
- Rate : 4 °C/mn
— Aper température : 22V °C

Temnérakure de debecteur: 350 °C
- Température de 1'injecteur: 20V °C

pour pouvoir faire une identificatinn ,nous avons injécté dans
les méres conditinns,des étalons (n - paraffines) du 05 au 019 sans
le C13 .

La méthnde de KOVALTZ,nous a permis de situer les diversesfrac-
tions obtenues vnar rapnort 3 des 'gammes pétrnliéres".

~ Fractinn n°I et 2:s'indentifient a une gamme essence-.

- Fractinn n°3 et 4: s'identifient a4 un mélange fe Kérosére et

essence
~ Fractirn 5 et 6: S'identifiént 3 un mélange kéroséne et
gas-0il .
Nous notnns que ces fractions sont celles receuillies aprés
distillatiorn fractirnnée de 1'huile brute.

Noug avons vris deux fractinns, n°Il issue de 1la distillation
fractionnée de 1'huile brute et n°2 issue de la distillatinr fraction-
née cde 1'huile brute aprés un passage a4 la terre pour essayer d'-
identifier les coronsés susceptible d'dtre dmns ces fractinns.

Les résul tats obtenues par la méthnce de KOVALIZ sont illustrés
dans le tableau n® I2:
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————— Huille brute sans passage 3 1a terre
tr | Tep (°C ) Unmposés
I | 66 Cg paraffine (hexane)
1,3i 85 Butadienyl acetykéne ou hexéne
I,?ﬂ Iv3 Ethyl cyclepentane
2,1ﬂ 116 Cyetoheptane
3,Od 139 Ethylebenzene
4,v% 157 propyl Benzene ou Buthyl cycln pentans
5,?é I79 n - butyrate
5184 190 Dardne (T — 20— 4 53
7,-‘5"{ 196 Amyli - valérate
9,3q 2I2 Dodécane ou trimethyl
10,71 22V Terpiny acétate
11,54 226 Amazobenzéne ou bornyl acétate
12,97 232 C13 (tridecane)
185505 244 T'iadaphenyl méthane ( 4.4 )
24,59 274 Acide palmétigue-
Tableau n°12 - a -
- Fractinn n°2 -

____________ Huille aprés passage & la terre

el In(te)] mep o0 Composés
1.19 0,17 16,5 Dimethyl 2,3 buténe 2
1.3z v,28 84,V Cyclohexane
145 9,56 Tuo Methyl cyclohéxane
2.15 0577 116 Cyclohéplane
25531 L. 13 140 M xyléne
4.0l 1,39 156 Methyl I Ethyle ¢ Cyclohéxane
5.54 I.976 182 Bulyl cyclnhéxane
5.84 1392 1931,5 Técahydrnnaphtal “ne
Fis 6 2,03 196 Tetramethyl 1,2,4,5 bengéne (duréne)
9,191 2,26 | 214
Iu, 65 2,36 220 Terpinyl acitate (x)
11,58 2,45 226 Anazobenzéne
I3 73 2h¢e 236 C13
i 2,74 244 Tiadiphenyl méthane (4,4)
17,28 2,8 | o252 Crq (tetea
18,88 2,94 258 &
20,¢ 3,uv 262 Tianiline
22,15 3T 268 C15 (pentadecane)
Tableau 12 b - el tan
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1V.2.4 / Btude ce la variation de la viscosité fe 1'huile usagée

en fanction de 1a température:

La viscdsité est un critére d'identificatisn important,le
plus intéressant étant,fe crnnaitre porur un fluice fonné,l 'évnlution

ce 1a viscnsité en frAnctisn de 1= température,fe facon i permettre
le chnix judicieux du lubrifiant pour une applicaticon déterminde.

Prur cela,nmus avons fait varier la température,et mesurant

ainsi 1= viscnsité coarresprndante (Big 5 Y.,

Les résultats sont illustrés fans le tableau n°I3

1

|

I
20 E 372,5
30 f 198, 8
40 ; 115,3
50 ! e
30 i 51,6
80 ! 21,6
90 ! 17,5
100 ! 13,7

:

!

'

Tavlean n° 13/ Variation fde 1a vischsité en fonctinn

de la température.

3. el
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Fig 51 Variation de la viscosité de 1'huile usagée

en fonetion de la température
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CHAPITRE V/

LA NEGENERATION DE L'HUILE USAGEE TYPE MOTEUR
PAR LE PROCEDE ACIDE-TERRE

Lec différentes étapes du procédé acide-terre que nous allons vous

prisentés se résument sur l'organigramme suivant:

Huile usagée

|

Terre
déecolorante—s| I°® passage & la ~Terre usée (chargée)
terre
Hydrocarbures légers
Préflash — Eau
2
Lcide : r

: \.;-ifuri que ——o| Attaque acide — Boue acide

:

CHl 2
Soude Neutralisation
czustique
e
‘écolorante —, [2° passage 3 la ——-Terre usée(chargée)
terre
Distillation
sous vide
I
I
Huiles légcares Huiles moyehnes Huiles lourdes

Fig 6
~ 35




/

V.1 / Les bentonites - Généralités/

La bentonite est une roche tendre friable,trés onctueuse au
toucher,de teinte blanch%tre/grisatre,lé?érnrent teintée e bleu.C'est
une terre cdcuée d'un pouvoir gonflant au contact de 1'eau (de 50 3 30
fois par rapport a son vnlume initiale). 9.

En algerie,il existe différents types de bentonite,a savnir:

- La torba de Maghnia

- La roussel de Maghnia

- La couche I fde Mogtaganer

- La couche II de Mogtaganenm

V. 1.1/ Structure de la bentonite:

La bentonite est constituée principalerent par un minéral
argileux appelé MONTMORILLONITE.Elle est comnnsée de feuillets com-

nlexes de trnis cnuches,séparer par des mrlécules d'eau.

