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INTRODUCTION =

cler duin 17 sEah étaart, de

o ome e .

En 1990, la consommation nationale
17ardre de 160,000 Tonmnnes dont 155000080

Le taux de croissance de cetbte consommation est estimé & 474 par
an. L[1]

men ber wine
stron tenant a la
weagess  est

Cette demande est devenue asses  ampor bante
reflexion. La mise en oeweare doun programme o
récupération du gireement gue constituent les holles
néecessalire.

L'exploitation de ce "glrsement" permet

la deogradation de 17envivonnemnesnt
antire elemnsnts polluante.
o lae prans Le cormommateuny
& la destruction de

— D7ure pert.  de stoppe
qui chague annees et @t
les  BOU environ des bube 0 1an
contribuant ailnsie  de Tagarn oo
la faune et de Plore.,

EE

e DTaLETE pacta eSS ET Ve les ressowrces  du pave

notamment P CoCh o i baoo devenue ma e o e tous les [rénv s

qui ressentent e pords de CUL S OO L O L .

st e aual Lt tes var tables de 1leauns da
additirs

O L e

Ces hulles usané
carburant . des particoles
degradess. ..

{ Coocr e . des Bt a dem

RN st prodo s ba an cowrs da

Ces différente conbtamtomants
Ffonctiormement rocmal du mobenn Loa b ations vsare. csydatior,
COryOsLons deéaradat o Lrer migue s solt iobredur te aw- cowrs de
la collecte.

o deas

Le rvecyclage de 1ohogle  wsages  pealt  Se conoevolr
grands moyens

e Utilrocation comme combustbible @oen bant e T
mélange avec du Tuel lowad. Matre cetbe ublilrsation o
dengereuvse du Talrt de la presence  de  mel Towrdes et o
dégagement de oaz noclve.

—  Regéneiratlon.

La regéndration  consliete @ @liming bouns des contaminants de
17huile usagéee et de 1ol e famations  d'origlve.
DiTférents moyens phvelnues @ Cllmioues
réaliser cette opération

EREE

L E COELUY T E DO

LT Ferencrent

Les procédes de vegénecation sont nomin eusd. il

les uns des autires par X Mo EE LS T DB e o

1"élimination des 1mpuretes contenus déans Lo de o




Le laboratcire de valeorisaticon des énergies fossiles est engage
depuis quelques années dans 1'étude de technigues de regéndgration
de ces huiles.

Dans ce cadre. ce présent travarl s’interesse. dans une premiére
phase, & 17étude de la cinétique de détévioration de 1*huile dans
un moteur. en suivant 17 évolution des caractéristigues de 17huile
par différentes analyses physico-chimiques.

Dans une deuxieme phase. nous avons eéffectue un  éssal  de
regénératicn sur  le kaclin dans le but de tester ces capacites
sorpticnmelles.
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GENERAL ITES SUR LES LUBRIFIANTS

1 — Définition :

Un lubrifiant est un  corps  onctuewx. géngralement dorigine
pétroliere, utilisé pouw lubrafier le mouvement d'une machine
e d'un ocutil, en rendant glissante et en vefiroldissant les
surfaces métalligues en contact.

Les lubrifiants traditionmels soant les huiles et les gralsses.
mais 11 en existe bien d'antres notamment

- des lubrifiants sclides @ graphites. alliaae antifriction
- des lubrifiants plastigues et patews @ savorn. verre Tonda.
-~ des lubrifiants liguides acote ligquide. eau.

- des lubrifiants garews @ a1 Helium.

sz

2 — Fonctions essentielles des lubrifiants :

Auncun vehicule avtomobl les @uoun ras Lre . SLLETLIT @ LTy pourT e
citer que ceud-las e sanralt e o il Tonctaommer o T une
maniére économigus et duarable sans §Tatde de la lubritication.

(=]

v e cles toutes les
pleces qul o les

Les lubvrifiamts sont ol Moo ane s
machines. AL 1l L

constituent. &

Lresciss i L e e

Les différentes formctions demandées & i lubratiaot sonmt

- la réducticn des pertes dienergle mecanigue des machines.
= la véduction de L usure Gy Q) ET Trottants.
- la protecticn des crganes Trottants contre la corrosion.

- 1'évacuation de la cnalewr
- lraccererssement de 1 'étancheérte
- 1"évacuation des impuretes

3 — Classification des lubraifiants :

tobiratiants

rature s et
Al sows drtteyentes étalbes

On distingue les lubrifiants
artificiels. [le s présent
ligquide, pédteus. concret, Tusible ou gazews,

.l o~ Les lubraitiante

Ils peuvent &tre diorigine animales veoebale oo mirerale .

Boil.l o oo

Phe M P O P A T P T T

On peat citer o

b Ly e comme Ccomoound dans les

* l'huile de lard gua
Huilles o cviindres ot
des métau:.

de coupe pour e travall

e e

L

* la lanoline vhwlle de Ladvme 3 el =3
vaseline, elle ec by T imes dare les hulles antl-rowllle.

iai



3

Gralsses &

les

utilisée dan

# la cire d'abeirlle @ gui est
roulement et dans les préparations anti-rowllle.

3.1.2 - Origine végétale

Pt Por Pt Pt Prr Por Pas P P P D M Mg O P T P P P P P T T e e

On peut citer =

¥ la résine et la colephane Tonduss qui servent & falre des
graisses pouwr des cutils agriceoles. des hulles dscolantes
épaisses. des lubriflants adhérants pour enorensces.

¥ les huiles siccatives comme celle de lin sont & proscrire
en matiére e graltessage et ce e ralsan de 1 ey
épaississement & 1 alr par cxydaticon.

* les hurles semi— siccatives guil TEpaississent  seulement
par scoufiflage d air chaud et ass pew & Lrailr libres en
pellicule minces. MNon acldes. el seryvent o Tendalt
d'anti-rourlle.

covvaemment e miews s netamment

VG e s at g

* les huiles 3
1'huile de ricin.  elles servent powr la Tabrication des
hulles sclubles pour le travall des metaus.

.13 — Ovrgime mouones &le

P T T L

On ci1te

¥ le talcs pac suwite  de  son onctuoslbe W R W

ANCOrpOre & odes QrAalsSses Dour O s s .

¥  les halles de  goudion de ligo ke cort des prodults de

remplacement powr le grales

SEGE -

* les hutles de pébrole comsbitusnt. Tant pear 17 1importance
des resscurces gue par lewrs guallités, la maiewr partie des
e orpere A des rombrews

huiles de gratlssage et on les

compositicons de lubraiiants eactificiels.,

e L lubr T &nt dans
CoET (= gar étant en e:dcesa

* 1lleauw est e cubire, e
les compresseunss & OV z
entraine 1 avto-1ef lanmation guasit anstantanée  des  holles
de pétirole.

2 — Les autre dants @

J.2.1 ~ huwiles &2t liguldes @

PRI

P P P P P N T e e T

Ce  sont ies hurlles dites Teomeonricls clest & dire des
ted due 3

meél anges de dews ou plusiewars hulles

d'hulles

Flres.

#* les huilles & broches @0 e sont dews  mélange
fluides de petiole. ol bes
telles gue 1 'horle diolive. loleine.

"

v Let o sovero




# les huiles de trempe : melange de spindle et de l'hulle
de colza.

labiles H ce sont des  liguildes

¥ les liguides ancong
spécilaux pour Treins et amortissew s Foscr and gues.,

»

d'huille de ricain et des alcools.

Ils renfecrment de 40 & o

3.2.2 ~ Les grailsuses o

PP P P Py P P P P P P P T Tl P P T O T e T

Une graisse est wn predult de consistance samnl-Tlulde &
solides obtenu par dispersion d’un agent épairssissant Lo
gelifiant) ivsaluble  dane  wn lilguide lubvitiant, &t
delr i,

comportant généralement des produits da

Elle rconstitue wne olasse  lapoctante cles lubrifiants
artificiels. tel gue

& oo lements

* les grairs s,
#* les gralsses & @ngrenages

¥ les graisses & la résine avec araphate en pan Llettes pouwrs
joint

F.2.3 - Frodulbs

A Pl P T P P R P P P g P Fg T P B P T e

On peut distinguer

¥ les huiles de  synthése propement  dites  ow haile de
complement tel gue : hulles de syonthese de "Fischer—Troapsh"
et les huile ot fractions  nom
saturées cu cléfiniques.

s par hyodrogénation de

¥ les additifs @ ce sont des produits compleres melanges
avec des huiles. méEme en fTaibles guantiteéess moditient

orofondement 1o comportement des huelles.

