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SUJET : Utilisation de differents adsorbants (bentonite, tuf,
kieselguhr), pour la regénération des huiles moteur usagees.

RESUME . Dans le cadre de la récupération des huiles moteur
usagées, ce travail apporte une contribution & 1’etude de
1'effet de differents adsorbants disponibles en ALGERIE
(bentonite, tuf, kieselguhr) sur l1’efficacité des traitements de
regeénération.

Differentés méthodes d'analyse ont été utilisees pour apprécier
1'’efficacité des differents adsorbants, en ayant en esprit
1‘aspect pratique et économique de ces utilisations.

SUBJECT : differents adsorbants (bentonite, tuf, kieselguhr) r
using for the regeneration of engine—-oil.

ABSTRACT: This work is a contribution to the study of the
effect of differents adsorbants easy to find in ALGERIA
{bentonite, tuf, kieselguhr) on the efficiency of the treatment
of regeneration, during recovering operations of the engine-oil.
Differents methods of measurement have been used, to evaluate
the efficiency of those differents adsorbants, regarding also to
the pratical and economical aspects of its uses.
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ITNTRODUOCTION

La prévision nationale actuelle en matiére de lubrifiants
est de 1 ordre de 160 000 tonnes pour 1% anné 1990

Le développement économique initié par le plan guinquennal
1990/94 prévoit une production de 190 000 tonnes pour 1°année
1994 . (1)

Cette demande importante en bhuiles lubrifiantes est
1" hypotheése d'un développement dune téchnologie mecanique

avancee.

Le tonnage de lubrifiants commercialisé est devenu depuis
quelques années assez important pour mériter une reflexion y un
conportement et la mise en oeuvre d'un porgramme d actions
tendant a la récupération du gisement que constituent ainsi les
huiles usagées et ce ,pour des considérations aussi bien
écoldygiques qu’économiques.

Ces huiles usagées (déchets huileux) sont caracterisées
par leur faible tension de surface: 10 litres d’huiles peuvent
couvrir une surface de 10 000 métres carrés .Que faire alors de
ces déchets huileux 72

La regénération des huiles usées reste possible mais elle
n‘est jamais intégrale; on peut réecupérer 2 litres d'huile neuve
de 3 litres d huiles usées mais il ne faut pas oublier que le
Siéme litre restera un déchet pas facile a traiter; il n’est
donc pas indiqué de ne pas regénérer ces huiles.

Mais 11 faut savoir que le recyclage intégral n'est pas
possible.

Le rejet d'une grande part de ces huiles usagees dans la

nature a un impact écologique qui représente une source



mpor tante de pollution. La regéndration viendra done diminuer
fa pollution de la flore pt la faune.
tout cecr créde un climat favorable & la mise en marche d une

unite de regénération dont les resultats souhaités sont:

— La contribhution et la sauvegarde de 1° environnement en
Eliminant les rejets de produits polluants,

— La diminution des importations d'huiles de bases sachant que
ta regeneration une fols réalisée,pourait répondre & une partie
non negligable des besoins du marché,

~ La valorisation des huiles usagtes et par la méme, la

diminution du gaspillage en produit pétroliers.

Les produits pétroliers lourds faisant 1°objet de ce
memoire sont les huiles moteur usaqées. .

Le laboratoire de valorisation des energies fossiles est
engag® depuis quelques années dans 1 ' étude de technique de
regeneration de ces huiles.

Dans le cadre du présent travail, nous avons étudie une
méthode différente de celle qui consiste e¢ssentiel lement en un
traitement & 1'acide sulfurique suivi d’'un contact avec de la
terre activée.

Cette téchnique permet; par un flash, 1°é&limination d’'eau et par
une distillation sous vide,l ' élimination des impurtés
colloidales et macromoléculaires.

Elle a en outre, 1'avantage d’asouplir la capaciteé de
traitement. L'un des buls visé maintenant est la possibilité de
substituer 1'étape hydrofining a 1" hydrogéne (procédé K.T.1 )
par un traitement de finition a la terre; et ceci pour des

raisons de disponibilite.
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TI'— LES LUBRIFIANTS

IT——INTRODAMNTION (35)

Les lubrifirants peuvent €tre liquides, plastiques, solides
ou gazeux. Leur origine varie selon les époques.

Jusqu’a la fin de la liére moitié¢ du XIX sieécle, les
lubrifiants furent presgue éxclusivement des huiles,graisses et
cires d'origine animale et végétale.

Le talc puis la fleur de soufre furent les plus anciennement
connus.

La 2iéme moitié du XIX siécle a vu se développer le régne
du petrole. Ce dernier fournit encore la quasi- totaliteé des ‘
lubrifiants.

Ce regne n'est déja plus absolu, et 1'on voit actuellement

progresser 1'emploi de lubrifiants pris hors des produits de

distillation du pétrale.

I—2—IDEFINTTION

Un lubrifiant est un corps onctueux, généralement d ' origine
petroliére, utilisé pour lubrifier le mouvement d'une machine ou
d'un outil, en rendant glissantes les faces métalliques en

contact.



Loes Toabrafranta traditronnels sont les hut les ¢l les gralasnesg

mats 1l éxiste d' autres, notamment:

Les lubrifiants solides: graphtite, talc, mica
- Les lubrifiants plactiques et pateux: matiére plastiques,
Savon, verre fondua

Les lubrifiants liquides: eau,acides,azote liquide

trés souvent, on demande au lubrifiant de préserver de la
corrosion des surfaces en contact et de servir d’'agent de

refroidissement.

IT-ORTGINE DES HUILES LUBRIFIANTES

IT—1— ORIGINS AN MME .

— La ¢ire d'abeilles est parfois utilisée dans les graisses a
roulements,

~Les oleines & différents degrés de pureté servent de conpound
liguides en mélange avec les huiles de petrole,

“L"'huile de lard: est un lubrifiant de choix utilisé comme
conpound dans les huiles 3 cylindres et les huiles de coupe pour
le travail des métaux,

‘Les huiles de pied de boeuf et de mouton servent aussi de
conpound,

= La suintine: matiére grasse des laines bruts est en réalite
une cire animale, on 1'utilise comme conpound bon marché
d’huiles & cylindres et sourtout pour la fabrication des

graisses.



YTT--2— (RIGIN=S VEGETT ey =

~l.a résine et la colophane fondues servent a faire des graisses
agricoles, des huiles isplantes épaisses, des lubrifiants

adherents pour engrenages,

-Les huilles siccatives: elles jouent le rale de lubrifiant comme
liants du sable en fondrie et en facilitant le retrait des
modeles aprés moulage,

~Les huiles non siccatives: elles conviennent le mieux,
notamment 1 huile de ricin a cause de sa forte onctuositeé, de
sa viscosité mais influencée par la température .Quant aux
huiles d'arachide et d'olive, ce sont des fractions obtenues par
extraction ou épuissement au moyen de solvants, ces huiles

resistent mal & la chaleur.

IT—5%— ORIGINE MINERMN =

-Le talc, par suite de son onctuosité bien connue est parfois
incorpore A des graisses pour concasseurs,

-Les brais, principalement ceux du petrole, servent au grissage
des tourillons de laminoirs A& téles minces et &4 1a fabrication
de graisses.

-Les huiles de goudron sont utilisées comme produits de
renplacement pour le graissage; celles qul conviennent le mieux
sont issues des distillations A basse température,

-Les huiles de pétrole constituent, tant par 1 importance des
ressources que par leurs qualiteés, la majeure partie des huiles
de graissage et on les incorpore A de nombreuses compositions de’

lubrifiants artificiels,

v g



L. "eau est oen outre, le seul lubrifiant utilisable dans les
CONMPresseurs a4 oxygene parceque ce gaz, s' 1! est en éxcés
sentraine 1'auto-inflammation gquasi— instantanéde des huiles de

patrole.



i COMPOSIrITION DS 1HULLES POUR

MOTIURIS. (1)

La composition d'une huile moteur est dictée par les
caracteristiques que 1'on désire obtenir en fonction des
exigences vis a vis des spécifications que 1°on veut satisfaire.

Les huiles pour moteurs sont composdes :

— d'une ou plusieurs huiles de base obtenues par raffinage des
fractions tirées dans la majorité des cas de pétroles bruts,
- de produits chimiques complexes, appelés additifs dont la

teneur globale dans 1'huile varie entre 2 a4 20 pourcents.

TIT—1 LFS HUTILES DE BASE

Selon leur viscosité, les fractions lubrifiantes sont
appel¥es distillat léger; distillat moyen ou distillat lourd.
Chacune de ces fractions a un intervalle de distillation, dont
dependent leurs caractéristiques usuelles.

Les fractions lubrifiantes sont ensuite transformées en huile de
base proprement dites par des traitements successifs distines a

en retirer les constituants indésirables.
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Les procedes de Ltrattement mis en oeuvre sont nombreux et variés

5o parmr les pluas ubtilids 5 nous pouvons o ter:
- traitement a 1'acide sulfurique,
traitements aux solvants,
- traitement de déparaffinage,
traitement de neutralisation,
- traitement de finition (décoloration) avec des terres
Spécialgsz
- par percolation

. par contact

ITI-1-1 LES TENDANCES DES HUILES DE BASE (5)

Les huiles de base répondent A trois grandes tendances
chimiques de caractére specifique particulier;

ces tbendances sont:

a— PARMYFFINIOLE :

Elle est représentée par 1 ensemble des hydrocarbures
satures 4 chaine droite ramifidée ou non, mais non cyclique.
Les paraffines ramifides qui sont les plus intéréssantes, se
rencontrent en qualité appréciable dans les fractions de bruts
paraffiniques.

Alors que les paraffines & chaine droite de poids moléculaire
eleve augmentent la température de congélation des huiles et
doivent etre retirées par deparaffinage.

Les caractéres de cette famille d'huile riche en

hydrocarbures paraffinigues sont:



faibhle densité pour une viscositée donnéde,
- faible volatiliteé pour une viscosite donnée,
— faible pouvoir solvant,
- variation relativement faible de la viscosite en fonction de

la temperature.

b NAPHTENIQLE:

Les types de naphténes ayant seulement quelques cycles par
molécule et une preponderance d atomes de carbone sous la forme
de longue chaines paraffiniques possédent probablement les
proprietes qui sont les plus requises dans les huiles de
graissage.