V. 1.2 / Propriétés physicn-chimigues de la bentonite:

- L'hydratation de la bentonite: nous distinguons deux tyves
d'hydratatinn.

a)Hydratation interne éfie 3 la pénétratinn des mrlécules @'eau
entre les feuillets causant ainsi le gonflement de la bentonite.

b)Eycratation externe,dite cnllnicdalité,dfie & 1'attrastinn des
m™mlécules d'ezu par la superficie externe des feuillets,permettantainsi
l "hyfratation superficielle.

- 1'état cnllnidale dans la bentonite: les cnllnides snnt
aractérisées en générale par la présence d'un milieu. liquide dans le-
nuel se rmeuvent dans un état d'agitatinn des particules en suspensinns
‘opelées micelles.

En se basant sur la théarie éléctrochimique,certain auteurs
admettent qu'a la suite de 1'idnisation des atomes dans la constitution
des argiles,la micelle se trouve constituée A'une granule négative(sorte
‘e macreaninn) formé d'un neyau argileux entouré @'inn O oy OH™ forte—
‘ent liés aux hoyeux autnur desquels gravite un nuage d'inn prsitifs
ssgurant ta neutralité cdu systéme).

~

V.2 / Chnix de la bentnnite Algerienne:

L'aprés les renseignements fournis par le projet de fin d'étuce
{erntibatisn 4 1'étude des huiles usagées en vue de leur répgénératinn
Mn ©7',nous avons choisi la t rba de Maghnia parmi les différentes

terres Alperienne a cause cde sa fonctinn trés ressentie de terre
---/--c
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décolerante. Ionc,tout au long de notre travail,on utilisera
cnmre terre décolorante la torba de Maghnia.

V.3 / Téchnigue 8'activatinn de 1a trrba naturelle:

A 1'état brut,la plupart des adsorbants naturels ont de fai-
bles ca;ﬂcités sorptionnelles.Pour améliorer les vprovriétés des
acsorbants,on fait subir i ces ﬁﬁrniers sfes traitements physiques
(Chauffage) ou chimiques (Acides, basiques)..)

V.5. I / Préparation de 1'échantion d'argile:

Une grande quantité de nntre bentonite( torba) est Aéshy-
fratée juequ'aupeids comstant & 1'étuve sous une température de
105 - 110 °C.Ensuite,elle est broyée dans un mortier,puis par tami-
sage (tamis dont la granulométrie < ?O?rm] nous abtenons nntre ben-
thrnite 3 1'état de poudre.

V.3.2 / Activation chirique®mode opératoire:

a) A partir d'une solution @'acice chlorhydrique (37 % ),

nhus avons préparé trois nouvelles solutiens meins concentrée 3
5% , I0% et 15 % ( % en volume)

'b) Lans un ballan réactisnnel tricnl (2000 m1) runi é'un
réfrigérart,d'un agitateur (b rrean magnétique) et @'un thermométre
nfus intrnduiscns & g de bentonite,ainsi préparée er séchée,puis 1a
solutinn d'acide chlorhydrique (5%).Le mélange est alors chauffé
Jusan's une température de 98 °¢ (température que l'on maintiendra
cerstante cdurant tout le procéssus @'activation).

L'agitatinn 3 été maintenue constante (environ 300 tour/mn)
pencdant toute la duréde de 1'activatinn (pour éviter qu'une attaque
locale de 1= solution acide soit produite sur les minéraux argileux).

Par ailleurs,le temps de contact a été fixé i 6 heure
( 11 est corpté A partir de 1'instant ofi 1a température fu mélange a
atteint 98 °C) Pig.7.

Par 1a suite 1a bertonite contenue dars la solution est
filltrée,pnis lavée avec 1'eau Aistillé juscu'a ce que la trtalité
des i“Ts C1 introcuit par la snlutisn acide,soient éliminés.

Ceci est vérifié par 1'ajout de quelques gouttes d'une snlu-~
t1om saturée d'Ag NO3 sur le filtrat (1'absence de précipité blanc
de Ag C1 indique 1'éliminitioen des inns Cl_).De la mBme AXXAX %

Manlere » neus avonsprocédé pour les cdeux autres solutions 3 savoir

les solutinns f'acige chlorhydriqge I0 % et 15 Yo
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Fig 7 1 ACTIVATION DE La BENTONITE ( TORBA)




Enfin,les trois échantillons de bentonité 5 %,I0 % et 15 %

ont #té mis dans 1'dtuve réglée a 105° _ IIv vC.

V.3.3 / Activation thermique :

Nous avons nris 80 gr de bentonite "torba naturelle" -
préalaberent séchée i I05° - ITI0 °C,broyée et tamisée (granulométrie
< EOVJﬁw)et nous 1'avons mis dans 1'étuve sous une température de

IC5 vC et ce, peridant une cdurée de U6 heures (le temps est compté
du mament ou. la température est atteinte)e
Le 1a méme fagon,pour deux autres échantillons de tarba
naturelle activées thermiquement .mais cette fris—¢i 1'un 3§ une
température de 250 °C,1'autre % une température de 275 °C.
La vitesse de chagffe vnour ces deux traitements thermigue est
de 0,8 °%/mn.
Au total,nous avons obtenu six(06) échantillons de bentonite
ictivéés, et qui sont les suivants:
a) Trnis échantillons activés chriguement (acife chlorhy-—
drique 5% , I0% et 15%)
b' trois échantillons activés thermiquement (105°C,250°C et
275 °C

Ve3.4 / Lécoloration de 1'huile usagée par la bentonite activée:a

( Premier passage a4 la terre) -

Ve3.4.1/ Létermination de 1a meilleur terre déja activée:

Nous avons utilisé les six(95) types éebentonite activies
prur la décrlaratinsn de 1'huile usagée.