On cite H les Arcchers gul amél lorent les résistances

mécanigues des  Tllme lobrifiants et les =ilicones gul
procurent aux hulles mebedrms un camportement anti-moussant.



LES HUILES MOTEURS

1 — Composition des huiles moteurs =

U R = e vart les
G L QR

L.a composition o une P de e ter
caracteristigues e pmmandees et Les

et les specificatlon

Les huiles modernes  poulr moteurs sont composéeess

o les de hase obbenues s catiinage  des

—- drune ou plusleurs
fractions lubrifiantes tirées dans la majorite des cas des
pétroles bruts.

- de prodults chimiques compleres appelaes adaditaf
dont la teneur globhale est comprise entre 2 et
type d'huile.

ouw dopess
v os@lorn le

Lorsgue le choix o une ou plusiewrs hulles de base est A
effectuer. une sclubtion de compromis est recherchés entre la
viscositée de 1 'hulle fTime H obtenlia Lo natwre  chimlgue
recherchée et les additiis wbilises.

2 — Huile de base :

c s ———

: de base sont extre clerss peEtrole
cations de distillation et de rattinage. Selon
cont  appelées
t lowurd™.

En geénéral. lev
bruts par dew ooe

leur viscos)be. 1 fracbions Tubr it iantes
vdistillat leger . vdietillat moyens Gu "ietill

Les caractéristiques veuelles de Ces Fiactio idensltes.
Pair elta.. . dependent de 1 inmtervalle de

viscosité., point eo
distillaticn.

Les fractions lubirl fiantes scont ensuite 7 ansformess en hul les
de base propremnent dite par de trailtements succeéssits destines
& en vetirer les corsb buants iridés v akles.

de traltement soenbt o mls @i Oeuve

Différents tvpes de proced
suivant la rnécésslte

- le traitement & 1 acide ax g T LT L QL .

—~ les traltement Ay solvants
les traltements de d parat T LraEge .

- les traltements de Aeutralization et de décoloration aveo des

terres speclales

£ pan pree e La o
# par contact.

11



2.1 -

Suivant 1cocrlgine gecgraphique du brut el des braltements
affectues en ratfinage., on obtient des hulles de base (ULl
correspendent & P'une  des  treils principales tendahces
chimigques 3

* paratfinique
* naphtenique
* coromatiqgue

2.1.1 — La tendance paraffinigue

P PP P A P P P T P T e P Ay e P P P P P e P T Ty e e S Tg 1 Pap P N P P

Elle est représentés  par ensemble des hyvdrocarbures
saturés & chaine droilte. Famifiés  ow None ME1s e
cycligue.

Les paraffines ramTiées qui sont les plus intéressantes se
rencontrent en  quantité appréciable dans  les Fractions
lubrifiantes des bruts paraffinigue.

Les paraffines a chaine droite de peids meléculaire eleves
augmentent la température de conaé&laticon  des huiles et
doivent etre retivrés pear deparattinage.

Cette famille est caracterisde paos o

# une fTalble densité pour e viscosite dormnée .

¥ une variation relativement faible e la viscositée en
fonction de la temperature.

¥ Faible volatilité pouwr une viscosdbe denn

# un fairble pouveolr solvanlk.

2.1.8 - La tendance naphtenigue @

T P M N Be T Ty

Py P A P L P N P P T TR A P P T T A e e T T e

turés oveligues ou

L L AL T e sont tres

Elle et composée o hyvdrocarbures
polycyclliaues. Les  arrangements mol

complenes.

ceulensnt gquelques ocycles par
o atomes de carbone sous la

Les types de naphiénes
molécules et une
forme e Lonmgues CFva L e par Tt T 1l guess
probablement les proprilébes 1 sont les plus déslr
les hulles de grarcsage.

E=
=r

stilques physigues et b Lmo e s de CEes

tradulrsant pac »

les carachte!
Fydrocarbures

ol we viscoslte

¥ une densite relativement éle
dormées .



* des variations assez rapides de viszcosité en Tonction
de la temperabuire.,

- % une plus grande volatilite gue ia firacktion
paraftfinigue correspondante de e viscosl e

* un pouvelr solvant relativement G leves,

2.1.3 ~- La tendance saromatigue

P Py P B P P G TN G Py T e M P T e A B P P PN PN P T P N P T

I1 e’agit de composés non saturés avant wn ou plusieuwrs
cycles arumatigues condensés  ow NGy SUE lesquels sont
fixégs une ou plus

teurs chalnes lLatérales.

Les caracteristigues @t chimigques de cette

famille sont 3

¥ une forte densite.
¥ oun bas ooont o Tar L.

# oun bas indice de viscosite.

¥ une grande oxydabilite et forle AT Tl N ey o A WL
1o L de Faible gquantite peuvent jouer le rEale
dfifhibiltewr waturel dioxyvdation.

- Les additifs :

3.1 - definition

du Tait gue les
guie W Tune manliéve

La création des addibifs oo doo
huiles mingrales pures e

imparfaite aun exrigences de grdals

Les additife sont des produivs comple
guantiteés tres Talble. modifier profondement le comportement

des physique des hulles.

gui peuvent. mEme @n

aorse ! dfun additid avec l'huile de

La réacticnm ouw  Mla e
pase, du peint de vue performance s irée.s depend

¥ de la composition et la guantite el 1Y additaf.

* du type et de la natuwre prepondérante de L'hur le de
hase.

#* du moteur @ son type. ses antecedents de GSETVICE Yy S0
gtat mecanique. les conditions de service.



dladditars =

Les pii

Nembreux scnt  les additife presents  dans 1 huile . Les

principaux types d'additaits sormt

- i
A 7/ Les additifs de flucrescence et de couwiewr
Ar e P or e Por o o P P i e P g A 2 s AL AL R PR 1 P R : B

Les traitements que sublssent les hulles diminuent de leuwrs
counleuwrs natuwrelles.

Ceci a une i1mportance sw le plan commerclal.

En effet. lee additifs de Fluorescence synthétigue sont
utilisables pour cenférer auwd hulles 17appacence des bazes de
"Pennsylvannie” qui ont un indice de viscosite élevee.

Un ajout de coleorants permet de masquer des covleurs
indésirables et faciliter le repérage des hulles.

B/ lLes additifs amelio

P P TN TN PR N N P P P B I G T T e i o P N e P

amte du peoint de congélation

N L I e P g P P P P P e P P B e P R P T T M e T P O e P Py

."abaissement du peint de congelation  est chtenu par
l1Taddition des composés & grosses molecules. Ces dernieres
venant "gener' le développement des crisbanx de paraffines

dans 1 7huille.

Les additifs utilisés sont o

- les produits de condensation d’un hydrocarbure
paraffinigue chloré.

- les produite de condensaticon du tétraparatfinepheéncl.

- les polymethacrylates

C / Les additifs améliocrants d’andice de

e A P U A TG T TG P N P e P O T e T e P T TN P P P P B T e e e S
L'huile est soumis & des écarte de température de 17ordre de
200% . La tendance est donc d utiliser des huwiles dont  les
variations de viscosite ALec la température solent aussi
rédultes que possible.

Les additife d7indice de viscosité les plus afticaces sont

des polyméres linéalveas tels que  les polyvbuténes. les
alcaylatyirénes.,

noclyacrylates et les



4 — Propriétés des huiles moteurs :

D / Les additifs déterg

st s—ol 1 S) S S
ANy Prp Py P P P P Py PN PN D 80 PV T T PN P TR P P N B O T P P D ™,

e n,

Lajout de ce type diadditifs permet de limiter les
conséquences de la peollution par des prodults issues de la
combustion et de 17oxydation du luabrifiant.

Grédce & ces additiies, le gommage de la  segrmentation et le
dépst de carbones sont éviteés.

Les additife les plus utilisés sont les sulfonates. les
alcoylaphosphates, les sels d acides carboxyligues.

E / Les additifs anti-onydants et anti-corrosifes o

FPour dimirues l'effet de 1'oaydation des P les. des
inhibitewrs d’'oxydation sont utilisees.