Les caractéristiques physiques et chimiques de ces

hydrocarbures se traduisent en particulier par:

- des variations assez rapides de viscosité en fonction de la
température

— une densite relativement élevée pour une viscosite donneée,
— une plus grande volatilité que la fraction paraffinique

correspondante de méme viscosité.

c— ARDMATIGLE: (4)
Constitue de composés non saturés ayant un ou plusieurs
cycles aromatiques condensés ou non, sur lesquels sont fixdées

une ou plusieurs chaines latérales.
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Ces hydrocarbures se traduisent par @

une forte densite,
- un trés bas indice de viscositeé et de point d’aniline,
— une grande oxydabilite et forte précipitation insoluble,de
faible qguantité peuvent jouer le réle d'inhibiteur naturel

d'oxydation.

ITI—2 LES ADDITIFS

ITI-2-1 DEFINITION

Les additifs présents dans 1°'huile finie & raison de 2 a 20

pourcents sont des produits complexes.
Il suffit d'ajouter une guantité d ' un additif A une huille de -
base pour obtenir une huile dont certaines caractéristiques
seront améliorées.

Les gdditifs ne sont pas des correctifs de défauts des
huiles de base, mais des produits nouveaux et indispensables qui

sont introduits dans les huiles de qualités.(4)

III-2-2 LES DIFFERENTS TYPES DE D'ADDITIFS
Nombreux sont les additifs présents dans 1'huile.

On se limitera aux plus importants qui sont:

— les ameéliorants d’'indice de viscosité,

- les anti-oxydants et les anti-corrosifs,
— les détergents — dispersifs,

- les additifs de lubrification,

- les améliorants du point de congélation.

I 0



II.

A~ LES AMELIORANTS D "INDICE DE VISCOSITE (6)

L 'huile moteur est soumise a des écarts de températures de
l1"ordre de 200 °c.
La tendance est donc d'utiliser des huiles dont les variations
de viscositeée avec la température soient les plus réduites.
Les additifs utiliseés alors sont des polyméres linéaires, qui
s'averent Ftre les additifs d’indice de viscosité les plus
efficacest
B- LES ANTI-QITDANTS BT ANTI-— CORROSIFS

Les consequences de 1 oxydation du lubrifiant sont devenues
plus aigues avec la mise en service de moteurs ayant des piéces
portées 4 des températures élevés.
Pour diminuer 1°'effet de 1'oxydation des huiles, des inhibiteurs
d'oxydation sont utilisés. »
Ils sont en général polyfonctionnels et assument en plus la
protettion des moteurs.
Ces additifs utilisés sont des composes sul furés:
alcoyl phénates sulfurés ou composés azotés.
C— LES DETERGENTS DISPERSIFS

Ce type d'additifs est utilisé dans les huiles pour moteurs
et permet de minimiser les conséquences de la pollution par les
produits issus de la combustion et de l'oxydation du lubrifiant.
Leur action est nécéssaire aussi bien dans la partie chaude du
moteur, pour éviter le gommage de la segmentation que dans la

partie la plus froide pour émpécher des dépots de boues.



I2.

Comme éxemple nous citerons:
~les additifs D;gano sels sul fonates, phénates, . é
thiophosphonates: gqui sont des sels, le plus éauvent du baryum,

calcium ou magneésium, de composés acides organiques de haut

poids moléculaire.

D— LES ADDITI¥S DE LUBRIFICATION

D"aprés l’'utilisation du lubrifiant, il sera fait appel 4
différents types d’additifs:
— les corps gras et leurs dérivés sont d’ éxcéllentes agents

d'onctuosite,
= les lubrifiants solides: graphite, bisul fure de molybdéne

sont utilisés dans les cas difficiles de lubrification.

Mais les principales améliorations sont portées sur les
ﬁropriétés physiques tellesque: f
= la viscosite,

- 1"imdice de viscosite,

- le point de congélation.

E— LES AMELIORAXTS DU POINT DE CONGELATION

T~

L"abaissement du point de congélation est obtenu par
l1'addition de composés A grosses molécules.
Ces derniéres venant géner le développement des cristaux de
paraffines dans 1 huile.

Les additifs utilisés sont:

— les proudits de condensation d‘un hydro-carbure paraffinique
chlore,
- les produits de condensation du tétraparaffine-phénol,

- les polyméthacrylates ou polycrylates. d
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IV— I1.EHS DIFFKRENTS TYPES DR

LUBRIFIANTS

Il existe tout un éventail de produits rentrant dans la
lubrification des moteurs de toutes sortes: machines, turbines,
transformateurs etc ( voir tableau N®0)

lLa viscosité reste la fonction éssentielle dans la

lubrification de ces appareils; nous citerons:

IV—1 LES HUILES MOTEWL RIS (7))

Le fonctionnement du moteur n'est pas isotherme; au
demarrage, 1'huile est froide et visqueuse puis lorsque le
moteur est en regime, la température de 1'huile se stabilise
entre 80 et 100°c dans le carter, mais atteint 200°c et plus .
dans le film qui recouvre les cylindres.

Il faut donc qu’entre ces limites 1°huile assure ces diverses
fonctions.

Ceci nous améne & rechercher une solution de compromis en
sélectionnant des huiles dont la viscosité variera le moins
possible avec la température et assurera au mieux, & froid et a

chaud ces fonctions.
INV—/2 LES HUOTILFES MY T JumsS =

Dans ce cas on rencontre trois types d'huile:
- les spindles: elles sant utilisées dans les mecaniques de
précision:

horlogerie, roulements des cycles, machines A coudre.



les hutles de transmission: ce sont les hutles de graissaqge
pour les machinéﬁ d'une certaine dimension; elles sont souvent
mélangées A des huiles végétales ou animales ét ce, afin
d'obtenir certaines propriétés tellesque: 1'onctuosité et
1 "émulsivite.
- les huiles haute-pression: lorsque les efforts locaux dans
certaines engrenages sont considérables, 1'huile ne pourrait a
elle seule éviter le contact et 1'encrasement des piéces
métalliqugs.
Il est nécéssaire d'ajouter 4 1'huile des lubrifiants solides:

mica, talc,
INV/ LES HUTL S ISl CSiNTES =

Elles sont utilisées pour les gros transformateurs, a
intérrupteurs.
Ce soht en général des huiles du type spindle;raffindes a
l"acide pour améliorer leur constante dielectrique et totalement
débarasseées de toute trace d’eau.
Un indice de viscosité trés faible est recherché car la forte
diminution de viscosité correspondant A4 une élévation de

température permet une circulation plus facile de 1°huile.
IV—4 LES FAITLES DIE VAaSEL IR =

Elles sont utilisées en pharmacie
La décoloration compléte de 1 huile minérale est obtenue par un
traitement sévere a4 1'acide sul furique suivi d’une

neutralisation, elles sont encore appelées huiles blanches.

I4.



IV—S LES HUTITLES IDIE OO 9t =

Elles sont employées dans les tours automatiques, laminage
et trempe.
L'utilisation de ces huiles se fait soit directement soit en

émulsion dans 1°'eau.

I5.



Tgre de produit

Arplication

Tuee d’huile de bLase

Rdditifs

Huiles dites de
carter

Motelr a essence
et dies=l

terndance paraffinias ou mixte
raraffinioue/nachteniouse traitement
POUSSe

Antuorudant , deteresants, dispersants,
ameliorant d’indice de viscosite,
de point de congelation,antirouille,
anti uswure,anti mousse.

Huiles twbtines =t
hudraul igues

turbines a vareur,
turbines a ga=

Tendance paraffinigue, traitement
tres pousse

Antioxudants, antirouille,antiusure.

L*’huiles isolantes

Transformatewrs.

Tendance naphtenigwe,bas point de
congelation.

Antioxudants.

Huiles frigo-
rifioguss

Conperesseurs,

Terndance nachteniaue,bas point de
corraelation.

Antiocradants, irhikitewurs de corrosion

Huiles pour
pulverisation

APoricul ture, trait-
ement des plantes

Pas critiogus, excerte pour 1a tereur
en aromatigues.

Emulsifiants,

Huiles +textiles.

Hachines textiles.

Tendance paraffiniase et narhtenious)

Antioudants,antirouil le.

Huiles marines.

motewrs marins a
VapeLr. s .

Non critigue.

Emulsifiants.

Huiles engrenages

»
tramsmission.

Tendarwce paraffiniass,

At ioxgdantes, additifs EP antimousse.

Huiles de travail
des metanx

Coure,rectification,
PErcCase.. ..

Non critioue.

Differents additifs. epolaire,
emulsifiants,..

Huiles de fabrica—
tion de caocutdouc,.

Plastification des
cacutchoucs de
sunthese.

Tendance paraffiniaue, nachtenioue et
aromatigue.

Antiorudants.

TABLEAU No @: LES DIFFERENTS TYPES DE LUEBRIFIANTS ET LEURS APPLICATIONS.

gL



V- ROLE DU LUBRIFIANT DANS UN
MOTEUR

L intéraction des piéces d 'un moteur mécanique en
fonctionnement éxige 1 utilisation d'un lubrifiant qui a pour
role d éviter le contact métal-métal et de faciliter le

mouvement .

Un lubrifiant dans un moteur doit remplir les fonctions

suivantes:

V—1 LA LUBRIFICATION:

Le role ou la fonction lubrifiante d'une huile moteur est
toujours liee a sa viscosité, c’'est de celle-ci en effet que «
depend directement la quantité d'huile que la pompe est capable
d’envoyer aux différentes parties du moteur.

La viscosilé conditionne également 1 épaisseur du film
d'huile qui s’ interpose entre les surfaces en mouvement et qui
réduit 17usure des organes du moteur.