Los eonditinnd npératnire chnisies s~nt:

-Vnlume d= 1'huile usagée 20V m]
-Masse de bentonite activée I0 gr
-Température de contact Qe ¢
-Agitation continue 300 tr/mn
-Temps ce coOntact 30 mn

Four chacun des 05 éssais,l'huile usagée filtrée,aprés passage 3
la térre d-ns les conditinns chojsies était toujours ge couleur
noirece qui nous a posé des probléres pour la déterminatinom de la
Teilleure terre activée,cu fait que le colaerirétre n'édtait vas en

Mesure d'étre utilisé.

SRS
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ITe ce fait,nous avens été amené A chercher d'autres paramétres
pour laz déterminatinon de la meilleure terre activée.Nous avens fait
appel aux carateristiques les plus importantes ce 1'huile usagée

20

-carbone conrarfsnn,
4) /
indice de viscesité et peint de congélation),comparativement i

P |
cel

"nforrément aux normes standars d'analyse(d

le de 1'huile de bases

Les résul tats obtenus sont donnés cans le tableaun N°I4

o Ly ! ! ' p ! Par ! P 'Huile d
L huile sur - aril i Rar IS Pan 1ile de
,,,: m,-_‘.;_“)r;:.——f__inj 105 QC; 250"(}':12?50(::!1('1 5%1'{'.,110%}‘01 I5%'bq¢‘9 SAE 3O
o AT ! ! ! 1 2 !
,iszisltn 3!310’4 ' 130,5 !133’? 1135,3 !139’6!130,9 | /
v . " ' ! ! ) 1 | 1
e °sité 114,8 (35,1 & 15,45 35,3 (T4 00 15T !(9,0_12)
0 C(cstf ' : : : ; :
figscosité .! ! ! ! TR ] !
e 1120 y 120 = aTd8T o TI8 ., 119 120 | 95
Print de( %) : T e ;
SAnzAlatinnil =20 e ellte2n i g2n 1io3 , =22 =I5
! ation ! ] ! : : !
\ o ! . : ! : 3
erbene(7pds)2, 32 Ti85 12,40 1 1,12 1,93 11,85 t / 0,1
canradspn y ! ! 1 ! ==
; t 1 ; - $-
20 : ?O 9TV ;0 9u3 l0 239 O 597710, i 033" 10U, 8617-
("_1 ! 9y - 5 i y - 3 : 9 9 ? ' 9 3 {U 8—"27
: 7

Tabtleau N°I4 : Tétermination de 1a meilleure terre .

Incompaigant les caratéristiques trouvés de 1 'huile des
1iffirents éssats avec les caratéristiques de 1'huile de base SAE30,
ous décduissns que la meilleure terre est la torba activée A 1'acicde
S0 S

rydrique 5% du fait que les caratéristiques corresponcantes se

nchent le plus de celles de 1'huile de base.

1.2/1éterminatinn de la quantitsé - terre optimale :

Les conditinns opératoires sont:
~Qualité de terre :torba activée 3 l'aciﬂzchloryﬁrique 5?

—Quantité de terre:5 -7-10-2Cg
-Volume de 1'huile: 200ml

-Température de contact: 80°

-Temps fe contact : 30mn
—-Apitation e~ntinue : 300 tr/mn
Aprés filtration ce 1 'huile,nous avons nrocpﬁe A 1'anlyse cfe chaque

essal. Les résul tats sont donrés dont le tableau NI5

. /'
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Nadle Je terne ! ! v ' Hyile fe base
Cafﬂd{mkﬁbker : > & ; [ ; 16 g : 20 8 SAk 30

Viscosité A 40°C (cst) !130,6 ! 130,21 136 1 136 | —
! ! ! 1 :
Tisoasité A 190 o Cest)T4,8 1 14,81 15,61 15,7 [1(s,2 - 12)
! ! ! ! 1
Indice de viscodité 1 116 TI68, VLIS o L35 95
! ! ! ! ‘
Point ce comgélatimm(°C)t - 23 1 - 25 1 22 p-221! _15
Cartone cnnr akon(%pds) - Q,OB : 1,95 : 1,92 | 1,75 :i £ 011
20 ’ f : ! o e
a: !0,8932 !u,RQQU !u,8915 ! u’89uT; EU:BTQT

Yablezu n¥ I5: Tétermination de la quartité de terre ontimale.

on enrrarant les caractéristgiues obtenuer avee crlles Ae 1'-

A21le de base ,nous déduisons,que la quartité optimale de terre activée

est 20 g du Fait que les caractéristiques coreespondantes se ranrnchent

le plus de celles de 1'huile de base.

1r

/+3.4.3 / léterrination du temps de conkact eptimum:

Les cnnféitinns m~pératnires sont:

I

Qualité de terre : trrba activée par HC1 (5%)

Quantité de terre : 0 g
- Volume cde 1'huile usagée: 20C m]
Terpérature de contact 80 °C

- Temps de contact 10,20,30,50,90 mnn

|

- Agitation cAntinue 300 tr/ mn

Les résultats obtenus. sont donnés par le tablean n°I5.

cWi 10 E 20 53‘-’ ,: 50 ;r 90 :Hgl 9359 base
Tiscosité A #°C | D2 | DLADLS5 | 133 | 1365 || -
scositéd 3 I00 oC : 14,8 : I4,8 : 14,8 i 15 : 15 :%[9,5 = 12)
dice de visc?ﬁité' 115 : 115 ' 114 \ 114 . 113 i 95
“int de c"ngélwtiﬂé ; i ; ; ;
(°c) ¢ =25 4 -23, -22, -2 ,-2: 1 _1I5
Carbine. conradson ! ! ! ' ' ;; T
(% pds) T IS R s T T I 00 o R A
1 10,9365 |U,9I3T}0,90T5[v, 8978 |u,8952 ;| {g:g;§$—

Yableau n® I6: Déterrination Au terps decontant.
e 1a m&me fagon,ncus déduisons,que le temps de contact

entimum est de 90 mn,du fait que lescaractéristiques corresponfant s

-L40. Seifieie s



¢ raprochent le plus de celles ce 1'hnile de base prise comme

o~

référence.