Ile sont en général polyfoncticommels et assurent en plus la
protection contre la corresion.

Il est fait le plus souvent appel aux dialky-dicthiophosphate
de zinc qui agirssent egalement comme passivant des metaun et
agents antil-usures,

, antilmousse 3

P g g Fap g e N T P I L

F / Les additif

Pog P P 0 N P Par P P A e I P T e

Un additif anti-mousse agit en modifiant socit la quantite.
soit la stabiliteé de mousse ou encore les dewsr & la fols.

Les composés & base de silicone sont des additifs anti-mousse
les plus emplovés.

Les huiles motew s doivent répondre  aux  éxigences diune  ou

plusieuwrs spécifications militaires ou civilles.
certaine designations de la class

Les propriétés demandées aw hulles moteuwrs s

Cu encere & une
V] A = R U I I

ification AF
- résratance & 1 Toxvdation.
~ détergence ou dispersivitae,

"

- failble formation de deépéte de cen bone ou Mcalamine'.

— acticon ant LSS LT B,

- Facilitd de démarvage et vapldite de mize en acblon.



LES HUILES USAGEES

1 — Contamination d’une huile moteur :

Au cours de son service dans un moteur.s les caractéristiques et
les proprieteées o T e My les de Qralssage subissent
inévitablement des modifications dans 17éveolution peult avoir
sous plus ouw meoins  bref  délai. wre action  swe le  bon
fonctionmement et la longévite du motewr [,

Ainsis 11 ya une producticon de calamine et de sédiments gqul se
déposent suwr la suwrface interne du motewr. Cecl peut etre  la
cause de la détericration de certaines piléces du motewr et le
bouchage des passages étroits du circult du Tubvifiant.

Lhuile s’oxyde, d7od une formation de preduilts acides quil
corrodent le métal. Son indice de viscosité diminue & cause de
la formation de gommes et d’asphalténes. et les additifs se
dégradent ne remplissant plus alnsl lewrse fonctions deésirdes.

2 — Contaminants d’une huile moteur :

Les contaminants diune huile motewr peuvent Etvre classes en
trols catégories @

-~ les prodults volatile
- les composés sclubles dans 17hulle

- les preoduite insclubles dans 17hulle

2.1 - Les composés volatile

Essentiel lement de 1l ean et des carburants. L'eauw provient de
la condensation & 17interiewr du motew, de fuite de joints,
de la "respiration’ du carber.

Tandis que les cearbuwants s’introdulsent  pear 1'efiet de
dilution.

2.0 - Les composés solubles dems 17 hulle

Les corps formés par oxyvdation., les résines. les asphalténes.
les anti-gels et les savons métalligues sont  des produltes
scolubles dans 1 'huile.

L'efficacité dium procédé de rvégéngration dépend dans une
large meswe de la maniére dont ces corps golubles  sont

retivreées,

b ]

, _les huile

Poad - Les pootdu

i

Caur scnt des particules de cavbone de dimensions inTérleure
3 netergents

A um microns  malvntenues en SuSspension pac
actifs présents dans ['huile.
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VALORISATION DES HUILES USAGEES

La mise en ceuvre o'wr pocessus de recuperation et de recyclage
des huiles usageées devient une necéssite. vue ila crise de
17énergley la consommation crorssante en lubrifiante. ainsi que
la scurce de la pollution gue constituent ces Mt les usagées.

1 — Intéret de la récupération des huiles usagees :

Les rejets des huiles usagees sont

puisgue 1 hulle rejetés oull & 1T orvogenaticon du sel et
des eauy. et presente W caractéere toxigue powr la faune
et la tloare.

—  une  source de pellutlon  dangerewss pour la santé

v i anmemnsnt .

- une atteinte & 1'esthétigque de not

- une  resscurce & exXxplolibter o owne Ltorme o "huile wsagee

regénérée permet dobtenir 0.7 tomme d’huile de base. 1]

2 - Recyclage des huiles usagees :

gy vant deus voles s

Les hulles usanées peavent dboe rECyclees
e utilisaticon comme conbustible.

~ regenération.

2.1 Utilisation comme combu

Une huile usaoee peut &tre utilisee, en tant que tel  ow o oen
mélange avec du fuel lourd, comme combustible du fairt de son
pouvely calorifique.

Mais cette ubilisation sreureuses @t oo :
Sivsls DAV Eemd gque celles utilisee
pouy lubrafrer cas o de
présence de F.O.E polyvenloropiphenyles 0. & une température
voisinant les 400%c. e agent extr@mement toxique et vioclent

fea rasi les el le

pransformateurs dégaaent @0

appelé dicine.

Efn  fait. =i le brulage de 1 7hulle wsagee permet de protéger
les sols 8t les el L1 ome Tairl en réalité gque vejeter la

4

pollution dans LT atmosphere.,

Un pretraltement de P Le ussneses MECessalre  pou
attenueyr Ces "1S0ues. 11l conmslste en LATiE deécantatlonma e
déshydratation, filtration et parTols mEme urne distillaticn.
Ce prétrartement aussi important est tive proche de celul de
la regénération de 1 'huile nsagee en wie hulle de base.
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3 — Regénération des huiles usagees :

3.1 Francipales eltapes
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ders oo G rerartt inage sont oo

Les principales éba

- decantation et Tritration grossiérs  (eaun et corps
etrangers) .

- deshydratabticrn et  élimination o "hvairocarbures legers
(essence) .

.

- gseparaticn physligue cw physico-chimigue de matieres sollides
en suspension par  fleculaticorn des asdditidse détergents-—
dispersants (traittement cu sclvant ow thermigue ow & 1lacide
sulfurique).

- separaticn physico-chimigue ou  chimigue pows cetlrer odu
4

milieu les composées solubles oxyvdés Cacide sl T o L oues .
hydrogeneratior) .

- geparation en coupes de viscositée recherchés et traltement
de finition complet ou partiel.

3.8 - Les differents piroceds cles regeneration

Le procede acide—terre est le plus view: et le plus simple.

Mais les bouwes accdes veenltanbes pooent de serioeus problémes

& 1 lenvivormement .

De nouveauws procedés ont été mis au pelnt gur gengrent  des
guantités rédultes ou évitent meme la production de boues

acides.

Les principaus procédés de reqeneratlon s

a/ Frocédeé Ao
o/ " I.F
c/ " Matth ya—-Garap
d/ " B.ERJE .,

e/ | i

il . FLoRLOLWF.

n Ies

B2l — Procede acide-bery

g P P T P P N e e P L T

Comtamlrant e

L7éliminmation des A dmoven o une

précipitation aucide.,

L¥huile wsagee et a¥ sovivon en voluame dacide sulfurigue &
FEY sont méelanges dans bac de décantation & tond conilgue.

comdurt & la

chuee & denvs

Cette  opdérataon : k
flocuwlation des sUwspensions  Cearbordes alngl G & 1a
sulfuration des produasts acides qui oen

résultent sont précipl té dars le fond do bac.

rydgs . L TN

1o jet dtautres traltements
tenewrs en métauy provenant

L'huile épuine falt ernsul be
qui permettent de redulre lec
des additirve et de 17uzuve duomo




preaticules

Aprés ces traltements. witer meutralisation de
acides (sulfonigue, acide sulfuwiguel contenues dans
17huile épurdée ecst nécessalre le plus souvent on utlilise
la chaux ou la scude.

-
Ce procédé se termine par wn traltement de Tinition dans
lequel l'argile & grande swrface spécifigue est utilisée.

s

Lhuile est malaxée aveco 1 & 10%W de terre actbtivée & une
température s w1 tuant entre B0 et 100%¢ suivant un temps
de contact de 1 cvrdre de 19 & ZOmn .

Par suite. vt procede & la filtraticon & 1Mailde dun Tilore
presse.

3.2.8 — Froceds -
P N PN P P P P P T i N w 4y

Rl apales s

Le proceédé L.k P comporte 4 étap

“Elimaination des welatils dans un
pallon de FLeasCH o L Peany poré s odes concentratlons
variables {({.89 a 940 est éliminége en me temps gue des
pelluants wvolatils de  typese phenols et diautres derives
dradditifes.

as Une deshvdratation et

Cesrcdes

g e e ot acat o
=28 ubtilisant la
ation  &n preéesence

B/ Une puritarcabion phyvsigue o
physigue s 2 g
clarification au
de diluant.