Une fluiditeé trop grande ne permet pas la formation d'un film
homogene d’une épaisseur suffisante:; par contre, si le film est
trop épaix, il tend a fréiner le mouvement et méme il peut
arriver que 1 huile ne pénétre plus entre les surfaces a

lubrifier.

i7.
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V22 LAy PIROTECTION:

Le lubrifiant doit également assurer la protection des
surfaces contre la corrosion provoquée par des substances dont

la présence résulte inévitablement du fonctionnement du moteur:

vapeur d’eau

Cette protection est obtenue grage & des additifs qui
neutralisent les produits acides au fur et a mesure de leur

formation.

Est toute aussi importante que la protection des surfaces
contre la corrosion, la prévention de la formation de dépdts, .
'
que ceux—cl soient constitués par des vernis ou des laques sur
des surfaces chaudes ou par des boues dans le carter.

Ces actions sont assurées réspectivement par des additifs

détergents et dispersants.

Le lubrifiant peut égalemznt agir en tant que moyen de
transfert de chaleur ( refroidisement de certaines zones
critiques ).

I1 peut aussi contribuer a4 1'étanchéité de la chambre de

combustion, des pistons et des segements, fonction pour laquelle

la viscosité du lubrifiant est évidement de premiére importance.
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VI-CONTAMINATIC DTUN TLLUBRIFIANT

N SIERVICI

On peut aiseément concevoir que !©s5 propriétes que doit
possiéder le lubrifiant pour remplir soigneusement ces tdaches
multiples, peuvent etre affectées plus au moins profondément par
la durée de service de 1 'hulle ainsi que par les conditions de
travail aux quelles celle-ci est confrontée.

En fait dés que 1'alteératoin d’'une seule de ses proprietés
essentielles ( lubrification, protection,....) a atteint un
seull critique, 1'huile n'est plus en mesure d’assurer
complétement la lubrification du moteur; elle doit donc €tre

renouvelde.
Les contaminants sont répartis en trois catégories: 5
VI LES COMPOSES VIOLATILS=: (4)

Les composeés volatils contenus dans les huiles moteurs
usagees peuvent 8tre de 1’'eau ou des carburants.

La présence du carburant dans 1'huile, complique le
probléme du fait de la coexistence de fractions de points
d'ebullition voisins de ceux des fractions les plus légéres de

1"huile moteur.

L eau est preésente dans 1’'huile sous une forme: libre,
dispersee, en solution ou en émulsion; dans les deux premiers
cas, le retrait de 1'eau se fait par une simple opération de
décantation ou de chauffage; 1‘élimination de 1'eau dans le

troisiéme cas se fait par un déssechant: le chlorure de calcium.’
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VI—2 LES (OO OsSsEsSs SR U s =

Les produits d’'oxydation: les résines, les anti—-gels etc
peuvent €tre présents dans 1°'huile sous une forme active ou
comme un complexe moins actif.

11 ya lieu donc de tenir compte, pour une unité de
regeneration donnée, de la corrélation éxistant entre 1°état de
degradation des additifs résiduels contenus dans 1 ' huile usageée

et la sévérité du traitement.
VIS LES COMPOSES INSOH U =S -

La preésence dans 1'huile de particules solide ont dans leur
majorité, une dimension inferieure a un micron, de sorte que la ‘
presénce de détergent actif les maintient en suspension.

La poYtion des produits insolubles dans 1 'huile comprend: les
poussieres atmosphériques,des débris de meétaux, des oxydes
métalliques,Aetc.......

Le retrait de ces produits compliquent les opérations de

regénération.
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VIil— IMPACTT Dl I 1L,105 WUSAGHRRDS
VIYI—1 SR LLE COOTE ENNVIROCENENETTENT =

11 est aujourd’'hui bien connu que de nombreuses industries,
stations service et un grand nombre d’automobilistes rejettent
dans la nature d'importantes quantites d'huiles lubrifiantes
usanees,

En 1984, ces rejets étaient évalués A guelques 140 000 tonnes.
(4)

Le probléeme de la pollution par les produits pétroliers est
préoccupant; en effet le déversement d‘un kilogramme d huile
usagee se traduit par une demande biochimique en oxygene évaluée
sur une période de cing jours, équivalente & celle des eaux
ménagéres usees d'une quarantaine de personnes en moyenne. (10)'

Enfin ces rejets d'huiles usées portent atteint a

}'ést%ﬁtique de notre bel environnement.

VIT—2 S 1LE COTE ECONDO™MICAE =

Veiller a 1 application des réglements relatifs aux rejets,
restera une t3che trés difficile.
Afin d’augmenter le taux de récupération qui conditionne la
rentabilité de 1'opération, il serait souhaitable de considérer
1"huile usagée comme un produit commercial.
La récupeération et la regénération de ces huiles s’inseérent dans
tout prossus de rationalisation de la production.
Elles contribuent & assurer un meilleur rendement des dépenses

en devises et une meilleure efficacité de 1’ appariel éconumique:
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TVITT— REGENERATION DES HUITILES

TUSAGERES
VITTI—I INTRODUNTT ION

Une huile usageée potentiellement recyclable doit présenter
certaines caractéristiques facilitant son traitement et pouvant
donner le meilleur rendement possible.

C'est pourquoi a l’'éxception des huiles moteurs et des
huiles de transmission, toutes les huiles ne sont pas
regeneérables.

Nous citons les principaux polluants d’une huile usagee:

— Les solvants chlorés, qui corrodent notamment la colonne de
distillation de 1'unité de ré-raffinage, et surtout peuvent .
genérer des complexes d’une haut toxicité,

= L ebu dont 1'éxcés diminue le rendement a la regenération,

- Les acides gras et huiles synthétigues qui 2npféchent la
décantation acide,

— Les huiles synthétiques comme celles utilisées dans les
transformateurs éléctriques et les condensateurs.

Ces huiles sont strictement prohibées A la collecte.

VIITI—2 PROPOSITION DE FRECYOLAGE DES

HUTL ES LIS eES
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VITI-Z-1 BRULAGE:

L."huile de part son pouvoir calorifique proche de celui du
fuel lourd, peut constituer un bon combustible.
On pourrait donc 1'utiliser en tant gue tel ou bien en mélange
avec un fuel lourd.

Le brulage des huiles usagées, de part leur composition au
moment de leur récupération, est dangereux et nocif.
En effet, le brulage, s'il permet d’assurer la protection des
sols et des eaux, ne fait en réalité que rejeter la pollution
dans 1" atmosphére.

Cependant un prétraitement de 1'huile usagee peut atténuer
les risques de pollution.
Co prétraitement consiste en une décantat iton, déhydratation,
filtration et parfois méme A procéder & une véritable o
distillation pour éliminer les métaux lourds contenus dans
1 huile.
Une prétraitement aussi important de 1°huile usagee avant son
reutilisation comme combustible est finalement trés proche de

celui de la régénération de 1 huile usagée en huile de base.

VIII-2-2 REGENERATION:

On entend par regénération, tous les procédés qui
produisent a partir d’une charge d huile usagée de qualitée

determinéde, une ou plusieurs huiles de base.
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Ceci est possible car, les lubritfiants contrairement aux
autres produits pétroliers, ne sont pas consommés durant leur
service mais subissent juste des alterations éui dégradent leurs
gualités de lubrifiants et necessitent leur renouvellement dans
le moteur.

Actuellement, il est admis gue la qualite des huiles
regénéreéees ne céde en rien sur le plan qualitatif a celles des
huiles neuves; au contraire elles présentent une meilleure
stabilité. & 1 oxydation.

Cependant seul un organisme hautement qualifie peut
distinguer les huiles regénérables de celles qui ne le sont pas.
11 faul absolument donc que la collecte des huiles usageéees soit

placée sous le controle de 1'organisme regenerateur.

VIITIT—33 LES DIFFERENTS PROCEDES D .

RECGENERATION (8)

Nous citons ci—-dessous les principaux procedes de

regénération des huiles moteurs usagees:

1- TPROCEDE ACIDE-TERRE.
2— PROCEDE I.F.P.

3- PROCEDE MATTHYS-GARAP.
4- PROCEDE B.E.R.C.

H- PRCIE K.T.I.

6~ PROCEDE PAR PERCOLATION.
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1 PROCEDE ACTIDE- TERRE

Ce procéedé est le plus vieux et le plus simple.
L'é@limination des contaminants dans ce cas se fait par
précipitation acide: un volume d'acide sulfurique a 98 pourcents
est mélangeé a 1"huile usée dans un bac de décantation a fond
conique, ou les boues acides qui en reésultent sont précipitées
dans le fond du bac.L'huile é&puréds fait ensuite 1'objet
d'autres traitements.

Apreés ce traitement a 1'acide, 1'huile contient encore des
acides.

L attaque par une base forte souvent la chaux; a pour but de
transformer en sels ces particules acides.

Ce proceéde se termine par un traitement dit de finition dans

lequel 1’argile A grande surface spécifique est utiliséde. a

2- PRICKE I.F P

Ce proceéde a mis au point un process a travers lequel le
traitement de précipitation est reéalisé au moyen de propane.
Le procede 1.F.P est un procedé sélectif qui présente un
rendement élevé: il nécéssite cependant un traitement
camplementaire a 1’'acide, lui mEme suivi du traitement
conventionnel a 1 argile.

lLa aussi les gquantités d’acide sont considérabement réduits.
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Depuis 17 1LF.P a béndficie o un nouveau proceds aul
consiste en l'uéi]isation de 1'ultrafiltration des hulles usées
préalablement diluées au pentane.

L'ultrafiltration est réalisée A4 travers des menbranes

organigues.
3- PROCEDE MATTHYS-GARAPS

Le procédé MATTHYS-GARAPS est un échantillion du procedeé
acide-terre, a qui on a substitué la precipitation acide par une
distillation dans le but de permettre le traitement continu des
huiles d’'une part et de diminuer considérablement le volume des
boues d’une autre part.

Les traitements acides étant pratiques sur les fractions
distillées, ceci favorise non seulement! 1’ ajustement des vo]uma%
d'acide sulfurique mais aussi leur dimunition du fait qu’une

grande partie des contaminants est trouvée dans le résidu de

distillation.
4- PROICEE B.E.R.C

Dans ce procédé, 1'utilisation des solvants dans 1'étape de
précipitation provoquent la coagqulation des differentes
suspensions contenues dans 1'huile usée.