V.3.4.4 / Létermination de la température de contact optimale :

Les conditinnsg onératoires sont:

- wizlité de terre : tnrba activée par HC] (5%)
= Wuantité de terre: 20 g
= Volume de 1 'huile usagée : 200 m)

- Température de contact: 40,50 80 gt 90°C
- Agitatior coantinne ;300 trfmn

les rdsultats obtenues sant dnrnés par le tableau n® 17.

~_TEnPERATULE (70, ! ! ! I 1 Huile e base
CUaractér tiqiﬁfﬁh} 40 , 6V y U : 9qu G 7 SAK3U

] 7 i = ! T
Viscosité 3 400y ,13\),8 1136 3 T3 1 135 ' e

Viecesite B ICUSCRIRIS Y =1 5 0 1 5,4 1 | I5:4 ! 1{9,5-12)
|

' ' ' ! 1l
Indice de viscosité 113 TR ) 115 95

’ ' ' ' ' SR
L% ) Paint de congélatign ¢l y 21, 22 p =L, =I5

f?ﬁ#ﬁqrhﬂne chnractsan I I,83 VLT AT 0 4 73 1 IETE o { 0,10

LAv ' ! e ’ 't
a1l 19,8929 10,8905 U B9T5 U, 8923 1o Y. BT7-
! ; ; ; : . (19,8727

é¢hantillons aveo celles cfe 1'hupile ce

Noune partie fde lL'hyile recenillie es

ablean n® I7 . Tétermination fe 14 terpérature de contact aptimale
| 4 Aprés la corparaison des caractéristiques fes Aifférents

base,nous déduisons aye la

"pérature ontirale est de K0 oC, ?

En résumé,les varamétres optirumgpour la décoleration
1'huile usagée pap la bentonite activée s nt:

- Qualité fe terre: trrba activée var HC1 (5%)

— Yuanité de terre : 20 o

= Volume d'huyile wusde: 200 ml

- Terpdrature de contact : A0 o4

~ Agitation continue : 300 tr/mn

~ Terns ¢e contact 90 mn

Avee les cerditinng ortimgm citéees plys haut,rous avens
S A un passage de 1'nuile uséde sur 1a terre activde

jaorés il tpao

st ?Wﬂ]FSEQ; L'sutre partie

-4l



jue ngus avons noté( Hy ) & subi 1'attaque acide(H, S0y 98%) .

T

Les résultatsde 1'~2nalyse de 1'huile ( Hy ) sont @vnnés fans le

K
tablean n®lo.

ANALYSES INORKES | RESULTATS.
Tensité 3 2u® | AETLD GRS R0 8006
Vistorite 3 Aquo (c5t) ' Astmp 4y RS
Viscositd (cst) 31008 o » A
Indice deviscosité ! Asrmp 237 =Y
Viscnsité Engler;Sot! Cowvirsion ! 10,56
Point éclair () ' AsTn. D 32 ! 258
Print de feu (%) ' o ” ' 254
Print de congélatinnlec) AsTh) 923 =2
T.A.N. (ﬂm; kad/?n.) ! AsTn.p Cry I 235
'i‘.j%.]\:'.(m,? Keo¥ / qn) ' AsTmy 2896 ! 0
Teneun en eau (4v) ! AsTn.p oy 1 v,vIb
Teneur en semirent (Ifid) AsTry 433 U, 8uc
Carbone conradson (yrls) @€stn.»> 233 e

! !

'

Tableaa n® I8: caractéristicues e 1'huile aprés le
-
I¥ naesage A 1a terre.

V.3.5 / Le lé-essenciement cfe 1'huile H ot

. ~ P 5 z
Cette phase consiste a éliminer 1'eau et toutes traces de
corbustiblee légérs se trouvant dars 1'huile;pour cela 1'huile(H; )
a “té portée A une terpérature de I5v - IA0 °C pendant 1V mn

V.3.h / Traiterment acide :

Le traitement 3 1'acice sulfurique 9% conduit 3 1la flocula-
tinn des suspensions carbdnés et 3 1la sulforation des troduits oxycdés,
rals sans vpour cela provoquer une attague fe 1'huile elle mérme(.8)

Lars cette étave,l'huile (H, )4 subi 1'attague acice & l'ah#eSu'lF-f-'j"li
o 804+ 98% ) )

V.3.6.1 / Tétermiration du volume ovntimum g' H, 804 P 98 %

Les conditinns »~pératnires sont:

Volume ce 1'huile (H; ) : IOU ml

Volume d'acide sulfurigue: 20,3v,6U, 80, TUW et 3UU m
- - Temps de contact : 3¢ mn
- Agitation enntinue : 300 tr / mn

+1 a fallu attendre y%5 heures (4 jours) prur qu'il y ait

ure bynne séraratinn entre les brues acides et 1'huile traitée.

N~us avons observé un changement de couleur de notre huile
f1r - o - ! . - .
(Hy ) attaquéevar 1'acide sulfurigue (éu nofr au marron).mais c'était

L2, A



diffficile ¢'analyser cette huile a 1'aide du colorimétre,ila. fally
encere faire apvel aux caractéristiques ‘les plus irprrtantes de
L1'huile : 18 densité,l'indice de viscnsité ,le carbone conradsan et
le print de crnbgélatinn.

Les résultats sont dréssés sur le tableau n® I9.