La séparaticon des ampuretds se Teit seans 17élimination
dhydrocarbures avtres gue ceax gul  se  trouvent  combines
dans le vésidus 3%

cw Y rulbteatiite

fral b agues,

Henl e oy

*ouvdation et des dérives

c/ Un rafttinsge FR T b B A W= leqger ot mece
dliminer des composés soluble

de composés aatres gue les hvdrocarbures gur n'ont pas ete

éliminds par le propane ou les menbkraces .

Cette étape peul consieter en

¥ oune acidirication legers

* une hyvdrogenation catalvbigue pe
®* une agsorption selecblve SOy TES L N0 oLy ImeE T Lojue:

LU S e e

U trartement de Fioation o 17

o/
dTadsorber  Le Facers pay Blow les v

Teiroe rre e mest

TE LG

Ce trayrtemsent der Fioition penl stive constdars Comne moven
dajuster la conlens Pee marioones  Coni oS0 TPindice
d’acide.

3.8 -
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Il combine la
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Ay ante o proodcles

Ce procede est une

distilliation la precops ba o acLde.
permettre i boad temenl
de diminuer considdrablemnsnt e o lome
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Les differentes etapes du procede sont oo

pea wine decantation

-~ la séparaticon des particules scolid

v latile  pear T oune

-« 1vélimination cles L o et e

distillation abmospherigue ©jusogu®a Lehodo)
-~ la distillation fractionnée sous-vide (jusgu’ a0-300%c)

- le trattement acide des differentes {ractlions 3 les
fractiomns epuwrées et les  boues acldes sont sépareées par

centirifugation.

- le trairbement ode Tinmibion G CHi b lyees clex 1 é terve
activee.

3.2.4 -~ Frocdde ..l (kinstios

e Lo
P P g B I S PP P A BRG P T T P T P A Te T P P R L P T ST T

v antermational) L0617

P R B Py P

s ELUT L o nTeftTectus pas an

Contralivement sue aotvres

traitement & la terre.

rier ot as

rowles g Leons

FAImsl . les bowes acides et L
gendérees.,

u

Les principales étapes du procedeé sont

- Deshydrataticn et L'elimination des volatile par  une
distillation atmos

spabie L oue .

U strippang scus vade pouwr oune production de

~  Une distrllaticon sows  wvide pour retirer la fraction
lubrifiarnte. i

- Une hydioegénation de la Trachion lubvitiante.

~ Une distillation fractionmese powr  socutiver  L'haile  de
baze.

d.e.5 - Fro

st FPLRLOWF O phallips petroleun compagry) Lol
NN M P A N P P e i = 4" P

N s e PP P T TN L T A PP Py T T T s TR TR P T T P P S P NNy B O G

F.R.OOWF presente un procedé ou L7hulle regénérde posséde
des aualités elevees dgales a celles de 1'huile vierge.
mais le cout de prodaction est éleve.

Le proceédeé comporte les étapes sulvanies

- PFreécipitaticon des contamivants wre solutlon acquense
de sulfate d ammoniwnm  ou Dhisuliate o ammorlam, a une
température allant de 160°% & Z20%c sous une Presslon
éleveée.

- SBeparation de 1'huile et des prodults de réaction

— Eliminaticon des composés métalligues par un contact avec
un adsovbant.

2.3



= Un traitement de finition coemportant wne hyvdirogénation de
17huile épuree.

3.2.6 -Frocédé B.E.R.C (Bartes ville energy reserch center):[él

P A Pl P P A P o A T P D T P P P T P P O P P I P P D T M P P P P T P i e

La particularité de ce procédé consiste en une uwtilisation
de sclvant qui precipite les contaminants de 1'huile
usagee.

Ce procédé comporte :

- Une deshydratation grace & une distillation atmosphérique
- Une distillation scus vide od sont élimines les
hydrocarbures ayant un point d'ébulliticn inférieur &
345 °%c.

= Un traltement aux solvants

- Une élimination de boues

Une reécupération des solvants

Une distillation fractiormmeée

- Un trattement de finiticen par une hydrogenation ou & la
terre activee,

[y

e P P M R A e e B e A e A e e s AL
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CHAPITRE V

1 — COLLECTE DES ECHANTILLONS :

Pour étudier la cinédtigue de detericration des hulles motewns
nous avons preleve. & dafrterents kilométrages. des échantlllons
d*huile provenant d’un motewr d’un méme vehioule.

Un échantillorm d ' huile neuve provenant  d’wioe  méme  orlglne  gue
celle de 17huile mise auw motew a été recueirili.

1%0m]l envivroen. ont été vecueilllis dans des
astLgue [T Crf @ e lens

Les échantillong
erlens propres recouverts de [l
protégeants  alnsl  contire  toute eventuelle oavdation par la
lumiére.

Urie corversaticon a lieu aveo le conductewr du vehlcule sulvant an
guesticvnnaire pré-établie concernant "'mistorigue’ du traltement
de 1°huile prelevée imode de conduite, élat  du aclewr.regime).
(annexe n®l ).

Echantillan|hul le neuve| HEL HIE &

PUSTRIY] e

Filometrage L) Hehved G438 H 3y
(km)

Tableawn mil.
¥ Prélevement des échanbillons =

YT
pLagi



2 — ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE ET COMMENTAIRE :

2-1. Frésentation d TR ) T g S |

Cette analyse consiste en la détermination des caractéristigues
principales de | huile neuave et des hulles uvsagees a differents
kilométrages.

Ces caracteristiques nows permettent de suaiwvire 7éveolution de
1’huile dans le motewr et den déeterminer  la cinetique de
déterioration, ainsi gue d'évaluer l7éfficacite du processus de
regeéenégraticon.

Four mieux situer 17impovtance de ces paramétbres. 1l v & lieu
peut €tre d’en donner leuwrs détinitions. voire lew lmpact dans
une huile lubrifiante.

— el e

AR S L I P P P e

La densité dune substance & wne température  donmée. est le
celle

e

rapport de  la masse d’un certain velume dechantillon

i
[

du méEme volume dieau & une température standard (Ya4cr. [

La densité est une caracteristique i identitication clu
lubrifiant. Sa determication noue permet de connailtre le degre
de contamination de 1 hualle.,

Danse notre étude. elle ne peul prendre  de cigniflcation  que
completée par d autre test.

Cette proprieté & &té determinge par llemplor de clemalmetres .
Ces derniers sone  des Flottewrs ern ver e testées par des

petites billes de plomb et portant une Frge araduees. Lo denslte
est lue directement auw peoint d emecoence de cetbte tige.

— Miscoslté @

P PV P P Py Sy 0 P P D P D N

cure la résistance
st 1Mune  coantire

La viscosite est une grandewr phyvslgue gul o me
due au frottement des molécules gui  gliss
1Mautre.

On distingue =

# La viscosité dynamigue ou  abscolue exprimée en general en
Poises ou en centipolses.

¥ La viscosité cim@matigque gqui est le rapport de  la viscoslté
abscolue & la densite mesw de & la meme tesperatuwre. Elle
g exprime en stocks on cenbilstocks.




Four les huiles de gralssage la viscesitée esh une spéciflication
de premiégre cordre puilsqu’elle conditionne les gqualités requlses
pouwr la lubrificatior.

La déterminaticn de la viscosité cinématigue est gffectuge &
1'aide de viscosimétre empirigue {(  du type UBBELHODE ) par
mesure du temps diecculement du produilt entre les deux tralts
repérés d'un tube capillaire calibré.

Y Y ol ol ¢ est

La valewr en centistockes de la viscoslité €
la constante du calibrage.

e Indice de wviscosilteée

P P N P T P R P PTG T e T T P P P e P T

L'indice de viscosité caracterise le comportement viscosite-
température des huilles par une seule valewr.