L"avantage de ce procedé est de fournir des boues neutres

dont 1'élimination ne pose pas de probléme particulier.
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5- PROCEDEP.R.OQ.P

L'élimination des contaminants dans ce proceéedé se déroule a
chaud entre 150 a 200°c et sous une pression de 25 Kg/m2 au
moyen d’une solution agueuse de sels d’ ammonium.

La déhydratation de 1 'huile usée est réalisée aprés la
precipitation.
Pour les traitements de finition P.R.O.P utilise 1'argile comme

adsorbant et puis un traitement a4 1°'hydrogéne.

6-PROCEDE K.T. T

Pour 1'élimination des contaminants, le procéde K.T.I
utilise un évaporateur sous vide A couche mince.
Ce procéde permet de limiter considérablement les contraintes i
!
Lhermiques que subit 1'huile pendant la distillation, et ce qui
par aflleurs semble résoudre le probleéne des mousses.

L"avantage majeur et gue ce procédé fait intervenir seulement

1"hydrogéne comme agent chimique de traitement.

7- PROCEDE PAR PERCOLATION

Dans ce procédé 1°huile A traiter s'écoule A travers un 1it
@pais d’adsorbant,ce dernier et en général sous forme granulée
et doit avoir une résistance mécanique suffisante et une
granulométrie convenable,tout cela afin d’'éviter la formation de

Canaux.



La vitesse d’ adsorption en milieu liquide étant
relativement luate, il faut adopter un temps de contact
suffisant et régler en conséquence le débit du fluide: on peut
augmenter la vitesse d'adsorption en élevant la température de
1" opération.

L écoulement du fluide se fait généralement par
gravitation, on arr@te 1’'adsorption lorsque 1 éfluant n'a plus
la qualiteé requise.

0On prucéde alors a la regénération de 1’'adsorbant.

p

28.
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VIIT—a4a GENERALISATION SUR LA

COLECTI

Depuis 1988, des actions tendant a4 la généralisation et a
la systématisation de la récupération des huiles usagées ont éteé
engagees. (3)

En éffet, parallélement a 1'action de sensibilisation, du
plus grand nombre de clients gros consommateurs;il serait
soubhaitable de considérer 1 huile usagée comme un prodult
commercial et par conséguence luil fixé un prix a 1'achat.

Ce systéme permettera d'encourager les livraisons volontaires.

Lin programme visant & équiper toutes les stations services
y compris celles en cours de réalisation d'un systéme "mécanisé”
QE récupération des huiles de vidange.

Ce programme vise les stations service consommant plus de 80 o
tonnes/annee de lubrifiants.
Ceci porte a4 90 le nombre de stations equipees 4 la fin de 1989.

(1)

RESULE TATS OB TERN XS

En terme de récupération, les quantités suivantes aont éte

collectées en Algeérie: (1)

- 1985 600 X3

- 1986 6 600 M3

- 1987 13 400 X3 SUR OK OBJECYIF DX 22 000 ¥3
- 1988 16 760 43 ¥

- 1989 17 630 X3 // '

k)
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PARTIE EXPERTITMENTALE

I— NATURE E7T ORIGINE DE L "HUILE

LUSAMAGEE APERS 1000 KMS

Le preléevement de 1'eéchantillon d huile usagée moteur a
ete effectue directement dans un bidon propre en plastique
lors de la vidange normale du vehicule; 1’'état du moteur était
plus au moina chaud. Le moteur a realisé une moyenne de
1000Kms de fonctionnement & partir de la derniére vidange.

Notre choix s'est fixé sur 1"huile NAFTILLIA 20W50 qui est
une huile minérale additivée, réservée & la lubrification des
moteurs a essence, cette huile est trés utilisée dans le pays.

lLors de la vidange une conversation a lieu avec le
conduc teur du vehicule suivant un gquestionnaire pré-établi, a
permi% de collecter certaines informations sur le mode de
conduite et sur "1 'historique” du traitement de 1 huile
vidangee et sur le régime, cette information est donnée en

annexe N°®"1.

IT—1 ANAL YSE PHIYSICO—CHIMIO =

D L"HUTYL S NEULNE

Dans une premiére phase nous avons procédé a de nombreux
tests principaux (voir tableau N®1) gqui peuvent Btre entrepris
avec 1'huile neuve qu’avec 1 huile usagée;leur signification
est donnée en Annexe N°2.

Les analyses ainsi décrites dans le tableau N°2 sont
necessaires pour 1 évaluation de 1 'efficacité de la méthode de

regénération.
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TA EA ) A® 1

I FILALL Y 1Y

CARACTERISTIGUES DES DIFFERENTS ESSAIS SELON LES NORMES UTILISES

ANALYSES NORMES
DENSITE A 15°C ASTM D 1298
VISCOSITE (SCT) A 40°C ASTM D 445
VISCOSITE (SCT) A 100°C ASTM D 445
INDICE DE VISCOSITE : ASTM D 2270
VISCOSITE ENGLER °C CONVERSTON
FOINT D'ANILINE °C ASTM D 611
FOINT D'ECOULEMENT °C ASTM D 57 )
COLLELR ASTM D 1500
TAN (MROH/CR) ASTM D 654
TEN (MGHOH/GR) ASTM D 2895
TENELR EN EAU (70L) ASTM D 95
CATONE COMRADSON (70705 AGTM D 169
TENELR EN SEDIMENT (7FDS) ASTM D 473
FCS (CAL/GR) ASTM D 240

RISTILLATION S/V ASTM D 1460

-
—



TAD T Mo
TAR EA N°2:

CARACTERISTIBUES PHYSICOCHIMIGUES DE L'HUILE NEUVE ET USAGEE

CARACTERISTIQUES

DENSITE A 15°C
VIELOSITE (OST) A 40°C
VISDOSITE (CST) A 100°C
INDICE DE VISCOSITE
VISCOSITE ENGLER A 50°C
INDICE DE FEFRACTION
COLELR ASTM

FOINT ECLAIR V.0 °C
FOINT DE FEU °C

FOINT D'ECOLLEMENT °C
FOINT DE CONGELATICN °C
FOINT D‘ANILINE °C

TAN MGHOH/GR

TEN MGHKOH/GR

FCS CAL/GR

TENSLR EN EAU 7VOL
DILUTION A0

CAREONE CONRADSONYEDS

CENDAES SULFATEES %FDS

HUILE NEUVE

20W50

0.6329
126.78
17.10
128.70
10.51

1.4822

115

6.5
10794.9
FAS/TRACE
/
0.950

0.800

HUILE USAGEE
1000KMS

0.8975
2363
16.594

121.27

10570.0

Q.1

1

1.17%

Q.200

32.
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II-1-2 COMMENTAIRES SUR LE TABLEAU N°®°Z2

- L'augmentation de la densite s'expliquerait par une présence
d'eau dans le carter du moteur cette eau qui proviendrait par
exemple d'un refroidissement du moteur; le test de la teneur
en eau le confirme bien.

- L abaissement de la viscosite pourrait @tre la conséquence
d' une infiltratiun d’'essence dans le carter, ou le cracking,
produisant des hydrocarbures légers a faible viscosité.

= 1l apparittion de la di]ution dans 1'huile usagée provient
trés souvent d'un démarage a froid (circuler avec le
startaire), ou d'une mauvaise étanchieté de la chambre de
conbustion.

— La dilution de 1'huile usagée explique bien la chute du
point éclair et du point de feu.

— Pour ce qui'est des points: d'aniline, d’'écoulement et de
congélation; sont pratiquement constants et ceci proviendrait
du fait que ces caractéristiques sont moyennes et peuvent
masquer une altération pendant la durée de la vidange.

- L'augmentation de la couleur peut provenir, de 1 oxydation
de 1'huile, de la présence d'eau ou d’autres contaminants.

— L7augmentation du résidu conradson s'explique; par les
réesidus du cracking et de la combustion incompléte de 1 huile

et des produits étrangers introduits dans 1 huile.
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CONCLUSION:

Les caractéristiques; de 1 'éeéchantillon d ' huile moteur; ont
eté altérdes dans des proportions faibles pendant le service
de 1'huile; et leur sens de variation, indique bien un début
de cracking, neéanmoins globalement les propriétés sont

toujours acceptables.

Irr—==2 (j(]h1ﬁ(3&31_r]]304 DE L "HUTL E NEURE

A coteé des méthodes classiques de determination de la
composition des huiles, nous avons utilisé la méthode de
BRANDES (13).

DRANDES a analysé 25 huiles minérales différentes & 1’aide de
1"infra-photométrie et a comparé ses résultats avec ceux
Dbtenys par la méthode n.d.M; A& partir de formules il en a
deduit les formules suivants:

La teneur en paraffine, naphténe et aromatique dans les huiles
minérales peut ftre calculée A partir des valeurs d"absorption
a 1610 (1/cm) (domaine de vibration des aromatiques) et a 720

(1/cm) (domaines de vibration des paraffines).(voir figure N°1

et 2) |

ZCA = 1,2 + 9,8 log(1°/1)/L L : eépaisseur de la cellule
ZCP = 29,9 + 4,6 log(1°®*/1)/L I1°: intensité du rayonnement
ZCN = 100 - (%ZCA + %CP) incident

I : intensité du rayonnement

transmis.
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Nous avons appliqué cette méthode a notre huile et nous avons

obtenu les résultats suivants:

“CA = 2,40
%CP = 64,07
%CN = 33,53

CONCLUSION:

D"apres les résultats obtenus, nous remarquons que le
pourcentage en paraffines est prépondérant.
Ceci nous améne A& avancer que 1 huile neuve a une tendance

paraffinique.



1I1-3-1 ETUDE DE LA VAR ! DE LA VISCOSITE

EN FONCTION DE | PERATURE

Il nous a paru intéréssent d’'étudier la variation d'une
propriéeté trés importante pour les huiles: la viscosité en
fonction de la température; elle est directement liéde & la
cohérence du film de lubrification chemise-piston. Une rupture
de ce film (viscosite faible) peut améner des points chauds
pouvant conduire & un probléeme mecanique connu: le coulage du
moteur.