Voluane d ¥, 5q, {53{7! S 1 ! 1 Mt y=
Caf‘n.r.ilﬂ's-l-n‘au ml) !20 !3U !SU ' 8u . Tuv !3Uu

(est ) Vigcosité 3 400 ;122,4_'112@533”:2643:268 :?5?
(63 Viscosité AT00°C 114,1114,5 21 27,7 128 1293
Indice ceviscosité 113 115,120 '138 [ 14v 130
(*c)Point decongélatioh-I14 LI4 116 1_I8 1_.I8 1 _IR
Carbone conradsnn 6,I?ﬂi,18i1,21!1.%5!1,52 !1,80
(% nes) ! ! ! ! ! !

Huile de base

1

1

!

]

: 2L

1(9,6-_12)
95

1 =I5

! Lo,w

i s s s rem tem s rew s

!

ﬁg”

Lt e ! ! P ]
4 ?'8”"?0’88%{91%@95 410 98539, 9918 !!33@95? }
S ! ! ! !

' !

Tableau N°I9 :Détermination du volume optimum ¢'acide
sul furique.
&n chmparant les caractéristiques trouvés des différents échantillnns
Avec cellee fe 1 'hutle de base,nous cégduisons que le valume sptimam
d'acide sulfurique est 20 m].

7o3.5.2/Téterrination du temps de contact nptimum

Lee conditinns ppératrires sant:
-Vnlure ¢'huile(H, ) : I00 wlL

~Volure ¢'acide sul furique : 20 m)
~Temvérature de contact : 60°C

-Temp= de contact : 20,30,50;80 et I2C mn

-Agitation continue : 30C ¢4 / ™n .
fbrés décantation,et séparation de 1'huile des brues acices,ncus avons
procedé i 1'analyse des différents échantillons .

Les résultats s~nt dnnnés dans le tabl eauy N°20

renfvan
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c“f“d"klﬁfzmpS(mn): - : U :50' i Ao : 120 F :éuile de base
Viscosité 240°C [est) 128,9 1125,51132,11133,7 1129,9 ! t  ____
Viscdsité ATOVSC (b 14,1 ' 14,5'15,1 ' 15,1 ' 15,1 ' '(9,6-1c)
Indice Fevicosité ;lI4 5114 :115 ;IIG ;I£O i ; 95

() Point d?cﬂngélatia? LI4 ! 14 !_12 : _13 !_13 - /_}5

(¢ pigCarbane| conradson (0,43 v 34 ,0,48 | v,5T | 0,47 y 5=U,10
62” i 5 ;U,HHII;U,U?B?qﬂHJG;u.09]3 ;u;8f94 ; 3i9~8§17—

0, 8727

! ! r ! ! ot
! ! ! ! ! 1

''ableau NO2VU:Détermination du temps de cnrntact »ptirur

Le tervs de crntact nptirmum tiré dela chrrparaisnn entre les caractéri-

- : : J :
~stiques| des différents échantillons et celles de 1'huile de base est3Omn .

fles ; ; J : :
V.i.ﬁ.lJIeterw1nat10n de 1a température rfe c@ntact Aptirale:

Les cnnditi~ns npératrires annt:
-VAlure @'huile (Hl} : 10U m1

-Volume d'acice sulfurique : 20 ml

-Temps de contact : 30 mn

-Température de contact :40_60,80,e4100°C

-Agitation continue :300 tr/ mn.

aords décantation et séparation cFe 1 'huile des boues acices,l 'analyse

c¢onre les résul tats illustrés dans le tableau N° 21.

: Temptrnh, o (ec) ! 49 ' 4o ' & 1 10 1! nuile de base
Caractin's hins ! ! ! ! '

Viscositd as-"u (et) 1174,0 113v,6° 14283 ¢ 127 1 ——
Vigcositél 3 IwuvCEHr 7,9 114,8 1 14,7 1 14,8 ' [9;5—-13)
Incice deviscosité 11414 |+ IT4 1 115 1 1.8 1195
Print c“nréleti“n&@i—IE =13 !;12 1 =13 11 =15

| , '
C?rbﬂne G“nraﬁs“nﬁméo,SY Y51 f U, 452 : v,58 ;: é:d,lu
ﬁ'ﬂ"‘ - !u,9158!0,8853!u,9uu? 959293 ,:T{Qzﬂs_l?-»

105 8727

| ! ! ! ! I

(. o o . v : . :

i Mableau N° 21 :Tétermination fde la température fe contact
cptimale.

Yaus déduisens. avrés comparaison que la température fe contact ~ptimale

est 50vC

Bn résumé,les varamétres optirurs fans lefraitement acide snnt:

i -Volume de 1fhuile H] . 100 1 y

| A



-Volure d'acide sulf‘urique[%?} 20 ml

~-Température de contact : 60°C
-Temps decontact 3 30mn
—-Agitatien continue : 300tr/mn

‘vec ces conditiens orwtir"umsnous avons procédé A un traitement acicde
e ] '?llli].e(fflﬁ;.ﬁ.prés décartatton et sf‘paration(r:-wrmi‘l’ifu’_uiﬁm )fune partie

A

1'huile a été analysée et 1'autre partie gue nous avons noté H, 3asubi

2
inme neutralisation.

Les résultats de 1'analyse de 1'huile(H,) sont donnés dans le
fableau N° 22.