Dean et Davis ot amagine de se veferer & B gammes d*huile
d'etalons :

* La gamme de Lwpe @ affimigue provenant cdumn brut  de
Fermsylvamnmia et ayEnt L brogyr codnpor te vt viscoslté-

température &, par déefinition o un ndice de viscositée de 100,

* La gamme de type naphtenique prevenant o Tun brut da Goalf-
coast. ayant Wi mauvals comportement viscosité-  température &
par définiticn, un indice de . /

ke est caloulé. e se  rapportant & 2

LYindice de wvisco
températures détermings (4Gc et 1oDfc) tel que 3

# Four des hulles d’andice de vieceslte o 100 3
L*huile & analyser et chacune des @ huiles etalons possedent &
100°% une meme viscosite V
A 40% chacune des 3 huilles ont des viscosites différentes o
—~ 1'huille diindice oo =z wne viscosithé H
- 1'huile d7indice O oa wne viscoesité L

-~ 17huille a analyser a une viscoeslte U el a par
définition 17indice de viscosite o

R R € 54




Pour des indices superiews a 100 17A.5.T.M a Preposeé un
nouveau mode de calcul de 17indice de viscosibe o

Vi1 100 (autilog ko= 10M)

avec N puissance & attiribuer &« la viecositd & 100% de  1'hulle
A analyser pour etre egale au rapport HU

Viemes = H /U

o encore U

les valewrs de L et H sont tabulees.

e Indiace diacadite

Pe P P g P P P I e e P P BT P P e e e e P D
Lrindice diacide est le nombre de  milligeamme de Fotasse
necessaire powr neutraliser les acides contenues dans un gramme
d'hulle.

Llacidité  est  un  critere tmportant . Elle denote baien
17éveolution de §7huwille. s cette évolution, 1Tacidite peut
etre dangereuse Canr 1'huil le acide peut attaguer plusieurs
systemes importarnts dans le moteuwr .

Noues avons uwtilise la methode de titrage en presence
d’indicatew coloaré.

e Teneur en carbone 3
A P P P P AL P P N PN I N P e P e e M P P B e

La determination du residu de carbone Lomradson s 'effectue  sur
lee produits non velatils gui sont evapores et pyrolysés dans
un creuset. Ol s lee vapewrs =sonb  enflammees. Lorsque 1
combustion cesse. «n calcine au vouge le residue da crewset.
aprés  refroidissenent et dessilcaticims. 17 angmentation de masse
du ecreuset represente le "Resido Corradsan’ .

C'est une caractberistlgue sertielle pour  une  huile  moteur
Car s cutre quelle peut denoter wn mauvals Fonctionnmement dua
moteur elle donne sgalement les limites diubilis

1'huile. (3%)

e Poant dTécoulement s

Py P P Prg Py P Tu T M e e B I T A e PN P T 0 R Iy,

Le point d'écculement diune huile lubrifiante est la plus basse
température,. & laguelle 1"huile coule encore lorsgu’elle est
conditions normal lsees.,

refroidie sans agltation davs des

La commaissance de la tenue des huiles de gralssage  au Tredd
ecst praimordiale powr le  demarrage des moteurs aus basses
températures. En o efiet. 11 est demandé aws hulles de gralssage
lovs du démarvage & Troid des motewrs diatirir le moins de
résistance et d’assuwraer un Qrals

sage du omolteur .



—e—  Peoant diémiline =

or o P P T P P PG PN P TR P P P A P P P A B

Le point d aniline est la température la plus basse pour
laguelle dans le mélange équivolumétrigue de prodults a esgayer
et dianiline se manifeste la miscibilité des deux composants

lorsquon chauffe lentement un tel melange.

Un point dianiline élevé nous i1ndique une falble tenewr en
carbones aromatigques du produilt considere.

Les huiles & tendances paratfinigues ont un pelnt dianiline
plus #levé gue les huiles & tendances naphteniques.

— TEnELr  ern eau :

AV L Py P P e O P B O S I L T T

Ce test est basé sur le principe qul consiste a entrainee 1 eau
contenue par distillation & reflux d'un scolvant non miscible A&
1 eau.

Apres condensatior. 1Mean se separe du solvant et s’accumule
dans un tube de recette gradué. Le liguide dentrainement
retourne dans le véciplent de distrllation.

En elle méEme. l7'eauw ne seralt pas genante. mais elle contient
généralement, scit dissoutes, scit en suspensicons  des matieres
crganigues pouwvant donmer des cendres.
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Commentaire :

Densitée @
e Fe WK KA

Lraugmentation de la densite peat sl ol Quiess pEeT ¥

provenant dua

e Ui contamination de D hoelle par i
CornTLrme ¥

CTermewr @ eaun ool

T arnte
e UW1E benewr e carbone orolssanta.

Des valewrs movernes a 9000 b et S000 km [31  montrent  gue
la densité crelrt molns vapldement .

stabiliser. Cecl peut résulter du fait
cation entre le cracking d'uwne  parts la
d®awbre part.,

Elle a tendance &
gu®il v oa wne comg
teneuwr en carborne et la tensuwr &n

=

Viscosite
Bl R o Y

chute Dot aloment.

@l F a Lonse, Cettle

Mows yVEmarguaTis opue
Elle diminue de
chute brutale peoat
additits amel

LA delbericratian ez

Lo ant

Linégalires

Ces additirs ey geEndral
sengibles aus erfets de cirsarllemsnt provoogy

le moteur. Llal

o engendre  des
[ e 17ean el le

Elle ivésulte
fractions lege
carburant.

S0 L
{

e

A partiv  de o0 ke esvviveon DThulle ST L
sensiblement. Ue BV O ER TN &

nowus contfairme cette crone

okm

Lo pollation  de

ol Lo

Cette auvgmentataion  peut o 3
17huille  par lers  poocduits  dioxvdabion el

conbusticon.

Liindice e visco
P NN R N

i Gt

LYandice de v
et 1D20% ., mairs

ray batnom




Tenewr en carbone @
I i I S T T T s

Le reésidu Conradson augmerte
Cettes augmentation peut v
cracking de 17 huiles airnsi ogu’s
deétergents dispersants ot ie = :
1’agglomération des fines particules scolides et de les
maintenir en suspensicon. L31

sttivant wne fomnction monotones.

- dles dépaets 1 clus du
La déteriorat oo e adadiltife
: o TEeviter

i

Indice diacidite =
R L T R AR

Nouws remargueons que 7 hotle neove presente an caractére aclde
apportée par certalms addltivs.,

La consommation de ces additaiye diminue 1 acidilbé.

Aprés  wn certain Bllometrage  {eovaicron GO0 kmd 1 7acidite
augmente.
Ceci est due & Llouvdation de  J'huile rézuwltant  de la

réaction. a tempe Eleves. ves constrtuants de |Phaile
et de 1 'ocuvagéne.

ature

Cette oxydation peuvt wctre afifectde par la présence des metau
agissant comme catalyseurs.

Foint decoulemant o
S I L L E

Le point d'é&coulement ne  vao le o . Noams constatons gque
jusgqu A 1000 Em les  inhibltewrs de Tigeage nont pas ete
affectées.

Ce sont en Tailt les aromatigques et les naphténes constituants
les additifs ou 1 'huile de base.
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3 — COMPOSITION DE L HUILE NEUVE :

Four la déetermination de
utilisé
de

nous avons
connaissance

Indice de
moléculalire

Les tenewn s

(Ca)

(d

=i

lLes teneuwrs

Y Oy =
“ Cp =
La masse

M o=
ok
i P
d
mi e

LLa masse

Les reéesuvltats

Conclusican

les

D apres

pourcentage &n

Ceci nous
paraffinigue.

réefraction

(M) .

soant évalues

DLBSLIGY - 1.

sont

moleculalre

e el
P0G 40

ENEETE

ia
methode
e istigues

1a&
CAar ac

\H}-

tyols

1

[ I
le calcul
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srravant e

(i L4780 vl Oa @3S0
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Wolegr A (8
100 % Lr

et donnes par La

T e i B S B

s
ol

b Rl

i 3.

Svalues &

culalre

donnéss par cette methode

= ;:_‘ ;—: " "‘P""l‘

SR S1E PR b

chbenus .
b preponder

resultats
paraffines e

& avancer gue 1 huil

35

composltion
IR

derisl te

naphtene

VIO EE

de
gl

vid o e b

Llie?

]
]

Siaéain s H

S s M

A+ PO&ED0AH

Formale de M.

- B32g

AN

TEMET OLIOINE
ant .