Une trop grande variation de la température peut aussi améner
a la rupture du film piston-chemise a4 1 interieur du bloc
moteur.

A partir des résultats expérimentaux nous avons representeé la
variation de la viscosité A différentes températures sur le

graphe N°1.

TAHi%M Nﬁk VARIATION DE LA VISCOSITE CINEMATIQUE DE L‘HUILE

NEUVE ET USAGEE:

TENPERATORE °C = 20 40 60 80 100
VISCOSITE (CST)
HUILE REOVE ¢ 362.90 126.78 56.80 28B.50 17.10

VISCOSITE (CST)

HUILE DSAGRE : 326.40 123.63 50.20 26.10 146.54
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COMMENTAIRE:

La variation de la viscosité avec la température donne une

allure du méEme type pour les deux hulles.

II-3-2 DETERMINATION DE L 'EQUATION LIANT LA VISCOSITE

A LA TEMPERATURE

La vaFiation avec la température a été décrite par MAC
CAULL (12) gqui a établi 1 'éguation de 1 hyperbole 3 partir de

la relation:

W = mlogT + n

avec: W= log(log(C + 0.46))
T: température absolue (*C + 273)
.C: viscosité cinématique (cst) 4 la température T

m et n sont deux constantes spécifiques de 1 huile

0.46: constante valable pour les viscosité >34 1.5 cst.

En tragant la fonction W = F(logT) on obhtient la pente m et

1'ordonnée a 1'origine n.

Connaissant m et n; 1 équation de 1 ' hyperbole serait:

/lOnx Tm
c =10 w 05

Apreés calculs, nous avons obtenu les équations suivantes:
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- L'éguation de 1'huile neuve:

75 ~2.
r17,,37 - 2979

U X
C =90 - 06
— L équation de 1 'huile usagée:
7.852 -3018
0 T

X

C =10 - 06

\
it
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rrr - TIRATTICMBENT DI L"HUITIL.}E TS AGE I

TITTYT—1 DISTILLATION SOUEsSs VVIDE =

ASTM D 115860

Cette methode est applicable pour les produits pétroliers
qui peuvent tre partiellement ou complétement vaporisés & une
température maximium de 400°c a4 des pressions allant Jusqu’a 1

mmHg absolu el condensés A la pression de 1’ essai.

L'appareilage utilisé¢ et le mode opératoire sont donnés en

annexe N°3.

RESULTATS OBTENUS:

Nous avons utilisé un appareil de distillation sous vide
(CERHYD) et en respectant le protocole opératoire, nous avons
recuilli apres distillation, un distillat de 80% de la charge
sur un intervalle de température allant de 370 & 505 °C, sous un
vide de 5 mmHg, le volume du résidu et les pertes represente 20%

de la charge.

Ces résultats sont résumés dans le tableau N°4



4I.

TABEAI N°d: POURCENTAGE DISTILLE EN FONCTION DE LA

TEMPERATURE, A 5 mmHg.

ZvOL VOL (ML) AET
PI / 370
5 10 400
10 20 425
20 40 455
30 60 465
40 80 ‘ 470
50 100 477.5
60 120 482.5
70 140 495 4
a0 1460 505
* BO+ le reste 505+

La courbe de distillation ASTM est donnée sur le graphe N°2



\
/
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T L1722 TIRAITEMMEND IDIE FINITION AR
LI T TSSanNT TN D

DIFFLEORENTS ADSUEIEROIN T O

I111-2-1 UTILISATION DE LA BENTONIE

La bentonite fait partie de la famille des
"montmorillonite", liée avec des substances colloidales
d alluminum et de silicium.

La couleur des bentonites change en profondeur du gris au
brun jusqu’ au rouge selon le degré d oxydation par les oxydes de
fer; la couleur n'a aucune influence sur la qualite.

La montmorillonite se présente sous forme de couches
superposéees, chaque couche se compose de trois surfaces
enveloppées dans le Si02 et A1203; 1'eau est renfermées dans i
1'espace intersurface.

La bentonite utilisée provient du gisement de Mostaganém. (source

ENOF ) .

A 1'etat brut, la pluspart des adsorbants naturels ont de
faibles capacités sorptionnelles; pour améliorer cette derniére,

on leur failt subir un traitement thermigue ou chimique. (20)
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“ACTIVATION CHIMIQUE:

lLe schéema N°1 représente le montage avec lequel nous avons
réaliseé 1'activation chimique.
De la bentonite préalablement sechée, broyée et tamisée sous une
granulométrie de 500 microns est introduite avec de 1’ acide
chlorhyderague & 572, dans uan ballon de 1000 ml munt o un
refrigérant.
Le rapport massigue: bentonite/acide est égal a 1/3.
Le meélange est portéd une température de 98°C pendant six heures
sous une agitation constante. .
Une fois ce temps ecoulé, le produit obtenu est filtré, puis
lave a 1'eau distillee jusqu’'d disparition toltale des traces
d'acides; le conlrale est assure 4 1 aide d'un reactif "AgND3"
sensible &4 1'acide chlorhydrique. .

L'argile ainsi activée donne la bentonite activée ou la terre

décolbrante.

— CONTACT DU DISTILLAT AVEC LA BENTONITE ACTIVEE

Le contact de 1 'huile distillée avec ]’ adsaorbant s est

déroulé sous les conditions opératoires suivantes:

= Quantité de bentonite activée : 10 grs.
= Quantité d'huile usagée distillée : 90 grs.
- Temps de contact : 20 min.
— Température de contact : BO °C.

- Agitation magnétique constante.
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Le contact de lihuile distillée avec 1'adsorbant s'est effectué
dans un montage similaire A celui du schéma N°1.

Une fois le temps écoulé, nous avons fait passer la suspension
d'buile présente dans le ballon sur un papier filtre monté sur
Buckner.

Le filtrat ainsi recuilli est analysé; les résultats des

différentes analyses sont donnés dans le tableau N°5S.

~ INTERPRETATION DES CARACTERISTIQUES:

- DENSITE: Partant de 1 huile neuve vers 1 huile usee,
I"augmentation de la densité s’explique par une présence d’ eau
dans le carter du moteur; une eau qui provient par exemple d’ un
refroidisement du moteur.

Mais la diminution de la courbe de densité se justifie par *
1"étape de distillation sous vide ou 1 eau est @liminéde puis
dispaﬁéit dans 1'etape de finition.

- VISCOSITE: L' abaissement de la viscosité de 1 'huile usée peut—
gtre la conséquence d'une infiltration dans le carter de
carburant.

Le sur—abaissement de 1'huile finie s’'explique par la
dégradation des additifs d’indice de viscosité lors de l'etape
de distillation sous vide.

POINT ECLAIR: La dilution de 1'huile usée explique bien la chute
du point éclair.

Mais la remontée de ce dernier; d'aprés la courbe; est le
résultat d'une distillation sous vide ou 1'on voit la fraction

legeére séparée.



POINT D ECOULEMENT: Nous constatons d aprés le graphe que le
point d’écoulement de 1 'huile diminue en passant de 1 huile usée
a l"huile finie.

Ce pheénomeéne peut-€tre expliqué par 1 apparition de petits
cristaux.

- POINT D"ANILINE: Contrairement au point d’ecoulement, le point
d'aniline de 1 huile finie est inferieure a celui de 1'huile
usee: cecl peubl-8tre éxpligué par le fait que 1 huile usée
aurait wure tendance paraffinique plus accentuée que 1'huile
finie.

TBN: Le caractére basique des majeurs parties des additifs a
en quelque sorte confereé é 1"huile son caractére basique.
Pendant le service 1'huile a du consommer une légére partie des
additifs; par la suite la distillation sous vide a degradé une
bonne partie de ces additifs. '
Enfin le passage sur bentonite activée a neutraliseé toute la

base restante, ses différentes étapes sont bien représentes sur

notre courbe.
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RESULTATS DES CARACTERISTIOUES DE L'HUILE TOUT AU LONG DE SON TRAITEMENT

CARACTERISTIQUES

TEHIITE A 150
I7E CINEMATIZ.E A 80°C
ITE CINEM:TIZLE & 100°C

J€ VISCOE: T2

SCISITE ENBLER & S0°C

INDIITE DE REFRACTIIN

ABSORBANT "BENTONITE"

RUILE NEOVE BUILE OSER
20050

O.58:59 0.87975
126.78 175363
1710 15.54
128.70 121.27
10.351 ) 2?.74
1.482%2 /

£5 L8

gl 4 a 2
P F

29 =50

=21 =21

-z =24

1i5 114

2.9 4.5

&.5 b.4
10794.9 1057¢ .0
FRI/TRACE 0.1

/ 1

0,950 1,123
0,800 Q.00

HOILE OSKE
DISTILLEE

DISTILIAT
+BENTONITE

0.876%
&5.17
B.54
10,65
4.82

1.4824
-
2D

Q
OGRS
0,004



IT1-2-2 UTILISATION DU TUF

Le tuf, materiel naturel d'origine volcanique, n'etant pas
Jjusqu’a présent employe comme un décolorant.
Des recherches ont été menées par MIRJANA.B (21) sur la
décoloration des huiles lubrifiantes et d’aprés les resultats
obtenus, en a conctaté que le tuf possédé des caractéristiques

favorables 4 la décoloration des huiles.

= ACTIVATION CHIMIQUE

Le scheéma N°®1 repréSeﬁte le montage avec lequel nous avons
realisé 1'activation chimique.
Du tuf, prealablement séché, broyé et tamisé sous une
granulométrie de 500 microns j;est introduit avec de 1°acide
chlorhydrique a 5%; dans un ballon de 1000ml1 muni d’un
refriéérant.
Le rapport massique: tuf/acide est égal a 1/3.
Le mélange est porté & une température de 98°C pendant oix
heures, sous une agitation constante.
Une fois ce temps écoulé, le produit obtenu est filtré, puis

lave a l’'eau distillée jusqu’'A disparition totale des traces

d'acide.

49 .



~ CONTACT DU DISTILLAT AVEC LE TUF ACTIVE

Le contact de 1 'huile distillée avec 1 adsorbant s’ est

déroulé sous les conditions operatoires suivantes:

~Quantiteé de tuf active 1Cgrs.