! 1 1
,  ANALYSwS , NORMES . RESULTATS ,
! = w ! ! ~ !
,densité a 2% :d, , ASTHO 41238 O, BB5» <
;v;sc..srt' A4u°C (cst) L ASTRD  4uy A TR0T6 |
‘Viscosité a I00°C(esh)’ o 3 - 14,8
! ' ! !
"Indice de viscosité ~ AsTh.D 2270 - 114
(] ] 1 1
"ViscnsitéEngler(°F) ° Cowverfian - 10,8
1 1 ! |
‘Point éclair (°C) ~ AsTH.D 9z " 240
yPoint ﬁeGﬂngélatiﬂnpi) ASTH.» 94 : =12 '
!Pﬂirt de feu (°C) , AsTM.p 97 : 257 :
, Teneur en eau(%vo1) . ASTH.D Gy 1 0,02 ;
!'Teneur en sér’irent{:{&b’) AT ) 433 ! v,91 !
1 | ! !
"Carvon conradson (/f5) Astn.» 189 ' 0,57 i
! ! 1 !
! T.AN. L”"’}kwfﬂ 1 ASTRLD . (Ly ! 3,6 !
! ! 1 !
BN, [””9 Kot [ 9r) , ASTO.D 238 00 :

! 1

Tableau N° 22:Caractéristiques de 1'huile aprés attague
acide.

l.3.7/ La Neutralisation :

‘prés le traitement acicde,]l 'huile crntient encore des acides de différentes

scrtes,en particulier sulfonique ainsi qu'une partie A@'acicde sul furique qui

ect réstée en suspension dans 1'huile.

La Neutralisatinn a pour but de les transformer en sets

les oonditians opérateires de La neutralisation sont les suivantes:

-Volume de 1'huile H2 a neutralisee: 5I0 ml
-Volume cde la selutinn de soucde(TN)nécéssaires: 20 ml
-Température c'éxpérience(neutralisation) : 80 ¢C
-agitation continue : 100 tr/ mn

.2 velarme de la

snlution de sﬂuﬂe(?hﬁnécéssaire pour la neutralisation a

5. srelale lials s




déterminé 3 1'aide d'un PHemétre muni cde deux éléctrndes,une de
référence,l'autre de mesure .
'huile neutral isée que nnue avons noté (H 3) a subi ure centrifugation
rour éliminer les sels ainsi que 1'eau formé$ par la neutralisati-n,
ne partie de 1'huile (H3z)a été analységl 'autre partie a subi un second (gar:
"assage i la terre .

ves résultats de 1'analyse de 1'huile (H3) snnt donnés dans le tableaaN® <3

| ANALYSES ! NOKwmES ;HESULIATS !
! vensité 3 20 °C y AsTn.D. 438 10,8848 !
‘Visc"fﬁtf A 40 °ulest) - AsTH.D. LYS ! 143 :
Viscosité (CE‘E) 8y W " ! '
IUO Y : ‘ I:’qT '
T - . .
Indice de viscosité ASTA.D 22% ' 112 '
! ! !
, Viscosité Englex‘(“E) Cenversion r 10,6 :
~ Point éclair (°C) ; AsTM. 0. 92 ; 230 ,
‘ . .
Print de feu (°C) ' AsTr.D. 9y ‘ 255 '
! ! ! .
1 Print de congéla- y AsTr.d 9% ! !
tion (%) - Y
! ! ! !
y ' AN [M?Kuﬂ{’r} ! QSTH.D. (AL ! v 1
v 1 s N (omgken[gr) | AsTAD. 2840 ! v !
1 Teneur en eau(%V¥) , AsSTrp. 95 ! 1,2 !
, Yeneur en sediment,(/Pds) AsTr.D 433 ' 0,8 '
" Carbone cnnradson [;ZPJ:) ASTR.D 189 0,54

!

-

3 !
] H

Tableau n® 23: Caractéristiques del 'huile neutrnlisée-(Hg

3.8/ Léceloration de 1'huile ( M}y ) 1 ( gém pamage & lx terre)

Avec les m8mes paramétres optimumn que nous avers utilisés lors

. premier pascage a lz terre fde ] 'huile uﬂée;hous avonsg procécé fde médme

- = = LY
ang le secnAnd passage a la terre.

- Les concitions ovératnires util isées dans le seecnnd passage

| - Qualité de terre : torba activée par HC1 5%

- Buantité de terre: 2vu g

- — Volume de 1'huile ( Hj Y 1 2000 m]
- Température de comtact : 600
- Temps de contact : 90 mn
- Agitation crntinue : 300 tr/mn

Aprés filtration et centrifugation,une partie de 1'huile

wcueillie

9 été analysée,l'autre partie que nArus avons nnté (H4 )
1vira par la suite une @distillatien sous vide. /

- ks



Les résultats de 1'analyse de 1'haile (H4 ) sont donnés dans le

tableau n° 24.

Analyses ';Normes iRésultats
Tensité 3 20 °C :A.S.T.P’T 01298 : 0, 8846
VistosiT€ 3 40 <C (est) 1A-STM.OLLS |, 100
Viscosits -4 I0u °oC¢ (est) E g i 13,8
Indice de viscosité 't A.ST.M D110, I11
Viecnsité Engler ( °E) :CDNI/ERSr'an : 10,6
Point éclair ( °C) =A_5.71P1 D 9L ! 236
Point de feu (°C) ! . " Y252
Point de congélation (<c) :A.S.TM o 93 : -9
T AN (m.}r.ou(,,r) 'A.5T.M DésL ! 0
T BN (Mg Kken/ge) ;ﬂ._S.T.M 02896 : 0
Tereur en eau (tv) 1A. ST D IS, 0,7
FPeneur en seﬁiment(zfoh) EH-5'71P1 6413 : 0,65
Carbone crnradson iﬁ--S-T-M DIIS":’ ! 0,52
'

!

Tableau n® 24: @aractéristiques de 1'huile aprés le second (z‘"i"j
passge a la teree.