€ eV e &oure

I 'hui le
néecessitent

la

NELVE .
L&

N\

Mict S G 62

et arcomatique

Fobert

que le

tendance



4 — DETERMINATION DES EQUATIONS CARACTERISANT L EVOLUTION
DE L HUILE =

En vue de caractériser la cing stior de I 'huiles
nous avens essaye e
17évolution de differentec
fonction du kilométrage.

tradulsants
1 "huile (=2%]

Cela grace au logiciel T.5%.F version S.1 de " Sonantitative Miciro
Softwares Irvine Califormie"; gqui  effectus wun  calcul  de
regression.

Nowus nows sommes basés sSur nos meEsSures arnsl gue sur des mesures
éffectutes dans des travaus preceédents.[dl

Les résultats trouvess soant

e

— Densite en fonction du kilométrage
D iz L: (1) = Fpe cE? 4 0 3 é_-;Li\—j

Col)y = D.0001HES

Rz = )y PE

D : densiteé ¢ km @ vilométrage Fo: Hesldua aa carré
— Residu Conradson en fonction da kilometrage

R " C = L: I‘ 1 ) - ‘_::r“f.'I & 4 .‘_:, " "()'

Cl1y = 0.001za93

Ceg)r = Doliddou

Rz R

R.C : Residua Convadson
—— Viscosité & 100% en fonction da kilometrage

vig 100 = C01l) = kEm @2 4 D{F) km@<®? + 1o.d7

VR ;5 ‘_-‘ oy

Sy =

Clépd = Oy laa8uHed

R e DEY

visliD étant la viscosite mesurée & i00%c.,



— Viscosité & 40% en fonction du killometrage :

i
e
s
13

vis4O = Cp * ka®<®> 4+ C(H) kS 4+ |

= CC1) = O.,3145778

00672846020

0
S
H

Ci3) = —21.a4904677

Cla) = 0,1964510

i

Rz =y 90
vislOh etant la viscosité mesurde & 40%C.
— Indice dacidité en fonction du kilométrage
I.A = Cil1) + Ci2Yem + Ci{3 km2 + Ci4ibkms
C{l) = 1418106
ClE2y = —0,0034005E

Ci3) = +5,4608a4%.10%

f!

=~2e&H71a8. 107

Ca)
I.A : Indice dacirdité § bm <0 1000 km
Cette éguaticorn est limitée & 1000 ki vie gue la méthode

mesure de 17acidite dans les travausn  précédents
différente de la notre. )
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S — ANALYSE DES ECHANTILLONS PAR SPECTROMETRE INFRA—ROUGE :

La spectrometrie infra-rouge est une methode danalyse classique
d’étude des structures des composés OrQganlques.

B
Elle permet d’chtenir des informations olobales swr les
structures moléculaives d un compese donne.,

.

Le domaine infra-rouge { 4000 > v 0 100 omT?t yo corvespond au
domaine des étate ¢diénergie vibratioomels et rotaticonmels des
molécules.

Dans la plupart des spectrophotometre, la substance & etudier est
traversé par une radiation électromagnétigque en  fonotion de la
longuewr d’onde.

& 1 7alde  d'un
W Tilma de

) 11le de

G par

L.7analyse e echantillans ek
spectrophptométre @ "Ferkin  Elmer" :
faible épalsseur o d7échantilloen étalee
bromure de potassiva préalablement préparéa, et trrave
les rayons infira—irouge.

Nous présentons lee speclres des difrerants erhantillons obtenus

entre 4000 et oo ocm ! Chetnies L TGtz iter ot

“ppd



Résultats et discussion.

Les pics les plus intenses sont preésentes dans le tableau n°3.

i I . ; .
echant bbb HE, | HE= HE = HE ., HE = Attribution probable
§ Y, .
Ncm—t) | 3438 | 3452 | 3439 | 3430 | 3443 | 3441 OH
Vaibiration de
T 644,07 (96,45 |53.66 66,031 41,211 53.85 deformation
Nem=1) 2915 2925 2921 2725 2523 2725 C —H
Yibration de
% T 0,43 0,39 0442 4430 0,80 bal6 valence
Nem—=t) ) 2315 2314 2314 2314 2514 2314 w BER «
e Mabration de
wT 74,31 TRG90 T1.99] 77.491 &7,15] 69,00 caience
Mcm™t) — 1606 | 1606 | 1606 L&0& | iabéb ~C=C
] — tarematiaue’
w T S T0,36| LHE.24] Tal.41) H0.53] 68,34 |Mibration de valence
Memt)| 1463 | 1463 | 1863 | 1403 | 1863 | 1463 : € Ha
_________ 1 (PR R oo 4 Yibration de
! W T 1,63 Gsa ; 7,68 Gi.FH] 1o.82) 3B.YY detormaticn
- 2 "M{""fff—. ) [ :_% . T
Mem—1)| 1378 1377 | 1377 | 1377 1378 | 1377 e U Ha
el ‘w4_““ 5 4 Vibraticon de
% T 10,54 21.94] 21273 56.2%9| 2Hab| S2.83 deformation
- S e 0 mam  § wss L o
Mem=*) | 7ee 723 r=rel EEE R f i CHa Thoe
L S Vibraticn de
% T 47,92 55,4681 55491 TA.93] 99941 Vo445 defarmation
— I e [ B 2 {
Mem~) | 1304 1304 | 1304 — = - C -0 facide)
. 4 vabration  de
% T 54,63 b61.10) &O50 e . —_— valence
Mem=*) 1 1004 1007 100% — . T - - 0 {phéncle)
___% e} = Yibration de
“T 53466 JS-bQE 5H;é7i — - e— valence
i S
Tableasy n9d
AN ovombre o onde e oomT?
% T @ powcentage de transmis
aver T = lg v/ le
Ve 8 pntensttée du failsceaw 1nTrascouge avant

L cege de | Téchantillon
I g Trrbevisr té bransml e

On remargue que les specties d’hulles usagees sont differentz de celul de
17huile neuve. du fait de la modificaticn des chalnes hydrocarboonées et de la
consommation de certains additifs.

Nous constatons aussi gue le pourcentage de transmlssion correspond & un meme
pic varie d’un echantillen a un autre. Cec1 peut etre due aux raisons cltees

precedemment.

L
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CHAPITRE 1V :

1 — COLLECTE DE L HUILE USAGEE :

Le prélevement de 1 échantiilen de LI'huille usagée moteuwr a  ete
effectue directement dans une boutellle en verre Op&guUe lovs de
la wvidange normale du véhicule. Le meteuwr & reallsé une moyenne
de 1000 km de foncticrnement & partiv de la dermiere vidange.

Lors de la vidange une conversation a euw liew avec le  conducteuwr
du vehicule suivant un guesticrmalire pré—établi. Elle a permis de
collecter certaines informations sur le mode de condulte SL
"1 historigue” du traitement de lThulle vidangee,  sur le regime

du moteur.

Cette information ezt donnméee en annexse ne 2.

l.",‘. (=%



2 — ANALYSE PHYSICO-CHIMIGQUE DE L "HUILE USAGEE =

Cette analyse consiste en la determination des caractéristigues
de 17huile neuve et de l'huile usagee.

y

Ces éssais ont &té éffectues conformement aws normes @.5.T.H.

Caracteristiques huile neuve hul le usageée

:

Densite (159 D BEA5S

Viscosite (40%c)
- st -

Viscositée (1009c)

S

Indice de viscosihe AT | 1 . 15

!

Indice diacidité f
(mokOH/ g Laiv } Dadal

|

|

Residu Conradson ‘

(% pds) Cag FE 1.1

Foint d*anilire
()

L2

Point découlement
(9¢c) -

Teneur en eau
( '/‘ V] ) I [ i:'n"-'-?

Tab Lear =

* Caractériaticue physico-chimigues de 1 hule neuve et



Commentaire :

Les caractéristigues
alterées dans des proportions plus ow moins Talkle.,
Ces alteraticons peuvent resulter @

e 1'éEchantillon de 17 le mobeors ok b

e— dune modifiecation des chaines hyvdro-carbonnges
résultart duwn oracking ow dTune csovdatyon.

e dume pollution de 1Phuile par Lleaw et le
carbuwrant. )

— Gt ure consommaticon de certalne addritairs.,

3_— TRAITEMENT DE L HUILE USAGEE :

Le traitement de 1'huile usagée est éffectue selon le procede ci-
dessous

I R O T

atmosph
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aver o Toluw

3-1. — HMelange de 1 hui

de son
ajoutees.