~Quantité d'huile usagée distilleée: F0grs.

-Temps de contact 20min.

—Temperature de contact 80°C.

—Agitation magnétique constante.

Le contact s est effectué dans un montage similaire a celuil

du schéma N°1.

Une fois le temps écoulé, nous avons fait passer la suspenssion
d'huile présente dans le ballon sur un papier filtre monté sur = .
Buckner; le filtrat ainsi recuilli est analysé.

Les résultats des différentes analyses sont donnés dans le

tableau N°&6.

— INTERPRETATION DES CARACTERISTIQUES:

DENSITE: L augmentation de la densité, partant de 1‘huile neuve
vers 1 huile useée s’'explique par la présence d'eau (0.1%) dans

le moteur.
Cependant 1’'abaissement de la courbe se justifie par 1°étape de

distillation ou 1'eau est éliminée puis disparait dans 1 huile

finie.



5I.

VISCOSITE: La dilution avec 1Messence est la consdguence de la
baisse de la viscosité rencontrée dans 1" hulle usée.
L'etape de distillation sous vide est venue degradee les

additifs dandice de viscosilé; chose gquil explique 1 allure de

la courbe.

POINT ECLAIR: L 'huile usée a vu son point éclair chuté:
1'infiltration du carburant dans le moteur en est la
consequence.

L augmentation du point éclair d’aprés la courbe est le resultat
de la distillation ou 1°'on voit la partie volatile élimineée.
POINT D ECOULEMENT: L apparition de petits cristaux
microscopique dans 1'huile usée explique bien 1 allure de la
courbe.

POINT D ANILINE: Contrairement au point d’écoulement, le point
d’aniline dans 1 'huile fTinie esit inferieure a celui de 1'huile,
usée: cette baisse ppult-8tre expliquee par la tendance qui peut-
flre plus accentuée chez 1°huile finie.

TBN: Le caractére basique des majeures parties des additifs a en
quelgues sorte dicté a 1'huile son ceractére basique.

Une légere alteéeration de l1'huile a causé la dégradation d une
petite partie de ces additifs.

Finalement le contact avec 1'adsorbant n'a pas trop influencé le
caractere acide rencontré dans 1 huile distillée; 1'allure de la

courbe est bien explicative.
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RESULTATS DES CARACTER

CARACTRRISTIRUES

JENSITE A 15°C

YI30ASITE CIHEMATIGLE A 40°C
VISCOSITE CINEMATIGUE A 100°C
INPICE DE VISCISITE

Ji3[OS1TE ENBLER A DO°C

INDICE DE REFRACTICH

TIULEER ASTH

PIINT ECLAIR V.0.°C

FOINT DE FEU °C

FOINT D ECOULEMENT °C

27INT LE CONGELATION °C
ZJINT DOAHILINE °L

TAN AGEOHLOR

TED ACEDOH/ SR

-

ISTIQUES DE L'HUILE TOUT AU LONG DE SON TRAITEMENT
ABSORBANT "TUF"

HUILE NEDVE
20050

Q.B139
126.78
17.10
178.7C
10.51
1.4622
<3

w7z

21

24

115

2.5

5.5
10794.9
FhI/TRECE
/

Q. 950
CL.B0

BUILE USEE

0.8973
15.54
21 .27
2.74

s
s

L8
24
2&0
—=1
—24
114
4.8
6.4
10570.0
0.1

1
1125
0.900

BUTLE USER
DISTILLEE

0.8778
118.32
15.87
112.3
F.21
1.4821
DL 2.5
260
275

—&

-9

11G
1.04
C.3
109169
Q

0

/

/

DISTILLAT
+10F

JR) ds = ih :
Jn

bRy 2

[

-5

110
1.02
Q.35
10980.7
4]

Q

0,075
0.0048



I1T-2-3 UTILISATION DU KIESELGUHR

LLe kieselguhr est une roche blanche, plus au moins claire,
friable, treés légére; elle contient environ 85% de silice
hydratee, d'oxyde de fer et de matiéres organiques.

Elle adsorbe fortement les liquides et, est formee
particulierement de diatomes, qui sont a 1'origine du nom
"DIATOMITE", sont les restes de plantes unicellulaires
microscopiques existant sous plus de 10 000 formes
tridimensionnelles, composés d’'une structure en silice. (23)

Vue sa yrande porosité, et donc sa grande capacité
d’adsorption jusqu’'a BO%Z de son poids, est utilisé dans
1"industrie chimique, pharmaceutique et alimentaires, on

IM'utilise aussi comme moyen de filtration industrielle.

Grandeurs physico-chimique: (ENOF)

-

— Couleur : blanche.
- Densité : 0.16-0.17 gr/m3.
- Granulométrie : 64 microns.

— Surface spécifique: 24.88B m2/qgr.

r

N
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= CONTACT DU DISTILLAT AVEC LE KIESELGUHR NATUREL:

Le contact de 1 'huile usée distillée avec 1'adsorbant s’'est

déroulé sous les conditions opératoires suivantes:

= Quantite de Kieselguhr naturel : 10 grs.

= Quantiteé d'huile usée distillée: 90 grs.
- Temps de contact : 20 min.
- Température de contact : BO °C.

- Agitation magnétique constante.

Le contact s’'est efféétué dans un montage similaire A celui
du scheéma N°1.
Une fois le temps de contact écoulé, nous avons procede a4 la
filtration; de la suspension présente dans le ballon; a travers o
un papier filtre monté sur Buckner; le filtrat ainsi‘recuilli
est analysé.

Les résultats des différentes analyses sont donnés dans le

tableau N°7.
— INTERPRETATION DES CARACTERISTIQUES:
- DENSITE: La présence d'eau (0.1%) dans le moteur est 1’'une des

causes de 1 augmentation de la valeur de la densité de 1°'huile

finie.



VISCOSITE: 1% d essence dans le cartes peut-€tre le
contaminant de 1'huile; une contamination qui se traduit par une
baisse de 1la vicsus}té.

La fraction légére.dell'huile usee est éliminée lors de 1 etape
de distillation; ces différentes valeurs de la viscosite
expliquent 1°allure de la courbe.

-~ POINT ECLAIR: La dilution dans le moteur peut—-€tre la cause de
1"abaissement du point éclair.

La distillation sous vide puis le passage sur terre expliquent
respectivement 1’augmentation et 1’abaissement du point éclair.
- POINT D"ECOULEMENT: La variation du point d’écoulement en
fonction de 1'etat de 1'huile ne peut-8tre expliqué gque par la
dégradation des additifs du point d’écoulement d’une part et 1la
formation de petits cristaux d’autre part.

- POINT D"ANILINE: L’allure de la courbe du point d‘aniline en
fonction de 1'état de 1°'huile ne peut-gtre expliqué que par
1"accumulation de la tendance paraffinique de 1'huile.

- TBN: La légére diminution de la basicité de 1 'huile est la
consequence de la dégradation d’une petite partie des additifs a
caractére basique.

La distillation sous vide est venue donner & 1'huile un
caractére acide en dégradant la majeures partie des additifs
restants; le passage sur terre n’'a pas trop influencé la valeur

de la TBN, 1'allure de la courbe est bien explicative.



TARLEAT N°7

RESULTATS DES CARACTERISTIQUES DE L°HUILE TOUT AU LONG DE SON TRAITEMENT

CARACTERISTIQUES

DENSITE A 15°C

VISCOSITE CINEMATIBUE A 40°C
VISCOSITE CINEMATIBUE A 100°C
INDICE DE VISCOSITE

VISCOSITE ENGLER A SO°C
INDICE DE REFRACTION

COULEUR ASTM

FOINT ECLAIR V.0O.°C

POINT DE FEU °C

POINT D" ECOULEMENT *=C

POINT DE CONGELATION °C
POINT D°ANILINE °C

TAN H6KOH/GR

TEN HGHOH/GR

FCS CAL /GR

TENEUR EN EAU ZVOL

DILUTION ZvOL

CARBONE CONRADSON ¥FLS
CENDRES SULFATEES O%PDS

ABSORBANT "KIESELGUHR"

HUILE NEOVE HUILE OSEE
200850

0.8837 0.8975
126.78 123.63
17.10 16.54
128.70 121.27
10.51 2?.74
1.4822 /

<9 DIL>8
272 248
292 260
=21 21
—24 —24
115 114
2.9 4.5
6.9 6.4
10794.9 10570.0
PAS /TRACE 0.1

/ 1
0.930 1.123
0.800 0.900

HOILE USEE
DISTILLER

0.8778
118.32
13.87
1123
2.21
1.4821
DIL 2.5
260
276

-6

_.9

110
1.04
0.3
10916.9
O

Q

/

/

DISTILLAT
+LIESELGUER

0.11
10926.3

0.098
0.005



IV—1 SPECTROSCOPRPIE INPRAROUGE

— APPAREILLAGE ET MODE OPERATOIRE:

EQUIPEMENT: SP 3300 avec logiciel de traitement de donnédes.
SOURCE: Bloc Pyrox, chauffé &léctriquement.
MONOCHROMATEUR: Type Ebert orthogonal, longueur focale: 180mm,
et ouverture F/5.
DETECTEUR: Pyro eéléctrique Mullard au sulfate triglycine dopé
4 la I-alanine avec fen®tre couverte.

DOMAINE: 4000————— 200 (1/cm).

On nettoie la cellule avec du tétrachlorure de carbone, puis on
y place 1’echantillon.

La cellule et 1'echantillon seront par la suite traversés par
les rayons IR qui vont-@tre absorbés par 1°echantillon; cette
absorption est directement enregistrée sur écran et sera

représentée sur un spectrogramme. (Annexe N°5)

L analyse des différentes huiles a donné les résultats suivants:

57.



HUILE DE BASE:

(1/00)

3000-2800

1500-1400

1390-1370

ATTRIBUTION % DE TRANSHISSION

vibration du gpt (C=H) des
alcanes, et cycloalcanes.
vibration du cycle
aromatique.

vibration du gpt (—-CH3)

des hydrocarbures.