Conclusion

L'huile usagées brute aprés avoir subit lese différents
traitemert (I° passage 2 la terre,traitement acide,neutralisation
et un. 2° passage d.b terre), a été purifiée considérabelennt ,cu
“ait oue les caractéristiques de 1'huile de départ (tableau n°C4)
ont été arélinrées consifdérablerent le long des différents traite-
ment,ceci est bien virifié en comparant les différents résul t#s
d'analyse tableaux n°® I8,n° 23 et n%24,avec les caractéristicues
de 1 'huile de base S.A.BE 30 qui e]_]e.!-'rst considérée comre une

référence.

- -‘/.I
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V.3.9 /

a cigt®llatior sous vifde fans les cnncditions opératoires suivantes:
— Charge + 1276 o
- Pressinn s 20 torr
- Domaine de température : 80 - 430 %

La distillation sous vide:

Lthuile H4(aprés filtration et centrifugation) a

Intervalle de température : 50°C (pas)
Taux de reflux : 5
(2]l e / mn

o d
C %

Vitesse de chauffe

Uhaleur

T

transmise s la charge

" "n

inférieur : 0

& 4é

empérature du crystat superieur : - 30 °C
°C

traitée

Enfin de distillation nous avons receuillies 06 fractions

plus un résicdu.les résultate cnrréspondants sont les suivants:

~ Magse de distillat : 547 ¢

: 275 g

Magse des pertes : 43 4

Masse du résidu

Rendement en distillat : 75 % en Boids

Pourcentage en vpoids des vertes : 3,35 %

" Schéma de 1'appreil de distillation sous vide Fig 7.

V.3.9. 1/ Déterrination Au %(pds),l§ densité,l'indice de réfraction et

le print d'aniline:

Les résul tats sont dnnnéds cdans le tableau n® 25:

FractinnN° |iBUSEYaLLe oyl % Pasl g 1m0 17P.a.¢0
= eeElaEiDen T T '

I L I8 - 245 15,25 08423 '1,467¢ ' 95

2 ! 254 - 305 1 3.92 10,8432 11,4580 1 97

3 ' 105 - 365 L 7,68 10,8530 [T,4722 ! 105

4 1 365 - 420 ! 6,85 10,8588 11,4745 1 108

5 420 - 475 132,52 10,856 ‘14781 ! 110

6 ' 475 - 485 118,80 10,8679 11,4797 1 1I2

_ Résidu PN g8 121,55 1u,8950 |  _ 1 _

Tableau n® 25: Létermination éu % pﬁs,n?o - dj& , et PA

V.3.9.2 / Pétermination

deg ‘fractions receuillies aprés distillatinn

sous vicde.

des tendances des fractinns receuillies:

Les résultats sont donrés dans le tableau n® 26

l../.lll
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' 1
Fraction n® y % C, 1 % Cy 1 % C

1 : A SR e TR

2 ! s R I B O

3 : 1,6 | 141 | 84,3

4 ! c,3 1 14,0 e85
5 i 42 13,7 bo8s,T
| 0,9 1 11,6 1 882

tableau n® 26 : Compngitinn en paraffine , en aroematique
et en naphténe fes fractions receuillies

v.3.9.3 / Déterminatinn cdu Kuop des fractions receuillies:
: P

Les résultats sont donnés dans le tableau n° 27

= A e = 1
Fraction 1%} 8, Ongy | RN TERIRR, e K
I ' 0,8476 . 215 ! 878,71 11,3
5 o aass . 215 L 98,1, ILT
3 bo,este 1 335 11014, 7 1 12,0
A 0,834 | 392,5 11982 12,3
5 b0, 8702 Y4475  11297,2 12,5
5 10,8725 | 4K '1355,7 12,7
: ' .
]
! !

| Tableau n® 27 : Detrminatfor Au Kuop des fractions receuillies.
| D'aprés les tableaux n® 27, etn8,nous remarqu.ons que la pre-
ridre fraction. @ une tendance naphténique,les fractinns 2,3 et 4 ont
une tendance naphteno- paraffinique par contre les deux derniéres
fractinns, nous pouvons dire qJ&ilBSOHt une terdance purement para-
ffinique-
Donc,nous voyons bien que les valeurs cu Kuop et celles
¢2lculéespar 1a méthode n.@ PA tracuisent bien les tendances cdéduites
de chaqﬁes fraction A 1'exception des deux premifres .
Les caractéristiques des fractinns receuillies aprés cdistil-

1ations sous vide sont donndes dans le tablesau n°28 :

-'1.9- ses/ s




Fraction N r ! ] [ !
I 2 3 4 5 6 Résicu
teristiques~{
“nsité a <O0PV 8423 |0,8432 v,8530 | v, 8588 |0, 8656 0,8679 | 0,895u
Viscosité a4 40°%C
cet) 749 gaT 17,5 30 29,9 6V 69,9
Viscosité 3 100 o¢
(est) 2,3 2,3 3,8 | 5,2 5,1 8,2 9,1
Indice fde viscogits & 96 99 100 100 102 Tuz
Viscosité Engler
"L 5:D:I i GEN 1,5 195 211 2!5 1116 5!5 6!:[
Point dclair(°C) 102 139 I70 188 204 210 214
Point e feu (°C)| II7 I54 18 | 203 219 226 231
}'\.‘Jf_";' de cﬁr‘;sréla--.
tinn (°C) =85 -9 — UL T2 - I3 - I3 - I4
Tereuren secimeng P
(% pee) 0,002 v, 005 0,008 (0,007 0,006 0,008 0,008
Carbore conradson
( % Pgg) 0 0 0,002 0,005 (0,004 0,004 2
Tableau n® 28; éaractéristiquesdes fractions recueillies.
Nous devons .cevendant notep que 1'indice totale d'acice(de
Uu?). insi que la teneur en eau de toutes les fractions issues de 1a distillation
s¢us vide sont nuls,et ceci montre d'une part,que la neutralisation de
Vot traitée A 1'acide sul furique a é1té wmenée dans de trés bonnes conditions
tres part la disparitior totale de l'eau.
V. Identification des fractinns issues de 1a distillatinon snus-vicde:
Nous avons ‘ssayé . d'identifier les six fractions issues de 1a
digt ‘tlor sous vice ,en comparant ieurs caractéristiques avec celles des
‘e base que nous rencontrons dans les industries de fabrication des
ngx i Lubrifiantes finies.
Nous donnorns gi-dessous un tableau des différentes huiles de base et
lear caractéristiques,ainsi que celles cu gas—o0il { TABLEAU ”n¢5)
a_",_‘_'_,_r:i_. -._H__-Rr_j___:-%_n‘g_i_‘t:ﬁ_!_uj;?_é-i_é-e‘ cd Point®)! point ‘ddéarbrneléd)! couleyr ! T.a.N.
uibe v | 94 13 I0U o Y viscositdg éclair ieongelaty conradson £ 5. m.u IrgKBH /o
-33 ] ! 09‘ 0"09890 = ! - ! 120 !—? . _.IO! . ! 5 ! (6]
! ! ! ! ! ! ! !
SRt 0,865 5 -6 4y T00 1 I90 1 - I8 1 0,05 I 1 0,03
! ' ! ! ! ! ! !
A730 0,650,678 9,6 SR 208 R s S gl 'oo,03
0,130 0,80 3 _-3,5 96 , 170 Lo I8 UsO5 I 0TS o003
e 50- LACELRE s