Dans le but de pouvolr diluer  17huile  en
traitement des guantités de toluadne connues ont ete

Le toluéne est melange  avec  de LPhuale  usages  sulvant

un rappoct voloamlagues

"
-




Le toluéne jouent le vole de colvant entranera pendant la

distillation des produits 1esgpe A tuarites LThuan Le

aaue u

&y

9.8, =

Gt i ectbuds &L Tarde dTan apparelllage

Cette distillation & ebte
de distillaticon atmosphér

o (ALSLT W2

Mous avons recuei lll 3 Fracticens tdoot le o
La distillation est arrdtae au point de décompositicn.

by e i laquelle
TEron thermiloue

G P A la fempé
prEmlers Slgres e decompc

B

w gl

Le point « ;
se manifeste :
du produtt coovtena dams le ballen de distillabicon.

caractériabiogues of 7 e JdcompoEl Tlom

Les s10r
thermigue sont o

e fipoeca bion oe e

Vartations ivregulisres dee Lo teaperature des

LA faEiu

dane le

ISR R U v S R recuelllies

“VET

tablean '

Fractimn]lnt“

| tret
T P ————
i l110vc

miscible &
1 aniline 0°%¢

e gRocc - 3wovc Lo 1,4599 | 0J8E70 g
!

3 residu e o

Tableaa n9d

¥ Caracteéeristiques des fractions i1ssues de la distillation
atmosphérique *



Commentaire :

# 1| ®ve fraction Lloee meee @ROYC

<« o= 1.488% & PoYe .
d = 0.8580 T Rl

miscible & 17aniline & 0%

Caractéristique du toluens

d = 048676 & fve
Tasn = 110.8%
n = 149469

Cette prmieére fraction est composée de  toluéne et de compose
léger contenu dans 1 hule provenant du carburant et de 17eaun.

S Ty O g

¥ peme {ract)on

=)
il

o =

- ~

=

des caractéristigues sembilables & celle du

Cette fraction
gas—-o1l

Gas—oil fraction 2

d D J3354 / 1aaB99 4)
1 a G ity (p Oy E«i;";‘i"?-;}/

Tabh lean n%H

% Comparaiscn  entire lee caractéristigues du bas-eill et de la

fraction & #

Clle peut donc etre utlillsee en tant gque telle
1amélicration de son indice de e b arie .

¥ Heme {raction Hesido

Crest une fraction visgueuses
N T i oo
vo= P e

e b A v

A Lo

S ST N e et oun pelnt

possedant wn poant e line ele
d*écoulement de -11°%c¢

Cette frachtion va subiv le Fralbement a la terve en vue de  nous
rendre compte dans quelle mesure @lle peut Etre valoris

“pid
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ataticon du Eaolin s
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Le kaolin ou la kaclinmite et W corps en oristaux

momoc lintgue . \

Clest wune masse arglleuse Frodakles ancltusuwse et
plastigue. de coulewr blanche ou grisatre.

Les mineraux de type kaclingue se pie
Fermes de plaguettes hesagonales parfols vem
bien developpées, cependant. o constate
déformaticons. en particulier des Glongations.

Mt soug
“guak lement
certalnes

; manl fester e

D autire pairt lese cristausx peuvent

alterations plus & moLns marguess L1

B5a formule generale est Slabaoe U ol iOHY e Je

Le kaolin trowse son wtilisaticn dans la 1 bBrication de
la porce T industerie plastigue et cacutohouc. 11
est utilise mt claritiant et décolorant.

sen | COME &g

Le kaclin . oileement  de Uyebel

Debbagh. 5

Fenis | MoObe® | Mnl | 60a |F.AF

)
conetituants| Sile l AlLalm

Y% massique EY-Pe

1 (A= 14

=1 1y 30

¥ Compesiticn chimigue du bacolin « tsource ELNLG0LF)

e PLAGF = Ferte S0 Feu.
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3-3-3. Traitement au kaolin active :

P P P P P P P e P T P P P P P T P P P L P P T A L I T T T P P I P P P P

— Activatiorn_chimigue :

Pu kaolin. préalablement sechée. broyee et tamisée sous
une granulometrie de 200 microns est introduite avec de
l7acide chlorhydrigue a 5%, dans un ballon de 1000ml
muni d un refrigerant.

Le rapport massique : kacolin/aclde est égal & 1/3.

Le melange est poirté & une température de 100°% pendant
51y heures sous une agitation constante.

L*activation chimigue s'est effectude dans un montage
similaire & celuil du schéma n®l.

Une fois ce temps écoule, le produrt ochtenu est filtré,
puis lavée a l'eau distillée jusqu’d disparition totale

des traces de chlorure.

Le contréle est assuré & l7aide d un véactrf "AgNOa"
sensible aux 1ons chlorure.

Lrargile ainsi activée donne le kaclin activee.
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4 — Commentaire :

— La densité :

»
™

La dimivution de la densité, partant de  1'huile usde &
17huile traitee peut s expliquer par wie é@liminabtion de 1 eau
et des résidus de cracking.

— La viscosité =

Liabaissement de la viscosité résulte de la dégradation des
additifs amél torant 1Mindice de wviscoesité set de la
producticon de chaine relativement courte de Taible viscosite
au cours de la distillation.

— Foint d’écouvlement

La wvariaticon du peoint d'écoulement en fonction de 17état de
I'huile ne peut etre explilguée gque parr 1a sgradation  des
additifs du peoant découlement. et la alkylation des

structures brancheéss. qui predult des paraffines & point  de
congélation élevee.

— Indice diascidite :

Lracidité diminue. Ceci peut s expligusr par la degradation,
lors de la distillaticon, des additifs procuarant & 17huile ne
certaine acidite.

Le traltement s la terve digonue encore L indice dlacidité,
notamment par le kaolin active.

Le résidu Comradson diminae. Mous constatons gue les
impuretés residuelles de 1'huile ont  éte éliminéges par le
traitement & la terres nctamment  dans  le e du kasolin
active.




S — Analyse par spectrométrie infra-rocuge :

Dans le but de se rendre compte qualitativement de 17importance
des différents traltements. 1Manalyse 1nfra-rovge est réalisee &

l'aide dun spectrophoctoméetre "Ferkin Elmer" modéle FH3G. '

:tille de bromure
traverseé par les

Un film de faible épalsseurs eétalé sur une pe
de potassium . pirealablement préparée. e
rayons infra-rouge.

Nous présentons les spectires des différents échantillons
cbtenus entre 4000 et 300 cm™?* dans 17 armexe.



R

sultats et discussion o

Les pics les plus

-

intenses sont

prresenhés carms

o1,

le tableau

Huile
neuve

Hulle hul le

cdistillée

L

baclan

bral e
actilvees

Atbeibution
probabh le

3434

3417

Ao

&7 07

i e G E

2915

0y 43

Wi

i nl
1hration de

Vi by es

]
|
JI ...... PSS .
Nem—*) ¢ 2315 2A13 - oo
] SREUSL. - o Mibivatbtion  de
% T 74431 P valence
Mcecm=*) s a0l 1&06 R DU
.. Carroumat L opuee )
w T — G 59 THE.E3 vibiration de valence
- []
Ncecm— )l 1463 1463 Laéa3 q.HE
. i Yibvation de
w T 1.63 = 38462 va Ll e
Alcm—1) 1378 1377 (I (I 2 P
Vipration de
w T 10,54 G0y e Bel o4 détormation
i
- i . 5 ; . 3
In{em™t) b 1304 | ! | - O~ 0 facide)
- 4 i "~~~y-w~~ S NV ) N S i O R R o | -
g % v 554,53 | - i ‘ valence
L -
Mom—*) 1004 g s C - 0 fdphéncols)
...... Vabratyonm clex
w T 5366 = valence

Alcm—1)

7ae

T
i A
|
L

P4 .98

T
h H

%

* Reésulbats

Tableaun

pourcentane de
nembre o ornde

o "analvee

e M V4

T aIEM L S E 1 00

CER - Sl R WANTR T

{2
F Hwie ]

Ly
e

pheataon

Cor ftren L o




Les spectres d hulle veuve,

active
1la
of e

kaclin
cles
&t

traitée au
globalement
aydrocarbonnées
additifs.