. HUILE NEUVE 20W50:

(1/00)

3000-2800

1500-1480

13790-1370

ATTRIBOTION % DE TRARSHISSION

vibration du gpt (=CH) des
alcanes et cycloalcanes.
vibration du cycle
aromatique.

vibration du gpt (-CH3)

des hydrocarbures.

22

43

a

15



HUILE DISTILLFE + BENTONITE:

(1/01)

3000-2800

1500-1480

1390-1370

730-680

ATTRIBUTION % DE TRANSHISSION

vibration du gpt (=CH) des
alcanes et cycloalcanes.
vibration du cycle
aromatique.

vibration du gpt (-CH3) des
hydrocarbures.

benzéne mono—substitueé.

15

S50



IV—/2Z2 UTILISATION DE Lo SPECTROFMETRIE
D "EMISSICEN

Depuis de nombreuses années les raffineurs travaillent
patiemment pour élaborer des additifs de plus en plus complexes
qu’ils incorporent a4 1°'huile de base pour améliorer une ou
Plusieurs de ses propriétés (lubrification, propreté...).
Cependant un des réles importants de cette huile lubrifiante est
1"élimination des particules minérales produites par usure de
deux parties métalliques en contact.
Une accumulation anormale de ces é#léments métalliques dans
1"huile de carter présente trés souvent des ennuis pour le bon
fonctionnement du moteur.
Une méthode d’analyse rapide et précise permettant d’'analyser

ces metaux semble avoir le plus grand intér@t.

TYPE D" APPAREILLAGE ET MODE OPERATOIRE

L’ appareil utilisé est une torche 4 plasma: ICD SYSTEME,
avec logiciel de traitement de données.
Le plasma est un mélange gazeux qui A haute température est
compose d’atomes neutres et de particules chargées.
-Le gaz utilisé pour créer le plasma est 1°Argon.
Le fonctionnement de ce systéme est relativement simple: une
radiation haute fréquénce est utilisée pour chauffer un courant
d’Argon et former un plasma par 1’ intermédiare d’'une bobine

d’ induction.



la température du plasma est de 1 ordre de 10 000°C.

Dufait de la viscosité de notre échantillon, une dilution
preéalable de 4grs d'huile dans 40cm3 d’'essence a &té nécéssaire;
l1"echantillon est ensuite introduit par un nébuliseur dans le
plasma, est reduit a 1'etat d atomes indépendants; ces atomes
exites et ionisés par le plasma remettent 1 'energie qu’ils ont
aquis sous forme d’'un rayonnement éléctromagnétique, ce
rayonnement est composé de longueurs d’ondes caractéristiques
correspondant aux différents éléments présents dans
1"echantillon.

Les résultats obtenus au cours de 1'experience sont donnés

dans le tableau N°®8.

INTERPRETATION DE CES RESULTATS

Un tres grand nombre d’éléments métalliques peuvent entrer
dans la composition des additifs pour les huiles lubrifiantes.
Le zinc, mangnésium, calcium et le cuivre sont rencontrés dans
notre huile neuve.

Dans 1'huile usagée on retrouve le In et Mg avec des teneurs
legérement plus faible et ceci peut-@tre du soit a :

— une legeére dégradation de ces additifs,

— un changement d'etat, qui rend difficile la séparation de
l1"élément a doser; pour cequi’est du calcium, la légére
augmentation de la teneur peut—-8tre du soit a:

— la dureté de 1'eau de refroidissement,

— une infiltration de poussiére atmosphérique.



En plus des éleéements métalliques provenant des additifs
préesents en teneurs relativement importantes; 1 huile usagee
contient d'autres métaux lourds qui sont:
Pb,Fe,Mn,Cr,5i,A1,Cu.

—La dilution de 1'huile explique bien les traces du plomb dans
1"huile usagée.

-La présence du fer est due A 1’'érosion des piéces du moteur.
—La silice peut provenir de la poussiére de 1’'air.

—Le chrome et le cuivre sont généralement des alliages d’autres
metaux qui rentrent dans la composition des organes du moteur,
et le phénoméne d’'erosion explique bien leur présence dans le
carter.

—L"alluminium peut avoir comme origine 1'erosion des pistons.

D’"apres le traitement de finition & la terre, on voit bien
que 1'huile recuillie est débarassée de la majorité des métaux a

1'excéption du Pb,Mg et Si qui ont vu leur proportion réduite.
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DOSAGE DES DIFFERENTS METAUX SUIVANT LES DIFFERENTS TYPES D'ADSORBANT

ECHANT H0ILE NEUVE
ELET 20050

Sn e
Mo -
Zn 1202
Pb -—
Ni -- -—
Ba -- —
Fe -
Mn -
Cr -
Mg 341.10
Si -
Al -
Ca 632.6
Cu 27.87
Ag =
. -

REMARQUE Unité:

HUILE OSKE
1000 K

1161
3.96

44 .63
1.06
12.42
291.5
4.05
7.95
1050
69.24

PPM

DISTILLAT
+

BENTONITE

DISTILLAT

+
108

DISTILLAT
+

KIESELGOHR

1.04
5.35



V— COMPARAISON =T CHOIX DHE

L ADSORBANT

D' aprés (source Sonatrach Arzew) 1°'huile de base, rentrant
dans la formulation d’'une huile 20W50, est formeée d'un mélange
de: — 11% huile de base "moyennement visqueuse”.

— B9% huile de base "visqueuse".

Alors pour nous 1°huile de référence ne peut-€tre que (11% moy
visqueuse + B9% visqueuse) dont les caractéristiques sont

portées sur le tableau N*9.

En analysant le tableau N°*9 nous remarquons que:
— le traitement de 1‘'huile avec de la bentonite, nous donne des
resultats qui se rapprochent le plus de 1'huile de reéeféerence
notamment par la couleur.
En tout #tat de cause, il serait souhaitable de reutiliser cette
huile pour mesurer ses performances.
— D apreés 1 'analyse des métaux (tableau N°8) nous remarquons que
tous les adsorbants utilisés (bentonite, tuf, kieselguhr) ont
adsorbés la majorité des métaux présentent dans 1 huile usageée,
A 1'exception du plomb qui reste minoritaire dans le traitement
avec de la bentonite; pour ce qui est de la silice la teneur est

pratiquement la m@me dans les trois cas.



CARACTERTSTIGUES DISTier | OISTHhLer | OISTHhles | | Beee e HeheE -
BENTONITE U KIESEL GLHR POy Ve b~ PR

DENSITE A 15 C 2.5763 @.8771 @.8772 ?.8540 2.8730 2. 6709
VISCOSITE (cst) A 4@ C 68. 19 64.49 64.49 30.00 90, 00 83, 40
VISCOSITE (cst) A 180 C 8.84 8. 46 8.74 50. 00 9.80 14.22
INDICE DE VISCOSITE 100.65 101.80 106.50 95.00 94.00 94,11
COULEUR 3 4.5 5 1 1.6 1.45
FOINT ECLAIR V.0 C 254 =52 238 190 230 225
POINT D’ECOULEMENT C -8 ) -2 -12 -12 -12
TAN CmoKOH/ar) 4.01 1.09 2.59 2.05 2.05 2.05
RESIDU CONRADSON ¢ XPds) ?.032 2.075 2.038 2.040 2.08 2.076

TABLEAU NO 9

TABLEAU DE COMPARATISON

(O
Ul



CONCLUSION



CONCLUSTON

La diminution des réserves pétrolidres mondiales et le souci
de protection de 1’'environnement sont les deux facteurs qui ont
contribué a orienter les activités vers les procédures de
regéneration des huiles de lubrification des automobiles.

La possibilité de regénération d'une huile moteur usagee;
prealablement distillée puis passée sur differéntes terres
adsorbantes; a é&té approchée au niveau de notre laboratoire.
pour cela, nous avons présenté une méthode de regénération dont
1"avantage était:

— de minimiser 1°'emploi des produits chimiques.

— d'assouplir le procédé de traitement.

Dans une premiére phase, nous nous sommes intéréssésa la
determination des caractéristiques physico-chimiques de 1‘huile;
d’apreés les resultats obtenus, nous avons pu déduire le degré de
deterioration des differéntes propriétés comparativement aux
proprietés d'une huile neuve.

Dans une deuxi@&me phase, nous avons étudié la capacité
sorptionnelle de différents adsorbants (bentonite, tuf,
kieselguhr) disponible en ALGERIE, mis en contact avec 1’'huile
moteur usagée.

L'utilisation de ces différents adsorbants a donné des
resultats acceptables, notamment en ce qui concerne la

/

bentonite.



L'utilisation, pour la premiére fois en recherche i notre
connaissance, du tuf et du kieselgquhr, a permis de tracer les
lignes directives des traitements & faire.

L'optimisation des paramétres d’adsorption, aboutira, a
retrouver au moins en partie les propriétés originales de

1"huile.



ANNEXES



AMNMNEXTE N°L

QUESTIONNATRE POUR VEHICULE A
ESSENCEHE

— NATURE DE L " ECHANTILLON =

. NAFTILLIA SUPER 20WS50

L3
- NAFTILLIA 40
— MARGUE DU VEHICULE = VW AMAZON
— ANNEE DE NISE EN CIRCULATION = 1988
— TYPE DE SERVICE:
. Porte a porte
. Ville X
- Route
— ETAT DE LA COURDIE DU VENTILATEUR =
. Bon 3
- Mauvais
— [ETAT DU FILTRE D * HUILE =
. Bon X
. Douteux
— KILOMETRAGE DU VEHICULE = 20 OOOKM
— KILOMETRAGE JOURNALIER MOYEN : ~ DOKM
— APPOINT D HUILE ENTRE LES VIDANGES =
« Oui
- Non X
P RINGAGE DU MOTEUR =
« Oui
- Non X

— KILOMETRAGE EFFECTUE AVANT REMPLACEMENT

DU FILTRE A L HUILE: 15 000KM




ANNNEXE NT2:=

SIGNIFICATION DES ANAL YSES PHYSICO—
CHIMIGUES

1- DENSITE

La densité est définie comme étant le rapport du poids d'un
certain volume d’'échantillion A une température au poids du meme
volume d’eau A une température standart (4°c);

Mais 1la densité ne peut prendre sa signification que
completée par d'autres tests.
Ladensité ne peut etre considéré que comme une caractéristique
d’identification des lubrifiants.