Fooiis s il Sl R



Tbleau n® 29: Caractergistiques dg: huiles,ainsi que
du gas-o0il

EE“““‘”h““fD‘aplis les résultats dec tobleaux n°28 et n°29 nous aboutissons a la
ion suivante:

raction n°I peut €tre confondue & un gus—oil,du fait gue ses caracterist-
25 scnt proches de ce dernier excepté 1'indice de viscosité.

roction n®2 peut également &ire confondue & un gas—oil,du fait que ces
~teristiques sont proches de ce dernier excepté son indice de viscosité et

noint éclair.

1. _raction N°3,quand 2 elle,penk peut @tre confondue 2 une huile de base

4

[

.du fait cue ses carscteristiques son proches de cette dernigre,
-pté con point éclair ainsi que son point de congélation.

L. _rastion n°4 peut 8ire confondue de méme d une huile de base S.A.E 10 du fait
-es czracteristiques sont proches de cette derniére,excepté son point

' “oulement ainsi que sa couleur A.S.T.M .

)l raction n°5 peut 8tre confondue au mélange des huiles de bases S.A.E 10 et

miction n°6 peut 2tre confondue & 1l'huile de base S.A.E 30,car ses caracte-

nee sont proches de cette dernidre excepté son point dclair.

,un traitement correcte dec propriédtés(point éclair,point d'écoulement,...etc)
5 ire des fractions :

_n°l et n°8 un gas-oil .
n°3 et n°4 une huile de base 3.4A.E IO .

n®5 et n°6 une huile de hase S.AE 30 .

. Le résidu comme goudron ou comme charge de craking

thermique ou catalytique.
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CONCLUSION




La premiére constatation gu'on peut sugeérer dans le travail
que nous avons effectud,est 1'impertance capitale Fu “"oremier passage

4 la terre",qui s'expligue par 1'élévatior du rendemert en distillat
recoueRilli lors de 1la distillation sous videjce rendermert “tant de
1'ordre de 75 % (en poids) est nettement supérieur A celui trouvé lors
fe 12 distillation sous vide sans "premier nassage"a la terre "(9),

tui était de 1'ordre de 54 %.

D'autre part,1'étude de notre travail nous i permis d'optimi-
ser les par:métres essentiels(qualités et quantités fe terre,temps
optimum,...ect) oui sont en relation directe avec les Fifférentes dtanes

fu procédé de régénération acide-terrc de 1'huile usagée.

; Une é&tude plus poussé,serait 1'4valustion de la tenenr en
“taux des six fractions que nous avons receuillies,qui malheureserent
f'w pas pu 2tre ahalysée par nOus,cela est du 4 1'indisponibilité de
“;i"v:':nreil "TORCHE 3 plasma" de 1' S.N.T.F.

i Ler incenvénient majeurs cu'on » rencontré lors fe notre
travail sont surtout,l 'activatisn chimique de la bentonite ainsi que

sor lavage,ouil demandent un-temos dnorme.
Par ailleurs,la détermlination des varamdtres optimums (
(qualité,et quantité fe terre,...ect) lors da vremier passsage a la

terre nous

0

a été trés fifficile,du fait qu'il A42it irpossible de les
feager A 1'aide du colorinrétre (notre huile usagée était toujours de
rbulaur noire,aprés le '"prermier passnage alaterrz);il a4 fallu faire aprel
%tharactéristiques les 7plus impertantesde 1'huile usagée.et les
corrartes achaque fOis & celles de 1'huile de base SAE 30 rdéférerce

1Ji sgnt d¢ '3 connues.

! Creoct seulemert aprés 1a Ffernidre ﬁpre(distillatior sous

wida ) que rous pouvons dire qu'il y a une rette amélioratior des

ﬂ'»u"étreﬂ fe 1'huile usagde brute,]l 'utilisatier fe 1a terre décolo-—
rante comme traitement cde finitinr fdes fractinns roceutillies aursit

3t° trés fructueuse.

Dans notre pays iavperqzctivs'de faire une rigénération des
Huiles usagies est trés irtéréssarte puisque d'ure part elle permet

de Aiminuer le budjet affecté a4 1'importation ces huiles et d'autres

.

nart 1'utilisation du précédé acicde-terre,pnrticuliérerent peut se
“2liser du fait que nous ne manquons ni des produits chirigues,qui se
chrique cars notrepays,ni de terre.

| i
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