Par tons de
digparition de certalns
a l1T"alteration de
de regeneration subi.

I huile

Neanmoins . des
chaque spectre
transmissions

meals

1"hutle

plos caractéristiques

dhuile wsagee et de 1Mhuille
Cecit résulte.
des chaines
cle certains

sont differents.
medirication
La Comscmmat oo
conetatons  une
d unepart.
tiral tement

I
Ceca
o antre

TV €y
nLCs.
et

et due,
fpéi t

il

apparalssent
pourcentages

“Sur

AVEC desss cles

différents.



CONCLUSION



Conclusion générale :

Le travail que nous avons présenté est  une  contribution &
1’étude de la régénédraticon des huilles usagees.

Dans ure premiére phase. aouns nous sommes interessés & 17étude
de la cinétigue de détéricraticon de L huille dans un moteur.

Il etait nécessalrve pour cette etude de fixer @ paramébres., le
motewr et 17huiles c’est & divres le prélevement de 1 'huile a
différents kilométrages s'est effectué sur uwn meme vehicule et
sans appeint dhuile.

Les différents analyses physico—chimigues nous ont permis de
suivre l'évolutiorn de "huile darns le amotewr et de caracteriser
la cinétique de détericration de 1 huile.

La rapiditeé de detericration de 17'huile est particullere &
chaque moteur. neanmcins nous avons constate gue L'évelution de
chaque caractéristigue est bien spéecifigue.

sommes dnbéres & la portion
Slevements {300,

Dans cette détude, nous nous
allant jusqu™a 1000 km. L espacenent 2 |
LHOO, 00O, 1500 et Gokm ) permettra de sulviee 1Mévolution de
"uile au dela de

b i

Dars une dewsieme phase. nobre travall ooy shaitt & etudier les
capacités scrpticimelles du kacline  mis  en contact  aveo de
Phuile usagée.

s cler v égdineéak 1o G aveons substitue la
colvant et une

Dans le proces
distillation sous
distillation atmosphidér Logue.

vide par an brarbement  aw

Cela nous a permls de récuperer ane fracblion utilisable comme
combustible et LA st e Vi SEQUEnse possdcdant cdes
caractéristigques pooches de celle de Tl le de base.

Une étude encove plus approfondie déetecminera wn solvant plus
adéquat. ainsi gue la gquantité optimale & wbiliser

rhant lore oo traltement  de
talile o tamment lors de

o bao oo Comine ads

2 |

o
-

5

wlitate mcoe

imation &} CAo e gz

or

son eobivablon acide.

La deéterminabicon  de la besviezna e fives b g Ep s chague
traitement. gréce & la torche & plasna. ol aurart permis de

cormaitre encove plus les capacit =lles du kaolin.

ok ior

est

Dans notve la wvalcrmisaticon desx hulles wsage

interessante

egards @
e Elle présente an anberét cevbaln surle plan @conomlgue
— Elle préserve 1lenvivormmensnt dune pollotion dangereuse

D autre part. la vegénération permet de mettre en relief nos
ressources naturelles tele que le kaolins la bentonite ...




VIATION

* A5.T.M Normes établies par 17 Americean Soclebty of Testing

N Materiels

Scciety of Automotive Englinesrs

* 5.A.E

¥ I1.E.P Institut Franjairs du Fetrole

Boutlesville Energy Resesooch Center

*# B.E.R.C

* P.R.O.P Fhillips Fetroleum Campagny

Kinetic Technology Incorporaticon

* K.T.I

* VIS4LH0 : Viscosité & 40

Viscosite & 100 ¢

* VYIS1O0

L]

* R.C : Residu Comradson

Foint danmiline

*
T

* T.E s Ternewr en Haa

Indice d'Ac)de

*
-
T

* D : Densité

* I.V s Indice de Viscositeé

#* PLE :r Foint d'Ecouwlement




ANNEXES



ANNEXE 4 :

*

QUESTIONNAIRE POUR MEMICULE A ESSENCE

TYPE D'HUILE
“NAFTILLIA SUPER 20W56
-NAFTILLA 40
MARQUE DE VEHICULE
ANNE DE MISE EN CIRCULATIOR
TYPE DE SERVICE
-PORTE A PCGRTE
-VILLE
-ROUTE
ETAT DE LA COURRCIE DU VENTILATEUR:

—HON

ETAT DU FILTRE D'HUILE-
-HON
-MAUVALS
KILOMETRAGE DU VEHICULE-
KILOMETRAGE JOURNALIER ™MOYEN

APPOINT D'HUILE ENTRE LES UILANGES.

=0

—NIM
RINCAGE DU MOTEUR:

~(UE

~NON

TYPE DE REGIME DU MOTEUR PENDANT A CIRCULATION
( UITESSE MOYENNE

BEAUCOUP DE MISE EN MARUHE DU MOTEUR (VEHICULE aRRETL:

Re.naulTs

198%..

(X 1 B30

(]

i ]
X

..?.QKN/[’I
. Qur. ..



ANNEXE 4 :

QUESTIONNAIRE POUR VEHICULE A ESSENCE

« TYPE D'HUILE
-NAFTILLIA SUPER 20WSQ R
-NAFTILLA 40 [

«  MARQUE DE VEHICULE - Renaultd

+ ANNE DE MISE EN CIRCULATICH - .A483 .

* TYPE DE SERVICE

-PORTE A PORTE f 3
JTLLE EX
-ROLTE £ ]

« ETAT DE LA COURROIE Dt VENTILATEUR:

~BON L X1
~MALAILS { 1

* ETAT DU FILTRE D'RUILE: .
~BON P ! -
-MaUVALS - ] ]

« KILOMETRAGE DU VERTTULE 41000

* KILOMETRAGE JOURNAL LER MOYER. i 2-5 svw

* APPOINT D'HUILE ENTRE LES “1DANGED:

QUL L J
~NOM i S

* RINCAGE DU MOTEUR:
=G { K
=NO# iy 1

= TYPE DE REGIME DU MOTEUR PENDANT LA CTHCULATION 60Kmll')

( UITESSE MOYENNE

+ BEAUCOUP DE MISE EN MARCHE i MOTEUR (UERHICULYE ARRETE S l\lﬂn
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Annexe n%3 :

* VARIATION DE LA

DENSITE EN FONCTION DU KILOMETRAGE

Kilométrage 0 c42 43¢ 038 ac7v 911 000 50010 7000

( Em )

Densité 0,8835|0,8940{0,8845|0,3845|0.8895{0.8905|0,8951 |0.,894630,8782

mesureée

Den=sité
dormée par |0,883010,885710.8867|0,8875|0.3882 1. B88%5|0,873310.,8765(0.,8971
17éguation i

Tableau A

% VARIATION DU RESIDU CONRADSON EN FONCTION DU KILOMETRAGE :
Kilométrage 0 242 qdg £33 [ 527 911 | CLEY) SO00 7000

{ Km ) | j

i I S S ____f,?.,,_ =

Residu {

Conradson 0,77 | 0,84 073 104 1ai0 ) 1,13 i 170 2,80 3:30

mesuré | |

L __I[ - O

Residu | |
conradson i ! !
dc:ﬂné par 70 | 1y B Ve TG 1\‘:’3 I l!lE | 1115 | 1,“;7 Eub'a 3930
il eéquation ‘ | '

! i ; i

Tableau B




# VARIATION DE LA VISCOSITE A 100 °C EN FONCTION DU KILOMETRAGE :

e

Kilométrage
{ Km )

242

648

ga27

Gi1

F000

S000

Viscositeé
{ cst )
mesureée

16,27

11,49

11.23

11465

12,30

17,18

20,20

Viscosité
{ cst )
calculeepar
17équation

16,27

11465 (11484

11.71

11,75

16,87

20,04

Tableau C

* VARIATION DE LA VISCOSITE A 40 °C EN FONCTION DU KILOMETRAGE :_

Kilométrage
{ Km )

} Viscosite
( cst )

mesuree

1

1
!
i
i
i
i
i
!
)

0

b4ad

827

99,16

- b
i

H

o

i}
r

S000

{ cst )
calculeepar
i

|

|

b

l Viscosite
|17 équation
i

100,82 100,81

=N

10146
i ]
! !
1 )

—
i
o

152,60

Tableau D
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