2- VISCOSITE CINEMATIQUE

Se mesure par écoulement en régime laminaire, a travers un
capillaire vertical, sous 1'effet de la gravité, a pression
atmosphériqgue.

La viscosité cinématique peut s’éxprimer en degré Engler, unite
empirique encore trés utilisée en Europe continentale.

Le degré Engler est le quotient du temps d’écoulement,éxprime en
secondes, de 200 ml d’'huile a 1& temperature de la mesure, par
le temps d'écoulement,éxprimé en secondes, de 200 ml d’eau
distillée A la température de 21,46°c.

11 est plus précis et plus rapide d'éffectuer la mesure da la
viscosité & 1'aide d'un capillaire et de transformer les
centistokes en dégre Engler, au moyen de tables de
correspondance.

La viscosité est un critére d’'identification important, le
plus intéréssant étant de connaitre, pour un fluide donne,
1'evolution de la viscosité en fonction de la température; de
facon a perméttre le choix judicieux du lubrifiant puor une
application determinée.

En pratique, les mesure sont efféctuees a 20,50 et 100°c.

3- INDICE DE VISCOSITE

C’est un nombre caractérisant, dans une échelle
conventionnelle, 1la variation de 1la viscosité d'un produit
pétrolier en fonction de la tempeérature.

Plus cette variation est faible et plus 1’ indice de viscocite
est élevé, et inversement:

, VI = (L-U)/D . 100 avec D = L-H
— Si la viscosité cinématique & 100°c, du produit petrolier est
inferieure ou égale a 70 mm2/S, éxtraire de la table les valeurs
de L et D correspondantes.
- Si la viscociteée cinématique & 100°c, du produit pétrolier est
superieure a 70 mm2/S; calculier les valeurs de L et D comme
suit:

L = 00,8393 Y2 + 14,67 Y — 216.



LL: viscositd cinématique en mm2/5S a 40°c, d'un predurt pétrolier
dont 1 indice de viscosité est 0O et ayant la meme viscosite
cinématique a 100°c, que le produit pétrolier dont 1" indice de
viscosité est & calculer.

H: &tant la viscosité cinématique en mm2/5 a 40°c, d'un produit
pétrolier dont 1°'indice de viscosite est 100 et ayant la meme
viscosité cinématique & 100°c, que 1le produit peétrolier dont
1'indice de viscosité est a calculer.

4- POINT D ANILINE

Le paoint d’aniline est la température la plus base pour
laquelle; dans le mélange A& volumes egaux de produits a éessayer
et d'aniline pure fraichement distilleée; se manifeste 1la
miscibilité des deux composants lorsqu’on chauffe lentement un
tel mélange, le point d’aniline est caractérisépar 1'aparition
d‘un trouble dans le mélange chauffe.

Cette température est d autant plus eélevée que 1la teneur en
carbones aromatiques du produit a éssayer est plus faible.

Cet eéssai fut élaboré pour rechercher les possibilites
d’attaque sur les caoutchoucs naturels et les melanges a base de
caoutchouc naturel.

La certitude d’un point d’aniline éleveée, c’'est la faible
teneur en carbones aromatiques du pruduit concidere, les huiles
A tendances paraffinigque ont un point d'aniline plus éleveée que
les huiles a tendances naphténiques.

Les additifs, lorsqu’ils sont en quantités importantes, peuvent
fausses ces regles.

5- POINT ECLAIR (V.O)

L 'éssai consiste A& chauffer dans un creuset ouvert a
vitesse déterminée un échantillion du produit jusqu’a ce qu’une
quantitésuffisante d’'éléments volatils soit vaporisee et puisse
etre enflamée par une petite flamme que 1°on déplace au—dessus
du creuset.Dés qu'une légére flamme se produit, on note la
température du produit, qui correspond au point éclair.

Si 1’on continue & chauffer, on obtient alors une flamme stable
pendant quelques secondes:la température correspondante est le
point de feu.

Cetéssai caractérise la teneur en produits volatils et
permet ainsi de connaitre jusqu’a quelle température un produit
pourra etre chauffé sans danger.

6- POINT D" ECOULEMENT

On refroidit le produit lentement sans agitation et 1'on
note la température a laquelle apparait un louchissement ou
vaile laiteux, du a la formation de micro—-critaux;c’est le point
de trouble.

Si on refroidit encore, le liquide finit par prendre en masse et
ne s’'ecoule pas quand on maintient 1'éprouvette horizontale;
c'est le point de congilation.

Cet éssai o pour but de caractériser soibt la teneur en
parafines des huiles, sott la teneur en hydrocarbures a haut
puint de congilation des aulres produits.



Le point découlement permet d apprécer les limites de
Lempérature a réspecter dans la mise en oeuvre des produits en
particulier pour leur pompage en hiver.

7- COULEUR

La détermination de la couleur s ' éeffectue en comparant par
transparence 1'échantillion a 1’'état liquide avec des etalons de
verre collorées, les conditions d’'observation et d’'éclairage
étant spécifiées.

Si 1'indice de couleur de 1’ échantillion est superieur a 8,
on mélange 15 parties en volume avec B85 parties en volume de
pétrole et on observe la couleur du melange.

8- TENEUR EN EAU

L'eau contenue dans 1'échantillion est entrainée par
distillation A reflux d’un solvant non mixible (xyléne) a 1'eau,
aprés condensation, 1°'eau se sépare du solvant et s’accumule
dans un tube de recette gradue.

Le liquide d'entrainement retourne dans le récipient de
distillation.

La présence d’eau favorise la rouille sur les meétaux féreux; la
rouille sur les roulements A billes peut provoquer leur
distuction.

9- INDICE DE REFRACTION

L’'indice de réfraction est le rapport des vitesses de
transmission respectivement dans le vide et dans le lubrifiant;
mesuré a 20°c.

11 permet de déterminer la répartition moyenne des carbones
de huile: carbones paraffiniques, naphthéniques, aromatiques.

10- POUVOIR CALORIFIQUE

Le pouvoir calorifiquemassique ou volumique represente la
quantité d’'énergie dégégée par unité de masse ou de volume de
carburant; lors de la combustion d'un échantillion de carburant,
sous atmosphere d oxygene, dans une bombe calorimétrique
renfermant de 1'eau.

L 'éffet thermique est calculé a partir de 1°eélévation de
température du milieu et de caractéristiques calorifiques de
1" apparieillage.

11- TBN

Le but de cette analyse, est 1la deétermination de la

quantite d’acide perchlorique exprimée en mg d’'égquivalent
potasse, nécessaire pour neutraliser /tous les constituants
basiques d’'1g d'échantillon.
L échantillon est dissous dans un melange anhydre de
chlorobenzéne et d acide acétigque glacial, et titré par une
solution d’acide perchlorigue dans 1 acide acetique glacial a
l'aide d'un titrimétre potentiomébtrique.



TBN = (V-DL).N.S6,L / F

V(ml): volume de la solution d acide perchlorique necessaire
pour la neutralisation,

b(ml): volume de la solution d'acide perchlorigque nécessaire
pour 1 éssai a blanc,

N: normalité de la solution d’acide perchlorique,

P(g): poids de 1'echantillon utilisé.

12- TAN

c'est la quantite de base, exprimée en mg de potasse,
nécessaire pour neutraliser les acides forts, présentent dans 1g
d"échantillon.
L echantillon est dissous dans un mélange anhydre de
chlorobenzéne et de pyridine et le meélange est doseé
potentiométriquement par une solution 0,1N de tétra—n.butyl-
ammonium hydroxile.

TAN = (V-b).N.56,1 /7 P

V(ml): volume de la solution de tétra-n butyl ammonium hydroxyde
utilisé pour la neutralisation,

b(ml): volume de la solution de tétra—-n butyl ammonium hydroxyde
utilisé pour 1°éssai a blanc,

N: normalité de la solution de tétra-n butyl ammonium hydroxyde.



ANNEXE N®3
MODE. OPERATOIRE DE L ASTM D 1140

— Le bain thermostatique alimentant le réfrigérant doit 8tre
réglé de maniere que la température soit au minimum de 2B°c
inferieure au point de initial présumé de distillation de
1'échantillon a analyser.

— Calculer a 0.1 gr prés le poids de 200 ml d’'échantillon et
effectuer la pesée dans le ballon de distillation.

— Introduire le thermométre dans son emplacement dans le ballon
a distiller aprés avoir mis un peu de laine de verre.

— S'assurer que tous les points sphériques sont bien propres et
les graisser en utilisant le minimum de graisse.

— Deémarrer la pompe a vide et ;érifier que 1'huile ne mousse
pas, dans le cas contraire augmenter lentement la pression
jusqu’a ce que le produit ne mousse plus, chauffer légérement
pour faciliter 1’évacuation des gaz dissous; puis rapidement en
verifiant que 1'échantillon ne mousse plus.

— Dés que les vapeurs apparaissent au col du ballon, ajuster le
chauffage pour une vitesse de distillation de 4 4 8 ml1/mn,
continuer a distiller jusqu’a ce que le liquide atteigne une
température de 400°c oubien jusqu’a la température maximale de
la vapeur.

— Baisser le chauffe ballon de quelques centimétres pour
permétce de refroidir le ballon.

— Reporter les températures des vapeurs en ®c correspondant au %
volue condensé.

— Reporter les pressions observées correspondant a chaque

lecture de température.
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ASTM:

SAE :

HMD :
IFP :
BERC:
PROP:
KTI :
TAN

TBN :
PCS

V.0 :

ABREVIATION

Normes établies pa; 1'American Society of
Materils.

Society of Automotive Engineers.
Huiles Moteur Essence.

Huiles Moteur Diésel.

Institut Francais du Pétrole.
Boutlesville Energy Research Center.
Phillips Pétroleum Campany.

Kinetic Technology Inc.

Total Acid Number.

TJotal Base Number.

Pouvoir Calorifique Superieur.

Vase Ouvert.

Testing
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